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ANTECEDE}ITES HISTORiCOS

La técn ica  de  c romatogra f ía  en

pape l  ha  s ido  u t i - I i zada por  muchos inves t igadores

ap l icada a l  campo d .e  ca t iones  inorgán icos  ,  deb ido

a los buenos resul tados que es capaz de proporcio

nar .

Todo el lo t rae consigo un glean

vo lumen de pub l i -cac i -ones  de  t raba jos  en  cuanto  a  es

te  tema se  re f ie re  ,  cons t i tuyendc ¡ ruchos  de  e l los

es tud ios  de  una ser ie  de  ca t iones  re lac ionados en t re

s í  rpo r  a lgun  t ipo  de  carac ie r ís t i ca  conún  pero  s in

e fec tuar  un  es tud . io  d -esd .e  e1  punto  de  v is ta  s is te  á

t i co  .De es ta  fo rna  POILARD y  COL ( f )  es tud ian  e l

desamol lo  c romatoErá f ico  de  una ser ie  de  ca t i -ones

prev iamente  conp le jados  ,  PFEI I  (2 )  p ropone un  esque

na de anál is is referente a 4C cat iones '  QURESII I  y

COL (1) estudj-an el  conportaniento crornatográf ico de

cuarenta y s iete cat iones ,  ut i l izando papel  cromato

gráf ico inpregnado previamente con arseniato de t i ta

ni-o (IV) y GAI,LEGO y BffiNAL (4) estudj-an e1 comporta

miento cromatográf ico de mezclas de hierro , t i tanio
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c i rcon io  ,  vanad io  ,  wo l f ran io  y  c rono ,  sod io  ,po tg

s io  y  magnes io  .

Algunos autores cono PFEIL ( , )

BI ,ASIUS y GOTTLING (6) y 3ISwLS y DEY (7) efectuan

desar ro l los  c romatográ f icos  en  :apeI  de  ca t iones  inor

gán icos  ,  s i  b ien  proponen una separac ión  prev i -a  de  1os

misnos en grupos ,  desarrol- land.oun esquena anal í t ico.

AI coasui ta¡  la  b ib , l iograf ía  que

h i c i e ra  re fe renc ia  conc re ta  a  desa ro l l os  ana l í t i - cos

d .e  ca t i o r i es  i no reán i - cos  u ¡ i l i zand .o  l a  t écn i ca  ascenden

J - a  q  n 1 ^ r . o  1 1 e 7 r a-  , * r r1  y  cJ -as i - f i caCos ios  ca t iones  en  los  g rg

pos  de  la  marcha anat í t i - ca  o rd i :a r ia  con su l fh íd r ico

se observa  muy c la ramente  coao a l  i r  concre tando más

eI  tema ,  € I  vo lumen b ib l iográ i rco  se  reduce auJ¡  con

s lderab lemente

Así  por  e jenp lo  es tud ios  s is te rné

t icos d.esd.e e1 punto d.e v ista d.el  anál is is cual i tat ivo

y efectuados para la total idad de dos grupos de cat io

nes d.e la marcha analít ica ord.inaria de sulfhídrico

han sido realizados por [AI,I ( 8 ) , SCIINEIDffi y

PHTET (9) ,ABBOTt y ANrRE'rvS (1O) ,BUSCARoNS ( 11 )

SAivülAGO y GAILEGO ( L2 ) y SMI'IH y FEINBERG (l-r) .
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4

Ot ros  aL r " ;o res  han  rea l i - zado  ob rc

. r - i n n  . - l a  a o f . r A i o s  c l l e  e a i - . r í a  e l  C O n S i d . e f a f I O S  C O m O  m l SU L -tJ\J !!lt ü D U t¡l.L M \¡ uV l, q Lj! I

generales pero que sin enbargo resul tan de gran ut i {

dad deb ido  a I  hecho de  que proponen e luyentes  para

efec tuar  desauo l los  c ronatográ f icos  de  ca t iones  sobre

ñ o n ó t  : I c r  ñ ^ F  o i o m n l n  , " t ' a = = " D  / f  l l  \  ¡ ' ]  .
. . , v !  v d v u y r v  - - D r i f f i  ( f 4 )  p l a n t e a  e l  u s o  d e

d iez  mezc las  de  a l coho les  cca  d i f e ren tes  concen t rac i o

nes  de  ác ido  c lo rh íd r i eo  ,  s i n  enbargo  TEWARI  ( f5 )  con

c re ta  a lgo  nás  , recomendando  e l  uso  de  n -bu tano l  a1  que

l -e añade ,  & l  igual  q .ue pro:one LEDE-?-ER ,  d i ferentes

concentrac iones de ác ido c lorhíCr ico .  KERTES y LEIE.R.ER

l l  A )  D r roDonen  r l ñmo  e  l  r rwcn tsg  d i f e fen tes  mezc laS  de\ 4 v . /  y ¿ v ¡ . v r r v r ¿  v v 4 v  v r É u ' v r ¡ v

n-butano l  v  ác id .o  b romhíd . r i co  ,d . i fe renc iánd.ose d .e  las

mezclas propuestas por [EWA*:- I  en el  ácido añadido a]

n -bu tano l  ya  que es ie  es  e I  a lcoho l  se lecc ionado en

anbos estudios.  SUIvIAN y RAl, i f  ( f7)  proponen como eluyen

tes  te rcbutano l  y  e tano l  añad iendo en  1os  dos  casos  ác i

do nítrico , si-n embargo GR-{iD-CLE}{ENT y COL ( 18) prs

ponen cono eluyente n-butanol  ,  á1 igual  que otros auto

res  a  los  que ;  hemos hecho re fe renc ia  con an ter io r i -

dad ,  y  añaden d i fe ren tes  proporc iones  de  d iversos  ác i

dos de tipo inorgánico .POIL..IRD y NfCKLESS (19) usan

d i fe ren tes  a lcoho les  a  los  que les  añaden ác ido  c lo rh í

drico al igual que propone LEDERER introduciendo además

en la mezcla a ut i l izar como eluyente ,  conponentes
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bás icos  d .e  t i po  é te r  6  és te r  V - {ECK (20 )  i n t roduce

en  l a  compos i c i ón  de  l os  e l u ¡en ies  u t i l i zados  pa ra

e fec tua r  d .esa r ro l l os  c romatcg rá f i cos  de  ea t i ones  ,e l

uso d.e una anpl ia  gama d.e cetonas .  PFEIL (21)  propone

Como e luyen tes  mezC laS  en  c l . l ya  compos iC ión  en t ran  a

fo rmar  pa r t e  ,  p i r i d i na  ,  ace ta to  de  me t i l o  '  compo

nente ut i t izado anter iormenie por  vAECK ,  y  ác ido acé

tico I{ARTKA}IP y SPECKER ( 22) proponen e}uyentes cong

t i  t r r i r j os  no r  r t i  f o r . cn tes  n rcco rc iones  de  teü rah id ro fu fanot r - L ( , U ! U V 9  y V !  u ! ! v ! v r r v v e

y  ác id -o  c lo ¡h íd . r i co  y  L l l f l n  y  COL (2 t  )  p roponen  la

in t rod -ucc ión  en  l a  mezc la  a  : t i l i za r  como e luyen te  c roma

tog rá f i co  un  conpues to  d .e  i i po  é te r  a l  i gua t  que  POLLARD

y N IC IGESS ,  pe ro  cons id .e ra rdo  a1  me t i l ,  t e rcbu t i ]  é te r

como e l  nas  ad .ecuad .o  ,deb ido  a  l os  buenos  resu l tados

expe r imen ta les  ob ten idos .

Ad .emás  d .e  l a  rev i s ión  b ib l i og rá f i ca

rea l i zad .a  con  ob je to  de  ob tene r  i n fo rnac ión  sob re  l os

eluyentes d-e uso nás genera l izado para la  rea l izac1- | ¡ -

d .e  d .esa r ro l l os  c romatog rá f i cos  de  ca t i ones  ,  S€  rea l i zó

o t ra  rev i s ión  d -e  ca rac te r f s t i cas  s im i - l a res  a  l a  an te -

r i o r  con  ob je to  de  ob tene r  i n fo rmac ión  re fe ren te  a  l os

react ivos d.e co lorac ión de u.So f recuenta ,  capaces de

poner  d.e ¡nani f iesto 1¿s nencha*? correspondientes a cada

uno d-e los lones del  cromatograna En este sent ido han
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6

s id .o  d .e  g ran  u t i l i dad  l as  pubJ - ieac iones  de  FRIES y

GETROST (24 )  as l  como la  ed i tada  po r  i l f f iCK  (2 r )  ' -

¡EI '-;L (26) y BOCK-i ' iERfl iEI ' i- t1{ (27) en las que se estu-

d i a  e l  compor tan ien to  de  una  se r i e  de  reac t i vos  espe

c í f i cos  ap l i cab les  pa ra  Ia  de tecc ión  c romatog rá f i ca

de  ca t i ones  .MTKETUKOV- {  (2E)  conc re ta  su  es tud io  a  l a

u t i l i zac ión  de  l a  i l odan i -na  B  cono  reac t i vo  pa ra  Ja  d .e

tecc ión d.e meta les y  LTWGMIN (29)  propone Ia ut i l iza

c ión  de l  i odu ro  po tás i co  cono  r - ' ac t i vo  reve lado r  pa ra

una  se r i e  de  ca t i ones .

Ex i - s ten  tanb ién  d j - ve rsos  t raba jos

pub l i cados  po r  d i f e ren tes  au rc res  y  que  resu l tan  de  E ran

, , + - ¡  ' l  i , t  ñ ¡  y y ñ  ^ 1 1 ó  ^  h i  a n  - n  e I I O S  S e  h a C e  f  e f  e f  e f : . C i a[ , t U I I t ( l c t L l  ¡  J d  q u E  v  L r l v r r  s .

concreia a d.eterninad.os gru.pos de la narcha anal í t ica

ord. inar ia con sul fhíd.r ico ó abarcan 3 la mayoría de los

ca t iones  in tegran tes  de  un  grupo en  par t i cu la r  ,  rea l i

zando en  ambos casos  e l  es tud io  de l  conpor tamíento  de

los  ca t iones  de l  g rupo ob je to  de  es tud io  .Una vez  rev i

sada la  b ib l iogra f ía  cor respo¡ :d ien te  a l  g rupo I  de  ca t io

nes de Ia marcha anal í t ica or 'd lnar ja con sul fhí¿r iCs'  se

pudo conprobar 1a var iedad de eluyentes propuestos por

d. i ferentes autores ,  aunque en general  la gran nayoría

d.e el los no era capaz de proporcionar una buena separa

ción 'débidoa la fbrnaei ,<í l t i  d-e estelas que cubrían 1a
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aayor  par te  de l  c romatogra t ra  ,cono sucede con los

e tuyentes  propuestos  por  I iL r I  ( ro )  y  TNTIKAINi l { ( l l ) .

SANTiAGO y GALLEGO (fe) en una parte de su trabajo

es tud" j_an 1a  separac i -ón  c romatográ f ica  de1 grupo I

p rcpon iend.o  d .os  e luyentes  como adeeuados para  rea l !

zac ión  d"e l  anát is is  cua l i ta t i . ¡o  de  es te  g rupo '  uno

d .e  e l los  cons t i tu ido  por  ne tano l  ,  so luc ión  acuosa  de

sal  d. isód. ica d.e EDTA al  Lt  y ácido ni t r ico ,  €1 otro

fo: :nad.o por una mezcla a base de acetona ,  solución

acuosa d.e sal  d. isód. ica d.e SDTA aI I% y ácido acét ico

u t i l i zand.o  en  ambos casos  cono agente  de  reve lado una

so luc ión  acuosa d .e  c romato  po tás ico  y  MICEIEVIC y

FILIPOVIC ( t2)  estud. ian la inf l -uenci-a del  d inet i l -sul

fóx ido  en  la  separac ión  d .e  l -os  ca t iones  de l  g rupo I

Ent re  l os  t raba jos  pub l i cados  que

hacen  re fe renc ia  conc re ta  a l  g rupo  I I  a  de  ca t i ones  de

la  marcha  ana l í t i ca  o rd ina r ia  con  su l fh íd r i co  ó  a  1a

mayor ía d.e e l los cabe resal tar  1o publ icado por  SIRKORSKA

y  COL ( r i l  q .ue  pe r tenece  a l  ú I t imo  t i po  de  l os  menc iona

d_os ya que proponen un métod.o para la  detern inac ión

c roma tog rá f i ca  de  B i ( I I r )  ,  Pb  ( I I ) , ,  Ce  ( I I )  y  Hg ( I I )

u t i l izand-o e luyentes cuyo conponente base es en todos

l -os casos e l  propanol  ,  &1 que le  añaden compuestos como

ace tona  r  &Ce t i l oce tona  ó  ace t i l ace tona  yeepro laq tapa
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ten iendo en  común ade¡ iás  todos  e l los  un  porcenta je

de ác ido  inorgán ico  d i lu ido  ,  ob ten iendo resu l tados
,

vá l i dos  pa ra  e l  ana l í s i s  cua l i t a t i vo  .En  cuan to  a  t ra

ba jos  pub l i cados  que  hacen  re fe renc ia  a l  g rupo  I I  a

comp le to  res  de  resa l ta r  e l  p resen tado  po r  IMAI  (  14  )

en  e l  que  e fec tua  l a  separac ión  de  l os  ca t i ones  med- ian

te  c romatog ra f ía  en  pape l  ap l i cand .o  suces i vos  d ,esa r ro

I los ut i l izand-o d. iversos e luyentes ,  también MOHAN-RAO

$ i l  es tud . i a  l a  sepa rac ión  de  ca t i ones  d .e1  g rupo  I I a

u t i l i zand .o  e luyen tes  de  t l po  i no rgán ico  ob ten iend .o  resu l

tados  vá l i dos  pa ra  e l  aná l i s i s  cua l i t a t i vo  a  pesa r  d "e

las este las que cubren e l  cromatograma en su mayor  par

te , sin enbargo SANTfAGO y GAILEGO (12) proponen un

e luyen ie  cons t i t u ido  po r  u i ra  meuc la  de  componen tes  o r -

gánicos ,  a  d i f  erencia de i l ' lA l  y  obt ienen resul  tad.os

inuy  super io res  desde  e1  pu : : t o  de  v i s ta  de l  aná l i s i s  cua

" l  j f o f i - r n  1 o  m a o o l c  ^ t r a  ñr r -  u d  r J ! v r J  ,  - L d  y * -  I , I O p O n e n  C O ü O  e l U y e n t e  e S t á

^ r . r n q { - - i  # r r i  r l q  ? l. , u ! !D  u !  uL r r !¿a .  yo r  ace tOna  ,  So luc ión  acuosa  de  sa l  d i sé

d i ca  de  EDTA a l  L% y  ác ido  acé t i co  g lac ia l  como agen te

revelador  adecuado proponen d i -b izona ,  s in  descar tar

tampoco  . l a  d i f en i l ca rbazona  po r  l os  buenos  resu l tados

obtenidos con Los cat iones in tegrantes del  geupo I I  B.

Ec 1o referente a la bibl iograf ía

consu l tada con re lac ión  a  1os  ca t iones  in teErantes  de1

Separación e identificación de cationes inorgánicos por cromatografía en papel. Mª Luisa Martín Carratalá 

Tesis de la Universidad de Alicante. Tesi de la Universitat d'Alacant. 1982



9

grupo  I I  b  de  l a  marc i ra  ana l í t i ca  o rd ina r ia  con

s : r l  f h í d r , i  e o  r r r c s o n t a n  e s n e c i a l  i n t e r é s  I  o s  l : r e h e  i o sv  * r ¡ : + ! g !  ! v v

publicados por Q.LIRESi{I y .üL{N (36) y GRASSINI y -

/ . ' - \OSSCINI 117) en los q.ue se propone un esquema para

,  .  / + - \  / - + + \  ,l a  separac ion  de  Sn  ( I I )  y  Sb  ( I I I ) ,o t ros  t raba jos

publ icad-os que ta¡nbidn resul tan út i les son los que

hacen  re fe renc ia  a I  g rupo  I Ib  comp ie to  .  As í  po r  e jemp lo

FREIRSONY AM}iONS ('8) BTJ?STAIL Y COL (19) Y LEDEFER

(40)  (4 f )  p roponen la  separac ión  de  los  ca t iones  ig

tegran tes  de l  g rupo I Ib  perc  par t iendo de  e I Ios  en

forma de c lo ru- ros  ,  también  par ten  de  los  ca t iones  en

forna de cloruros BARNABAS y BA3NABAS (+2 )  d i ferencian

dose de  los  an ter io res  en  que ennp lean 1a  técn ica  c i r

cu la r  para  la rea l i zac ión  de l  desar ro l lo  c romatográ f ico
, ' . Jsiendo tambien ut i l izado por KHAI,vTINA (+t)  q.ue en su

t raba jo  ,  con jun tanente  con o t ros  g r r .pos  de  la  marcha

ana l í t i ca  es tud ia  e l  g rupo I Ib  para  e l -  que ob t ieae

resu l tados  vá l id .os  d .esde e l  punto  de  v is ta  d .e l  anáI is is

cualitativo , 81 igual que SANfIAGO y GALLEGO (L2 ) que

obt i -enen buenos resul tados ut i l izando como eluyente una

mezc la  de  ace tona sa turada con ác ido  oxá I ico  y  so luc ión

de sa l  d isód ica  de  EITA a l  I% y  como reve lador  ,  so luc ión

de di t j -zona r  Xe propuesta y ensayada por otros autores.

De en t re  l os  t raba jos  pub l i cados  que

hacen  re fe renc ia  conc re ta  a l  g rupo  I I I  a  de  ca t i ones  de
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l a  na rcha  ana l í t i ca  o rd ina r ia  con  su l fh íd r i co  ó  1 -

a l guno  de  l os  ca t i ones  i n teg ran ies  de  es te  ,  ca i : en

resa l ta r  l os  pub l i ca ios  po r  RAO y  S tu \KAR (44 )  y

t lOi {Ar \ -RAO (4r)  que s i  b ien no abarcan eI  grupo I I Ia

conp le to  ,  p roponen  en  ambos  casos  esquemas  pa ra  sepe

ra r  c romatog rá f i camen te  e l  Fe ( I I I )  ae f  A1  ( f f f )  aunque

el  t ipo d.e e luyentes '¿tu l - izad-os no t iene n ing, Ín  conpo

nente 
"t.  "om,i.n 

,X" que RAO y SANKAR proponen como

e luyen te  una  mezc la  a  base  de  me t i l  ,  e t i l ce tona  y

ác ido  c lo rh íd r i co  ,  a  pesa r  que  e l  uso  de  l -as  ce tonas

jun to  con  e l  ác i do  c l o rh íd r i co  no  es  nuy  aconse jab le  y

I ' , IOILA}T-RA0 sin enbargo propone un eluyente de una compe

s ic i -ón  mucho  más  senc i l l a  r  ya  que  se  t ra ta  de  ác ido

su l fú r i co  0 '0  5N  ,  p ropon iendo  como reve laCor  adecuado

so luc ión  e tanó l i ca  sa t r r rada  de  a1 i - za r lna  con  una  po : te

r i o r  expos i c i ón  a  vapo res  amón i cos  .  Ex j - s t en  en  l a  b i b l i o

^ agrarr-a varr-os t rabajos q.ue tratan d.el  grupo I I I  .  
"orpf f

to  fo rmado por  A I ( I I I )  ,  Fe( I I I )  yg r  ( I I I  )  como e l  pub f !

cado por BA3-NABAS--y BARNABAS ( 42 ) que partlendo de las

sa les  de  los  ca t iones  en  fo rma de c lo ruros  ,  p ropone Ia

u t i l i zac ión  de  la  técn ica  c i rcu la r  para  l levar  a  cabo la
,  -  ^ acromatográf ía ,  usando como eluyen$e una mezcla de ácido

acé t i co  y 'ác ido  c lo rh íd r i co  y  cono  reve lador  so luc ión

etanó l ica  de  a l i zar ina  y  so luc ión  de  peróx ido  sód ico

y bencidina ,  obteniendo resul tados vál idos d.esde el  pq¿to
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d .e  v i s ta  d .e l  aná l i s i s  cua l i ¡ a t i vo  o  tamb ién  cons iguen

resul tados váI id .os SAI i - I IAGO y GALLEGO ( f2)  proponiendo

un  esquema c romatog rá f i co  ea  e I  que  pa r ten  de  1as  sa ies

d .e  l os  ca t i ones  de l  I I I a  e l  f o rna  de  n i t ra tos  a  d i f e ren

cia de BARNABAS y BAFJABAS que par t ian de las sa les en

fo rma  de  c lo ru ros  ,  X  F roPo : ren  como e luye r i t e  una  nezcLa

d ,e  ace tona  I  so l uc i ón  acuosa  de  sa i  d i só¿ i ca  de  EDTA a I

l% y  ác ido  n í t r i co  u t i i i za rdo  pa ra  reve la r  e l  c rona tog ra
a

ma un tratainj-ento t6r¡r ico a una tenperatura de LtO C

segu id -a  d .e  una  pu l ve r i zac ión  con  so luc ión  sa tu rada  de

a l i za r i na  en  e tano l  y  : r na  pos te r i o r  expos i c i ón  3  vapo res

amón i cos .

F r r  cuan to  a  l a  b ib t i og ra f ía  consu l

tad -a  con  re lac ión  a I  g rupo  I I I b  de  l a  na rcha  ana l í t i - ca

o rd . i na r ia  con  su l fh íd r i co  ,  b ien  t ra tando  a l  g rupo  comp le

to  6  a lgunos  de  1os  ca t i o r .es  que  1o  i n teg ran  r  s€  encuen

tran una gran car : . t idad de t rabajos que proponen un esque

naa  c rona tog rá f i co  pa ra  l a  sepa rac ión  d .e  Fe ( I I I )  r  Co ( I I )

y  Ni ( I I )  como 1os publ i -cados por  KI IA-RAT y KUNYAMMA (46)

, poPA y wlscurru(48) y uXscurru y rLrEScu

(49)  en los que proponen como e luyentes nás adecuados ,

en  genera l  r  o€zc las  de  a l coho les  con  ác ido  c lo rh . íd r i co

- - , 1  -  - - -
s iendo NASCUTIU e l  ú¡ ico que propone como e luyente a l

áe ido  c lo rh íd r i co  co rnp robando  que  a  concen t rac iones  ba jas

wiscurru (+7)
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l o s  ya lo res  de  l os  R .  de l  Cc  ( I I )  y  e l  N i ( I I )  son  nuy

n - Á * i  - n c  r l ¡ n r l n  - o i ^ - o c  F ^ r r r ' l  r - ¡ l n o  1 a ¡  ^ / ^ \ n ^ a n f ¡ c n  j  ¡ ¡ ^ n! , a  v ^ ¿ s v v  ,  u e ¡ ¡ s  -  e 5  u j -  r , a ( . r e 5  r a s  c o n c e n t r a c i o : r e u

de  ác ido  c lo rh íd r i co  nás  e r  evadas  a  l as  que  se  reduce
v

l a  es tab i l i dad  de l  co rnp le jo  de  n íque l  ,  POPA y  NASCUTILT

proponen  como e luyen ie  una  : ] ezc la  de  n -p ropano l  y  ác ido
v

c lo rh íd r i co  y  NASCUTIU  y  i LXESCU u t i l i zan  como e luyen tes

n -an í l i co  y  ác i do  c l o rh íd r i co  ó  i soamí l i co  y  ác i do  c l o r

h id- r ico .  VIR.F y  MMAY (50)  hacen e l  estudio para ot ro

^  r ^  ^^+ ' i ones  d i f e ren tes  a I  an te r i o rmen te  i ad i cado6r' L¿IJ \J Lrs \, c¡. ! r

ya  que  ag rupa  N i ( I I )  ,  Co ( I I )  ,  Cd  ( I I )  y  Zn ( I t )  ca t i ones

in teg ran tes  de I  g rupo  i I I b  de  l a  na rcha  anaL í t i ca  o rd ina

r i a  con  su l  f h í d r i co  ,  excep to  e l  Cd ( I I )  que  pe r t enece  a l

g rupo  I f a  r  üh  es tud ig  de  s rm i - l a res  ca rac te r í s t i cas  rea

l i zan  DUI fA IF -AY y  COL (51 )  en  e I  que  p roponen  un  esquena

c romabog rá f i co  pa ra  I a  sepa rac ión  de  Mn  ( I I )  , Fe ( I r )  ,
/ - . - \  n - .  / + +  \  ^  / ? - \  F  / - - \

C o ( I I )  ,  N i ( I I )  ,  C o ( I I )  y  Z n  ( I I )  u t i l i z a n d o  e l ' r i y e n t e s

. r ' r '1c  n .on t i  FnFn d imeü i l -su l fox i -do  MOILAN -RAO 145)  DroDoneY * " \ , . / / t / ! v !

para  la  separac ión  de  l t r ( f  f  )  ,  Co( I I )  y  N i ( I I )  l a  u t i l i

zac ión  de  e luyentes  que tengan en  su  compcs ic ión  nezc las

de cloruro amónico y amoniaco ó de cloruro amónico ,amo

n iaeo y  e tano l  ,  p ro fon iend.o  en  anbos casos  eono agentes

reveladores adec$ados la solución etanól ica satu¡ada de

a l izar ina  ,so luc ión  de  ác ido  rubeán ico  y  so luc ión  de

salici laldoxima SANTIAGO y GAllnC'O (12) proponen Ia

separac ión  de  los  ca t iones  de l  g rupo I I Ib  de  la  marcha
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ana l - í t i ca  u t i t i zando  como  e l r : ven te  un i  mezc la  de  e tano l

d ioxano  y  ác ido  c lo rh íd r i co  ,  y  cono  reve lado r  ,  una  ex

pos i c ión  de l  c romatog rama a  vapores  anón icos  segu ida

de  una  pu l ve r i zac ión  con  so luc ión  de  ác ido  rubeáE ico  y

con  so luc ión  e tanó l i ca  sa i ' " ra< ia  de  a l i za r i na  ,  ob ten ien

do  resu l t ados  vá l i d . os  desde  e l  pun to  de  v i s t a  de l  áná f i

s i s  cua l i t a t i vo ,

Ex i s ten  en  l a  b ib l i og ra f ía  nunerosos

t rab l j os  que  hacen  re fe renc ia  a I  IV  g rupo  de  ca t i ones  de

Ia  rna rcha  ana l í t i ca  o rd ina r ia  con  su i fh íd r i co  en  nues t ro

caso  es te  g rupo  IV  l o  vamos  a  p resen ta r  en  e l  t r aba jo

un ido  a l  nagnes io  ,  cosa  que  ya  e fec tuan  o t ros  au to res

a .  l os  que  ha remos  re fe renc ia  con  pos te r i o r i -dad  .  En  p r imer

luga r  cabe  menc iona r  aque l l os  t raba jos  que  se  ocupan  ex

c lus i vamen te  de l  g rupo  IV  de  ca t i ones  ,  pud iendo  des ta -

car  e l  publ icado pcr  ERIEI IMEYER y COL ( r2)  en e l  que pro

ponen  la  separac ión  de  l os  a l c& l i no té r reos  ,  pe ro  pa r t i en

do  de  sus  sa les  en  fo rma  de  ace ta tos  ,  u t i l i zanCo  como

e luyen te  una  mezc la  de  e tano l  con  un  20 |ó  de  ác ido  acé t i

co 2N , sin enbargo KIIAI,UTIIIAy COL (rt) proponen para

e fec tua r  l a  sepa rac ión  c romatog rá f i ca  de  l os  a l ca l i no té

r reos  ,  l a  u t i l - i zac i ón  de  pape l  F ,N .L  ü ra tado  con  so lu

ción reguladora de üaetrato . ARDEN y COL ( ,4) proponen

para  Ia  separac ión  de l  g rupo  IV  l a  u t i l i zac ión  de  e tuyen

tes  que  en  su  compos ic ión  con tengan  t i oc iana to  po tás i co
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tambi-én reconiend.an e l  uso ie  este ú l t ino BUF-STAI- ,L  y

COL(  15 )  ,  s i  b i en  I o  u t i i i zan  en  una  nezc la  ,  j un to  a l

8A% d,e pir idina y 20% d,e agua GA.RCIA y AGUIR-RE (16) '

p roponen  en  su  es tud . i o  l a  se .a rac i - ón  de  Ca  ( I I )  rS r ( t I )

y  Ba ( I I )  comprobando  que  e l  : i e tano l  se  mues t ra  como un

buen e luyente y  constatand.o que la  adic ión de ác i -do c i

t r i - co  ,  ác ido  ta r tá r i co  ó  sa l  d i sód i ca  de  EDTA a l  me ta

no l  6  a  una  mezc la  de  ne tano l  y  agua  ,  oo  me jo ra  l a  sePS

rac i -ón  sa l vo  en  l os  casos  en  l os  que  se  t ra ta  de  concen

t rac iones  ba jas  de  es tos  ,  a l  m j - s rno  t i enpo  comprueban  e1

l recho  d .e  que  e l  e tano l  se  aues t ra  mencs  e f i caz  q .ue  e I  m9

tano l -  y  que  l a  ad . i c i ón  de  ác rdo  e í t r i co  ,  ác i -do  ta r tá r i co

6  sa l  d i sód i ca  d "e  EDTA anon iaca l -  a l  e tano l  6  a l  e tano l  E -

acuoso  r  oo  me jo ra  l os  r esu i : ados  ,  ob ien iendo  l os  me jo

res  d .esa r ro i l os  con  mezc las  a  base  de  ác ido  c í t r i co  6

ác idc  ta r tá r i co  ,  ambos  en  concen t rac iones  de l -  o rden  de

C 'CTM ,  j un to  con  ne tano l  6  b i en  nezc las  a  base  de  EDTA

amon iaca l  y  me tano l  ó  b ien  ¡ne tano ] .  acuoso  ,6  tamb ién

mezc las  d .e  ác ido  ta r tá r i co  0 '0 ' lM  en  e tano l  acuoso  .

MI I -Lf  y  MAGEX (57)  proponen como e luyente para 1a sepa

rac ión de los a lcCI l inotémeos una mezcLa const i tu ida por

butanol  y  ác iCo c lorhídr ico ,  s in  embargo LITEAUN y COL

(fg)  proponen un e luyente cuyo conponente nnayor i tar io  es

el  netanol  ,  á l  que Ie  añaden ác ldo c lorhídr ieo y  agua

en  las  p ropo rc iones  (80 : tO : tO  )  y  como agen te  reve lado r

u t i l i zan  a l i za r i na  y  rod i zonaüo  sód ico  .  Ex i s ten  o t ros
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au to rss  que  a I  i guaL  que  l os  an te r i o res  es tud ian  e l

o ' r r , ,y l^  T\ I  r ie  ' la  
¡xarc la  anal í t ica ord inar ia  con su l - fh í

ó r u y v  ! Y  g v

d r i co  , pe ro  j un to  a  a l gun  oü ro  e l enen to  '  Po r  e j enp lo

LEVI y  DÁNCN (59)  proponen Ia separac ión del  grupo IV

jun to  a I  R .a  u t i l - i za ido  como e luyen te  una  sezc ia  de  p rg

panc i  y  ác i do  n í t r i co  .

Otros  au tores  propcnen la  separa

c ión  de l  g rupo IV  . :un f ,o  con Ng y  o t ros  ca t iones  Qomo

pueden ser  e l  Be  ,  : tÁsCut tu  (60)  (6 r )  (52 )  p ropone

e l  r : v e n t c s  e o s n t i  t r : :  i i o s  n o r  r r n  e  I  r ' . o h r r l  v  ' 1 n  á r ' . i  d o  d eU a L f J g ¿ r U g D  u v D ! i u l  L U ¿ ¿ v Q  ¡ v v l  
¿ ¡ r  s ¿ e v l i v ¿

en t re  l os  a l coho les  u t i l i za  e l  me tano l  ,  e l  e tano l  y  e l

t c r " n h ¡ t a n n l  v  r . . ó m ó  ' í e . i  j o s  n r 6 n 6 n e  e l  n í  f r i  n n  v  e ' l  r : l  O fu g l u J u u q l l v !  J  v v u v  r v l s v u  v !

híd. r ico ,  también FOPA y WXSCUTIU (  48)  estudian e l  ro j -smo

grupo  de  ca t i ones  pon i  endo  ccno  e luyen te  i doneo  una  mez

c la  d ,e  n -p ropano l  . v  ác ido  c lo rh íd r i co  d j - l u ido  VRIES y

COL  (  6 t )  p roponen  l a  sepa rac ión  de l  g rupo  IV  j un to  con

e I  t l g  ( I i )  ,  u t i l i zando  l a  técn i ca  c i r cu la r  y  SANTIAGO y

^  r r  r  F ^ ^  / 1  - r \
! ' - r \ rJ r r -L \ rv  \L¿)  p roponen la  separac ión  de  los  a lca l ino tér reos

ut i l i zando un  e luyente  en  cuJra  compos ic ión  en t ra  a  fo r

mar  par te  e I  e tano l  jun to  a  so luc ión  acuosa de l  sa l  d isó

dica d.e EDIA al  lú y ácido ní t r ico .

En general ,  en la mayoría de los t ra-

ba jos  pub l i cados  has ta  es te  momento ,  s€  propoñen separa-

rac iones  c ronatográ f icas  d .e  ca t iones  inorgán icos  no  -a

agrupad.os en forna sistenát ica,  l imi tándose a comprobar
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e l -  coapor tam j -en to  de  l os  d i s t i n tos  ca t i ones  f ren te  a

u i : a  se r i e  de  e l - uyen tes .

0 t ros  t ra ' ca jos  pub l i cados  nas  rec ien

te :en te  p roponen  un  esquena  d .e  aná I i s i s  s i s i e :á t i co  po r

e .? .o ' rA f  os ra f  í a  cn  n rnc ' l  na ra  ca t i ones  f r ecuen tes ,  s i  b i énv l v : q u v ó r u r l s  . t , * '

en l -os  c rcnatogranas  ob ten idos  aparecen nanc l -as  so lapa-

C.as ,  que aunque permi ten  l -a  ident i f i cac ión  de  los  ca t io

n F . q  -  n r . r  n r : e d e n  . q é y r  e n l  i  e e d O S  C O n  f  i n e S  C u a n t i t a t i v O S .¡ ¡ V J  t  I I V  ¡ - ú v u v ¡ ¿  
u v !
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OBJITO Y PLAN DE TRABAJO

En es te  t raba jo  se  es tud ia rá  e l

con ipo r ta rn ien to  c rona tog rá f i co  de  1os  i ones  ag rupados  de

acuerd .o  con  un  né tod .o  s i s te rá t i co ,  como eS  la  marcha  - -

ana l í t i ca  con  ác ido  su t f h íd r i co .  E l  né todo  de  t r aba jo

d .ebe rá  se r  ap l i eab le  a  l a  separac ión  e  i den t i f i cac idn  -

d .e  ca t i ones  f recuen tes ,  p rev iamen te  separados  en  1os

. ry , r ' j r rñq de r i ' ic .ha narcha s is ternát iea,  por  1o q.ue será ne-
ó r  u ¡ / v !  s v

cesar io  poner  en  so luc ión  los  p rec ip i tados  ob ten idos .

Se  p re tende ,  además t  consegu i r  sepa-

rac iones  1o  su f i c ien tenen te  e f i caces  cono  para  ev i ta r

l -a  superpos ic ión  de  las  rnanchas en  los  c romatogranas '

, - t e  f n r r n e  ñ r : e  n ¡ ; e r i a n  ' ' i : e n e r  u t i l i d a d  C e s d e  e 1  p u n t o  < i eg U

v i s ta  de l  aná l - i s i s  cuan t i t a t i vo .

Po r  ú l t i i o  se  t ra ta  de  comProbar  l a

e f i cac ia  d -e  l as  Separae iones  c romatog rá f i cas  pa ra  1o  rh

eua l -  se  es tud ia rá  }a  cuan t i t a t i v i dad  de  l as  m ismas .

Para  cada  uno  de  l os  g rupos  se  l l eva

a  cabo  u .n  es tud io  pa ra le lo  de  e luyen tes  y  reve lado res ,

se lecc ioná r rd -ose  de  en t re  e l l os  l os  nás  adecuados .

Con  e l  e luyen te  y  e I  reve lado r  se - - -

l ecc ionad .os ,  S€  de te rn inan  l os  va lo res  de  R"  de  l os  ca -

t i ones  i n teg ran tes  de l  g rupo  es tud iado .

Foster io rnente  se  rea l i zará  un  es tu-

Separación e identificación de cationes inorgánicos por cromatografía en papel. Mª Luisa Martín Carratalá 

Tesis de la Universidad de Alicante. Tesi de la Universitat d'Alacant. 1982



18

d . io  enca in inad .o  a  d .e te rn ina r  l - os  1 ím i tes  de  ap l i cac ion

supe r i o r  e  i n f e r i o r  pa ra  cada  ca t i dn .

Se  rea l i za  as í  m i sno  e l  es tud io  de

las  i n te r fe renc ias  p rovocadas  po r  l a  p resenc ia  de  an io -

nes  que  apa rezcan  j un to  con  La  mues t ra  a  c rona tog ra f i a r

,  d ,e te r r i - nand .ose  en  caCa  caso  l a  can i iCad  de  an ión  po r

deba jo  de  l a  cua l  no  es  capaz  de  p rovoca r  i n te r fe renc ia

Con  ob je to  de  de te rn ina r  l a  cuan t i t a

t i v i dad  de  l as  separac iones  . ; e  de te rn ina  e1  con ten ido

d -e  cada  e lenen to  en  su  co r i ' espond ien te  na rcha -  En  l os

casos  q . r i e  resu l te  ap* i cab le  Ia  espec t ro fo tone i r í a  d .e  ab

so rc i én  a tdn i ca  o  l a  f o tone t r í a  de  en i s i d ¡  de  l l ana ,  s€

e fec tua  una  ex t racc ion  p rev ia  d .e l  i ón  de1  sopor te  c rona

tog rá f i co ,  pa ra  l o  que  se  pone  a  pun to  p rev ianen te  un  -

mé todo  de  ex t racc ión  adecuado .  Pa ra  aq i i e l l os  e lenen tos

en  cu ; ' a  d .e te rm inac ió r : .  no  resu l ten  adecuadas  l as  técn i cas

an teS  nencú .onadas r  Se  rea l i zan  l as  deüer rn inac iones  po r

f l uo rescenc ia  de  rayos -X ,  d i rec tamen te  sob re  l as  man- -

chas  c romatog rá f i cag .

Con  ob je to  de  qüe  e l  né todo  p ropues -

to sea d.e apl icac ión genera l  a  todo t ipo de problemas r

de  ca t i ones  i no rgán icos  f recuen tes rse  e fec tua  1a  separa

c ic ín en grupos s igu iendo e l  esquema propuesto por  Ia  mar

cha  ana l í t i ca  o rd ina r ia  eon  su l fh íd r i co  y  d i so l - ¡ i endo  pos

te r i o rnen te  l os  p rec ip i t ados  ob ten idos .
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F ina l ¡ne : : : :  y

man i f i es to  l a  va l i dez  de l  ná todo

r i  e  d e  n r O h l e m ¡ q  ^ r 1 A  s p  a n a l i Z a n
!  I 9  U V  F ¡ v u l v u ¿ q

grá f i co  p ropues to .

con  ob . i e to  de

< é  n ¡ é 1 1 9 ¡ , e n
t  v v

por el  neí tod.o

n n n o ¡  r l a

r l n t  q é - -

C I ' O E 4 t O =
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CROMATOGRAFIA Y ANATISIS CUALITATIVO

i nc  lu iCos

mo t ienpo
-  /  / - ¡ , \

c l o n  ( b + /

Los  mé todos  c roma tog rá f i cos  es tán

den t ro  de  l os  mé todos  de  separac idn .  A l  m is -

,  pued .en  cons t i t u i r  un  rné todo  d "e  i d ,en t i - f i ca - -

En  e fec to ,  l os  componen tes  de  I a  -

mues t ra  o -uedan  d i s t r i bu idos  en  pos i c ioaes  ca rac te r í s -

t i - cas  a  1o  l a rgo  de l -  c romafog rama como consecuenc ia  -

de  que  l os  d i - s t i n t os  es ¡ac ios  re l a t i v cs  reco r r i dos  po r

cada  uno  de  e i i c s  r espec to  de l  e l uyen te ,  i i enen  un  va -

I o r  ccns tan te .

E l  pa rámet ro  má-q  u t i l i zado  Dara  ex iL

p resa r  l a  pos i c i dn  d -e  l os  componen tes  en  e l  c roma tog ra -

ma  es  e l  f ac to r  de  re tenc j . dn  (n " ) ,  que  se  de f i - ne  cono

e I  coc ien te  en t re  e l  espac io  r eco r r i do  po r  e I  coaponen -

te  cons ide rado  y  e1  reco ru ido  po r  e l  e l uyen te .

Con  f r ecuenc ia  se  hace  necesa r i o  e l

uso  de  un  reac t i yo  o  r eac t i vos  adecuados  ( r eve lado res )

pa ra  poder  l oca l j - za r  v i sua lmen te  l a  pos i c ión  de  cada  - -

uno  de  l os  conponen tes  en  e l  c rona tog rama.

Cuando se trata de separar pequeñas

cant idades  d .e  iones  inorgán icos ,  la  técn ica  c romatográ-

f i ca  más adecuada es  la  c romatogra f ía  en  papet  (65)  o téq

n ica  senc i l la  que no  requ ie re  apara tos  cos tosog y  que

f*'uE
ñ ¡l¡uolrcr ü
. x *

\k," A\\9

Separación e identificación de cationes inorgánicos por cromatografía en papel. Mª Luisa Martín Carratalá 

Tesis de la Universidad de Alicante. Tesi de la Universitat d'Alacant. 1982



2L

pe rn i t e  l l e va r  a  cabo  l a  sepa rac idn  e  i d . en t i f i cac i dn

d .e  i cnes  a  pa r t i r  d .e  can t i dades  n ín inas  de  sus tanc ia ,

cons t i t uyend .o  po r  I o  tan to ,  üo  rné todo  a  esca la  m ic ro  o

sen in i c ro .

El  papel  no const i tu :e únicaneate

un  sopo r te  i ne r t e  sob re  e l  que  se  depos i t a  l a  f ase  es -

tac iona r ia ,  s i no  eu€ ,  adenás ,  p rese r : t a  una  ac t i v i dad

que  d ,epend .e rá  ¿e  l as r , ca rac te r í s t i cas  adcu i r i das  d r : ran te

e l  p roceso  oe  f ab r i cac idn  y  de  l as  cond i c i ones  expe r i - -

nen ta l es  en  que  es te  se  u t i l i za .

En  cuan to  a  I a  f ase  t óv í I ,  denon ina -

dn  c l  r - .wen te  -  sue le  es ta r  cons t i t u i da  po r  un  d i so l ven teu s  v r s J

o  nezc la  d .e  d " i so l ven tes .  La  acc id r :  Separadc ra  de l  e lu -

vpn ] : c  denende rá  dc  su  no la r i dad  as í  co ino  de  l as  p rop ie -
J g l l u s  

s v P v f r s v 4 q

d-ad -es  qu í r i cas  d -e  sus  componen tes  (  f o rnac idn  de  comp le

jos ,  r eacc iones  ác ld .o -base ,  e t c .  )  .

Los  desp laza rn ien tos  re l a t i vos  de  l os

d j - f e ren tes  conponen tes  de  l a  rnezc la  i n i c ia l  pueden  ve - -

n i r  exp resad .os  med ian te  e I  l l a ¡aad .o  fac to r  de  re tenc ión

(  R f  ) ,  q . ue  se  de f i ne  como  l a  r e l ac i ón  ex i s t en te  en t re

los  desp lazamien tos  de  Ia  sus tanc ' i a  y  e I  f r en te  de r  d j t

so l ven te ,ambos  med . id .os  desd .e  e l  pun to  de  ap l i cac idn  de

la  mues t ra .

El factor d.e retencidn dePende de
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d i fe ren tes  fac to res  (66)  ,  (67 ) , ,  pud . iendose  c i ta r  en t re

_ /
Ios  más  i npo r tan tes ,  I a  can t i dad  de  mues t ra  ap . l i cada ,

I a  can t i dad  de  e l uyen te ,  e l  equ i l i b r i o  en t re  e I  l í qu i -

d ,o  y  e I  vapo r  d .e  l a  cámara ,  l a  t écn i ca  d .e  desa r ro l l o

enp leada ,  l a  humedad  re l a t i va  y  l a  t enpe ra tu ra  (68 ) (69 )

Desde  e l -  pun to  de  v i s ta  de  l a  t écn i ca

exper i -nen ta l  e l  desa r ro l l o  c romatog rá f i co  se  sue le  e fec

tua r  s igu iendo  Ia  técn i ca  ascenden te  (  f i g .  1 ) ,  ya  que

e s t a  n r t r s e n t a  I  e  r ¡ e n t a " r ' a  d  e  f  e a i i Z a i ' S e  C O n  r J n a  V e l O C i d a d

Ce ascenso  pequeña ,  l o  que  pe rn i l e  q .ue  l os  equ i l i b r i os

de  reca r t o  se  a l - cancen  l o  mas  ráp idamen te  pos ib l e ,  l o

que  da  l uga r  a  ¡aanchaa  poco  ex tend idas  y  b ien  de l im i ta -

das .

Para  depos i ta r  l a  nues t ra  se  pueden

i - i sa r  n i c rop ipe tas ,  t ubos  cap i i a res  e  i nc l -uso  apa ra tos

espec ia l nen te  d i señados  pa ra  es te  f í n  como  l os  p ropues -

tos por UEDA (7O) , MUTT,LOR (71) y BB-NHARDt (72).

EI  revelado de crornatograaas puede

l l eva rse  a  cabo  b ien  po r  i nmers ión  en  r , ¡ . na  d i so luc ión  d .e l

reac t i vo  reve lad .o r ,  o  b ien  po r  pu l ve r i - zac ión  de  d i cha  -

d i so luc ión  sob re  e l  c romatog rana .
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DESCRIPCION DEI I{ETODO

Apara tos  y  reac t ivos

Cono cámaras cromatográf icas se han

u t i l i zado  tubos  de  ensayo  de  2>  cm de  l ong i tud  po r  2 ' ,  cn

d .e  d . i áme t ro  ,  e r  cuyo  fondo  se  co loca  e l  e l r - l yen te  .Es tas

cánaras  se  c ie r ran  con  tapones  de  co rcho  que  han  s ido

per fo rados  y  a t ravesados  po r  unos  ganchos  p repa rados  con

va r i l - l a  de  v id r i o  es t i r ada  y  dob lada  en  uno  se  sus  ex t re

nos  con  unas  d imens iones  ap rox inaadas  de  I0  cm de  l ong i tud

y  O ' ,  cm d .e  d - íá rne t ro  (  f  i g  ,  2 )  .

La  u t i l i zac i ón  de  es te  t i po  de  cáma

ras permi te t rabajar  s inu l - táneai len i :e  con ser ies que cog

tengan un número re la t ivanente e levado de detern inac iones

ta l -  y  coa .o  puede  ap rec ia rse  en  l a  f i g r . . r ra  t .  Como sooor te

cromatográf ico se ut i l izan t i ras de papel  ! {hatnan no t

cor tadas de for rna de t i ras de 19 cn de longi tud y  I  cm

de anchura ,  rea l izando unas señales con láp iz  de graf i

to  ,  para e ' ¡ i tar  in ter ferencias en la  e luc ión y  d is tan

de1  bo rd .e  i n f e r i o r  1  , 2 ' 5  y  L7 ' 5  cm (  f i gu ra  4 )  .Es tas

narcas están real i -zadas con d is t in tas f ina l idades ,  Iá

p r imera  de  e l l as  r  €s  dec i r  l a  que  es tá  s i t uada  a  I  cn  ,

t iene por  ob jeto ind icar  eI  lugar  hasta dond.e se in t ro

duce Ia  t i ra  durante e l  desarro l lo  cronatográf ico ,  con

objeto de q.ue e l  e luyente no entre en contacto eon la  'o*
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nues t ra  a  c romatog ra f i a r  nada  nás  que  cono  Consecuenc i -a

de  su  ascenso  po r  cap i l a r i dad  ,  I a  seg '¿nda  s i t uada  a  2 '5

cn  i nd i ca  e l  l uga r  donde  se  depos i ta  l a  aues t ra  y  l a  t e r

ce ra  s i t uad -a  a  L7 ' ,  cn  de l  bo rde  i n fe r i o r  r  nos  seña la  e l

l uga r  has ta  donde  se  de ja  avanza r  e I  f r en te  de l  e luyen te

con  l o  que  se  asegura  un  desamo l lo  c rona tog rá f i co  de  L ,

cm r  po r  enc i r oa  de  es tas  na rcas  r  es  dec i r  desde  L7 '5  cm

a  19  cm de l  bo rde  i n fe r i -o r  ,  ]&  t i r as  es tan  ta lad radas

con  ob je to  de  poder  se r  suspend idas  de l  gancho  de  v id r i -o

n r rd i en ¡ i o  de  es ta  f o rma  a r ¡eda l  i n t r oduc idas  den t ro  de  l asP  4 u r  - 1  * "

cána- ras  y  pe rm i t i end .o  su  i nan ipu lac ió r  desde  e I  ex te r i o r

de  1as  rn i snas .

E l  uso  de  es te  t i po  de  desa r ro l l os

c rona tog rá f i cos  pe r rn i t e  l a  rea l i zac ión  de  va r las  se r i -es

de  separac i -ones  en  un  co r io  espac io  de  t i empo  que  hab i tua l

nen te  :  osc i l a  en t re  iO  n inu tos  y  2  ho ras  y  med i -a .

Pa ra  Ia  rea l i zac ión  de  l as  ned idas

espec t roscóp i - cas  han  s ido  u t i l i zados  un  equ ipo  de  abso r : .

c ión atómica de 1a casa Perk in-Elmer node. lo  771 y un equ!

po  de  espec t roscop ía  de  f l uo rescenc ia  de  rayos -X  de  1a  ca

sa Fhi l ips compuesto por  un generador  t ipo PW 1140, /OO y

un nódulo t ipo Pi^I f410/OO .
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l i zado  l as  de  l os

concen t rac idn  d .e1

^ ñ

Cono  so luc i ones  de

ca t i ones  en  fo rma  de

n ¡ r l o n  á a  l O  m c r  / m 1  d e
4 b  / 4 !

c n s a v o € e  h a n  u i i

n i t ra tos  ,  con  una

cada  ca t ión .

Para  l a  p repa rac ión

ve lado res  se  han  u t i l i zado  reac t i vos  de

ca l i dad  pa ra  aná l - i s i s .

, ¡ ^ e l  l l w e  n t e  q  v  r - óv ! u r f  v : ¿ v v u  . /  - :

c as a MmCK en

Itétodo

Cono  ya  se  i nd i cd  en  l a  i n t roducc i -on
,

a l  f i j a r  l os  ob je t i vos  de  t r aba jo  ,  eR  l a  r ea l i zac ion  de

o q t c  n n 1 :  e  t o d o  s c  h a  n r c f  o n d  i  d  n  n  r r 4  I  O S  m a t e f  i a l e S  g
ú D U g  t  

q a l U v  U v u v  r v  ! ¡ s  P ! J u v  Y u "

i ns t rumentos  fue ran  1o  nás  senc i l l os  pos ib les  . ,  X  de  uso

f recuente  en  un  labora tor io

El  modo  de  ope ra r  cons i s te  en  depos i

ta r  2 '5  ¡ r l ,  de  Ia  mues t ra  (  2 ,  pB  de l  i on  ne tá t i co  )  en  e l

1uga rd .e1a t i r aseña1ad .o !a ra ta1 f í n ,u t i } i zandopa ra

el lo  una n icro jer inga d.e forna q.ue e}  d iámetro d.e la  gota

depos i - t ada  no  sea  supe r i o r  a  O ' !  cm ,  secando  a  con t i nua

ción la  muestra con una corr iente d.e a i - re  ca l i -ente antes

d.e in t rod.uc i r  e l  cro¡natograma en la  cánara para su poster io : : '
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¿ ó

e luc ión  como pued .e  obse r r ¡a rse  en  Ia  f i gu ra  ,

En e l  in ter ior  d .e la  cárnara se d. r :pg

s i tan  4  m l  d -e  e luyen te ,v  se  suspend"e  l -a  t i r a  c romatog rá

f i ca  una  vez  depos i t ada  I a  mues t ra  en  I a  m is rna  ,  se  c i e

f

ma la  cámara  de janCo  la  t i r a  den t ro  s in  l l ega r  a  toca r

e I  e luyen te  du ran te  un  t i empo  de  unos  d iez  n inu tos  ap rq

x inaCanente ,  t iempo en e l  cual  se consid.era que la  cáraa,

ra  con  l a  t i r a  c rona tog rá f i ca  en  su  i -n te r i o r  se  ha  sa tu

rado  respec to  d .e l  e l uyen te  .  A  con t i nuac ión  se  nan ipu la

e I  gancho  de  v i d r i - o  desde  e l  ex te r i - o r  con  ob je i o  de  i n f r o

duc i r  l a  pa r t e  i n f e r i o r  de  I a  t i r a  has ta  l a  seña l  que

¿ is ta  l  cn  d .e l  bo rde  i n fe r i o r  y  que  se  ha  rea l i zado  pa ra

de l i ¡ a i t a r  e l  s i t i o  has ta  donde  se  debe  i n t r oduc i r  I a  t i

r a  en  e I  e l uyen te  ,  s€  de ja  avanza r  e l  e l uyen te  a  1o  l a r

go  d .e  l a  t i r a  c ro rna tog rá f i ca  has ta  }a  seña l  s i t uad -a  a  -

L7 ' i  cm de l  bo rde  i n fe r i o r  y  rea l i zada  pa ra  aseg i . i r a r  u l f

d -esa r ro l i o  c ro rna tog rá f i co  d .e  L ,  cn  .  Una  vez  a l canzada  -

pc r  e l  f r en te  de l  e luyen te  Ia  seña l  des t i naCa  pa ra  ta l

f l n r se  ab re  Ia  cánara  c romatog rá f i ca  r  se  re t i r a  e l  e ro -

ma tog rama y  se  p rocede  a  su  secado  ,  b i -en  con  comien te

de  a i r e  ca l i en te  o  b i en  en  es tu fa

Una vez  e fec tuados los  desar ro l . l .os

cronatográ f icos  ned" ian te  Ia  u t i l i zac ión  d .e l  s is tema antg

r io r  ,  para  poner  de  man i f ies to  la  pos ic ión  de  los  iones

Separación e identificación de cationes inorgánicos por cromatografía en papel. Mª Luisa Martín Carratalá 

Tesis de la Universidad de Alicante. Tesi de la Universitat d'Alacant. 1982



" / 9

en  e I  c romatog ra lna  '  se  usan  reac t i vos  genera lnen te

o rgán lcos  q .ue  fo rnan  co inpues tos  co lo reados  con  1os

n ismos  ,  emp leando  pa ra  su  ap l i - cac i -dn  sob re  e I  c roma

tog ram.a  ,  pu l ve r i zado res  r  Qu€  pe rm i tan  tene r  una  d i s

t r i buc ión  un i fo rne  de l  reac t i vo  sob re  e l  pape l  c ro roa

tog rá f i - co  .  Una  vez  rea l i zado  e I  : : eve lado  de I  c romato

g rama los  ca t i ones  p resen tes  quedan  iden t i - f i cados  med ian

te  l os  co r respond ien tes  va lo res  de  R .  as í  cono  po r  e l

co lo r  y  l - a  f o rna  de  l as  manchas  de l  c rona tog rama,

Jon  c ' : j e t o  de  pcde r  co rep roba r  l a  cuan

t i t a t i v i dad  de  l as  separac i -ones  rha  s ido  p rec i - so  p roceder

a  }a  ex t racc ioh  po r  sepa rado  d "e  l as  d i f e ren tes  manchas

c ronna tog rá f i cas  ,  u .na  vez  e fec tuado  e I  desa r ro l l o  r  Seca

dn  \ ¡  r r . sJ 'e r , i  n r  reve lado  de  Ios  c ro rna toq ramas  .  Pa ra  p ro
uv - '  ¡ / - '  

-  -  - -  - -  
I

ceder  a  l a  ex t racc ión  d .e  l os  i o r .es  se  han  f racc ionado  los

c roma tog ramas  en  t r ozos  ,  de  fO rna  que  en  cada  uno  de  e i l os

ún icanen te  se  encuen t re  con ten ida  una  de  l as  manchas  de1

cropatograma r  eD l -a  cual  ,  S i  la  Sepal rac ion ha s idO cuaI l

. i  i j - n f  i  r r ¡  s c  a ? 1 r r , r a n t r . s  v a  e x c I u S i v a ¡ e e n t e  e l  í ó n  q u e  S eV ¡ U q V ! v q  t  u v

d .esea  ex t rae r .  E l  p roceso  de  ex t racc ión  que  se  ha  pues to

a  pun to  en  e I  ; resen te  t raba jo  o  cons i s te  en  t ra ta r  l a

po rc ión  de  c romatog rama desead .o  con  !  n1  d .e  ác id .o  n l t r i co

concentrado , durante un t ienpo de nueve minutos y en un
o

baño de arena termostat izado a 100- C de temperatura-
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Una vez  rea l i za , : . a  l a  ex t racc ión  se

p roced .e  a  l a  sepa rac i< ín  de l  ex t rac to  de l  pape l  que  cons

c i t u ía  l a  f ase  es tac iona r i a  de l  c rona tog rama  ,  med ian te

f i l t r ac idn  y  l avado  ,  u t i l i zando  e ' I budos  de  p laca  f i l t r an

te  de  po ros idad  4

Para  l a  d .e te in inac ión  de  l a  concen t ra

c idn  d .e  l os  ex t rac tos  ,  rea l i zada  con  ob ie to  de  conprobar

la  cuan t i t a t i ' ¡ Í dad  de l  né todo  p ropues to  en te r i o rmen te  r  Se

t /

u t i l i zan  t ecn j - cas  espec t roscop i cas  J  mas  conc re tamen te

fo to rc .e t r í a  d .e  e rn i s idn  d .e  l l ana  ¡ , '  espec t ¡o fo tomet r ía  d .e

abso rc ién  a tom ica  con  un  apa ra to  de  dob le  haz  y  en  l os

casos  en  Los  q .ue  l os  l ím i tes  de  d .e tecc ión  de l  apa ra tc  no

pern i te  l a  d .e te rm inac : -o ,n  ¿e  l : .  concen t rac ioh  ¿e t  e lemen to

que  se  p re tend .e  d ,e te r rn ina r  ,  S€  usa ' . rn  equ ipo  de  espÉc t ros

cop ía  d .e  f l r ro rescenc ia  de  raJy 'oS  -X  ,  e fec iuando  Ia  de te r

¡n inac ión  en  fo rma  d . i rec ta  sob re  l a  po rc ioh  d .e  e romatog ra

na  en  l a  que  se  encuen t ra  e l  i ón  ob " ie to  d .e  es tud " io

,'dro"óÉ*
,i¡" 

'rc)

Hn*,*untt¡
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FIGURA- 2

CAMARA CROMATOGRAFICA
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FIGURA -'

I'ÍON8A.IE E}.I SffiIX DE CAM.q.RA,S CROI{ATOGRAtr:ICAS
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FIGURA - 4

TIRA CROMATOGRAFICA
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FIGIIRA - '

DESARROLLO CROMATOGRAI'ICO y MmrtA DE Rr
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-q.ná1is is cual i tat i -vo

Para  la  rea i i zac ióa  de l  aná l - i s is  cua-

l i ta t iuo  de  las  nues t ras  prob le :a r  se  s igue e l  ¡né todo des

cr i to  en  e l  apar tado cor respond ien 'be ,  quedando los  iones

iden t i f i cad-os ,  una  vez  e fec tuado  e }  iesar ro l lo ,  secado  y

rer ¡e lado eonven ien temente  e l  c rcnatograna,  med i -an te  la  -

¡aed. id .a  de l  fac to r  de  re tenc idn  ( 'Rr  =  r€cor r ido  ce l  ión /

recor r id .o  de l  e luyen te  ) ,  as í  cono  lo r  }a  co lo rac i . i n  y  -

fo rna  de  la  mancha  que  se  p rese* ta  en  caCa caso .

Es tuCio  de  reve ladores

El  es iudrc  de  reve ladores  comespon

d ien te  a  los  io r :es  que in tegraa  ca i .a  unc  de  l -os  t rupos  de

l -a  ¡ :a rcha ana l í t i - ca  con su l f l : ía r i -co  r  se  rea l i za  observan

do e I  compor ta ¡n i -en to  d -e  a igunos  d .e  los  reac t ivos  propues

tos en la bi-bh-ograf ía por algunos autores ,  así  coino el

de  reac t ivos  genera lmente  orgán icos  que pued.an  ser  cons i

deradcs  como espec ia les  o  espec í f i cos  para  a l  guno  de  es tos

iones  ,  ten iendo en  cuenta  que es te  es tud io  se  ha  rea l i za

do no  so lo  para  e1  ión  para  e l  que cons t i tuye  reac t ivo  es

pec ia l  o  espec í f i co  o  s ino  tanb ién  para  e l  res to  d .e  los

iones del  grupo del  cual  forna parte este r  Xá que aunque
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Lo  se  t r a te  d -e  u r l a  r eacc ión  espec í i i ca  r  eo  a l gunos  ca

Sos  puede  o r i g i na r  compues ios  co l  o rea i c - *  q i i e  Sean  capa

ces  de  pcne r  de  nan i f i es to  e I  l uga r  de l  c rona tog rama don

d ,e  Se  encuen t ra  e l  i ón  ,  una  vez  rea l i zado  e l  desa ryo l lO

*  ^ ' r  n n a f  a r i  n ¡  S e C a d O  d e l  m i S r n O .
, V  Y  l -  y V D  r J s !  ! v

La  f o rna  p rác t i ca  de  rea l i za r  es te

-a { - r r r i  n  nnng ig fg  en  depgs i t a r  pequeñaS  Can t i dadeS  de  l aü D t r U L I . I U  t  V V l i - ! p V v  9 ¡ ¿  s v t / v u i u i 4

so luc ión  de  ca t i ón  de  pa r t i d .a  sob re  pape l  de  1as  m ismas  ca

rac te r í s t i cas  que  e I  emp leado  pe la  e fec tua r  l os  desa r ro - '

i l o s  c r cma tcg rá f i cos  .  Una  vez  e l - eg iCos  aque l l os  r eac t i vos

que  pueden  se r  adecuados  pa ra  i l cae r  de  nan i f i es to .  l a  p re

Senc ia  de  l -os  i ones  ,  eS  p rec i so  ss tud ia r  Su  compor tam ien

to  Ce  f o rna  pa raLe la  a I  es tud io  ce  e i uyen tes  r  pa ra  ccmpro

bar  Su  fo r rna  de  ac tua r  una  vez  desa r rc l l ado  e I  c romatog ra

3a  r  ya  que  en  a lgunos  casos  se  o :se r \ : a  que  1a  co lo rac idn

ob ten id -a  c  no  es  exac tanen te  1a  n i sna  o  va r ía  en  i n tens !

dad"  ,  d ,eb id .o  p robab lenen te  a  que  e l  i d r .  en  es tas  cond ic io

nes  pueCe  es ta r  f o r ¡aando  pa r te  de  pos ib les  conpues tos  con

a lgunos  de  l os  reac t i vos  que  cons t i t uyen  e I  e luyen te '

Operando de esta forma se ha observado

e1 comportami-ento de una ser j -e  de react ivos de l -os cuales

se expondrá en e l  a¡ar tado correspondlente ,  la  forna de

actuar  de aquel los que se consid"eran d.e roayor  in terés ya
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q le  l os  resu - ' l t ad .os  a  que  conducea  so r .  vá l i dos  pa ra  e l  ob

. ' 3 t i vo  t r azado  en  es te  t r aba jo

:s tudio de e luy 'entes

Con  es te  es t : i d io  sob re  l -os  e luyen tes

se t ra ta d.e encontrar  aquel los que ,  ad.ennás d"e posib i l iüar

la  separac io 'n  d.e 1os iones in tegsantes de un deter¡o inado

grupo  d "e  l a  marcha  ana l l t i ca  o rd .na r ia  con  su l fh íd r i co

aesde  e l  pun to  d .e  v i s ta  cua l i t a r - j - vo  ,  p ropo rc ionan  un  g ra

c .o  d .e  Sepa lac idn  de  l os  m isnos  ea  e I  c rona tog rama su f i c i en

;enen te  bueno  como pa ra  poder  rea l - i za rse  con  pos te r i o r i dad

la  ex t racc idn  de  cada  uno  c i e  e l l os  po r  sepa rado  '  con  ob je

: -ñ  r r c  nnder  cn rnn rnhar .  I  a  r - . uan i i t a t i v i d .ad .  d .e  l a  separac idn! v  u v  y v u u r  v v s y ¿

efec tuada

Para  e l l o  r  so  ha  p roced ido  a  es tud j -a r

e I  conpor tan ien to  d .e  e luyen tes  cons t i t u idos  genera lu len te

po r  nezc las  d .e  un  d . i so i ven te  o rg ín i co  ,  un  agen te  conp le jan

! ^  ^ - , , nác id .o .
i , s  L ,  a6ud,  J  ( ,L

Con es te  f ín  se  tond como Punto  de

par t id .a  Ia  in fo rmac idn  sumin is t rada por  la  b ib l iogra f la  con

respec to  a  e luyen tes ,  as í  cono  o t ras  nezc ias  que  se  con

s id -eraban por  su  compos ic ión  y  po la r idad adecuadas.
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La observac idn  Ce los  resu l - tados  ob te

n id .os  con los  d i fe ren tes  e luyentes  prob 'ados  l leva  a  se le

ccionar l -os que se expondrdn para cada uno de los di fereg

tes  grupos  de  1a  marcha ana l í t i ca  o :d inar ia  con su l - fh íd r i

co ,  ya que por su for¡sa d.e actuar son los BaS adecuados

para  es te  t raba jo  .

L ími tes  d .e  ap l i cac idn

Con ob je to

o l  ^ e m n / 1  r i o  n n l - i  n  r n i  X n  d a  ^ - r - ñ ^
s  L  u  q u r , v  u  s  q U I - L L ;  á U  i  \ J I L  ( l , g  ü 5  l c l ¡

ced ido  a  rea l i za r  un  es tud io  de

de  l os  m ismos

de conocer  per fec tanente

¡ a n a n e n i n n a <  e 6  h c  ñ F ^
t  u v

-  - ,  . ,
l o s  I i m i t e s  d e  a p l i c a c i c í n

Para  rea l i za r  es te  es tud io  se  ha  p ro

ced ido  a  depos i ta r  cono nues t ras  scbre  las  t i ras  de  pape l

c ronatográ f ico  ,  d . i fe ren tes  cant ic tades  de  Ia  so luc ión  nezcLa

da de  los  ca t iones  ob je to  de  es tud io  ,  para  cada uno de  1os

grupos integrantes de 1a marcha anal í t ica ordinar ia con sul

fhíd.r ico.  Se ha consid.erado como ] ín i te infer ior  indiv id.ua

l i zado para  cada uno de  los  iones  conponentes  de  la  mues

tra a d.eterminar ,  1& cant idad d-eposi tad.a de ión netál ico

para  la  cua l  e l  componente  de" ia  de  ser  v isua l i zado por  e l

cor respond ien te  reve lador  se lecc ioaado para  e1  grupo a  que

per tenece ,  una vez  e fec tuado e l  desamol lo  cormatográ f ico

con el-  e luyente elegido para di-cho grupo y secado previa
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mente  e l  c ro ra tog rama co r respond ien te  .  Cono  1 ím i te  supe

r io r  se  ha  cons ide rado  ,  pa ra  cada  uno  de  l os  i ones  i n teg ran

tes  pa ra  un  de te rm inado  g rupo  de  l a  m .a rcha  ana l í t i ca  o rd . i - na

r i a  con  su l f h íd r i co  ,  l a  can t i dad "  de  i ón  me tá t i co  depos i t a

d .o  sob re  Ia  t i r a  de  pape l  c romatog" í f i co  ,  pa ra  l a  cua l  ,

una  vez  e fec tuado  e l  r eve lado  con  e I  agen te  reve lado r

selecc ionad.o para e l  grupo d.e que forma par te d icho ión

y  e fec tuado  e l  desa r ro l l o  de l  g rupo  con  e l  e luyen te  e leg i

do  pa ra  e l  n i smo  ) "  secado  c ro rna tog rana  conven ien te inen te  ,

no  pe r rn i t e  v i sua l i za r  con  c la r i -dad  l a  f ron te ra  en t re  d i cho

i c ín  y  su  p receden te  o  pos te r i o r  en  l a  secuenc ia  apa rec ida

sobre  e l  c rona toEra ¡na  .

I n f l uenc ia  de  an iones

Con  ob je to  de  rea f i za r  un  es tud io  so

b re  l a  pos ib l e  i n f l uenc ia  que  pod r ía  t ene r  l a  p resenc ia  de

algunos aniones ,  que por  sus caracter ls t icas pud. ieran cons

t i t u i r  a lgun  t i po  de  i n te r fe renc ias  o  p rovoca r  ,  va r i ac io

nes en los resul tad.os obtenid.os en e l  nétodo propuesto y

que de a lguna manera afectaran a los resul tados obtenidos

bien en cuanto a los va lores de R,  ,  forma o tamaño de las

manchas ,  d . is t r ibuc idn sobre e1 cronatograma ,  var iac ión

Separación e identificación de cationes inorgánicos por cromatografía en papel. Mª Luisa Martín Carratalá 

Tesis de la Universidad de Alicante. Tesi de la Universitat d'Alacant. 1982



40

en  e l  o rden . .  de  apa r i c ión  sob re  e l  c rona togg rama e tc . . .  , e .S

n o r r  l o  n ¡ c  q p  r r n n n a r l a  o  o f g C t U a f  d i V e f S O S  d e S a f f O l l O S  C O nr - . Y . * '

e l  e l uyen te  e l eg ido  pa ra  e I  g rupo  ob je to  de  es tud io  ,  d€ -

pos i tando  scb re  l a  t i r a  de  papeJ -  q t rona tog ra f i co  y  sob re

Ia  seña l  des t i nada  pa ra  ta l -  f í n  ,  mues t ras  cons t i t u idas  po r

1  ¡S  de  I a  so luc i ón  aezc la  de  ea t i ones  (  So l " . 10  mg /n1  de

idn rnetá l ico )  y  IOO pg de cad.a uno ce los aniones consi

de rados  como pos ib les  i n te r fe ren tes  pa ra  e I  g rupo  - - -

ob . i e to  de  es tud io  r  € r  d i f e ren ¡es  t i r as  de  pape l  c roma to

g rá f i co  y  r eve lado  con  eL  agen te  reve lado r  se lecc j - onado

n e T r A  e I  n i  t e d A  - n , r ñ ^  l a n - a  q A  n l - o j a  n h c o F r ¡ r F  I  ¡  ñ ¡ . \ ñ O f -y q ! q  v r  v a v q u v  ó r u } r v  . v v u v  u e  P ¡ E u v  v v o s !  v a !  ! q  1 1 ! v P

cldn relat iva entre un d.eterm.inad,o icín metál i -co pertene-

c ien te  a l  g rupo ob je to  d -e  es tud , io  y  e I  an idn  cuyos  pos i

! - ' l ^ -  ^ F ^ ^ + - ^ -  r ^ ^ ^  ¡ - . . . ¡ i - -  , ¡ ^  ' t  .  ' 1 ^  '  '
Dres  e reuLe \ r  Se  d -esea  es tud ia r  r  €s  Ce  I  :  10  ,  p ropo rc ion

que  se  cons ide ra  su f j - c i en te  en  todos  l os  e .asos  cono  pa ra

p rcvoc t r  va r i ac iones  ap rec ia ' c les  ,  en  e I  caso  de  q .ue  e l

. /
an ión  ob je to  de  es tud io  en  cada  caso  f uese  capaz  de  p rovo

ca r la  .

As í  como ta rnb ién  se  ha  rea l i  zad .o  e l

estud.io corcespond.iente a Ia ¡nínina canti-d.ad. d.e anión ,

una vez que ya se ha comprobado que este provoca in ter fe

renc ias  ,  capaz  de  man tene r  e l  e fec to  p rovocado  po r  su

presencia juato a la  nuestra correspondiente del  grupo es

tud iado  en  cada  caso .
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Cuan t i t a t i v i ded  de  l as  separac iones

La d .e te rmi iac ión  de  1a  cant idad de

idn en cad-a una C.e l -as nanchag procedentes de desarrol lo

c ronatcgrá f icor  s€  rea l i za  s igu iendo e l  p roced. im ien to

expuesto  an ter io rmente ,  ned. ian te  ta  u t i l i . zac ión  de  téc- -

n icas  espec t roscop icas t  y  d .en t ro  d"e  e l1as  Ia  fo tomet r ía

d .e  } lana,  la  espec t ro fo tomeür ía  d .e  absorc idn  a tón ica  y

la  espec t roscopía  d-e  f luorescenc ia  Ce rayos-X '

Para  l levar  a  ca-co  es tas  de tern inac io -

nes  en  e l  caso d .e  Ia  pos ter io r  d .e te rn inac idn  por  fo tome-

t r ía  d -e  1 la ¡na  o  espec t ro fo tomeür ía  d .e  absorc idn  a tdmica  )

1os  c ronatogranas  deb i -da¡ ¡en te  p reparados  se  soneten  a  un

ad-ecuad.o  proceso de  ex t racc ión  ,  despues de1 cua ' l  se  de ter

mina  Ia  concen t rac ión  de  ión  en  e l  ex t rac to  ,  ned ian ie  e l

uso  d .e  las  técn icas  an tes  nenc ionadas n  u t i l i zando en  cada

caso aque l la  en  la  que la  respuesta  Sea mas idonea para  e1

margen d-e concentración con el  que Se t : :abaj  a (  aproximada

inen te  de  1  p .p .m.  )  .  P rec isamente  y  deb ido  a1  o rden  de

concent rac ión  qqepresentan  IOS iones  en  las  muest ras  r  e [

a lgunos  casos  I  ro  fue  pos ib le  e1  rea l i zar  su  d .e te rn inac ión

ut i l izand-o las tácnicas d,e foto¡retr ía de l la¡na y espectro

fotonetr ía de absorción atd¡aica ,  ya que las cant idaCes q.ue

se pod. ía  ob tener  es taban por  deba jo  de l  l ím i te  d .e  sens ib i -

I idad del  esquipo ut i l izado por lo q.ue es preciso ut i l izar
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l a  tácn ica  espec t roscóp ica  d .e  l l uo rescenc ia  de  rayos-X ,

oara  1o  cua l  no  es  necesa¡ io  e l  rea l i zar  1a  ex tz 'acc ión

prev ia  d .e  los  iones  de l  c romatograna una vez  e lu ido  ás te ,

s ino que 1a d.etermir :ación se l leva a cabo Ce una forma

d i rec ta  sobre  1a  porc idn  Ce c ronatograna que cont iene a

'¿n  de terminado ión  i -n tegra-n te  de l  Srupo ob je to  de  es tud io .

For  supues to  todas  l as  de te rm inac i -o

nes  e fec tuad ,as  con  ayuda  Ce  1as  técn i cas  espec t roscóp icas

an tes  nenc ionad"as  se  rea l j - zan  en  cada  caso  a  pa r t i r  de  l os

c rona tog ranas  c iesa r ro l l - aCcs  D?ra  cada  B r l l po  con  e1  e luyen

te  se lecc ionad .o  pa ra  C icho  g rupo  y  s igu iend -o  e1  mó todo  p r -o

pues to  en  es te  t r aba jo
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Ex t racc ién  de  i ones  de l  c ro i l a tog rana

Para l levar a cabo Ia extracción de

Ios iones a part i r  d.e los cro¡ iatogramas desarrol lados tal

y  cono  se  ind i  ca  en  e I  apar tado  de  aná l i s i s  cua l i ta t i vo  ,

se  rev isaron  los  an teced.en tes  b ib l r -cgrá f icos  que pud ieran

ex is t i r  sobre  e l  tema cono e l  né todo pres .en tado por  ARRANZ

( , tz  \  se  e fec tuan d . iversas  pruebas par t iendo de  d i fe ren tes
\  (  2  . / J " "

can t i d .ades  y  concen t rac i ones  de  dc j - d .o  r  o r  es te  caso  ác i

d .o  n í t r i co  que  es  e I  se lecc ionado  po r  conduc i r  a  ne jo res

resu l tad .Os  ,  con  d . i f e ren tes  t i empos  , v  t enpera tu ras  t l l evan

do  a  cabo  d - i f e ren tes  p rocesos  de  ex t racc idn  ,  eS  dec i r  una

vez  se lecc ionad .o  e I  . t i po  C"e  ác ido  adecuado  Se  con t ro la ron

r i i  fc rcntes l - -arámetros como cant i -dad y concentrac ión del
u : !  s

misrno n temperat r , : ra  y  t iempc c ie  actuacidn del  ác ido sobre

la  po rc i c ín  d .e  pape l  c rona tog rá f i co  que  con t i ene  una  so la

d .e  1as  manchas  d .e l  c romatog rama pe r tenec ien te  a I  g rupo  ob

je to  d "e  es tud . i -o  en  cad .a  caso  ' ,  l l egando  a  Ia  conc lus ión

d-espuós d.e efectuad.as las pruebas de que las condic iones

mas id-óneas y ad.ecuadas para efectuar  la  ext racc ión de

iones  d .esd .e  e I  pun to  d -e  v i s ta  de  es te  t raba jo  son :  La  u t i

LLzación d.e 5 mI  de ác ido ní t r ico ccncentradoractuando sg

bre la  porc idn d.e t i ra  cromatográf ica d-urante aueve minutog

sobre baño d.e arena ternostat izad.o a 10oq c d.e temperatura.
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Con es tas  cond ic iones  de  t raba jo  se

a lcanza una bueca e f icac ia  ea  la  ex t racc idn  y  por  o t ra

par te  Se ev i tan  los  p rob lea .as  que surgen cuando se  u t i

l i zan  concent rac io ¡ : .es  de  ác ido  más a l tas  en  las  de ter -

minac iones  por  espec t ro fo to rne t r ía  d .e  absorc ión  a tó rn ica .
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Determinacidn de e lennenios eG las n.anchas

Fara efectuar e1 estudio de la cr :Fg

t i ta t i v idad de  las  separac iones  c ronatográ f icas  propues

tas  es  prec iso  de ter rc inar  1a  cant idad de  ión  presente

en cada una de las nancl :as u-n.a vez efectuado el-  desarro

1 lo  de  los  c ronatogra Í ras ,  s igu iendc  e l  método propuesto .

En a1g' - i ¡16s casos se t labaja a par t i r

de  l os  ex t rac tos  ob ten idos  seg r ln  se  ha  i nd . i cado  an te r i o r

men te , I l evand .o los  p rev iam.enüe  a  un  vo l -¿men  de  2 ,  m1  ,  v9

lumen  cons ide rado  adecuado  ten iendo  en  cuen ta  e I  vo lumen

que  ya  de  po r  s i  p resen ta  e l  co r : j un to  tonado  po r  e i  p rg

p io  ex t rac to  y  l as  d i f e ren tes  aguas  de  l avados  q .ue  han  de

e fec tua rse  ,  as í  cono  e I  de  1a  p l aca  f i i t r an te  '  ma t raz

de  recoE ida  e t c .

Los patrones f rente a los que se real i

za las rned. id .as r  s€ preparan en medio d.e ác ido ní t r ico I

igual  a I  que presentan los ext ractos una vez l levados a

2 ,  m l  y  en  un  i n te rva lo  de  concen t rae iones  que  osc i l a  a1

red .ed .o r  de  l a  concen t rac ión  de  l os  ex t rac tos  .

En tod.os los casos aCemás se real izan

ned. idas  de  dos  t ipos  de  b lancos  ,  uno de  e1 los  é1-  cons t i tu i

do por los extractos obüenidos a part i - r  de cronatogramas
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e lu idos  s in  muest ra  y  o t ro  cor rS t i tu ido  por  una so luc ion

d.e  dc ido  r í t r i co  de  concent rac ión  isua l  e  la  de  los  ex

t rac tos  z .  ned i r .

En los  casos  en  Ios  que  no  se  t raba

ja  a  pa r t i r  d "e  l os  ex t rac tos  s ino  a  pa r t i r  de  1a  po rc ión

d.e cromatograma que corr t iene a i ln  d-eterminad.o ic ín  inregran

te de uno d.e los grupos de la  iearcha anal í t ica ord inar ia

con su l fh ídr ieo ,  las rneCidas se real izan por  detern ina

c i r í n  d . i r ec ta  sob re  e l  p ro l i o  t r ozo  de ' t i r a  d .e  pape l  c ro

na tog rá i i co ,p repa randcse  pa t ro res  de  concen t rac i ones  que

osc i l an  a l r ededo r  de  l a  coccen t rac i ón  que  p resen ta  I a  nues

t ra  ob je to  de  es tud io  .  Es tos  pa t rones  se  p repa ran  depcs i

tando  sob re  un  i rozo  de  pape l  c ro rna tog rá f i co  < ie  l as  n i s inas

, /
ca rac te r i s t i cas  y  d imens iones  que  e l  t t ozo  de  c ro rna tog rama

en  e l  que  se  encuen t ra  e I  i - ón  ob je to  de  es tud io  con  ayuda

de  una  m ic ro je r i nga  ,  l a  can t i d -ad  de  so luc ión  pa t rón  cg

7 ¡ r r F s n o n r : l  - i  c n 1 ' o  -  s c r r e r d o  n o s t e f i O f m e n t e  C O n  C O f f i e n t e  d e¡ !  v v y v r ¿ u 4 v ¿ r u v  t  u v v  t / v

a i re  ca l ien te  .  Se  rea l i zan  ta rnb idn  de terminac iones  d .e  b lan

cos  ,  cons t i tu idos  en  es te  caso r  por  una porc ión  de  pape l

c ; 'ona tográ f ico  de  las  misnas  d inens iones  que presenta  eJ

t rozo  en  e1  que se  encuent ra  conten id"o  e l  ca t ión  ob je to

de estudi-o .

Operando  o .e  es ta  fo rma  se  rea l i zaa  -
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ocho  ser ies  de ,qe is  de te rn i :ac iones

das ,  ex t ra idas  e tc  ,  para  cada uno

w e n J . e s  d e l  s ' T l r n ñ  n h i e J : n  d e  e S t U d i O
ú l  

g r f  u s o  u v ¿  ó r  + ! J v  v v u !  v v

do  los  resu l tados  que  se  ex tonen  a

uno  de  l -os  g rupos  ob je to  de  es tud io

i nd iv idua lmente  e lu !

de  los  iones  cons t i tu

en  cada  caso  ,  ob ten ien

conr inuac ión  para  eada
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Pues ta  en  so luc ión  de  los  p rec ip i - tados  cb ten idcs  s igu ien

d ,o  Ia  marcha  ana l í t i ca  con  su l f : íd r i co

Par t i endo  de  l as  so luc iones  de  1os

ca t i ones  de l  g rupo  ob je to  de  es tud io  en  cada  caso  con  una

concen t rac i dn  respec to  d .e i  ca t i i n  de l  L% ,  se  p roced id  a

l -a  for ¡aac idn de 1os prec ip iüados segr in  ind ica la  marcha

anal í t ica ord inar ia  con su l fh íCr i .co .  Una \ Íez obteni -dos

d i chos  p rec íp i t ados  se  l ava  co r " ven ien temen te  y  se  p rocede

a  1a  rea l i zac ión  d -e  un  es tu i i o  con  ob je i o  de  l ogna r  su  -

pues ta  en  so l - uc  j - ón  ,  d i chos  es ¡ : d i os  se  han  e fec tuado  pa ra

t o r l n s  w  e e d . c  u n o  d e  I  O S  g ' r l r n n q  ^ r . e  r ó - . m a n  n . c r t e  d o  c s t gu v u v t  J  v q u q  q : f v  u u  o r  r l . v v  a * v

t r aba jo  En  I  os  apa r taCos  pos t : r i o res  r  s€  espec i f i ca  l a

forn.a nas adecuada para cada grrpo en par t icu lar  de lograr

I a  pues ta  en  so luc i dn  d -e  l os  p :ec i p i t ados  ob ten id .os  ,  as l

como e I  t ra tam ien to  e fec tuado  y  l os  reac t i vos  necesa r ios

pa ra  I a  r ea l i zac idn  d .e  es te  ob je t i vo .

. /
Eluc ic jn  de  muest ras  procedentes  de  la  d iso luc l< in  de  pre-

c ip i tados

Una vez logrados poner en solución

los preci-pi tados correspondientes a cada uno de los grupos
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ñn t r  i  n tes ' ran  l a  marcha  ana l í t i ca  o rd . i na r ia  con  su l fh í¿ r i
Y * "

CO ,  S€  l l evan  l as  SO luc ioneS  a  un  vo lunen  adecuado  s6n

ob je to  de  pode r  u t i l i za r  es tas  so luc i ones  ccmo  nues t ra

r tp  nn r , t i da  na ra  l a  rea l i zac ión  d .e  Ia  c ron , ' , ' . t og ra f ía  asceng v  -  u -

d .en te  So 'o re  pape l  ,  con  e l  e luyen te  J -  e I  reve l -ado r  se le

cc ionado  p rev iamen te  po r  l os  es tud ios  rea l i zados  con  an te

r i o r i daC.

En  a lgun  caso  espec í f i co  es  necesa r i o

e l -  e l i n ina r  a lgun  an ión  d "e  l os  p resen tes  en  l a  so luc ión

ya  que  a I  habe rse  rea l i zado  e i  es tud io  de  l os  an i - ones  i n

te r fe ren tes  p re r r i amen te  pa ra  cada  S rupo  r  se  conoce  e l

an : -ón  que  puede  ocas iona r  i n t e r f e renc ia  ,  Fo r  I o  que  se

n rnee r l e  a  l a  r ea l i zac ión  de l  es tud i - o  con  ob je to  de  e l i ¡ r i -

na r  d . i cha  i n te r f e renc ia  ,  es tos  da tos  queCan  re f l e j ados

en  l os  apa r tad -os  pos te r i o res  ,  3s í  cono  se  hace  t amb j -án

re fe renc ia  conc re ta  a  1os  reac t i vos  y  t r a tan ien to  e fec tua

do  con  es te  ob je to .

Una  vez  ob ten id .a  1a  so luc ion  en  cond !

c iones  d .e  se r  usada  como mues t ra  de  pa r t i da  pa ra  Ia  rea l i

zac idn  Ce  la  c romatog ra f ía  I  S€  rea l i zan  l as  e luc iones

co r respond ien tes  en  cad .a  caso  ,  as í  como e l  pos te r i o r  re

ve lado  ,  ob ten iendo los  resu l tados  q .ue  Se  espec i f i can  a  con

t i nuac ión  en  l os  s igu ien tes  apa r tados  co r respond ien tes  a

cada  uno  de  l os  g rupos  ob je to  de  es tud io  .
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GRUFO i  (  As ( r ) ,  Pb ( r r ) ,  r rs  (1)  )

l ná t i s i s  cua l i ta t i vo

Para  l a  rea l - i zac ión  de l  aná l i s i s  cua

l i i a t i vo  de  l as  nues t ras  p rob lema ,  s€  s igue  e l  ¡né todo

desc r i t o  ,  con  e l  cua l  l os  i ones  quedau  Í den t i f i cados  una

vez  rea l i zado  e l  desamo l lo  d ,e l  c romatog rana  y  reve lado

conveniente¡aente .  rnediante la  medida de1 factor  de re-

t enc ión  o

Para  e l l o  se  ha  rea l i zado  un  es tud io

r ' \ r F ¡ l  e ' l  n  r 1  e  r c r r a l , e d n r c s  v  ^ 1 " - - ^ - ! ¡ a  n e r m i  f  a n  I  a- E V g I q u v I v e  J  t t L t J ( i r r U U Ü . 4 | . ( 8  ! v e ! q ! t / u r ¡  ! u

d-e tecc ion  y  separac ion  de  l -os  d i f e ren tes  componen tes

de l  g rupo  I .

Es tud io  de  reve lado res

Se  rea l i za  e l  es tud io  de  1os  reve lado

res  co r respond ien tes  a l  g rupo  I  ex lon iendo  a  con t i nuac ión

la  fo rma  d .e  ac tua r  de  aque l l os  reac t i vos  que  se  co : l s i de ran

de maJror  in terés por  los resul tados a 1os Que coaducen )

quedando  es tos  re f l e jaCos  en  l a  tab la  I  .
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i9!uEQ_iQIlqIg9

Modo  de  emp leo :  i xpos i c ión  a  vapores

anón i - cos  y  pu l ve r i zac ión  co r  so luc ión  de  i odu ro  po tás i co

/ -
con agua (  5  gr  en fOO nl  )

üROMATO PCTASTCC

Modo de enp leo :  I : rpos ic ion  a  vapores

anón icos  y  pu lver izac ión  con sc luc ión  de  c romato  po tás ico

en agua (  5Sr en 100 mI )  ,

_19 ! I Z Qi--r !a - I a ! i g q _

Iv lod.o d.e enpleo :  Srposic ión a vapores

anón i cos  y  pos te r i o r  pu l ve r i zac ión  co : i  so l uc i ón  acuosa  de

rod i zona to  sód i co  a l  O t2?ó .

Obse rvac ión  :  1a  so luc i ón  de  roC i zona to

sód ico  es  i nes tab le  conse rvandcse  me . j c r  a  ba jas  tenpera tu

ias

!IESr_!g$E1qIA4

Modo de enp leo :  Expos ic ión  a  vapores

anón icos  y  pos ter io r  pu lver izac ión  con so luc ión  a l  0 '1%

de d i fen i l carbac ida  en  e tano l  de l  50?6 '

Bru{CIDINA

Modo  de  emp leo :  Pu ' l ve r i zac ión  con  so

luc ión  a l  O 'Or% ae  benc id ina  en  ác ido  acé t i co  a l  LA%
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q.z

r\-r fn T 17 /1lT ^
IJ !  I  -L¿Ui \  } !

Modo de enp leo :  Pu lver izac ic ín  con

so luc ion  de  d i t i zona  a l  O t05% en  c lo ro fo rno .

A la  v i s ta  de  l -os  resu l tados  ob ten !

dos  ,  re f l e jados  en  l a  t ab la  I  r  y  po r  t o r i o  i o  expues to

an te r i o rnen te  se  e l i ge  como agen te  de  reve lado  mas  adecua

d.o eI  ind. icado a cont inuación :  Pulver i -zac i -ón d.e l  croma

tograrna con Rod" izonato sddico ,  poni -end.o d.e nani f iesto a l

Pb ( I I )  que  adq r r i e re  un  tono  ro jo -ca rn ín  :uy  i n tenso  r  s€

gu ida  d .e  una  pu i ve r i zac io í  d "e  D i i i zo r l a  que  reve la  a  l os

iones  HS( f  )  y  AS( I )  con  una  tona l i dad  ana ran jad .a  muy  i n

tensa  y  con  l a  pa r t i cu la r i dad  de  que  1a  nancha  co r respon

d ien te  a  AS( I )  se  va  osc r .L rec iend .o  con  e i  i i - empo .
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TABLA- I

IODIIRO POTASTCO

CATION

r  / - \

A c r {  |  }¡ ¡ c \ - /

ñ 1  /  f  f  \

H n {  I  |  '5  v \ + + /

/ + \
H O ' (  t t¡ ¡ ( f \ - /

r t -1 l \n, f  1-r \  Dn'¡  \  eT^n
ul-Ui '13-V !  v  I . - r rJ-L\Jv

CATION

A o l T )

p h r T T '
-  - \ * t /

/ - \
H O f t ,

RODIZO}IAIO SODICO

CATION

.  z - \
A g ( r /

P h T T T )

H c r l T )

DIFENILCARBACIDA

CATfON

A c n l T )A - o \ - /

Pb(rr)
f T c F l T )

COLORACiOII

A:{AF.ILLO

ROJO

ROJO

COLORACICI'I

ROJO

AMARTLI.O

FAR¡O

COLORACIO'}i

PARDO

ROJO

COLORACION

PARDO

AZUL

Separación e identificación de cationes inorgánicos por cromatografía en papel. Mª Luisa Martín Carratalá 

Tesis de la Universidad de Alicante. Tesi de la Universitat d'Alacant. 1982



TABLA - I  (  JO I {T . )

3n{CIDINA

CAT]ON

Ae(r )
e r ' l f  f  \
!  v  \  ! ¿  r '

I {g  ( I  )

DITIZONA

CATiON

¡ c " l T ). . o \ ¿ /

- "  / - + \ío ( r r l

f l g ( r /

COLORACION

D , t  D N ñ
I  Á : : ! V

AK\RILLO

VI"?DE.AI/IARILLENTO

c0T,o.?_ACION

ANAi-q.NJAlO

ROJO

^ \ T ^ - t n T T ^ ¡ / ' \
_ru\ .t-L_1-,t-i\ u Rl-r\J
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- a

Estud. io d.e eluyentes y determinacicín de Rf

Con es te  es tud io  se  t ra ta  de  encon

t rá r  aque l l os  e lu .Ten ies  que  pos ib i l i t en  l a  separac ión

to ta l  d -e  l os  i ones  i n :eg ran tes  de l  S rupo  I  r

Para e l lo  se ha procedi -do a estudiar

e l  connpor tamiento de e luyentes const i tu idos genera l -u1en-

f a  n ñ r  r t ¡  f l j c n l r ¡ o n : - o  o r . c r á t ' ' i C O  , ,  ü ñ  a g e r i e  C C m p i e j a : f t e  : l
t r =  i J v !  

t A r  s ! J v

un ác ido .

Cono  ccnsecuenc i -a  de  es tas  expe r i en

c ias  Se  comprueba  q r l s  l os  componen tes  o rgán icoS  ioás  adecua

d .os  Son  las  ce tonas  y  a l coho les  d .e  cad -ena  co r ta  y  nás  ccg

Cre ta rnen te  l a  aee toaa  \ /  e l  me iano l  r  co ino  agen te  cOrnpJ -e

ian te  sA  e l i s .e  e I  EDTA en  fo rma  de  sa l  d i só r l i ca  compro -

band-ose  l a  neces iCad .  de  Su  p resenc ia  sus t i t uyend .o lo  po r

agua  y  d .aad .o  como consecuenc ia  peo res  resu l tados  t  Cono

ác id .os  se  conprueba  que  dan  ne jo res  resu l taCcs  l os  ác iCos

n ine ra les  fue r tes  y  nás  conc re tanen te  e l  ác ido  n í t r i co  es

el  que proporc j -ona ioe iores t  y  ,  ml"  ad-e¿uad-os '

A  con t i nuac ión  se  expone  una  se r ie  de

e luyen tes  se lecc lonad .os  po r  su  rep resen ta t i v i dad  6  po r

d.ar  los rne jores resul tad.os par 'a  la  separac ión del  grupo f
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,7

ruUYENTE

ñ n m n n c  i  ¿ - ' i  Á nv v r u } / 90 ' r ,% Agua des t i lada

9 '5  ñ  Ac id .o  Acét ico  i - : lac ia l

Desamol lados  los  c ronatogramas con

es te  e luyen te  se  observa  que  e l  ca t ió :  HS( f  )  queda  en  la

par te  a l ta  d .e  c rorna tograaa ,  e l  Pb  ( I I )  en  }a  zona med ia

y  Ia  Ag  ( I )  en  e l -  o r igen  'pe ro  l -os  ca t iones  Hg( f )  y  Pb( I I )

dan  co las ,

MÍJTENTE

l l n m n n s - i  e ' i  ó n  :  6 a l  A c e t o n av v ¡ ! y v u

22 '7% Ac id .o  Acé t i co  G lac ia l -

9 ' t% Ac ido  l { í t r i co  Conc .

a I  ca t i ón

e l  Pb  ( I I )

n a ¿ l  n c
} / s g v u .

TLUTENfE

Conpos ic  ión

Se obse rva  Ia  marcha  co r respond ien te

Ag ( f )  s i t uada  a  I ' l em  de }  o r i gen  ,  m ien t ras  que

y  e l  gg ( f )  pe rmanecen  en  l a  pa r te  a l t a  so la -

t5 ' t?6

7r '176

29t  +%

Acetona

Ac id .o  Acét ieo  Glac ia l

Solución Acuasa de Ent{¡ aL!%

Una vez desarrol lado el  cromatograna

y  reve lado conven ien temente  rs€  observan  ñ n  p q  J : c  e l  l r v e n t e
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que 1a  mareha cor respond ien ie  a l  Hg ( I )  aparece en  la

par te  a l ta  m ien t ras  que  las  co r respo :d ien tes  a  Ag  ( I )  y

Fb( I I )  se  ' ¡ i sua l i zan  en  la  zona  med ia .

üI,YSITE 4

Compos ic  ión  |  76  t4#  - { .ce iona

2t '6#  So luc i -ón  Acuosa de  EDTA a l  L%

Se observa l -a apar ic i -ón de la nancha

cor respond ien te  a l  ca t ióa  I {g ( I )  en  ta  zona inedía  de l  e ro

iaatograma ,qued.and.o tan"¡ ién en la nisna zona si tuad.a la

nancha cor i respond. ien te  a  Pb ( f  f  )  ,  rnás  cerca  d .e I  o r igen

aparece  }a  co r respord ien te  a  Ag( I )  .

i  ¡ , i  I  Y  H  1 \ l  r l :  H  h-/

Conpos ic ión  :  TOt  rú  Metano l -

29 '5% So luc ión  Acuosa de  EDTA a l  I%

Desa. r ro l lado  e1  c ronatograma con esüe

e iuyente  y  reve laCo eon e l  reve lador  se lecc ionado ,  e I  Hg

( I )  aparece s i tuado en  e l  o r ígen ,  m ien t ras  que las  man-

chas  cor respond ien tes  a  1os  ca ! íones  AS( f )  y  Pb( I I )  apare

cen s i tuadas  a  9  y  1O cn  de lo r igen respec t ivamente .

If UYEI'TTE 6

Conpos ic ión  |  78% Metano l

2% So]rttción Acr,iosa de EDtA al L%
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Las nar :chas  cor responCientes  a  los

t res  ca t iones  que in tegran  e l  g rupo ob je io  de  es tud io  aPg

recen comple tamente  separadas  y  s i tua las  a  t  cm de1 or igen

a 6  cn  y  a  IO cm respec t ivanente  ,  cor respond iendo a  los

ca t iones  Ae( i )  ,  Fb  ( I I )  y  ! {g  ( I  )  en  cada  cq ,so .

A l a  v i s t a  de  l os  r esu l t ados  expues tos

pa ra  l as  mezc las  an te r i o rmen te  u t i l i zaCas  cono  e luyen tes ,

Se  obse rva  que  e I  que  conduce  a  ne jo res  resu l - t ados  eS  e l

e l uyen te  6 ,  t en i - endo  en  cuen ta  que  a : r t es  de  f i j a r  l as  p l o

po rc iones  i nd i cadas  se  ha  rea l - j - zado  e l -  es tud io  de  una  se -

r i e  d .e  e l l as  pa ra  ob tene r  l as  m.ás  i doneas  rPoT  Lo  qu 'e l

e l uyen te  se lecc ionado  es :

EtrUYEI\TTE EIEGIDO

Compos ic ión :
- ^ ^ t  v' /ófu L\retranor

2C% Solución Acuosa de EDCIA al  L%

2% Ac ido  N i t r i co  Conc .

Con es te  e luyente  jun to  a l  reve lador

se lecc ionado para  es te  Srupo se  rea l i za  e l  es tud io  d"  I
J.

que aparece a  cont inuac ión  en  la  tab la  I I  o  as í  mismo se

d.eternina la forma ,  tamaño y col  oraci-ón de las manchas t

resu i tando un  c ronatograrna  como e1 que apareoe en  1a  F ig .6
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TABIA II

Valo res  de  los  R ,  comespond ien tes

a  1os  iones  AS( I )  ,  Pb( I I )  y  Hg( I )  .

E IUY${TE t78  %Metano l

20% Soirrc idn acuosa de IDTA al  L%

2 % Lc ido  n í i r i co  conc .

RXVEIAIOR :  Rodizonato sódico

Di t i zona

' 1 :  
\

, l -

+
u Q . .

,  . ¡ i l i  I

A E (  I , ) p h r T T )
¡  v  \  ¿ ¡  / Hs ( I )

o t  22

o,  27

o'2t

ot  22

a t  2 4

at  22

o t  22

Qt22

o t  22

o t  22

Va lores  Med i -os  At  22V

Desvlacion estandard

o, +t

0 r44

t ' \  |  ) t  l t

O r ¿ r 4

ot  44

a, +,
ñ l  l t Z

0 r44

o'  + j

a, +,

ot 4t4

o'72

o'72

a'72

o'72

o'72

o'  72

o'72

o'72

o'72

o'72

ot72o

< 0 '01 ¿0 '01 ¿0'01
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rw

f f - f T \r ¡ ó \ r / /

n .  / + - \

t r o (  I  |  /

A c " f T )¡ ¡ t f  \  -  /

¡ ' I ü U K A  - b

CROI{A.TOGRAMA DEL GRUPO -I

E"!UYII{tE 2 ?B% Metanol

20% Solución Acuosa de EDTA al  L%

296 Aei¿o Nítr ico Conc'

R$IELADOR : Rod.izonato Só¿ico

Di t i zona
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f n f l uenc ia  en  l a  ya ¡ iac ién  en  l a  concen t rac ión  de  EDTA

en  l os  va lo res  de  l os  R f

La  p resenc ia  en  e l  e l uyen te  de  so lu -

c ión  acuosa  de  EDfA  en  fo rma  t1e  sa l  C i sód ica  J  un  ác ido

d .e  nanera  s inu l tánea  ,  s€  hace  to ta l -nen te  i np resc ind ib le

ya  que  ,  t a l  y  cono  pued .e  ap rec ia rse  en  l a  f i gu ra  (7 )  , s i

se  d . i sm inuye  Ia  concen t l sc ión  de  l a  so l ' : c i ón  acuosa  de1

agenüe  comp le jan te  has ta  l l - ega r  a  ce :o  . '  l&  nancha  de l

nercr- ¡ r iO aumenta su tanaio ¡ ias 'üa eI  punto de q.ue ,  cuando

La  so luc ión  d .e l  conp le jan te  se  sus t i : uye  po r  agua  ,  I a  i nan

¡hn  r l e l  n l omo  n r r cda  s l nennUeS ta  a  l a  eS te }a  de l  me rCUr iO ,
u l l q  s 9 ¿  y ! v - ! v  Y s v s s

pud. iend.o aprec iarse ta¡a: ién un J- igero aunento de tanaño

d.e las d.emás manchas a ' I lLque no en fo :ma tan noüable cono

en  e l  caso  d -e l  m .e rcu r j -o  ,  a  l a  vez  que  Se  obse rva  tamb ién

un  l i ge rc  d .escenso  d .e  l os  va lo res  de  Rr  
"o r respond ien ies

a  t odos  l os  ca t i ones .

Una  exp l i cac ión  a l  f enóneno  ind i cado

an te r i o rnen te  es tá  j us t i f i cada  po r  e I  hecho  de  que  e I

Hg  ( I )  se  ox id .a  a  Hg  ( I I )  po r  acc ión  de1  ác ido  n í t r i co  en

presencia d.e l  agente conple jante (da¿a 1a gran estabiL i -
i - )

d.ad. d.el  complejo gSY-i  ya que 6ste se forma incluso en

ned. io ácid.o )  con 1o que 1a forna predominante es e} com
i ^

p le jg i fgy - t  ,  m i -en t ras  que en  ausenc ia  de l  agente  comple jan
te
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a t

p red .on inen  espec ies  ca t i ón i cas  (me=c ias  de  I I g  ( I )  y i g " l I I ) ) '

Pa ra  AS( f )  y  Pb ( I I )  ,  l o s  comp le jos  no  son  es tab les  en

c l  m¡ rÉ ¡ ,ón  r l e  co . i  d=2 ,  r i a r l o  no r  e1  e i  l f : n ie  enp leadc9 ¿  r l r l b v r ¿  g e  
I .

Con  ob je to  de  j : s t i - f  i ca r  ex . se r i nen ta l

nen te  1o  expues to  co : r  an te r i o r i dad  , se  ha  p roced ido  a  rea

l i za r  e l  d .esa ¡ ro I l o  c romatog rá f i co  de  una  mues t ra  co : r s t i

t u ida  po r  una  mezc la  de  i {g  ( I )  y  Hg( I I )  ,Una  vez  rea l i za

da  t a  e l uc i ón  y  e l  co r respond ien te  : eve lado  de  l a  t i r a

: r cna tog rá f i ca  ,  S€  ha  pod ido  obse r - .  a r  e i  hecho  de  q . : e

ún icamen te  se  ha  ob ten ido  una  nancha  , cu . j / o  R f .  : o r responde

a l  m isno  va lo r  que  e l  ob ten ' i  d .o  pa ra  l os  a " "J to l l os  rea -

I i zados  pa ra  e l  : ae rc r r r i o  de l -  g rupo  I  , t a i  J ¡  cono  pu :Ce

co rnp ioba rse  en  l a  f i g ,  (S )  , 10  que  co r robo ra  e l  r azonan ien

to  expues to .

L ím i - tes  de  ap i i cac ión

Se  han  depos i tado  como mues t ras  d i f e

ren tes  can t i dades  de  l a  so luc ión  de  l os  ca t i ones  i n teg ran

tes  de l  g rupo  I  p roced iendo  a  su  desa ruo l l - o  con  e l  e luyen

te  se lecc ionado  y  r eve lándo los  con  pos ie r i o r iCaC  con  e I

agen te  reve lado r  e leg ido  pa ra  es te  g rupo ,

Se considera cosro l ín i te infer ior  para

cada uno de los elementos integrantes del  grupo f  r  aquel la

Separación e identificación de cationes inorgánicos por cromatografía en papel. Mª Luisa Martín Carratalá 

Tesis de la Universidad de Alicante. Tesi de la Universitat d'Alacant. 1982



6+

c=: r . t idad  de  ca t ión  depos i fad .a  :a ra  ia  cuaJ- ,  u : ra  vez

e iec tuad.o  e l  cc r reSpond. ien te  d .esar ro l lo  y  reve lad .o  ,ás te

de ja  de  v isua l i za rse  .E l  es tud io  ha  s ido  rea l i zado  para

tcdos  y  cada uno de  los  ca t iones  in tegran tes  de l  g rupo I ,

observánd.ose los  resu l tad .os  que 3 . !a recen en  la  tab la  I I f  '

Como l ím i te  su ¡ :e r i o r  se  ha  cons ide ra -

d.o aquel la  cant id .ad de cat ión contenida en Ia  so luc ión de

cat iones del  grupo I  ,  ta i  que r j - ¡ .a  vez efectuado e l  desa-

r : o l l - o  y  e I  r eve lado  co r respond ien :e  '  i np i c i e  e l  ve r l  con

toCa  c la r i dad  Ia  f ron te ra  en t re  dos  nanchas  consecu t i vas

obse rvand .ose  l os  resu l tados  ob ten idos  en  1a  tab la  I I I  .

I i f l uenc ia  de  an iones

Para  rea l i za r  es 'üe  es tud io  se  p repa

ra '  una  se r ie  de  t i r as  donde  se  depcs i ta  como raues t ra

n :zc las  cons t i t u id .as  po r  I  n l  de  1a  so luc ión  de  ca t i ones

del  grupo I  (  Sof ,  de 10 mg /n l  )  a  la  que se añar ien para

e fec ' t ua r  d i f e ren tes  desa r ro l l os  . ,  100 ¡ tg  de  cada  uno  de  l os

an iones  que  pueda  pensa rse  que  co ¡ . s t i t uyen  i n te r fe renc ia

.De  es ta  fo rma  se  rea l i zan  e luc iones  con  an iones  ta les

co lno  :  f os fa to  n  oxa la to ,  f l r : on ¡ ro ,  t a r t a to  r  c i t r a to

y borato . .
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Una vez  e fec tuaCo e l  desar ro l lo  y

pos ie r io r  reve lado d .e  las  t i ras  c ro=atográ f icas  se  pued.e

eor rprobar  exper imentahoente  que 1a  presenc ia  de  es tos

an iones  no  a fec ta  de  fo rma sens ib le  a  los  resu l tados  ob tg

n idos  sa lvo  en  e l  caso de l  an ión  oxa la to  r  eu€ a fec ta  a  la

nancha comesDond"iente al  nercur io dáncole una forna nás

a la rgada ,  l legando i r -c luso  con su  borde in fe r io r  a  su . ,e r

poaerse  a  la  par te  mas a l ta  de  la  nancha cor respond ien te  a l

p lomo ,  de jando  de  l resen ta rse  es ta  i n te r fe renc ia  cuando

la  can t i dad .  de  an ión  oxa la to  depos i tad .a  ; ' un to  a  l a  nues t ra

es  i n fe r j -o r  a  2  ¡ rS  ,  quedando  re f l - e jado -<  l os  resu l tados  ob

ten idos  en  Ia  f i gu ra  (9 )
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7o

1 . . ¡ * + ;  ] - ñ + - - :  r ' ;  ¡ ^ J  ¡ ^ ' l  ^ ^u u a r r u r  L a ü ! v r _ o a u  a e  r a s  s e g a l a c r o n 3 s

En  es te  apa r tado  se  rea l i za  e I  es tu

d io  d .e  Ia  técn i ca  espec t roscóp ica  nás  adecuada  pa ra  eada

uno d.e los cat iones que in tegran e l  grupo I  ,  co inprobando

que  en  e ]  caso  d .e  l os  ca t i ones  Ag ( f )  y  Pb  ( I I )  es  ap i i ca

b te  La  espec t ro fo tomet r ía  de  abso rc ión  a tóm ica  ,  n ien t ras

que  pa ra  e l  ca t i ón  I I g  ( I )  es ta  técn i ca  no  es  adecuadarde

b id "o  a  que  e }  o rd .en  de  concen t rac ión  de  que  se  d i spone

en  I a  nues t ra  d .e  es te  ca i i ón  (  ¿e i  o r c i en  de  I  ppn  )  es ta

mr r \ r  r \ r \ y1  r l eha  i o  , . l - e l  1 ín i t e  d .e  de tecc ión  d -e I  espec t ro fo to -u u J  - t / " -  s v  v q d

m o t - n n  (  a o 1  n r . r l o n  ¡ l  o  4 O O  n n -  )  n n r .  1  n  . ' n c  - o s  t l e c c s a f i g
t u u J -  v  \  \ a s  !  v !  L t u i l '  L l v -  . ) v v  P l l 4  , l  , t  ¡ / v  !  ¿ v  ' - j -  B v

para  d -e te rm ina r  l a  concen t rac ión  de  l i g  ( I )  r  usa r  l a  - -

t écn i ca  3spec t roscóp i ca  de  f l uo rescenc ia  de  rayos -X .

Las  d -e te rm inac iones  de  l os  i ones  Ag ( I )

y  Pb ( I I )  se  rea l i zan  a  pa r t i r  de  l os  ex t rac tos  ob ten idos

a l  poner  en  so luc ión  una  de te rm inada  ¡nancha  de l  c rona to -

gram.a d-e l  grupo I  correspondiente a a lguno de los cat i -ones

úencionadoS ,  rea l iz lndose para le la¡ lente 1as curvas de ca

l i b rad -o  con  pa t rones  de  concen t rac i cnes  s im i l a res  a  l a  de

las  mues t ras .

e1  caso  d .e l  ca t i ón  Hg  ( I ) ,  I a  de te r

forna d i recta sobre e l  propio t rozo

En

en. . 4

minacíón se reaLiza
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) 1

r i o  ^ F ^ m r f  n o ' ¡ , q m A  ^ ñ T r r ¡ A q n a n r l i  ^ - r ^  ñ ' l  - - " * , l  T  r - r ' r É  n n n J : i  ¡ . au s  w ! v l u q u v 5 ! a l l l € l  U U I - I ' U D p - u t r L L I E I l ! ü  c l I  F < : t ¡ P U  - L  1 - . 1  L , ( €  U U : I U ! L ¿ - v

a d . i cho  ca t ión ,  co i . s t ruyénd .ose  tam 'c i6n  Ia  cu rva  d -e  ca l i

h ¡ c , { n  ^ ^ n  n q J -I ' * - rones  que  con t i enen  c : i n t i dades  s im i l a res  a

l as  p resen tes  en  l a  nues t ra  de i  ca t i ón  ob je to  de  es tud i - o .

En  t odos  l os  casos  se  rea l t zan  oc i l o

se r ies  de  6  de te rm inac iones  .  i ndepend ien tes  cada  i i na  de

e l l as  ,  €s  dec i r  que  pa ra  cada  uno  de  l os  e l emen tos  se  rea

I i zan  en  to ta l  cua ren ta  y  ocho  de te rn inac iones .

Los  resu l tedos  ob ten idos  s igu iendo  l os

p roced im ien tos  expues r ,os  en  i a  pa r t e  expe r imen ia l  de  es te

t raba jo  son  l os  qu?  f i gu ran  e r  l - as  tab las  IV  ,  .V  y

V I '  cons t ru idas  pa ra  caCa  uno  de  l os  e lemen tos  .L ,a  tab ia

V I I  re f te ja  e l  resunen  de  l os  resu l tados  ob ten i -dos  pa ra

e l  g rupo  I .

De  l os  resu l tados  ob ten idos  puede  cog

c lu i r se  q .ue  l as  separac iones  son  cu r ¡n t i t a t i vas  den t ro  de

los  l í n i t es  impues tos  po r  l a  p rec i s i ón  de  l os  naé todos  de

de te r ro inac ión  u t i l i zados  .
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TABLA - IV

DETER¡,Í INACION DE CATION Ag(r)  POR ESPECTROFOTOMETRIA DE

ABSOR.CION ATOMICA

ESTANDARD

P a l r o n e s ( p p . m . )

0,4

0r6

0 r 8

1 r 0

L r 2

EC . RECTA

y=44 ,64  x  +

y=43 ,36  x

y=43 r36  x

y=53 r86  x  +

y=54 ,29  x

y=60  r29  x  *

y=33 r50  x  -

y=33 ,25  x  +

Lecturas

10 r0

18 ,0

26  , 0

34 r0

41 ,5

Ec .  r ec ta  Y=  3  9 ,  50  x  5  , 7  0

ves tanda rd  =  30 ' 5

P 'P .m '  es tanda rd  
=0  t  90

SERIE

1

2

3

4

5

6

7

I

0 ,93

0  r  73

L ,73

0  , 97

0 ,L4

2 ,26

o r30

0 ,30

V
m

A A
? :

40

36

50

48

60

32

31

p .  p .m .

0 ,96

0  r94

0  , 87

0 r91

0 r89

0  r96

0 ,  96

0  r92

0,  93  p .p .m.

0 r03  p .p .n .

media

D +
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TABLA - V

DETER$iNACION DE CATION Pb ( I I )  POR ESPECTROFOTOMETRIA DE

ABSORCION ATO¡4ICA

ESTANDARD

Pa t rones  (p .  p ,m ,  )

0 r4

0 r6

0 r8

1 r0

L r2

1 ,6

Ec .  r ec ta  y  =  44 t54  x  +  22 t6

v  es tandard  
=  67  ' t 4

P .P .m .  es tanda rd  
=  1 r00

gERTE

I

.)
a

3

4

5

6

1

U

EC . RECTA

y=38 r63  x  +

y=38 r59  x  +

y=38 r1 -6  x  +

Y=37 ,75  x  +

Y=44 ,64  x  +

y=44 ,36  x  +

y=43 ,82  x  +

Y=44  t 25  x  +

5  t 5 7

6 ,52

8  t L7

9 ,35

1g ,50

19 r35

20 ,60

2L t45

Lecturas

39 ,  5

50 ,  0

58 r5

67  , 5

76 ,0

93 ,5

A A: =

45

46

47

63

64

65

66

0 ,  g9

1  n n

0  r 9 9

1,  00

l - r 0 0

1 r 0 1

L r 0 1

l ,  0 1

1,00  p .p .m.

0 ,  01  p .  p . In .

media

D _ +
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TABLA - VI

DETEfuYINACION DE CATION T ig( I )  POR ESPECTR.OSCOPIA DE

FLUORESCENCIA DE RAYOS-X

ESTANDARD

Patrones ( ¡ rV)

15 r0

20  r  0

25  t 0

30 r0

35,  o

40 r0

Ec ,  r ec ta  y  -  L26 t8  x  +  7663

V .  E  11 -81 -7estranoaro

P9  es tanda rd  
=  32  t 8

Lecturas

95  68

l019  9

10822

l_r.4 73

12101

L ¿ 1 5 )

SERfE EC , RECTA V* Fg

1 -  y=L26 ,8  x  +  7663 ,0  11846  33 ,0

2  y=L26 tB  x  +  7663 ,0  LL792  32 ,6

3  y=118 r3  x  +  79L3 t5  11804  32 ,9

4  y=118 ¡3  x  +  79L3 t5  LL74L  32 ,4

5  y=  l '  "  1L743  32 ,3

6  y=  r r  r '  11829  33  r  1

7  y=  r r  r '  11817  33  r  o

8  y=  r r  r '  1L7  55  32  ,5

media = 32 r7 pg

s  = -+  0 r3  ¡ t ¡ g
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ñ a

l ues ta  en  so luc i c jn  d .e  l os  p rec i ; i t ados  de i  g rupo  I

Par t iendo de  +  ml  de  so luc ión  de  1os

cat iones  in tegran tes  de l  g rupo I  con  una concent rac ión  -

de l  L f i  y  p reparada a  par t i r  de  los  n i t ra tos  de  los  ca t io

ñ ^ d  6  a  a a o l  )  v , 2  I  a  n r , e e . i  n i t a C  i ó n  d . e  é S t O S  C  O n  á C  i d . Oj ' t E -  
t  D E  l ü A I - L ! q  ! é  l J r s u ! I r

c lorhídr ico ,  s igu iendo e l  esqr j .ema dado por  la  narcha

ana l í t i ca ,Una  vez  p rec ip i t ados  i os  ca t i ones  en  fo rma  de

c lo r r i r os  ,  s€  l avan  conven ien te ren te  y  se  rea l i za  e l  es tu

d i c  co r respond ien te  enca ¡ r i nado  a  l og ra r  1a  pues ta  en  so lu

c ión  < ie  es tos  p rec ip i t aoos  ,d .e te rnn inánd .ose  que  l -a  fo r 'ma

nás ad.ecuad.a es añad. i r  a  los prec ip i tad.os 2 n l  de so luc ión

sa tu rada  de  d i c romato  po tás i co  en  ác ido  su l fú r i co  concen

t rado  J  e fec tua r  un  t ra ta ¡n ien io  de  ca le facc ión  l i ge ro  , ,

- al ogránCose de  es ta  fo r ¡na  cubr i r  e l  ob je t i vo  p ropuesto

La so luc ión  ob ten ida  en  es ta  fo r ¡na  ,

no es vál ida para ser tonada cono muestra de part ida de1

proce6o  c rona tográ f i co  ,deb ido  a  la  ac idez  que  p resen ta ,

por  lo  que es  prec iso  reba ja r  ás ta  ,  lográndose es to  ,1

t imo añadiendo a la solución obtenida anter iormente ,  so

lución de hidróxido sódi-co ,  hasta alcanzar un pH de 4.

De es ta  fo rma la  so luc ión  ob ten ida

es tá  en  cond. ic iones  de  ser  u t i l i zada para  e l  p roceso c ro

¡natosráf ico como nuestra de part ida.
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77

Cuando  se  ] l eyan  a  cabo  desamo l l os

,  a  ^ .cromatográ f icos  a  par t i r  de  muest ras  procedentes  de  l_a

d íso tuc idn  de  los  p rec ip i tados  de  c lo ru ros ,  se  observa

^ r 1 Á  ' l  n c  n ó c r 1 t  t a d O S  O b t e n i d O S  S O A  d i f e I .  e n . h e s  r j e  I  n s  ñ , 1  , ay * "  ! v v s ! u s s v u  v L , u v ¿ ¡ r u v 9  p v ¡ r  g ! t r 9 t 9 ¡ t u g ü  \ r g  - L U ü  q u v

se t ienen cuand-o  se  u t i l i - zan  muest rag  con los  ca t io r :es

en  fo rna  de  n i t ra tos ,  ta l  y  como se  aprec ia  en  la  f i gu

ra  lo .

La  d i fe renc ia  observada cons is te  en

Ia  pos ic idn  de  Ia  mancha  comespond" j -en te  a l  pb  ( I I ) ,  -

que  aparece  en  e I  l ugar  donc ie  se  depos i ta  la  mues t ra .

l - c i a  h o n h n  n r r , a ¡ f  o  i r r q J -  i  f  i  n r ¡ 5 g  t g n i e n d o  c n  e l ¡ c n t n  n r r Fv  u v q e  
l J  s p  v  L L  L v  q ¿  J U  ú G ! ! L  g ¿ t u v  ü ¿ ¡  v  u g l f  L a  q u g

e I  r eac t i vo  u t i l i zado  pa ra  l a  pues ta  en  so luc i dn  de I

p rec ip i t ado  con t i ene  ác ido  su l fú r i co  conce r : . t r ado ,  l o

que  p rovoca rá  l a  p rec ip i t ac ión  de l  Pb  ( I I )  en  fo r ¡ ra  d .e

su l f a to  i nso lub le  en  e l  e l uyen te  u t i l i zado r  po r  l o  que
/ , . /

no  modr f r ca ra  su  pos i c ión  du ran te  e1  desa r ro l l o  c rona -

toE rd f i co .

Con ob je to  de  compróbar  exper inenta l

mente  e l  fenc í roeno observadc ,  se  usan como e luyentes  so-

luv iones  capaces  de  lograr  l -a  d iso luc idn  de l  su l fa to  de

p lono cono son :  so luc idn  Ce aceta to  amónico-amoniaco y

solucidn de hid.r<íx id.o sód. ico,

l a  f o r m a  p r í c t i c a  d . e  r e a l i z a r  I a  c o n

" . /p r o b a c i ó n  e x p e r i m e n t a l  c o n s i s t e  e n  I l e v a r  a  c a b o  d i . ¡ e r -
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sos ' J . esa r ro l l os  c roma tog rá f i cos  con  e1  e Iu . - l - enbe  se lecc i - o

: :ado para e l  gru lo I ,  seguidos de un t ra tam. i -ento de seca

do  c le  l os  c ro rca tog ra rnas  con  ob je to  de  e l i : i - na r  po r

conp le to  l os  res tos  de l  € lu , ven ¡s  que  pud ie ran  quedar

i np regnand .o  1a  f i b ra  de I  pape l  c rona tog rá f i co  u t i l i zado ,

p i oced iendc  con  pos te r i o r i dad  a  una  nueva  c roma tog ra f í a

u t i l i : ando  como e luyen te  una  so luc i c ín  de  ace ta to  a r i ón i co

arnoniaco.  De la  misma forma que la  expuesta anter iormen-

te  se  t r a ta  o t r a  se r i e  de  nues t ras . ,  s i  b i en  e l  segundo

Cesar ro l - l - o  c romatog rá f i co  se  i l eva  a  cabo  con  una  so lu -

c i . ón  d .e  h id róx id .o  sód ico .  Tanb ién  se  e fec tuan  o t ra  se r ie

de  desa ro l l os .  u t i l i zando  en  uno  de  l os  casos  cono  e1u

yen ie  ace ta ' bo  amón i co -anon iaco  y  en  o t ro  caso  h i d rdx ido

sód ico .  En  todos  l os  casos  se  reve lan  l os  c rona tog ra ¡nas

p rev io  se -cado  de  }os  n i smcs ,  con  e l  agen te  reve lado r

se lecc ionado  pa ra  es te  g rupo ,  pud iendo  ccmpro ' oa rse  en

todcs  l os  casos  un  desp lazan ien to  más  o  rnenos  acusad .o

de  l a  mancha  co respond ien te  a I  Pb  ( I I ) ,  s i endo  can to

nds  acusado  cuand .o  mayor  es  1a  concen t rac i í n  de l  segun-

do  e luyen te  (  ace ta to  anón ico -amon iaco  o  h id . róx ido  sd¿ i

co  ) ,  1o  que  con f i rma  e l  razonan ien to  an te r i o rmen te  ex -

pues to  re la t i vo  a  l - a  fo rnac ión  de l  su l f a to  d .e  p lono ,  á1

poner  en  so luc idn  l os  p rec ip i t ados  de l  g rupo  f  po r  t ra -

tan ien to  d .e  es tos  con  ác id .o  su l fú i co  concen t rad .o .

Los resul tados obtenidos pued.en obser
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varse  en  1as  f ig ' ; ras  (1 f )  y  ( I2 ) .

Por otra parte y ad.ernás d.e introdu-

c i r  e l  áe id .o  su l f r í r i co  Fa ra  l og ra r  l a  pues ta  en  so luc idn

de  l os  p rec ip i t ados  r  s€  ha  u t i l i zado  d i c roma to  po tas i co

po r  I o  que  es  p rec i so  co rp ro ' : a r  I a  pos i c i dn  d .e  es te  en

e l  c roma tog rana .  A  t a l  e fec to  se  rea l i zan  una  se r i e  de

desa r ro l l os  c romatog rá f j - cos  con  e l  e luyen te  se lecc iona -

do  pa ra  e I  g rupo  I  y  se  u t r l - i za  coÉo  reve lado r  una  so lu

c i -dn  e tanó l - i ca  sa t r : rada  d .e  a l i za r i na .  oue  es  caDaz  de

nnnar .  r i l  o  m¡n i  f  i  cq to  I  a  nos ig io 'n  de l -  d i c romato  en  e r  c ro! v v ¿ ¿ v !  
g v  - ¡ : q . : i l I v U V v  ! u . v V J ! v : v - l  g ú !  g + ú ! V ¡ l ¡ g V V  V : :  g !

rna tog rama,  de te rn inandose  que  es te  queda  s i t uado  en  l a

pa r te  a l t a  de l  c rona tog iana ,  as í  cono  que  du ran te  e l

t i enpo  de  desa r ro l l o  c iona tog rá f i co  avanza  con  e i  f r en -

t e  de l  e l uyen te ,  po r  l o  que  no  p ro \ ¡oca  n i nEún  t i po  de

in te r fe renc ia  a l  no  quedar  so lapada  su  mancha  con  l a

co r respond ien te  a l  i I g  ( I ) ,  que  es  l a  que  queda  s i t uada

nas  a l t a  de  l os  conponen tes  de l  g rupo  I ,  como puede  - -

obse rva rse  en  Ia  f i gu ra  (L t ) .
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FIGURA - 10

CROIqATOGRAMA DII GRUPO I

IILIIYEI{TE | 78% Metanol

2% Lcíd.o nl t r ico conc.

20 % So1 EDT{ 31 L% ert  Peso

REVffiADOR : Rodizonato sódico

Di t i zona

MUESTRAT 25 pB de 1os cat iones del  grupo I  ,previamente
prec ip i tados  como c lo ruros  y  puesEos en  so luc idn
con ácid.o 

lufrf1Lc9 f dicronato potásico .
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FlGURA-11

CROMATOGRAFTAS DOBLES DE Pb(rr)

REVil,ADOR: Rod.izonato Só¿ico

MUESTRAT 2, ¡1g de Pb(I I )  ,  preir ianente precipi tado en

forma d.e c loruro y puesto en solucidn con ácí

d.o sul fúr ieo y d. icronato potásico'

il,UyENfE: r93) T8% Metanol

2% Ac ico  n í t r i co  conc .

2A% Solución acuosa de EDTA al  L%
2s) a) Acetato anónico-anoniaco( lM)

b) Hid.róxid.o sódico ( lM)
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Pb(rr )

OR0MATOGRAFTAS DE Pb (rr)

RE'\fffADOR : Rod.izonato Só¿:-co

Mff iSTRA :  25 pg de plomo ( I I )  ,  previanente precipi tado

como c lo ruro  y  pues to  en  so l r tc ión  con ác ido  su l

túr ico y d. icromato potáslco

ilUYENTE : ACETATO AMONfCO-A¡{ONIACO

a) lM, b) 2M o c) tv l
HIDROX]DO SODICO

d) lM

Pb( r r )
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COI,PRCBACION DE LA SI,IUACION CRO}IAIOGRAFICA IET,
DICRCIVIATO FOTASICO

ILIfYEN'IE: 78% Metanol

2% Lc ido  Ní t r i co  eonc .
20% SoL:ución acuosa de EDTA al I%

yft iEsrRAt 25,us de 1os cat iones del  grupo r  previamente pre
c ip i tados  cono c lo ruros  y  pues tos  en  so luc idn  e fec
tuando el  t ratamiento adecuado con ácido sul fúr ico
y  d ic ronato  po tás ico ,

a) REVTLADOR : Al izar i -na -  Rod. izonato sód. ico Di t izona
b) REVEL,ADoR: Atizarina
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GtuPc r I  a  (  Hs ( I r ) ,  3 i  ( ; r r ) ,  cu  ( r I ) ,  cd  ( r I ) ,  pb  ( I I )  )

. {ná l i s is  cua l i ta t i vo

Para  l a  r ea l i zac i . dn  de l  aná1 i s í s  cua

l - i t a t i vo  de  l as  mues t ras  co r respond ien res  a l  g rupo  I I  a

i n teg rad .o  po r  l os  j - ones  I I g  ( I I ) ,  B i  ( I I I ) ,  Cu  ( I I )

, l d  ( I I )  y  Pb  ( I I )  r  se  s i gu+  e l  =squena  p ropues to  en  I a

: - a r t e  e x D - a r i 6 a n f r l  n ' r o r i " i i O  i : e n l - i f i C a d O S  C a d a  1 ¡ n O  d e
- - 3 !  U 9  V ^ y v !  ! r l - v ! a u q ! t  Y u v + s - -

l os  i ones  d .e l  g rupo  po r  l a  neo : l a  d .e  Rr  as í  como po r  e l

¡amaño ,  f o r rna  y  co lo rac idn  de  i as  manchas  c {ue  apa recen

en  e l -  c ro rna tog rana  despues  de i  r eve lado ,  pa ra  e l l o  es

cecesar ia  la  rea l izac idn Ce ' . : - r : .  estuCio para le lo  de e lu-

v ¡ n t o q  v  r a é \ r F i a d O f e S .
J  u ¡ r u v v  J '

Es tud io  de  reve lado res

Para  rea l i za ¡  e1  es tud io  de  reve la -

do res  co r respond ien te  a I  g rupo  I I  a  se  rea l l zan  d i f e - -

ren tes  p ruebas  expe r imen ta les  con  l os  d i f e ren tes  reve -

lado res  que  se  p roponen  en  Ia  b ib l i og ra f ía  pa ra  es te

t i po  d -e  i ones ,  as í  como tanb ián  se  ensayan  exper imen tn l

nen te  l os  resu l tadcs  de  o t ro  t i po  d i s t i n to  de  agen tes

de  reve lad .o ,  cons id "e rad .os  de  ca rác te r  genera l  pa ra  se r

e f i caces  a l  se r  u t i l i zados  pa ra  e l  reve lado  de  ca t i ones .
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A con t i nuac i -ón  se  e roonen  aoue l l os

agen tes  de  reve lado  q .ue  han  daCo  nne ;o res  resu l tados  como

puede  obse rva rse  en  l a  üab la  
- / f I I  

.

YElg- !:-U$!lQgIt--{

Modo  de  e rop l  es :  Pu lve r rzac ión  con  so lu

c ión  acuosa  de  ve rde  de  ma laqu i ta  a l  0 'OO25% .

T\"1-,-- 7 /.\nf I
l i _ L  l _ 4 v r t J t

Modo  Ce  enp ieo :Pu l ve r i zac t í n  con  so lu

c i ón  de  d i - t i zona  a l  O tA r% en  c l - o ro fo rao .

i l od .o  de  enp leo  :  Expos i c ión  a  y "po res  anón icos  y  pu l ve r i -

zac ión  ccn  so luc i ón  d .e  d i t i zona  a l  A ' 05 ' ¡  en  c l o ro fo r .mo

DIFINIiC.\RBACIDA

Modo  de  enp i -eo :  Pu lve rLzae ión  con  so lu

c ión  e tanó l i ca  de  d i f en i l ca rbac ida  a l  L?6 .

I ' l odo  de  emp leo :  Expos i c ión  a  vaoores  amón icos  y  pos te r i o r

pu l ve r i  zae ión  con  so luc ión  e taaó l i ca  de  d i f en i l ca rbac id .a '

al L%
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DIFENILCARBAZC:{A

Modo  de  enp leo  :  P '¿ l - ve r i zac ión  con  so

luc ión  e tanó l i - ca  d .e  d - i f en i l ca rbazona  a1  O tL%.

A  l a  v i s t a  de  l os  r : su l t ados  expe r imen

ta l -es  ,  ex i - s ten  va r ios  agen tes  de  reve iado  que  resu l tan  ade

cuaCos  ,  t en iendo  en  cuen ta  que  e l  o rden  d .e  d i s t r i buc ión  en

l -a  t i - ra  c ro rna tog rá f i ca  d .e  l os  ca t i ones  es  :  Hg ( I I )  o  B i ( I ID

^  / Í :  \  ^  r  / = r \  n r  / ¡ r \Uu(J - r )  ,  Od ( I f  )  y  Pb ( I I )  r  s€  e l i ge  un  reve lado r  t a1  que

de  co lo rac ión  d . i f e ren te  con  ca t i ones  co : l secu t i v cs  d -e  f o rma

que  los  l ím i tes  puedan  se r  v i sua l r zad .os  con  nayo r  conbd id .ad . .

Po r  es tas  razonss  puede  se r  emp leado

cono  reve lado r  l a  d i t i zo r ra ,  l a  d i f en i l ca rbac ida  o  i a  d i f e

n i l - ca rbazona .

Cono reve lador  nás

po f fa  se  e l ige  la  d i t i zona por  ser  una

mica  y  ser  capaz  por  tan to  de  fac i l i ta r

t i ras  una vez  e fec tuado e}  reve lado de

a r i e ¡ . r r : d n  n r z . . a  a l  c r r r l r
t / q ¿  s .  b r  s

so luc idn  c lo ro fd r -

e I  secado  de  las

las  m ismas .
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TAtsL.{ VIII

RTVEI,ADORES DTT, GRUPC IiA

VERDE DE MATAQUITA

CATION COTORACION

,1 d. un b"o r.
, ' .1*' "4'

" ü' 
'1^

. x
I  ! i -  l i l l .
,  , t ¡ , t - i

. +

r r  / r r \n g \ r r l

ñ .  / + - - \t r r ( r r r /

¡ , , / r r \v u . \ r r l r

C A  T  T T ' \
v u \ + ¿ /

p h r T  T )

DIS]ZONA

CATION

i Ig ( I I )

¡ .  / = r = \
ljt_ ( rr r ,/

cu( I I )

cd(rr)

Pb(  1r  )

EXPOSICION

CATION

ITcr lT l  )- - ( f \ - * /

n .  / - r r \l j r _ ( r r r /

f l " l T T )
v  * \  r ¿ l '

n ¡  / . r - r \
v r . ¡ . \ ¿ r l ,

P h T T T \

V?RDE

AYIA.RILLO

VffiDE

VMDE

VffiDE

COLORACION

ANARANJA¡O

ROSA

FAR}TJ

MARfLLO

ROSA

A VAFORES A¡iIONICOS Y DIT]ZONA

COLORACION

PURPURA

ROSA.PARDO

Azljr--

ROSA

ROSA
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TABLA V I I :  (CO i iT .  )

DIFE}TILCARBACI DA

C{TiON COLOF.{CICII

/ - - \q n t  I  I  I
L 5 \ 4 r l '

; . i  f  T - T \
! 4 \ ! f . r / ,

/  r r  \uu(  r r  /
¡ ' l r r \uc (1 r /

q "  / = r \

!  J  \  ! r ; l

CiTION

/ = ¡ \
g o  

\  
- 4  

/

¡ .  / = r r \
r t  |  |  |  |  |

^ , , / T T \U a \ r r r f

¡ . r / T T )

¡ -  / z ¡ \
9 ^ f  |  |  |

E - l T T \u b \ r ! /

P i  / T T T \
! !  

\  
¿ ¿ ! , / t

/ - - \uu( r r l

cd(rr)

Pb( I I )

EXPOSICION A VAPORES A}{ONICOS Y DIFM{IICARBAZIDA

.\ZIJL

i.OSA CL.LIO

AZLT INT]{SC

ROSA II.II;TSO

ROSA

COLCR.\CiCN

AZIJI

RCSA CLARO

J¡F.DE

ROJO CAR}tr}I

RCSA

PURPTJTA

ROSA

V-ffiDE

AZTJL

ROSA

DIFE}IiLCARBAZONA

CATION COLORACION
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Estud j -o  de  e luyentes  y  de terminac ic ín  de  Ro

En es te  apar tado se  t ra ta  de  rea l i zar

e l  es tud . io  d -e  e luyentes  que pos ib i l i :e  la  máxíma separa-

cidn entre los cat iones integrat tes d.el  grupo I Ia ,  enplean

d O  e I  S i s t e m a  d e S C r i t O  e n  l . c  n ¡ n * a  o n o ¡ i ¡ n g n t a l  .

Para  e l l o  se  p rocede  a  rea l i za r  e I  es

tud io  ccn  e luyen tes  cons t i t u idos  po r  nezc las  de  un  d . j _so l ven

. { - a  ^ - - i - ;  ^ ^u É  u r ó d l r u L ,  ,  a g u a  o  u n  a g e n t e  C O n p l 3 j a n t e  y  u n  á C i d O

Comopunto  de  par t ida  para  Ia  e lecc idn

in fo r roac ión  dada en  Ia  b ib l ioEra f ía

y  rea l i zand .ose  tanb ién  e l  es tud " io  de

que  se  ccns ide ran  adecuados  po r  su

Como consecuenc ia  de  es tas  exper ien

c ias  se  conprueba que los  resu l tados  mejores  los  daban

aquel los eluyentes q.ue como conponente mayor i tar io t ienen

un alcohol  del  t i -po propanol  o butanol ,  así  como tanbidn

la acetona ,  pero acornpañada esta út t ima ¿e otro compues

t o  de  ba ja  po la r i dad  como e l  t e t rac lo ru ro  de  ca rbono .

, i a  a l l r r ¡ a n ] - o q  q a  f r r 7 n ¡  l ¡

re fe ren te  a  es ie  g rupo

ot ra  ser ie  de  e luyentes

. ' . ,
conpos ic ión  y  po la r idad

En cuan to  a  l os  áe idos  u t i l i zados ,
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se  ha  comprobado  que  i a  e f i cac ia  de l  e l uyen te  es  meyo r

cuand -o  con t i ene  ác idos  re i a t i vn .en te  déb iLes ,  as í ,  l os

nás  ad .ecuad-os  resu l fan  se r  e I  acé t i co  y  e l  p rop idn i co .

A cont inuac idn  se  expone una se lecc i ln

de e luyentes  u t i l i zados ,  representa t iva  de  las  exper ienc ias

rea l i zad .as  para  lograr  la  separac ión  ¿e1 grupo I Ia .

il,LYENTE

Conposic ión z  60% tsutanol

20# Agua

20% Acid.o propiónico

En Ia par ie  a l ta  < ie Ia  t i ra  aparece r -Lna

t ran  es te la  fo rm.ada  po r  e t  Hg  ( I I )  ,  en  l a  zona  ned . i a  apa rg

ce  una  mancha  co r respond . ien ie  a l -  B i ( I I I )  bas tan te  recog ida  t

qued-and .o  en  La  zona  ba ja  Ce  la  t i r a  un id ,os  e l  Cu ( I I )  ,Cd ( I I )

ñ -  / - - \
P ñ ¡  I  I  I

r  v \ ! ! , / .

il,UY${'IE

Compos ic idn  .  6 r% Butano l

15% Agua

z}fr  Acid.o *"ét ico glacial

E l  Hg( I I )  ¿"  una es te la  en  1a  par te  nas

al ta de la t i ra por bajo de la cual  r  aparece una mancha re

cog id"a  de  B i ( I I I )  r  por  d .eba jo  de  es te  en  1a  zona ba ja  d .e

ta  t i ra  aparece  e1  Cu( t t ) ,  Cd . ( I I )  y  e l  Pb( I I ) .  Es te  e lg

wente es nerfectametr te oát i¿o para anál is is cual i tat ívo por
J  v ¡ ¡  v

r r r re  nermi  te  v isual izar  todos los cat iones in tegrantes de Ia
Y s v

mueg t ra .
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TUY${TE 4

Compos ic ión  z  65% Propano l

15.# Agua

20# Ac id .o  acd t ico  g lac ia l

E1  HS( I I )  aparece  a  los  9 '5  cn  de l  o r !

gen  ,  €1  B1( I I )  a  8cn ,e1  cu( I I )  a  6  cm y  e l  Cd( I I )  a  5 '5cn

estandO todas estas nanchas unidas ,  aunque Se pueden vigua

l i zar  per fec tamente  .  E I  Pb( I I )  es ta  separado de l  res to  de

Ios  ca t iones  de l  g rupo ,  aparec iendo a  , '5  cn  de l  o r igen .

Es te  e luyente  es  per fec tanente  ad . :cuad.o  para  aná l is is  cua

l i ta t i vos  .

ELUYil{TE +

Conpos ic idn  :  jAú  Acetona

2Oo/o Ag.'aa

JQ)6 Acldrc propiónico

/ . - . - \
: l -  Hg ( I I )  apa rece  en  Ia  pa r te  a l t a  de

la  t i r a  r po r  ba jo  d .e  es te  apa rece  e l  B i ( I I )  ¡ i en  sepa rado

en Ia zor .a roed" ia  d.e 1a t i ra  aparecen unidos Cu( I I )  ,  cd( I I )

y  Pb ( I I )  ,  aunque  se  v i sua l i zan  todos  pe r fec tanen te  rPos  1o

que este e luyente es , tá t i¿o tarnbián para .ná l is i "  cual i ta t i

VOS .

ElgIEryIE--2-
Conpos ic ic ín  |  55% Acetona

2% Tetracloruro de carbono

20% Agua

21% Acíd.o propiónico

0
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En la  zona  i n fe r i o r  de  l a  t i r a  aDarece

1a  mancha  comespond ien te  a l  Pb  ( I I )  r  po r  enc ima  apa- recen

las  manchas  de  Cd( I I )  y  Cu( I I )  r  po r  enc ima  de  e l l as  apa re

-  - .  / - - \  / - . - \
ce  e l  B i ( I I )  y  en  l a  pa r t e  a l t a  e l  Hg ( I I )  .  Es te  e l ' : yen te

de ja  un idos  a l  Cu ( f f )  y  Cd ( I i )  , pe ro  deb id -o  a l  poco  desa -

rL :o l l o  que  t i ene  l a  t i r a  ( f 5  cn )  y  t en iend .o  en  cuen ta  que

es te  g rupo  con t i ene  c i nco  ca t i ones  se  puede  acep ta r  cono

e luyen te  vá t i ao  pa ra  es te  t raba jo .

il-,UYENTE 6

Compos ic ión  :  40% Ace tona

IL% Tetracloruro de carbono

16% Agua

z z , c A  a n - i d n  o n t ". /  / / -  f  t v  ! s v  * - e E ] . C  O  g I a C  1 a i

Ei  I i g ( I I )  es  e l  que  apa rece  más  a l t o

d i s tando  12  cm de l  o r i gen  ,  B i ( f f f )  queda  s i t uad .o  a  8 ,7

cm de l  o r i gen  ,  € t r  Cu ( f f )  a  6 ' 2  c r f ,  ,  e1  Ca ( f f  )  a  ) , ?  cm  n ien

t ras  q l i e  e I  ?b (T I )  apa rece  a  j ' 7  cm.  d .e l  o r i gen  .  Es ie  e lu -

yen te  es  más  e fec t i vo  que  e I  an te r i o r ¡aen te  expues to rpues to

que  separa  con  nás  na rgen  l os  ca t i ones  co r respond , ien tes  a1

grupo f la .

A  l a  v i s ta  de  1os  resu l tados  expues tos

pa ra  l a  mezc las  u t i l i zadas  como e luyen tes  ,  €1  que  conduce

a  ne jo res  resu l tad .os  es  e I  e luyen te  6  que  con t i ene  cono  con

puesto orgánico ut ta  mezcla d"e acetona y te t rac loruro d.e
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ca rbono

acá t i c  o

pruebas

l legando

adec uada

9t

f s m h i  Á n  n í r a. .  
" , - -ee  

agua  y  cono  ác id ,o  con t i ene  í c id .o

g lac i a l  .  Con  es tos  co ropues tos  se  rea lLzan  d i . ¡ e r sas

exper inenta les ,  va-n iando las proporc iones de e13-os t

a  la  conclus idn de que Ia  ¡aezcLa q.ue resul ta  nds

es  l a  f o rnada  po r :

ELIITEI\TE ELEGIDO

Compos icon :  40% Acetona

LL% Tetracloruro de carbono

L6% Lg''ta
t

JJ /o  Ae rdo  ace t i co  g lac ia l

Con es te  e luyente  se  rea l i zan  d iversos

d-esar ro l l -os  C.e  t i ras  c ronatográ f icas  ,  cor respond ien les  a1

grupo I fa  ,  s iendo reve ladas  con pos ter io r idad con e l  ageg

te  reve lador  e leg ldo .  Los  resu l tados  ob ten idos  aparecen re

f  I  e  i a r i  o s  e n  I  e  l : ¡  h l  a  r r r  a s í  c o n o  t a r a b i é n  S e  d - e t e r n i n a  } al l u J q s v u  v s v l s  I i -  ,

forma , tamaño y coloración d,e las manchas ,dando un croma

tog rama como e l  que  apa iece  en  Ia  f i gu ra  ( f+ ) .
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TABLA IX

VALCRES DE LOS Rr  CORRESPCNDI : l i lES  AT .CS ICNES Hg( f  f  )  ,B i ( I I I )

¡ . , f  T - r \  n ¡ l T T \  - ,  D r . / T T \w r , ( \ J - _ L /  r v L r \ r r l  J  !  u \ r r l r .

ELUYil{TE : 40% Lcetona

LL% Tetracl-oruro de carbono

16% Agua

11% Acído  Acét ico  Glac ia l

REVELADOR : Di t izona

Pb(rr)  ca(rr)  cu(rr) n¡  l r r r ) / - -  \
H c F f  I  i  I

ar  2 ,

o,27

Q t 2 6

o,27

or 2,

o,26

o,27

a'26

o,27

o,27

Valo res  med ios  e t26 t

Desv iac ion  es tandard

¿  0 ,01

n r e q

ñ l z o

^ t 7 a

n t z o

O I Z R

n l z o

n l z o

n t z.q,

o' t9

o'  79

^ l z Qv ) v

n t n l

^ l i r n

^ t ) t z

0 r4 l

o, +2
n t , f t  l
V T I

o '41

0,42

n r ¿ r 1

ot  42

0 ,41

0 '414

< 0,01

n r q q

n l q q ,

n r q r T

n r q t

o t  q ,

o r q R

n rqo

o'17

o'57

o'J7

o r ? q

o t ? q

o r ? q

o f ? q

n r ? o

f l t ? O

0,91

n r ? R

^ l r y Q

0 '79

ot  789

<.  o '01

n I c,r7

o '01
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as( I I )

R i  T T T T )

n , , / r r \

¡ ¡  / . r ; \
wLr \  -L - !  I

p h r T T )

FIGURA -14

CROMATOGRAMA DIf GRUPO IIa

LL% Tetraclonlro de carbono

16% Agua

71% Lcj.d,o acético glacial

REVffiADOR: Ditizona
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L l m i  J : e s  d e  a n l i c a c i í n! ! s !  u v u  q l /

Se han depos j - tado coao muestras,  d i f  ereg

tes  cant idades  de  }a  nezc la  de  ca t iones  in tegran tes  de l  g rg

po I Ia  ,  e luyéndo los  con e I  e luyente  e leg id .o  para  es te  g rg

po  y  e fec tuando  su  pos te r io r  reve lado  con  e I  agen te  reve la

dor  se lecc ionado .

Cono l ín i te  in fer ior  para cada uno de

los  e l emen tos  i n teg ran tes  de l  g rupo  I I a  se  co i t s i de ra  aque

I1a  ca . : r t i d .ad -  d .e  ca t i ón  depo-s i t ada  pa ra  l a  cua l  ,  e fec tuado

e l  d -esa r ro l l o  c romatog rá t i co  y  e l  pos ie r i o r  reve lad .o  r ro

se  v i sua l i za  6s te  con  c l a - r i dad , ,  Es te  es tud - i o  d i ó  l os  r e -

c " ' 1  f o A a o  ^ i l a  e n e r e e . e n  f e f l - - i o ¡ l a d  a ñ  " i o  
t a b l a  X  .5 ü I U d l I \ J -  q u v  q l J q ! ! e v r ¡  ! v r ! U . J a \ l \ J D  g r ¡  r 3

Cono  l í n i t e  super io r  se  cons ide ra  aqug

l l a  can t i dad  de  mues t ra  depcs i taCa  ,pa ra  Ia  eua l  , una  vez

e fec tuados  e1  co r respond ien te  desa r ro l l o  y  reve lado  r  oo

n a ¡ m i r a  r ¡ i c r r q L i Z a f  C O n  C l a r i d a d  l a  f f O n t e f a  e n t f e  d O S  n a n

chas  consecu t i vas .

Los  resu l tados  de  es te  es tud io  apa recen

re f l e jados  en  l a  t ab la  - .X .  .
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TABLA . X

LI ¡4 ITES DE APLICACION CORRESPONDIENTES AL GRUPO II  a

CATTON LI ¡ 'T ITE INFERIOR (p9)

Hs ( I I )

Bi ( r r r )

Cu( r I )

cd  ( r i )

Pb(T I )

CATION

Pb( I I )  - ca ( I I )  -Cu

B i  ( I I I )  -Hg  ( r r )

( I I ) . B i  ( I I I )

0 r 1

1 r 0

0 r 1

2 r 0

2,0

LII ' Í ITE SUPERTOR (¡.rg)

40 r0

80 r0
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I n f l uenc ia  de  an iones

Para  rea l i za¡  es te  es tud io  se  preparan

una ser ie  de  t i ras  en  las  que se  depos i ta  cono muest ra  una

mezcla const i tu id.a por I  ¡ r lde la solucicín de cat iones del

grupo I Ia (solución d.e 1O rag/nl)  a Ia que se añaden por se

parado ,  l0O Fg de cada uno Ce los aniones q.ue se considera

puedan provocar algun t ipo d.e interferencias con el  c i tado

grupo. De esta forma se efectu.n eluciones con anj-ones :

n 1  n r " ¡ n  F n ¡ Tv !v ! . - v  ,  - - lA ,  fos fa to  ,  oxa la to  ,  ta r t ra to  ,  c i t ra to  ,

f l ' ;o ru ¡o  ,perc io ra to  y  boraao.

TJna .¡ez efectuado eI  desamol l -o y poste

r ro r  reve iad .o  de  las  t i ras  c rona"bográ f icas  ,  pued.e  coapro-

barse  en  q .ue  fo rma a fecüa a i -  p roceso c ron , . tográ f ico  }a

presenc ia  de  es tos  an iones  jun to  a  los  ca t iones  in tegran tes

det  g r l tpo  I Ia  ,  A  cont inuac ión  se  exponen los  resu l tados

oDtenidos para cada uno de los i -ones estudiados .

PERCLORATO

La presencia d.e anióa perclorato en l -a

muestra ext iende un poco 1as manchas ,  s iendo la nás afecta

da }a correspondiente a Bi( I I1)  ,  loanteniendose los mismos

va lo res  de  R" .
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FTUORURO

La presencia d-e anidn f luoruro afecta

a la cromatograf ía r  ya que se ha comprobad.o que Ia mancha

cor respond ien te  Hg( I I )  na¡ . t iene  su  R,  ,  pero  se  encuent ra

segu ida  de  la  cc r respond ien te  a  fu ( I I )  ,  d .ando una es te l -a

has ta  e l  o r igen en  donde se  encuent ra  e l  res to  de  los  ca t ig

nes  de  es te  g rupo .  Es te  e fecbo desaparece a  concent rac iones

infer iores a 20 pg de anicín f luoruro .

FOSFAIC

Las manc: ras  cor respond ien tes  a  todos

Ios  ca t iones  ¡nant ienen su ,s  va lo res  de  Rf  
" in  

b ien  aparecen

a lgo  mas ex tend idas ,

TARTRATO

La maacha cor respond ien te  a  i {g ( I I )  ma!

t iene su  va lo r  de  R¡  pero  a  par t i r  de  es ta  nancha y  has ta

e l  o r igen aparecen e l  res to  de  1os  ca t iones  de l  g rupo,  i r i

c lu idos  en  ur .a  es te la .  Es te  e fec to  p rovocado por  ra  p resen

c ia  d"e  an idn  ta r t ra to  jun to  con los  ca t iones  d .e l  g rupo l fa ,

d.esaparece cuand.o la concentración d.e ión tar t rato es infe

r ior 20 Fg .

CLORURO

Las  menchas  co r respond ien tes  a l  Hg ( I I )

y  aI  B i ( I$  aparecen a lgo nas extendidas aunque mant ienea
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sus  va lo res  de  R,  .  E l  Cu( f i )  aparece rnuy  ex tend. id .o  sobre

e l  c romatograma so lapandose er  borde  super io r  de  su  mancha

con  la  co r respond ien te  a l  3 i ( r i r )  r  x  su  borde  in fe r ío r  so

lapado co i r la  raaneha cor respond ien te  a r  cd( r r )  so lapandose

esta  tambie ín  en  par te  con La  mancha coryespond. ien te  a l  Fb

( I I )  ,  ten iend.o  es ta  ú t t ima su  bord .e  in fe r io r  s i tuado en

er  o r igen.  Es ta  in te r fe renc ia  desaparece para  concent rac io

nes de cloruro i -nfer iores a 10 uE .

BORATO

Todas las manchas en genera l  se ext ien

den L in poco sobre e l  cromatograna ,  aunque manter : iendo sus

r r . c l  n r , a <  r l o  P
u v  ¡ L  ^  a

I

CITRAIO

La presenc ia  de  c i t ra to  en  la  muest ra

afecta ar i ig(rr)  aumentando su tamaño ,apareciend"o d.etrás

de es te  una es te la  que se  ex t iende has ta  cas i  en  or igen - -

dcnde se  encuent ran  er  res to  de  los  e lenentos  ér  g rupo r ra ,

Es te  e fec to  de ja  de  presentarse  para  concent rac iones  de  c i

t rato infer iores a 2A pg .

OXAIATO

La presencia de oxalato en Ja muestra

a cromatograf iar  hace que la nancha correspondiente al  sg

( r r )  se  nantega con su  R;  ,  pero€e encuent ra  segu ida  de  una
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este la  has ta  e l  o r igen donde se  encuent ran  inc lu idos  e l

res to  de  los  ca t iones  de l  g " r t .po  ob je to  de  es tud io  ,  desapa

rec iendo es te  e fec to  a  concent rac iones  de  oxa la to  in fe r io res

a20¡ rg .

E!TA

El  Hg( I I )  p resenta  una nancha a lgo

mas ex tend. id .a  ,  Con una c ie r ta  separac ión  aparecen has ta

cas i  e l  o r igen  e l  res to  de  los  ca t iones  de l  g rupo  I fa ,  de

saparec iend.o  e I  e fec to  p rovocado cuando Ia  concent rac ión  de

Ia  sa l  d , i sód . ica  de l  EDTA es  in fe r io r  a  20  ug  .

Todos 1os  resu l tados  ob ten idos  en  esüe

estud io  ,  pueden observarse  en  las  f iguras  (15)  ,  (16)  ,  (L7)

( ra)  ,  (19)  ,  (20)  y  (2r)  .

Separación e identificación de cationes inorgánicos por cromatografía en papel. Mª Luisa Martín Carratalá 

Tesis de la Universidad de Alicante. Tesi de la Universitat d'Alacant. 1982



a

i:.;..-¡:;:.iii:"i:.
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titiii:

iij::r

ry
ffi

' . " : i '

H i  T T T T )

n , , / T T \
v u \ ! ! r /

n  r  / - - \ucr ( r r_ /

P h I T T )

Hs( I I )

- i  l r r r  )

FrGüRA -15

INLUM{CIA DE I.,OS ANIONES: PERCT,ORATO,FOSFATO Y BORATO

ñ r r  I  T T  
' \

v  É \  ¡ ¿  /

¡ ¡ l r r \
v g \ ! r / f

p h l T T )

lL% Tetracloruro de carbono

16% Agua

71% Lcid"o Acét ico glacial

D i t i zona

10 ¡rg de grupo lfa

a) 1-0O ¡rg d.e Anió¡r Perclorato
b) 1OO p[ de A:rió.n Fosfato
.) 1oo fuá de Anidn Borato

RNVHADOR:

MUESTRA :

H.g(  IU

R i  T T T T )

cu(n)

c d f T T )

p¡ l r r )
5  v  \  5 +  /
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/  + -  \r1g( 1r J

Bi(rrr)

/ a - -  /  T ' r  \v  u \  r ! , /

^  |  / - f  \ucl(  r r  /

D ] . / T T \
r  u \ f  ¿ r f

FIGIIRA -16

INFLU$-CIA DTf ANION FLUORURO

II% Íetracloruro de carbono

16% Agua

11% Ac:d.o acét ico glacial

REVtr ADOR: Di.t izona

I{UESTRA: lO pg Grupo Ifa

a) 1oo pg Anión fluoruro
b) 20 pS Anidn fluoruro

nc" f  T r  )

- .  / - - - \-6 r_ ( r r i J

' ' 1 t r  /  T l  \v s \ ! r /

n ¡ l r r - \v s \ r J / ,

¡ r  /  + . -  \r o ( r r J
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H O t t t l

Bi( r r r  )

^  / - - \uu\ r.r_ /

n / r f T T \
v u \  ! + / '

p h r T T )

FTGURA -17

INF'LUm{CIA DEI ANION TARTRAIO

il-,LIYII{TE | 40% Acetona

11% Tetracloruro de carbono

L6% Agua

J1% Ac: 'do acét ico glacial

REVU-,ADOR : Ditizona

MUESIRA : 10 mg Grupo Ifa

a) 100 pg Anión Tartrato

b) 20 l:rg Anida lartrato

/ r r \Hg\  rU

¡ .  / = - - \ór_( r r r /

/ - - \uu\  r r  /

n ¡  / r r \
v \ J . \ ! i /

r ¡ x / r r \
r  v  \  ! !  / l
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II{¡T,TIE}ICI

il",iITENTE:

RETfl,AIOR

MI]ESTRA:

/ - f  \

f l g ( , 1 r  /

R i  T T T T ]

n - - l . r r \
v { . r \ I r _ /

c¿i f  T T')

P h f T r )

FIGURA -18

A ¡ru ANION CIORIJBO

40% Lcetona

IL% Tetracloruro de carbono

76% Agua

17% Acíd,o acét ico glacial

:  D i t i zona

I0 ¡¡g Grupo IIa

a) 1OO ¡rg Anidn Clonro

b) 10 pg Ani"ón cloruro

Hs( I I )

- .  / + - - \l j a ( r r r /

, 1 r r  / : T  \
v * \ - ¿ l

¡ ¡  / r r  \
v u \ ! ¿ / ,

. r 0 1  t 1 , ¡
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R i  T T T T )

n , , / r . r \v u \ J r l

n  r  / ¡ r \uo . \ r r l

p h r T T )
¿  v  \  

¿ !  
/ t

F ' T C T I R A -  ] q
L t

ISFLUEI\CIA DU, AI{ION CITRAIO

ELUfm.iTE | +AoÁ Acetona

Ll% Tetracloruro de car

L6% Lgua

77 % Ac id .o  acé t ico  g lac

REVtr.iAIOR: Ditizona

MUESTRA: 10 ¡.¡.9 Grupo IIa
a) 100 ¡rg Aniín Citrato
b) 20 pe Anión Citrato

no f  t t  )¡ + o  \  - -  /

- .  / - - - \.5 r_ ( r r r /

f r ' . / T T \
v u \ ! ! / ,

ñ A l T T \
v r J _ \ a ! r ¡

-:r. / rr \
!  u  \  4 ¿  r /

bono

ia l
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r  U \ ! ! / f

FIGURA -20

INFLUENCIA DIf ANION OXALATO

ETUYET{TE . 40% Acetona

LL% tretracloruro de carbono

16% Agua

71% A.cid'a acético glacial

REVEIAIOR: Di t izona

MUESTRA: 10 ¡rg Grupo IIa

a) 1OO ¡rg Anión Oxalato

b) 2A pe Anión Oxalato

P o /  T t  )

p ;  / r r r \
! !  \  ! ¿ ¡  / t

^ , , / T T \
v u \ ! ! / /

Cd( I I  )

pr / r r \
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^  ^  / - - \uo. ( r rJ

p r / r r \
¡  v \ ¿ ¿ l /

FIGURA -21

TNFI,UENCIA DE'I-, ANION EDTA

If,,UYU){IE: 40% Acetona

LL% Tetracloruro de carbono

L6% Agua

i1% LcLd'o acdtico glacial

:  D i t i zona

10 pg Grupo IIa

a) 1OO Fg Anidn EDIA

b) 20 pg Anidn EDIA

Hs( i I )

c . i  l r r r \
! a \ + r ! / ¡

cu(rr)

cd(rr)

- -  / - ? \
t n r  |  |  !

r  w \ a ! / /

_' -r  : i  . .

r .  :  - l i r

r', , t\ ^ \n 1
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t no

Cuant i ta t i v idad de  l -as  separac iones

Se real iza ¡u estudio prel i ra inaJc con

ob je to  d .e  ap l i car  la  técn ica  espec t roscdp ica  más adecuad.a

paxa cada uno de los cat iones que in iegran e1 grupo I Ia .

conprobando  que  para  los  ca t iones  B i ( I I I )  ,  Cu( f f )  ,  Cd( I I )

v  P ]^ r l f  f  )  es  an l  ieab l  e  ' ia  técn ica  de  es¡ec t ro fo tomet r ía  d .e

absorc ión  a tdmica  ,  m ien t ras  que para  e l  ca t ión  EIg( I f )  es ta

técn j -ca  no  es  ap l i cab le  ,  deb ido  a  que e l  o rden de  concea

t racrón  d .e  que se  d . i spone en  la  nuesüra  de  es te  ca t idn  - -

(1  p .p ,m.  )  es tá  rouy  por  d -eba jo  de i  l ím i te  d "e  d -e tecc ión  c ie l

, /
espec t ro fo tom.e t ro  r  po r  l o  que  es  necesa r i o ,  pa ra  de te rm ina r

I a  concen t rac i ón  d .e  Hg  ( t l ) ,  e t  u t i i : - za r  l - a  t écn i ca  espec i r os

ccp i ca  de  f l uo rescenc ia  de  Rayos -X  .

Las  de te rn inac ioaes  de  l os  ca t i ones  B i

/ + - : \  ^  / - - \  / - - \  / . ? - - \( I I I )  ,  Cu  ( I I )  ,  Cd  ( I I )  y  Fb  ( I I )  se  rea l j - zan  a  pa r t i r  de

los  ex t rac tos  ob ten id .os  a l  poner  en  so luc idn  una  d .e te rm ina

ca porcr-on ce cromatograraa d.e l  grupo I ia  .  La d.etern in*" r - lo

se  l l eva  a  cabo  como an te r i o rmen te  se  ha  i nd i cado  ,u t i l i zan

d .o  l -a  espec t ro fo tomet r ía  d "e  abso rc ión  a tó ¡n i ca  .A1  t i empo

se efectuan u-na ser ie  de curvas de ca l ibrado constru idas con

pa t rones  de  concen t rac iones  s in i l a res  a  1a  q .ue  p resen ta  l a

nues t ra .
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f n  e l  caso  Ce l  ca t i dn  Hg ( I I )  a I  i gua t

ñue  en  e l  s . runñ  T  I  e  dc i : e rn inac i< ín  Se  rea l iZa  u t i l i za :d ,O\ i q -  e r ¡  v I

l a  t dcn i ca  d ,e  espec t roscop ía  de  f l uo rescenc ía  de  rayos -X

y  de  fo rma  d i rec ta  sob re  l a  po rc lón  d .e  c romatog rana  de  g ru

po l ia  que cont iene a Cicho cat idn.  AI  igual  que las d.eter ,

m inac iones  e fec tuad .as  con  an te r i o r i d .ad .  ,  t anb idn  se  cons t ru

yen  cu rvas  de  ca l i b rado  rea l i zadas  a  base  de  pa t rones  que

con t ienen  can t i dades  s im i l a res  a  l a  que  con t i ene  1a  mues t ra .

En  t cdos  1 ,cs  casos  se  rea l i zan  cua ren ta

y  ocho  de te rm inac iones  d i f e ren tes  pa ra  cada  e lemen to  ,a€ : ru

paCas  en  ocho  se r ies  de  se i s  de te rn inac iones  cada  una  de

e l l as  .

En las  tao las  X I  ,  X I I  ,  X I IL ,  X IV

y  XV.  quedan  re f  l e  jados  Ios  resu l tados  ob ten idos  s ig ' : i en

do 1os  proced i rn ien tos  expuestos  en  1a  par te  exper inenba l

de  es te  t raba jo  ,  para  caCa u¡o  de  los  ca t i -ones  in tegran tes

de es te  g rupo.

La tab la XVT da un resumen de los

su l tados .  ob ten idos  pa ra  e l  g rupo  I f a  ,da  fo rma  con jun ta

ra  todos  l os  ca f i ones  de  es te  g rupo  .

De los  resu l tados  ob ten i -dos  puede cog

cluirse el  hecho d.e que las sepalaciones son. cuant i tat i -

vas ,  d -en t ro  d .e  los  | ím i tes  impuestos  por  la  p rec is ion  de

Ios  métodos  u t i l i - zad"os  para  la  rea l i zac idn  de  las  de ter -

mi -nac iones .

re

pe
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TABLA - XI

DEÍEF}TINACION DE CATTON Cd ( I I )  POR ESPECTROFOTOMETRIA

DE ABSORCION ATOMICA

ESTANDARD

Pa t rones  (p .  p .m .  )

0  r 4

0 r8

1 r0

L r2

2 ro

2 '4

Ec  .  r ec ta  Y=  66178  x  +  5185

V  .  =  59esEanoara

P .P .m .  es tanda rd .  
=  0 r80

Lecturas

32

58

73

88

140

165

SERTE

2

3

4

f

6

7

I

EC . RECTA

y=65 ,77  x  +

y=64 r88  x  +

y=57  , 50  x  +

y=63  , 7L  x  +

y=62 ,54  x  +

y=63 r06  x

Y=6 r ,67  x

y=63 r81  x

3 r33

L r76

L2 ,L7

t5  , 02

ó ,  L f

0 r89

I , 3g

L5  , 62

Vm

56

51

68

67

58

49

4L

36 r5

media

s -

t ' . ! / . ¡ u .

0 r81

0 r8L

0 ,93

0  , 82

0 r80

0  t 7g

0 r80

0  t 92

+
0 r  81  p .p .m .

0  r  01  p .p ,m .
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TABLA -  XTI

DETERI,TINACTON DE CATTON Cu (I I )  POR ESPECTROFOTOMETRTA

DE ABSORCION ATO¡,I ICA

ESTANDARD

P a t r o n e s  ( p . p . m .  )  L e c t u r a s

0  r 4

0 r g

1 '0

L12

2 r0

2 r4

Ec , rec ta  y=21178x  3148

V  - - L - - 1 -  ,  E  L 4 1 5esEano.arcl

P . P . n .  e s t a n d a r d  
=  0 r 8 3

5 r5

14 r0

18 r0

22  r s

¿ t u ,  u

49ro

SERIE

t-

2

3

4

5

6

7

I

EC. RECTA v ,  p .p .m.

y=21 ,63  x  3103  L4 ,5  0181

y=TL r  3L  x  O  rT  g  16 ,0  O  , 7  g

y=2 I , 64  x  -  1 ,80  15 ,0  0 ,82

y=2 t t 92  x  -  2 t67  1510  0 r8 l _

y=2L ,82  x  2170  1510  0181

y=21 r68  x  -  3 rOZ  15 ,0  0 ,83

y=2L ,70x  - l - r 95  1610  0 ,83

y=2L ,1 l  x  3173  14 ,0  0 ,A2

,  ned ia  =  0  t 82  p .p .m .
I

i  s  =  r  0101  p .p . ! n .
{ -
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TABLA -  X I I I

DETERMINACION DE CATION Pb (I I )  POR ESPECTROFOTOITIETRIA

DE ABSORCTON ATOMTCA

ESTANDARD

P a t r o n e s  ( p .  p . m .  )  L e c t u r a s

0  r4

0 ' 6

0 rg

1 r0

1 ,2

r r6

Ec  .  r ec ta  y  =  38186  x  +  L1 r40

\ I  =  42  , 50'  es tandard

P 'P 'm '  es tanda rd  
=  0 r80

26

35

43

51

58

73

¡ r , l ( .L l i

1

2

3

4

5

6

7

I

EC, RECTA

y=45 '66  x  *

y- -45 t73 x  +

Y=45  t 54  x  r

Y=45 ,4L  x  *

y=38 ¡93  x  i

y=39 ,25  x  *

Y=39  t 25  x  +

Y=38 r89  x  *

9  t37

10 r53

L2 ,75

L4  t 32

11 r50

LL ,20

r t  t 32

11 r58

f t

m

45

47

49

50

43

42

42

43

p .  p 'm .

0 ,78

0 r80

0 r80

0 ,79

0 r8L

0 ,78

0 ,78

0 ,81

media

+
0  r79  p .p .m .

0 r  01  p .p .n .
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DETERMlNACION

FLUORESCENCIA

DE

DE

TABLA - XIV

CATION I Ig  ( I I )  POR ESPECTROSCOPIA DE

RAYOS -X

ESTANDARD

Lecturas

9619

10248

10802

11 {94

12060

L2682

x  +  778 ] - , 6

Patrones (¡:g)

15  r  0

20  , 0

25  , 0

30  |  0

35 ,0

40 ,0

Ec ,  recta

r 7'  
es tandard

llcÍ,  ¿  esEanc.aro

SERTE

I

2

J

4

5

6

I

I

Y  =  122 ,5

=  20566

=  ZZ rT

EC , RECTA

y= I22 ,5  x  *

t l

L

t l

t l

l l

' l

7 7 g L t 6

tl

m

105 i0

1051 2

10543

LA632

10532

10630

10565

10608

Fs

22,3

22  ,8

22r3

23  ,2

22 ,5

23  t2

22  r7

23 ,L

n

n

nnedia = 22 r8 pg

s=+0 r4 ¡Jg

Separación e identificación de cationes inorgánicos por cromatografía en papel. Mª Luisa Martín Carratalá 

Tesis de la Universidad de Alicante. Tesi de la Universitat d'Alacant. 1982



DE

DE

TABLA - XV

C A T I O N  B i  ( I I I )  P O R  E S P E C T R O S C O P T A  D E

P¿,YOS-X

DETERMINACION

FLUORESCENCIA

E c  .  r e c t a

\ ¡'  
es tandard

P9 es tandard

SERTE

l_

2

3

i
?

5

6

7

I

10 r0

15 r0

20  , 0

25  r  0

30 ,0

35 r0

Y  = ' 79 ,6  +  1335 ,

=  2862

=  L912

EC . RECTA

Y = 7 9  1 6  X

| l

tf

t l

,,

,t

It

It

ESTANDARD

Pat rones  ( ¡ rg )  Lec turas

2t4L

2523

2919

3325

3730

4123

r  1 2 ? t r  ^
I  L J J J , v

t ,

il

,,

t l

t f

t l

t l

Iil

2849

2852

2873

2856

2856

2856

2869

286L

Ps

19 ,  0

L9 ,L

19 r3

19 r l

19  t L

19 r1

19  r  3

L9 ,2

rnedia = L9 12 Fg
s = 1 0r3 l ,1g
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l ues ta  en  so luc idn  de  l os  p rec ip i t ad .cs  d .e l  g rupo  I I ' a

Para  Ia  rea l i zac idn  de  es te  es tud io  se

tonan cuat ro  ml  de  1a  so luc ión  de  los  ca t iones  d .e l  g rupo

i fa  ,  encont randose es tos  en  fo rna  de  n i t ra tos  y  con una

concent rac idn  d .e  L% respec to  de l -  ca t ión  ,  s€  t raba es ta  con

ven i  en temente  a jus tando  su  p5  y  se  p rec ip i tan  los  ca t iones

cono sul furos segrfn la narcha anal , l t ica crd. inar ia con sul

fh íCr ico  ,  Iavand.o los  a  cont inuac ión  con aEua su f fh íd r ic ;

Una yez  ob ten ido  e l  p rec ip i tado se  e fec tuan var ios  ensayos

con  ob je to  de  log ra r  su  pues ta  en  so luc ión  ,  l o  que  se  l l e

va  a  cabo u t i l i zando 2  n l  de  ague reg i -a  ,necesar ia  por  1a

presenc ia  de l  su l - fu ro  de  nercur io  (  I I )  inso lub le  en  ác ido

c lo rh íd r ico  concent rad .o .

Una vez  rea l i zada la  d íso luc ión  d"e  lós

prec ip i iados  r  s€  p rocede  a  e fec tuar  un  t ra tamien to  p rev io

d .e  la  soruc ic ín  ob ten id .a  de  ca . ra  a  su  pos ter io r  u t i l i zac idn

corno nues t ra  de  par t ida  para  la  ap l i cac ic ín  de t  conven ien te

desar ro i lo  c romatográ f  i co .

Debido a la ut i l ización d.e ácid.o c lor

hí¿r ico concentrado formando parte d.el  agua regia necesar ia

para la puesta en solucidn d.e los sul furos precipi tad.os d.e1-

grupo I Ia y sabiendo por el  estudio previo de aniones
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i r t e r fe ren tes  rea l i zad ,o  en  es te  i r aba . j o  r  Qü€  e l  an idn  c lo

r - l r o  p rovoca  i n te r fe renc ias  r  Se  p roced .e  a  l a  e labo rac ión

de  un  esquema de  ' b raba jo  l o  su f i c i en tenen te  e f i caz  como pa

ra ser  capaz de e l i rn iaar lo  .  Según eI  estudio rea l izado pa

ra  ta f  f í n  ,  l os  me jo res  resu l tados  l os  da  l a  so luc ión  a  l a

n l re  se  l  e  ao l i ca  un  t ra tam ien to  re i t e rado  de  ad i c iones  suce
Y , * "

sivas d.e un I  ml d.e solución satur ' ¡ .d.a d.e d. icronnrto potásico

en ácido ní t r ico coneentrado y evaporand.o en cad.a una de las

ad. ic ioaes  ,  comprobando la  ex is tenc ia  de  c lo ruros  en  Ia  so lu

c ión  con una d . iso luc ión  preparada prev ianente  de  n i t ra to  de

- ' l  ^ f  ^- , r 4 .  u a

As í  n i sno  aL  e fec tua r  eL  t ra tana i .en to  de

la  so . t -uc ión  d .e  l os  su l fu ros  de l  g rupo  I I a  con  ob jebo  de  e l i

in inar  los c lon¡ros ,  Se efectuan ad. ic iones d.e ác ido ní t r ico

cosce r i rado  y  d . i c rona to  po tás i co ,  po r  1o  que  a l  u t i l i za r  es

ta so i r , ic idn cono muestra d.e par t id .a para la  rea l izac ión d.e

d .esa r ro l l os  c romatog rá f i cos  r  es  p rec i - so  rea l i za r  un  es tg

d . i o  p rev io  ,  con  ob je to  d .e  d .e te rm i .na r  I a  pos i c ión  en  e l  c ro

natograma de1 d j ,cronato adic ionado,  para 1o cual  se real i

zan d, j -versos d.esarro l los cromatográf i -cos con e l  e luyente

selecc ionado para este grupo ,  y  u t i l izando como agente de

revelado una so luc ión etanól ica de a l izar ina capaz d.e poner

d .e  naa i f i es to  l a  pos i c idn  ocupada  po r  e }  d . i - c rona to  en  e l

c ronaa tog r rma ,comprobandose  que  en  todos  l os  casos  apa rece

si tuado en la  par te a l - ta  de este ,  avanzando con e l  f rente
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de l  e lu - :en te  cono

ñ ' r F  n ñ  r i a  I  u g a r  aY* "  *  *< )

^ ^ r r n r  l q  n n q i n i l n
v v u p q  ! q

r ¡ - / . r . r \
r ¿ ó \ ! ! / /  .

t t q

pued .e  conpro ' i a : se  en  i a  f i gu ra  (22 )  l o

in te r fe renc ias  con  e i  caü idn  cuya  nancha

i l l3s a l ta  en e1 cronatograma que es e l

Una  vez  pues :os  en  so luc i dn  l os  su l f u

ros  co r respond . i en tes  a I  g rL tpo  I I a  Ce  ca t i ones  y  t r a tada  l a

So luc ión  conven ien te raen te  con  o 'D le to  de  e l im ina r  1os  c l o ru

ros i  se  p roced .e  a  su  u t i l i zac idn  coao  mues t ra  d .e  pa r t i da  pa

ra  l a  r ea l i zac ióa  d .e I  p roceso  c roma tog rá f i co r  u t i l i zando

^ r l r ¡ n  o . l  r r v e n t e  o l  n r . o r ¡ - i  : r m a n t e  S e i e C C i O n a d O  p a f : a  e s t e  S f  U p O
v V U U  9 ! g L Y v l ! v v

po r  e I  es tud io  an te r i o rmen te  rea t i zado  y  r eve lando  con  e l

ag3n te  reve iado r  e leg ido  i gua laen te  -üa :a  e i  S rupo  ccns t i

t u id .o  po r  l os  ca t i ones  de i  g r r . r . po  I I a  ,  ob ten iendo  resu l ta

d .os  i d -én t i cos  a  l os  ob ten iCos  aa ie  i o rmen te  a l  e fec tua r  i os

d .esa r ¡o l l - os  c romatog rá f i cos  pa rE iendo  d ,e  Ia  so luc ión  d .e  l os

ca t i ones  d -e  es te  g rupo  r  e [  f o r ra  de  n i t ra tos  r  O  ap l i cánd"o

le  a  es ta  ú t t ima  e I  desa ruo l l o  co r respond ien te .

Comparando la f igura (22) con la f igura

( f4 )  puede observarse  la  serne jax-za  que presentan  anbos c ro

natogramas .
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FIGURA -22

DETMMINACION DE LA S]TUACION CRO¡,IA,TOGRAFICA DEI

DICROIVIATO POTASICO

il,UYEi{TE | +O% Acetona

I1% Tetracloruro de carbono

L6% Agua

t t% Ac id .o  acé t ico  g lac ia l

MIIESTRA z 25 FS de cada catidn del grupo IIa
p i tad .os  y  pues tos  en  so luc ión  con
adecuado ;  €[  e l  que se introduce

REVELADOR: Alizarina

a)  D i t i zona

n , . / r r \
v u \ ! J / ,

^  r  / r - \u o . \  i I , ,

P h I T T )

I

una vez  prec i

e l  t ra tamiento
anión dicron.atc i
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cRupo rr  b (  as (rrr) ,  sb (rr . r - ) ,  sn (rr)  )

Aná l i s i s  cua l i ta t i vo

Se  s i gue  e l  esoueaa  p ropues to  en  l a

n ¡ r , h o  e w n e r . - i  ¡ ¡ o n l -  n  I  n r r o d r n d 6  i d e n ¡ i f  i C a d O S  I O S  i O n e S  d e l
i r s !  u v  ú 4 v v !  ! i u v ¡ a v + ¿

grupo  I I b  ,  r J r l a  vez  desa r ro l l - ado  y  reve lado  e l  c romato

g rana  co r respond ien te  po r  l a  rned ida  de l  f ac to r  de  re ten

c ión  (  R f )  ,  as í  como po r  l a  f o rma  ,  t anaño  y  co lo rac ión

de las manchas .

Es tud io  c ie  reve lado res

?ara  l -a  rea l - i zac ión  de l  es tud io  de

reacü i vos  reve lado res  se  cono rueban  expe i i nen ta l nen te  l os

¡ rann ¡ - cs i os  en  I  a  b i  b l  i  os ra f  í  a  as í  cono  l os  cons ide radosY ' " P - t ) . .

como  reac t i vos  espec ia l - es  o  espec i f i c cs  pa ra  a l gunos  de

los  i ones  de  es ie  g rupo

A cont inuac ión  se  erponen aer i -e l los

reac t ivos  que se  cons idera  que t ienen naJror  in te rds  por

ios  resu l  tados  a  que conducen .

Los  resu l tados  expe r imen ta ies  pueden

observarse en la  tab la t r \ f f l  .
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l i l$I!:glSEgqM-

Modo  Ce  enp leo  :  Pu l ve r i zac i  dn  con

so luc idn .  a I  O 'L  % d ,e  D i fen i l -Ca rbac id .a  en  e tano l  de1  5O/ r .

.iLIZfuf INA

Modo  de  enc leo

anón icos  y  pos te r i o r  pu l ' . . e r i zac ión

sa t ,¿ rada  de  a l i za r i na ,

.  t s v ñ l 1  q r  r r  1 ^ r n  a  \ r 2  n r . r F A <.  ! ^ v v u r v - _ v r :  v q v v ! v 9

con  so luc ión  e tanó l i ca

S OModo  de

d i t i zona  a l  O tOa l

- : ITIZCNA

enpleo :  Pulverízacidn cor:

en  c lo ro fo rno ,l -uc ión de

iCIIO RUBT¿NICO

Mod-o  d .e  enp leo  :  Pu l ve r i zac íón  con  so

luc idn  d .e  ác ido  rubeán icc  a1  O ' r% en  e tano f  .

Seg' Ín se puede observarse en Ia tabla

Fr I I  a  la  v i -s ta  de  los  resu l tados  expuestos  e}  reve lador

más adecuado es  la  pu lver izac ión  con d i t i zona r  ya  que es

capaz de  ident i f i car  a  todos  los  ca t iones  de l  g rupo I Ib  ,

proporcionando una coloracidn rosa intensa a la roancha -

cor respond ien te  a l  Sn( I I )  ,  i tna  co lo rac idn  rosa  a  la  comes

pond. iente al  Sb(I I I )  y una anar i l la a Ia mancha correspon
.  /  + - +  \

d l - e n t e  a l -  A s ( I I I r .
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TABLA - XVTI

REVB,ADORES Dil, GRUPO IIb

IIT'ET{]LC,qRBACIDA

CATION COLORACION

R n  l r r  \
v L t  

\ Á ¿ . /

Q l a  f T T T \
v 9  \ ¿ ¿ Á l ,

Aq  f r r r )
\ L L L  ) l

ALIZAF.INA

CAT]OI{

i ITIZOiíA

CATION

^  / T -  \
D n  ( r 1 , /

e h  f r r r )p w  
\ J ¿ ¿ l /

A ^  / T T r \
f t D  \ J - ¿ J _  I

I T T  \

f r r r )

l r r r  )

ANARANJADO

ANARANJADO

AMARIT,LO

COLOFT{CION

ANAF.ANJADO

ANARAI$JADO

ANARANJADO

COLOR{CION

D r ) Q  A
I L  V U 4

ROSA

Ai{ARILLO

A]VIAITILO

ACI}O RLBE{NiCO

CATIOI{ COI,ORACION

Sn

Sb
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i s tud. io  d.e e luyentes y  detern inac idn ' ie  Rf

Se rea l i za  un  es¡ - ;d io  con e l  f ín  de

encont ra r  aque l los  e luyentes  que pos ib i l i ten  la  separa

c ión  to ta l  de  1os  iones  in tegran tes  Ce l  g rupo I Ib ,  para

conprobar  con pos ter io r idad la  cuant i ta i i v idad de  d icha

seoarac ión  .

Para  la  rea l i zac ión  de  es te  es tud io

se  h ¡  eomnrohado  e l  eomnor tam ien to  de  l os  ca i i ones  de l

3 r r - i po  i l b  f ren te  a  e luyen tes  co l s t i : : i dos  ,  € f l  gene ra l ,

por  una mezcla d.e d. iso lvente orgánico ,  agente cornple jan

te Y l,1¿ ácido .

Como  re fe renc ia  de  pa r t i da  se  t oman

ios  e luyen tes  sumin i s t rad -os  po r  l - a  b : - c l i og ra f ía  ,  as í  co

no  o t ras  neze las  que  pueden  resu l ta r  adecuadas  a tend iendo

a su co loposic ión y  polar idad .

Una vez real izadas una ser ie de prug

bas exper imenüales r  se comprueba r  eue los que dan mejo

res  resu l tados  son aque l los  e luyentes  que cono componente

nayor i ta r io  t ienen ce tonas  de  cadena cor ta  ,  s iendo de  des

tacar  los  resu l tados  a  que conduce 1a  u t i l i zac ión  de  la  a

cetona o así  mis¡no se conprueba que eI  añad. i r  a l  e luyente
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|  / ' 1

un  a l coho l  no  ne jo ra  l os  r esu l t ados  sens ib l emen te  ,  i n

c luso  a I  aumenüar  l a  D roporc idn  d .e  es te  en  l a  mezc la  l os

resu l l . ad .os  en lpeo ran  .Tam 'c : -án  se  conprueba  que  e I  añad i - r

a l  e . o n n o n e n t e  m r v n r i  h a r . i  n  o n  a q i e  c ¡ q ñ  e c e t n n a  r i r l  C O ü lq ¿  v v 4 v v  \ g - J J ¿ L  ! 9 u : I V  t  v ¡ ¡  t  \ . g

pues to  s in  po l -a r i d -ad .  c rona tog rá f i ca  coao  e I  d . i oxano  no  mg

jo ra  en  abso lu to  l os  resu l ¡ad ,os  ya  que  ac tua  de  fo rma  ta l

que  l -os  t res  ca t i ones  de l  g rupo  I I b  se  p resen tan  so lapa

dos .

Los  ne jo res  resu l - t ados  l os  dan  aque

l l os  e l uyen tes  q .ue  t i enen  en  su  compos i c i ón  a l g r l ¡ ¡  t i po

de  agen te  comp le jan te  ,  ccnp robando  q i . l e  1os  resu l tados

ob ten idos  son  t o ta lmen te  aná logos  en  e l  caso  de  usa r  so lu

c i  ones  con  l -as  n i snas  p ropo rc iones  de  E  T - { ,1 {TA  ,  o  T r i

t r i p lex - IV

Por ot ro lado tarnbién se pone de mg

n i f i es to  que  e I  uso  de  ác idos  n ine ra les  fue r tes  co too  e l

ác ido  c lo rh íd r i co  é  áe i -do  n í t r i co  r  Do  p ropo rc iona ,  bug

n  a  c  c é r \ ¡ n n n i  n n o q  q i  o ¡ r ] n  
'  - '  t  + - - \  / - + \

,  - -  e I  bo ( r r r )  y  e r  bn( r r l  l os -

conponentes  de l  g rupo I Ib  r  eu€ presentan  aayor  d i f i cu !

tad  en  su  separac ión  r  por  e l lo  se  prueban o t ro  i ipo  de

ác id"os  menos fuer tes  ,  s ieado e l  ác i -do  oxá l i co  e l  que

proporc iona mejores  resu l tados  .
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A con t i nuac ioa  se  ex :onen  una  se r ie

A a  o l r r r ¡ o n i o q  . r r é  t " \ a l F  q r l  F A n r " a q c r ' : i - r : - i ¡ ¡ i . i ¡ d  ^  r \ r ^ F  
' l n q  

F o,Qu€  po r  su  rep resec ta t i y i i ad  o  po r  l os  ! s

s r i l t ados  a  que  conduce¡se  han  se lecc ion :do  en t re  todos

los  p robados  .

ñIJYENTE I

Coupos ic ión  z  77 '6% Ace tona

LB'>% Solución ac'-rosa de R¡TA el  L?ó

t '9% Ac ido  Ní t r i co  conc .

Es te  e luyente  ap l i cado a l  g rupo I ib

n r ^ n ^ F ^ i n n q  a n  l a  n a r h e  i n f e r i O f  C e  l a  t i r a  1 a  m a n g h a  C O. y !  - ¡ ,  y s :  u  r s  4 G ! ¡ v , . i '

r r espond ien te  a l  Sn ( I I )  ,  so l apaadose  con  l a  co r respcnd ien

te  a l -  Sb ( I I I )  que  qued .a  s i t uada  en  l a  zona  med ia  ¿ . f  
" " o -

na tog rama segu ída  Ce  la  rnancha  co r r3spond ien te  a l  As ( I I i ) .

il,UYE"NTE 2

Conpos ic ión  :  7 j ' 4% Ace tona

L7t4i6 Sol-ución acuosa de DTA a1 L%

t '7% Ac ido  Ní t r i co  conc .

\ tqoL So- lun ión  acuosa sa turada de  h id róx ido- /  - /  / "  v v :  4 9  ¡

sód ico

Los  resu l tados  ob ten idos  son s imi lg

res  a  los  an ter io res  ,  aparec iendo e l  Sn( I I )  en  e l  o r igen,

a .u l r  Rr  =  O '72  1a  roancha cor respond ien te  a l -  Sb  ( I I I )
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segu i r l a  i nned . i a tamenüe  d .e t rás  po r  l a  co r respo : l d ien te  a I

As (rn) .

;T ITVF\T|N;I 7
. J . ! U  ! ! ! \  ! !  J

Conpos ic ión  :  97 '  9 f r  A 'ce tona

6tLO #  So luc ión  sa turada de  EITA en ác ido

c lo rh íd r i co  conc .

A *  R f  =  0 ' 94  apa rece  e i  Sn ( I I )  dan

d .o  r . t - r ra  es te i -a ,1ue  se  so lapa  con  e }  Sb ( I i i )  s i buado  a  u l l

. q - f  =  C r60  ,  l e  s i gue  l a  nanc i r a  co r respond ien te  a i  AS(T I I )

^ r r -  e n q ? o a r a  2  r r ñ  t r  n l Z q' . l t . t -  4 . i . 3 :  E \ , Ü  q  L s l  l ¡ - f  -  v  ) - / .

ELUYn{IE 4

Corapo.s ic ión  :  90  % lce tona

t 'O, ,% Butanol

6 'Or% So l r rc i -ón  sa turada de  EDTA en ác ido

c lo rh íd r ic ,c  conc .

E l  As ( f f f  )  aparece  a  un  R*  =  Ot tS  ,  € l

/  - +  +  \  rSb ( I I I )  da  un  R,  de  0 '85  y  e l  Sn( f I )  aparece a  un  R '  de

O '9 r ,  qued .ando  e I  Sb  ( f r f )  y  e I  Sn  ( I I )  s in  separa rse  to

ta lmente  r  €s  dec i r  ,  parc ia lnente  so lapados.

T"T.TTYFNT¡TIT1 q
4 U r ! ¿ r  ! u  - /

Conpos ic ión  z  50% Acetona
- ^ ^ /
)uB rJ]-OXanO

ned io  ác i -do  c lo rh íd r ico  l igero

Separación e identificación de cationes inorgánicos por cromatografía en papel. Mª Luisa Martín Carratalá 

Tesis de la Universidad de Alicante. Tesi de la Universitat d'Alacant. 1982



¡ ¡ F i - F  q r r n p r r i O 1 .  d e
F s r  v v  v  4 ¡ / v !

mancha unida 3 las

128

^ .  / + r - \-ú r  ¡o i r r r l  y

Ia  t i ra  as í

an ter io res  .

e l  Sn  ( I I )  apa recen  en  l a

conoe l  As ( I I I )  que  da  una

SUIEry!E..q

Cornpcs  ic  ión  |  85 '7% So lucrón
, -  "oxa l - i co

L4' r f r  Soluc ión

Ce acetona sab, . : rada de ác ido

acuosa de EDTA aI  1%

EI  Sn ( I I )  da  u : ia  mancha 3n  la  par te

q , r n e r . i n r . r l c ' 1  a  t i r a  s i b u a d a  a  u n  R r =  0 t 9 6  o  € l  S b ( I I I )  d ae  u i - ' v

una inancha  a  un  R"  de  C '76  y  e t  As ( I I I )  a  un  R,  de  O '18  .

A l a  v i s i a  de  l os  r esu l t ados  expues tos

pa . ra  Ia  m- -zc las  u t i l i zadas  cc to  e luyen tes  se  obse rva  que

e l  que  conduce  a  me jo res  resu r t ados  es  e l  e l - uye : : . t e  5 ,  s i en

dc ensayaCas prev ianeete rJnas proporc iones var iab les y  f i - -

j ando  con  pos te r i o r i dad  l as  de f i n i t i vas  a  l a  v i s ta  de  l os

resul tados obtenidos exper i - ¡aecta lnente .  Po3 üodo e l Io  eL

^ ' r . . - - ^ - r ^  ^ t  ^ - í d o  e 3 :t t I U - Y i i I I t r ü  ü I t 5 [ !

&UTil}1[E ELEGIDO

Conpos ic ión  .  85 '7% So luc ión
oxál ico

14 ' t% So iuc ión

de acetona sat r¿rada de ác ido

acuosa de EITA aI  L%
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Ut i l i zando  es te  e luyen te  y  e }  reve la

Cor  se lecc ionado para  es te  g rupo se  rea l - i za  e l  es tud io  d .e

R-  ñ r ra  enerec-e  en  la  tab la  X I ru I I  l l evaado a  cabo una se. . f r Y * "¿

r ie  de  desa r ro l l os  d i f e ren tes  y  deüern1 :adose  e }  t amaño ,

forua y  co lorac ión de l -as nanchas ,  res: rJ- tando cronato

graf ,as del  t ipo d"e los q.ue aparecen en ia  f igr - . r - ra  (21 ) ,
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TABLA XVIII

\ '.]¡ORES DE LOS Rf CORRESPONrrrliTfs A LOs roNES

As ( I I I )  ,  Sb ( r I I )  y  Sn ( I I )

E:-uTEi \TE:  Br '?% So luc ión  de  Acetona sa turada de  ác ido

oxáL ico

L+ '1% So lue ión  acuosa de  E- ¡TA a l  L%

RJ¡EIADOR : D i t i zona

a,s( t t l )  sb(rr r )  qnCLLI

^ t  7 7

a t  7 L

A I Z Z

a'32

O r 4 ¿ r

n l z q .

n r 4 2

^ l 7 l l

o t  4 ^

n l z q

Yal-ores medios O, J4

Desviación estandard

0 ,01_

n l t q

n t t q

o'?5
^ l n J l

^ t t q ,

c '76

^ t  a 7

a,  ?4

o'76

o'77

o'75

oto l

n l o A

t 1  t o Á

o, 9,

o '97

n t o A

n l o A

nroA

Q' ,97

o'96

n f o A

ot 96l .

(  o 'ot
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&

ffi

s n f t t \

sx / r r r ' ' r
v v \ ¿ ¿ ¿ / t

n ^ / r r r \
d J \ ! r ] r /

FIGURA -2]

CROMATOGRAMA DEI, GRUFO IIb

XLUYE$ITE : 86# Acetona Sat. d-e Acido Oxálico

L+% SoL. 8c. de El[A aI I%

REVff iADOR: Di t ízona
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t 1 /

l . a  ñ 1 f  a Q
U I ! U !  U V U d .e  ap l i . cac ión

cant idades

grupo IIb

f i cas  con

f f i r r ñ A  T T ' h
ó r  

q P v  r ¿ v

Se depos i tan  cono nues t ras  d i fe ren tes

de la  nezc la  de  los  ca t iones  in tegran tes  de l

desarr :o l - Iand.o y reveland.o las t i ras cronatográ

e1 e lu ¡ ren te  y  reve lador  se l -ecc ionados para  e l

Consid.erand,o cono 1ín i te  in fer icr  pa ia

cada  uno  de  l os  e iemen tos  i n teg ran tes  de l  g rupo  l f b / l a  can

t i r l ad  de  ca t i ón  d=pos i tada  pa ra  l a  cua l  ,  una  vez  e fec iua

do  e l  co respond ien te  desa ruo l l o  y  reve lado  ,  I&  nancha

co r respond ien te  a  , J j - cho  ca t i ón  dá ja  de  v i sua l i za r se  .Es te

es tud io  se  rea l i za  pa ra  t odos  y  cada  uno  de  l os  ca t i ones

i  n t e q r a n t e s  d e l  s r . l t n o  T T h  n h j : e n i  o n d n s e  1 O S  r e S U l t a d O S¿ r ¡ w v = ! . 4 ¡ r u v u  u v . !  t  
. r r

re f l -e jados  en  la  ;ab la  X IX .

Cono } ín i ie super ior  se consid.e¡a la

cant i r lad de cat ión depcsiüada para la cual  una vez efectua

do e I  desar ro l lo  y  reve lado conven ien te  r  Ro permi te  d is

t inguir  con clar ldad" 1a separación entre dos nanchas consecu

t ivas ,  Real izado este estr¿dio se han observaoo 1os resul

tados que aparecea ref le jados en la tabla XIX 4
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TABLA X]X

LIMITES ¡E APLICACiO"\i  COKT.ESFCNDIAITES AL GRUPO IIb

CATION LI¡trtE I.\FERIOR ( pg )

s n  l r r ' l
\ ¿ - l

s ) .  l r r r )
v v  

\  
! 4 !  / '

A  - / r r f  \
f . .D\  r r r  /

CATION

0 '01

n r n " l

0'5

LII,ITE Sii"=.IOR ( ,,tS )

-  / - - \  ^ ,  , - T T )
¡ jn ( r r l  -  uo ( r - - ,
. . -  / - - - \  , - T T )
D 0 ( I r l - r -  A s ( r - - l

¿ ¿ v

120
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1 7 l l

I n f l uenc  i a de  an iones

Para  l a  rea l i ¡ ac ión  de  es te  es tud io

se u t i l i zan  como muest ras  mezc las  cons t i tu idas  por  1 ¡ r l

d .e  l a  so lue ión  de  ca t i ones  de l  g ru -oo  I I b  (  so luc ión  de

10 r , ig , / ;n1 )  a  Ia  que se le  ar iaden lCO ¡ :g  de cada uno de

I  o s  a n i  o n e s  o r i a  n r r a ¡ - l q n  q a r !  C & D & C : ] S  d e  O C a S i O n a f  i A t e f f e
Y * - ¡ / q v * $ ¡ ¡

rencias ,  efectuando di- ferentes desarrol l -os para cada uno

de e l los  .  De es ta  fo rma se  rea l i zan  desar ro l los  con an ic

nes  ia les  cono fcs fa io  ,  su l fa to  ,  f luoruro  ,  ta r t ra to  ,  c i

i ¡ c  i n  n a F . ^  I  n ¡ r  i n  h n n a  J -  n  -  n  i  i ¡ ¡  j - n
U l ' ( l . U L ,  t  l U E r v . J - V I a U U  t  \ J \ J I , : l t r ( J  s V  I a - L J ! 1 i U

Una vez  e fec t i :ado e I  desamol lo  y  pos

ter io r  reve lad .o  d .e  las  t i ras  c ro¡a tográ f icas  se  pud.o  cog

n r . n h ¡ r .  e r ¡ n + r . . i  m a ¡ - l - c - 1  a m a - { - a  n t ) e  I  n  ^ 7 , c q e n C i a  d g  e S t O S  a n i O_ v !  v  v q !  v ^ i / v ¿  Y * v

nes  no  a fec iaba  de  fo rna  sens ib ie  a  l os  r - ^su l tados  ob te

nid.os .  E l  ún ico d.e los aniones que afecta a lgo es 
" f  

ng

rato r  gu€ ca¡abia 1a forma d.e 1a ¡nancha correspondiente a l

ant imonio ,  pero en n ingu.n caso bay var iac ión de los R,  de

las  manchas  comespond ien tes  a  l os  ca t i ones  i n teg ran tes

del  grupo I Ib  .

la alberación sufr ida por la mancha

correspondi-ente aI  ant imonio al  encontrarse erx la nuestra

d.e partid.a e-tr. anÍdn borato. junto a los cationes integrantes

del  grupo I Ib ,  pued-e ser observada en la f igura (2+) .
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FIGURA -24

.ru'ECTO PROVCCADO PCR LA PRESINCIA DE ANION BORATO CON M

GRUPO IIb

f f i I I fH{TE: 86# Sotución de acetona saturada de Acido Oxát ico

14% Sotucidn Acuosa d.e EITA al L%

REVU,ADOR : DITIZONA

I4UESTRA: 10 pB Grupo fIb

100 pg Anión Borato
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In f luenc iad .e lapresenc iadeE}TAene le luyen te

Se ha  rea l i zado  e I  es tud io  re la t i vo

a  l a  i n f l uenc ia  de  Ia  p resenc ia  ds  E |TA  3n  e l  e luyen te

se lecc ionado  o  po r  1o  que  se  e facüuan  d i - ve rsos  desa rco l l os

,  t  ^ .  - 1 - - - - - - ^ ! ^ -  l i  f ^

eronatográ f icos  con d i fe ren tes  e luyentes  que se  d i fe rencran

únicamente en Ia cant idad C= EITA que entra a fornarpa.r te

d.e 1os mismos ,  var iand"o el  porcentaje desde el  O% aLz5fr

c ie solución acuosa d.e saI  d. iso¿ica d-e EDTA al  L% ,  obser

vandose que Ia  no  presenc ia  de  E¡TA en e I  e luyente  provo

ca e l  so lapan ien to  en t re  las  manc i ras  cor respond ien tes  a I

o - c Á n - i n n  \ ¡  a l  a n t í n O n i O  ,  V a f i a n d O  I O S  F  r l a  ' l  . e q  * i o m a g  ag . l -  D g ! t i V V  J  
q ¿  q : l U + U V : ¿ ¿ v  

t  v  u ¡  ! s r : ¿ v  ' . f

¡aed. ida q '¿e Ia concentración de IDTA , :s mayor ,  dando valg

r " e . q  , - l e  R ^ m á s  n ' l  l . o s  I  o  ñ l r c  c q  i r r s l : i  f  i n a h - l  e  n o -  I  a  : c s i b l eI  = J  U g  : L + ¡ s q o  q ¿  u v e  t  ! v  Y 4 "

f o rmac iO-o  ¿u  conp le jos  d .e  es tos  ca i i ones  con  e l  EDTA ,  aus

ñ re  no  se  den  l os  Ca tos  re fe ren tes  a  i as  cons tan tes  de  d i
Y s "

chos  comp le jos  po r  no  pode rse  d i spone r  de  e l l os  r  pe ro  eo

tod -o  caso  es ta  pos ib i l - i d .ad  j us t i - f i ca r ía  e l -  compor tam ien to

c roua tog rá f i co  de  es tos  ca t i ones .

Los resuLtados exper imentales obteni

d.os puedenj  observarse en la f igura (25).
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Q - l l r \
v r ¿ \ ¿ ¡ l t

s l . / r r r \
v 9 \ ! ! ¿ r a

¡ e  l t r r )

h

W

ffi

sn( rr )

s } . f T T T \
v v \ ! ! r / r

¡  c  f t t r )

FTGURA -25

INFI.,UE-IVCIA DE IA VARIACION !E

E}I EL IIUYII{TE !E"I, GRUPO IIb

ELtIfü{[E: Solución de Acetona

Soluoida acuosa d,e

a)95% 5%, b)90%-rcfr

REVELADOR : Ditizona

MUESTRA | 2, ,uS Grupo IIb

w

s

M
iiti:irt:%{#

5 n ( : I  )

d

w

I
r \

W

Sn( rr  )

sb(rrr) sb(rrr)

¿s (rrr)

¿s(rrr)

tA CONCSITRACION DE EDTA

sat'¿rad,a d.e ácido oxálico

EDTA aL L%

, c) 8o#-20fr ,d)75%- 25%
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1 ztr,

In f luenc ia  de  la  re lac ión  de  concen t rac iones  de  As  ( I I I )

^  / . - . ?  \y  5 n  ( I I , )

Al  e fec tuar  e1  es tud io  co r respond ien

te  a I  g r l ipo  I Ib  r  se  observa  que la  nancha cor respond ien

te  a l  ¡ .s ( f f f )  cambia  su  R,  ,  según se  t ra te  d ,e  un  d .esamo

11o rea l i zado u t i l i zando como nues t ra  a  c rcmatogra f ia r  -

2 '5  l t l -  de  la  so luc i -dn  a l  L% de los  ca t i -ones  d .e l  g rupo I Ib ,

o  b ien  sea un  oesamol lo  e fec tuado u t i r i zando como muest ra

2 tJ  u I  de  so luc idn  a l  t% ae  As( f f f )  .

A Ia  ' ¡ i - s ta  de  l -os  resu l tados  ob ten idos

exper imenta lnente ,  s€ efectua un estudio encaro inado a dg

t o r m i  n r z .  ñ r r a  á q  1 n  ñ r l a  n r ^ V O C a  l a  V a f  i a e - i  ó n  e n  c l  R  _  d . gy s v  ¿ v  y q "  , v ¡ v v v v q  ! q  v q ¿ l c u l v ¡ ¿  g ! ¡  c ; I  t a f

Ia  mancha cor respcnd ien te  a l  As( l t f  )  , ,  :Dara  io  q .ue  se  rea

l - i zan  una ser ie  de  desar ro i los  c ronatográ f icos  u t i l i zando

d ive rsas  mues t ras  de  par t ida  ,  ta les  cono  :  As ( I I I )  y  - - -

Sb( I I I )  ,  Ls ( r r r )  y  Sn(u )  y  Sb( r l r )  y  Sn( r r )  .

De es te  es tud io  se  conc iuye  que e l  e lg

nento querprovoca 1a var iacidn en el  R" d-e 1:  mancha corues

pond. i -ente al  As(I I f  )  ,  es el  sn(rr)  ,  ; .  que cuand.o ambos

cat lones se encuentran de forma conjunta en la muestra a

cromatogra f ia r  y  se  e fec tua  e l  desaruo l lo  cor respond ien te ,

con e l  e luyente  y  reve lador  se lecc ionados para  es te  g rupor
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l Z q

e l  Rf  de  la  mancha cor respond ien te  a l  As( I I I )  d is rn inu ,ve  ,

cosa que no ocu-rre cuando se ut i l iza conlo muestra d.e
a - - +  \  - -  / + - - \pa rE loa ,  so ruc lon  conJun fa  c_e  As ( I I I )  y  sb ( I l I ) .

üna r , rez  de ter ¡a inado con c la r idad e l

a ' l a m o n ] - n  ^ " ó  p r o v o c a  l a  v a r i a c i ó n  e n  e l  F _ o  d . e  l a  m a n c h av ! ! . s v ¡ ¡ w v  y u "  ¡ / ! v v v v q  4 q  v q + ¿ q v ! v ¡ ¿  g ! ¡  ü I  

I

co respond ien te  a l  As ( I I I )  ,  se  rea l i za  un  es tud . i o  enca

n inado  a  de te rm ina r  e l  e fec to  obse ryado  ,  pa ra  l o  que  se

p reparan  una  se r ie  de  so ruc i  ones  que  eon t i enen  ún i canen te

Sn ( I I )  y  As ( f f f )  ,  con  unas  concen t rac i ones  t a l es  que  a l

depos i t a r  2 ' ,  pL  de  so luc i ón  sob re  l a  t i r a  c roma tog rá f i ca

n r r a á  o n  a n  o - lqL. , , . sLrs i i .  u r r  u r  o r igen 2J  pg  de  As( I f I )  y  l  t sg  de  Sn( I I )  )

2,  ug  de  As( I f f )  y  2  pg  de  Sn( i f  )  y  as í  suces iva rnen te

has ta  a lcanzar  2 j  pB de  As( I I i )  y  iC  ¡ .g  d .e  Sn( t t )  ,  u t i l i

zand-o  d . i fe ren tes  t i ras  c ronatosnáf icas  en  cada caso

A la  v is ta  de  1os  resu l tados  e*per inen

ta les  ob ten idos  ,  de  es te  es tud io  puede conc lu i r .se  er  he

nh^  r io  ñ ,1a  cuando e l  ¿ .s ( f f f )  es  e l  ún ico  e l_emento  in tey s v  t  v u q i r s v  v !  Á e \ r ! ! , /  c a  9 _ L  L i 1 I I \ r \ J  ( ' f  g i . . l l ú I l , L / u

grante de la muestra a cronatograf iar  ,  una vez efectuado

er  cor respond ien te  desar ror lo  y  reve lado de l  c romatogra f , ra , ,

aparece una única nancha con un deterninado valor de R, ,

manteni-endose esta forma hasta que en 1a muestra a crona

tograf iar  existe una concentraci<ín relat iva entre As(rrr)

Separación e identificación de cationes inorgánicos por cromatografía en papel. Mª Luisa Martín Carratalá 

Tesis de la Universidad de Alicante. Tesi de la Universitat d'Alacant. 1982



14C

/  + *  \y  Sn ( I I )  de  ) ; L  .

A  pa r t i r  d .e  es ta  eoncen t rac ion  re lg

t i va  ,  € l  As  ( I f  f  )  apa rece  Cesdo ' c lado  en  dos  manc t ,as

sobre e l  cronatograma ,  manten:-endo una de e l las e l  mismo

r, -e ' l  a i^  dc R  ̂  nue cuand.o la  cor :centr :ac ldn re la t iva eS in feY * "

r io r  .  La  or r "  mancha cor respon i . ien¡e  ta rcb ien  a l  As( I I I )

a ñ e ¡ F n o  A  ¡ r n  D  i  n f a ¡ i  n ¡  i S t a S  d O g  m a n c h a s  C o : f e s p O n d i e na i / a ! v 9 ú  q  l r ¡ I e !  ! v !  .  J U  v q s

t es  a l  As ( I I I )  se  man t ienen  sob re  e l -  c ro raa tog rana  has ta

a l canza r  una  concen t rac idn  re la - . i va  an t - re  e l  As ( I f f )  y  e1

Sn ( t I )  ,  en  I a  mues t ra  a  c roma tog ra i i - a r  ,  de  1 :1  .  A  pa r

t i r  d .e  es ta  concen t rac ión  re la ¡1va  ,  apa rece  o t ra  vez ,  una

ún ica  nancha  co r respond ien ' t e  a  - f s ( f f  : )  ,  s i endo  en  es te  -

^ e c ^  l ¡  n 1 r ó  ñ p r ^ r l i g n . a a t r  l a  ó r ' l A  n n r - r c q n ¡ n f i e  a l  R -  i n f g ¡ i g ¡ .v  + v v  Y * -  t  = *  - l * "  . . f

Los res : I tado. ¡  =xper imenta les  ob ten i

dos  ,pueden ser  obser r ¡ados  en  par te  en  la  f igura  26 .

Con ob ' j e to  de  poder  j us t i f i ca r  e1  com

pcr ta rn ien to  c romatog rá f i co  de l  r c ( f f f )  ,  as í  coüo  l a  i n

f l uenc ia  e j e r c i da  po r  l a  coacen t rac i ón  de  Sn ( I I )  , p resen

te  en  l a  mues t ra  a  c romatog ra f i a r  ,  se  rea l i za  un  es tud io

z ra  ' r  ao  * i  ¡ -o '  ca rac te r í s t i - cas  cue  e I  desc r j - t o  en  es te  apa ¡L l . E  I A D  U . l - L D I L t d D  L i € r I ' c L L ,  t / ü I  J - D  t / J -  \ ,  J -  J -  U ( J  g l . t  g a  U  _

tado  para  e I  As( f f f )  ,  perc  u t i l i zando As(V)  en  lugar  de

Rs ( t l t )  .
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Los resu i tados  exper imenta les  ob te

n idos  a l  rea ' l  i  zar  e l  es tud . io  p3ra  e I  As(V)  sor l  f  o ta lnente

aná logos  a  los  ob ten idcs  para  e l  . t s ( l t l )  ,  no  hab iendo

pod ido  jus t i f i ca r  la  causa a  la  q r ie  se  debe es ta  var ia

c ión  de l  cor :npor tamiento  de l  a rsen ico  en  presenc ia  de  de ter

minad.as  proporc iones  de  Sn( I I )  r  Íe  que e I  e fec to  p rovoca

d-o  para  las  dos  va lenc ias  de l  a rsén ico  es  iddnt ico .
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ffi
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INFIUE}üCIA DE LA CONCM{TRACION RruATIVA N{TRE

As( I r I )  y  Sn( r r )

i l-,UYEN-TE z 86% Acetona sat. de ácido oxálíco

1476 Se1. ac . C.e EDTA al L%

REVET-,ADOR: Ditizona

MUESTRA: As(rrr)  :  25 pe

sn( i l )  :  a )  o  pg  ,  b )  5  tS  ,  c )  20  ¡ rg  d )  25  pg
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Cuan t i t a t i v i dad  de  l as  seDarac iones

En  es te  apa r taCo  se  rea l i za  e I  es tud io

de la  técnica espectroscópica n¿ís adecuad.a para cad.a uno

de  los  ca t i ones  que  i n teg ran  e l  g rupo  I I b  ,  obse rvandose

que  no  es  ap l i cab le  l a  t e j cn i ca  de  espec t ro fo tomet r ía  d .e

abso rc ión  a tóm ica  deb id .o  a I  o rd -en  d .e  concen t rac ión  en  que

se  p resen tan  l os  ca t i ones rya  que  resu l tan  i n fe r i o res  a I  1 i

m i ' t e  d -e  d .e tecc idn  de l  espec t ro fo tdmet ro  r  po r  1o  que  l -as

de te rn i nac iones  se  rea l i zan  u t i l i zando  l a  t ácn i ca  esDee t ros

cdp i ca  de  f l uo rescenc ia  de  rayos -X  .

Las  de te rn inac i - cnes  se  rea l i zan  -on  fo r

qa  d i rec ta  sob re  e l  t r ozo  de  c roma iog rana  do lde  se  encuen

t ra  l a  mancha  co r respond ien te  a  un  de te rm inado  cab ión  .Se

construye una curva de ca l ibradc con patrones preparados

T r ¡ a ¡ ¡ i  ¡  m a n  J - a  ^vüe contengan cai t idades del  cat i< ín a determi

nar  s in i lareg a las de la  mr¿esi ra.

En todos  los  casos  se  rea l i zan  48  de ter

minac iones  inCepend ien tes  ,  agrupadas en  B ser ies  de  6  de

terminaciones cada r . lna de e1las ,

Los  resu l tados  ob ten idos  s igu iendo los

proced imien tos  expuestos  en  Ia  par te  exper imenta l  de  es te
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r+4

J : r - n h r i o  f i g r r r a n  e n  l a s  t a b l a s  X X  1  g I  y  X X I I  p a = a
v !  r  v s a l

cada  uno  Ce  l os  e l enen tos  .  La  üeb la  XX I f I  ,  r e f l e j a  1os

resu l tados  resumen  de  todo  e l  g rupo  I I b .

De  l os  resu l t ados  ob ten idos  puede  con

c lu i r se  e l -  hecho  d .e  que  l as  separac iones  son  cuan t i t a t i vas

d .en t ro  d "e  l os  l im i tes  impues tos  po r  i a  p ree i s j -ón  de  l os  nd

tod .os  de  de te rm i  nac ión  u t i l i zados .
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TABLA - XX

DETERMINACION DE CATION AS (I I I )  POR ESPECTROSCOPIA DE

FLUORESCENCIA DE RAYOS-X

ESTANDARD

Patrones (¡tS)

l -5  r  0

20  t 0

25  t 0

3o  r  0

áÉ  ^
J t r ' U

4oro

Ec ,  r ec ta  Y  =  597  t 6  x  +  1308410

V  .  =  28059
esEanoaro

Pq  es tanda rd  
=  25 ' o

Lecturas

22058

25007

28059

30989

34 009

36987

"  28108  25 ,L

"  27988  24 ,9

"  28090  25 ,L

n  28045  25 ,0

"  28050  25  r0

n  28051  25 ,0

SERIE

1

2

3

4

5

6

7

EC RECTA v. Pg

y=597 ,6  x  +  1308410  2804A  25 'O

med ia  =  2510  pg

s=+0 r2pg
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TABLA - XXI

DETERMTNACTON DE CATION Sb( I I I )  POR ESPECTROSCOPIA DE

FLURESCENCIA DE RAYOS-X

É'n ror . l - ¡

I t'  es tandard

F9 estandard

>-L¡( l -E

1

2

3

4

5

6

7

I

ESTANDAR.D

Patrones (Fg)

15 r0

20  , 0

25 ,0

30  r  0

35  r  0

40 r0

y  =  6010  x  +  45947 ,3

=  47  440

=  25 ,0

EC.  RECTA

y = 6 0 r 0  x  + 45947 ,3

, l

I

n

tl

l l

ucI

25 ,0

l ) ¡ L

24  , 9

25  , 0

24  r9

25  , 0

24  t 9

24 ,9

media = 25,0 pg

S =  +  0 r2

' l

t l

Lecturas

46833

47L76

47  440

477  44

48035

48357

m

47  445

47  452

47  444

47  445

47  444

47  44s

47  443

47  442
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DETER¡'lINACION

FLUORESCENCIA

I ln ? ár.f A

V estand.arc

F9 estandard

Patrones

15 ro

20  , 0

'  25 ,0

30  r  0

35  r  0

40 ,0

Y  =  50 ,2

=  14433

=  25 ,0

x  *  L3L76 ,6

I t

t l

l l

t l

lt

tt

ll

DE

DE

TABLA - XXII

C A T T O N  S N ( I I )  P O R  E S P E C T R O S C O P I A  D E

RAYOS-X

ESTANDARD

(ue)  Lec turas
t -

13930

141-  8  0

14433

14583

l -4 9 34

15185

SERIE

l_

2

3

4

5

6

7

I

EC.  RECTA

y = S A , 2  x  *  1 3 1 7 6 , 6

m

L 4 4 5 2

r 4434

14436

14433

14435

14434

L4436

L4436
- - :

media

s=

uq

25  , 4

25  , 0

25 ,L

25  , 0

25 ,L

25,o

25,L

25 ,L

= 25 ,L  Pg
!  0 ,3  /oe

l l

t f

r

t l

t l

tl

t l
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Pues ta  en  so luc idn  d .e  i os  -o rec ip i i ados  d .e l  g rupo  I I  b

Fa r t i endo  d "e  4  ¡a I  de  l a  so luc ión  de

los  ca t i ones  i n teg ran tes  de l  S rupo  I I b  en  fo rna  de  c lo rg

rcs  y  s igu iendo  e I  esquena  de  t raba jo  p ropues to  po r  1a  na r

cha  ana l í t i ca  o rd . i na r ia  ecn  su l fh íd r i co  se  p rec ip i t an  1os

su l fu ros  co r respond ien tes  a  l os  ca t i ones  i n teg ran tes  de

es te  g rupo  ,  una  vez  ob ten idos  l os  p rec ip i t ados  se  l avan

ccnven ien tenen te  : I  se  p rocede  a  Ia  rea l i zac ión  de  u ¡  es tu

d r  o  eo r  oh ie l o  de  eonsequ i  r  s l l  n i : es ta  en  so luc i ón  .A  t a lg i v  v v : r  v v ¡ v v v  , *  r

efec to  se  conprueban exper imenta lnente  los  e fec tos  produ

c idos  por  d ive rsos  reac t i vos  ,  d€  en t re  todos  los  u t i l i za

d .cs  se  observa  que la  so luc ión  h id . róx ido  poüás ico  6M es

capez  Ce d iso lve r  per fec tanen te  e I  p rec ip i tado  ob ten ído t

s i  b ien  la  u t i t i zac ión  d .e  es te  reac i i vo  se  c lescar tó  a  P9

sar  de  su  e f i cac ia  ,  deb ido  a  que los  resu l tados  c romato

grá f rcos  pos ter io res  no  resu l taban aCecuados r  porque los

cronatograsas  e lu idos  coo la  so luc ión  de  es ta  fo rna  ob te

n ida  y  u t i l i zada como muest ra  de  par t ida  y  e fec tuando so

bre  e l Ia  los  desar ro l los  cor respond ien tes  con e1  e luyente

se lecc ionado pa- ra  es te  g rupo y  u t i l i zando as í  mismo e l  agen

te  reve lador  ee lecc i -onado por  e l  es tud io  rea l i zado con an

ter io r idad.preseataba-  las  manchas cor respond ien tes  a  los
) '

t res  ca t iones  in tegran tes  de1 grupo I Ib  s i tuadas  en  e l  o r i

gen y  por  1o  tan to  ta ta lmen;e  so lapadas.  Ot ro  reac f ivo- -
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I t ( l

probad.o  exper imenta lmente \ r  ^ 2 r \ A z .  . l e  ¡ : ' ñ ñ ñ n n - i  n n g r .  j ' ¡ r r o
. /  v g r / - r

nos  l r i s ' - i l i a r l os  es  e l -  c l o ra io  poüás i co  ,e fec tuand .o  una  3d i

c ión a l -os prec ip i tac los d"e 2¡r l  d .e so iuc ión saturad,a de c lo

ra to  po rás i co  en  ác ido  c lo rh íd r i co  conce l t rado  ,  rea l i zan

d .o  a l  n i sno  t i e rnpo  un  f ra tan ien to  té rn i  co .

TTno  \ r ^Z  ap I iCadO eS ie  t r a ta ra i en tO  CapaZ

d-e  d " i so l ve r  l os  p rec ip i t ad .os  fo r rnados  , I a  so luc idn  ob ten ida

es tá  en  eond ic iones  de  se r  u t i l - i zada  , l omo  nues t ra  de  pa r t i

d .a  pa ra  Ia  rea l i  zac íón  d .e  desa l ro l l os  c rona tog rá f  i cos  r  y&

' J - \ ¿ ( :  - =  ) C f  L / É  L ] - g  a 1 l  U C U I A I I V  y U r  E  I  g ü  U  u u l  v  ü !  J U  U  { 3 ¡ J V  U  V I I

r i o r i dad .  re fe ren te  a  l os  an iones  i n ¡e r fe ren tes  r  eu€  l a

p resenc ia  de  l os  an iones  i n t roduc id .os  en  l a  so l -uc ión  con

o r ' r i c i o  . l a  l a  n r e e i n i i : a e . i ó n  v  n n q ' : : e n i o : "  l ' : e s l ] a  - 3 l l  S O l ' ; C i ó nI

de  p rec ip i t ado  no  p rovocan  in te r fe re i c ias  sn  e l  desa r ro l l o

c¡ornat  osráf  rc  c  .

Par t iendo de  la  so luc ión  ob ten ida  , /  u t i -

l i zándose és ta  para  la  rea l i  zacLón de  desaro l los  c ro Ína to

grá t icos  con e l  e luyente  prev iamente  se lecc ionado por  e I

estudio efeciuado gon anter ior idad y revelando con el-  ageg

te revel-ador elegido anter iornente r  se obt ienen cromato

grar ias to ia lnente id.ánt icos a los obieni-dos aI  efectuar los

Cesamol los  c roroa tográ f icos  u t i l i zando cono nues t ra  de  pa l

t id.a la solucidn d"e los cat iones de este grupc en forma de

c lonros
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GRUFO rrr  a (  Fe (rrr) ,  cr  ( r i r ) ,  Al  ( r r r )  )

Aná i i s i s  cua l i ta t i vo

Para  l a  rea l - i zac ida  de I  a : rá l i - s i s  cua l i

t a t i vo  de  Ia  nnues t ra  co r respond ien te  a I  g r r . r ,Fo  I I f a  , eons t i

t u i d .o  po r  l os  i ones  Fe ( I I I )  ,C r ( I I I )  y  A I ( i I i )  '  se  s i gue

e I  esquena  p ropues to  en  l a  pa r te  expe r inen ta i

Con  ob je to  de  l l eva r  a  cabo  es te  t r abe

jo  se  rea l i za  un  es tud io  pa ra le l o  de  e l . l yen tes  y  de  reac t í

vos  reve lado res  .

Es tuC io  de  reve lado res

Se  rea l i zan  una  se r ie  de  p ruebas  con

ob je to  de  d .e te rn i na r  e l  r e1 ¡e laCo r  más  adecuaCo  pa ra  es te

t raba jo  ,  t onándose  como pun to  de  pa r t i da  aqLe l l os  reve la

d ,o res  que  p ropone  la  b ib l i og ra f ía  , ,  as í  cou lo  o t ros  reac t i

vos  que  po r  sus  ca rac te r í s t i cas  sean  capaces  de  pc 'ne r  de

nan j  { i es to  l a  maacha  co ruespond ien te  a  un  de ie rm inado  ca= ' :

U l V U  .

A cont inuación se exponen alguncs agen

tes  de  reve lado que se  cons ider "n  representa t ivos  de l  es tg

d io  rea l i zado pud iendo observarse  sus  resu l tados  en  la  ta

bla XX]V ¡ .
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FERRCCi.{I{URO

P lodo  i . e  emp leo  :  ?u l ve r i zac ion  ccn  so

luc idn  acuosa  d -e  fe r roc ianu ¡o  po tás rco  a l  10#  .

Mcd -o  de  emp leo  :  Expos i c i dn  a  vapo rss  a i nón i cos  y  pos re r i o r

nu l  r ¡ e r i  z , ae ión  COn  Sc iuC ión  aCuOsa  de  f e r roC : -anu ro  po tas iCo
y u :  v

al LA% .

ACIDO RUBEANICO

Mod.o  de  emp ' l  se  :  Expos i c idn  a  vapores

amdr : . i cos  y  pos te r i o r  pu l ve r i zac i c jh  con  so luc ión  e tanó i i ca

d -e  ác rd .o  ru -ceánrco  a l  O ' r ' Í .

DITIZONA

Mod.c  de  emp leo  :  Fu l ve r í zae idn  con  so

l -uc idn  c to ro fó rn i ca  d -e  d . i t j - zona  a l  A 'Or ' f r

i v l od .o  de  enp ieo  :  Expos i c ión  a  rapo res  andn icos  y  pos te r i o r

n r ¡ l r ¡ e r . i  z , ae . i ón  con  so luc i óa  c l o ro fó rm ica  de  d i t i zona  a l
y * ! v  v !  a l s v ! v ! r

a' o5%

AI,IZARINA

Modo  de  enp leo  :  Pu l ve r i zac ión  con  so

luc ión  e tanó l i ca  sa tu rada  de  a l i za r i na  .
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Moc io  d .e  empLeo  :  Expcs i c i ón  a  vaco res  anón :cos  y  pos te r i o r

pu l ve r t zac i i n  con  so l - ' - l c i dn  e tanó I : - ca  sa tu rada  d .e  a l i za r i na .  ,

DIFE}íILC.{RBAZO}IA

Mod.o  de  emp leo  :  Pu l '¿e r i zac i c ín  con  so lu

c i dn  d .e  d , i f en i l ca rbazona  a l  O 'L  %  en  e tano l .

M n i n  á a  a m n l a  
-  /  '

r ¡ vuv  qv  - * ¡ , - -o  :  ¡ ; xpos rc i  on  a  va -o res  a I [on 'Lcos  y  pos te r i o r

pu l ve r i zac idn  co r :  so l -  j c i dn  e tanó I i ca  d ,e  d . i f en i l ca rbazona  a1

0 r1  % .

FERRCCiA}IURO Y ALIZASI}TA

Moc io  Ce  e inp leo  :  Fu l ve r i zac idn  ccn  so

luc idn  &cuo : ra  d .e  fe r roc ianu - ro  po tds i co  a I  LA% o  secado  de l

c roma tog rana  ,  expos i c i dn  a  vapo res  a ¡ rón i cos  y  pos te r i o r

pu l ve r i zac í6n  con  so luc idn  e tanó t i ea  sa tu rada  d .e  a l i za r i na .

ALIZARINA Y DIFEI{ILCARBAZONA

Modo  de  emp leo  :  Pu l ve r i zac i i n  con  so lu

c idn  e tanó l i ca  sa tu rad .a  de  a l i za r i na  ,  expos i c idn  a  vanores

anén icos  y  oos te r i o r  pu l ve r i zac i ín  con  so luc idn  e tanó I i ca

de  d i f en i l ca rbazona  aL  A t i I%  .
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!I99I4{499_S'-ig{Ig9

Mod-o  de  enp leo  :  Pu l ve r í zac idn  con  so lu

.  r '  _  _ -  ! - .
c ron  acuosa  sa iu rada  d .e  t i oc iana to  am, in rco .

A  l -a  - ¡ i s ta  de  l os  resu l tados  ob ten ldos

se  ha  e les ido  cono  reve lado r  más  adecuado  la  d i f en i l ca rba

zona  po r  se r  e l  reve lado r  i nás  senc i l l o  capaz  de  i den t i f i ca r

a  todos  l os  ca i i ones  i n teg ran tes  de1  g rupo  I i I a  .
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TABLA :Cü-¡

REVILADORES CORRESPOI(}I¡};I:S AL GRUFO IITA

FERP.OCIANURO

CAIION CCLORACTON

/ = - r \re  ( r r r /

n - f T T T \
v !  \  ! ¿ !  / f

Á ' r  / r r r l
A J -  \ ¿ ! r r l

/ = = = \
H A t  t t  I  l

¡  / - + - \
t , ) 1 1  |  I  i  I

r T  / T T T \¿ a r \ r r J - l

/ - - : -  \
H ' é t  |  |  I  )

4 v \ & ¿ ! / ¡

r t - l T T T  \
v !  \ ! r !  / t

¿ 1  r  r T T T )

p a l T t r )

r:r. l  t tr )

^ ' r  / T - r r \
r1-L \ -Lra /,

AZUL

AZUL

ffiPOS]CION A VAPORES ,T}!CI{ICOS Y FMROCI.{NURO

CATION CC:ORACIOI'T

?IRDO

TARDE

ACIDO RUBEANICO

CATIOI{ COIO,R.ACION

?ARDO

_{zLrl

DI[IZONA

CATION COI.,ORACION

PARDO

GF.IS
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IXPOSiCION A \ AFORES AIqCNTCOS Y DITIZOi{A

üATICN COLORACION

r o l t - r )
r v \ + - ¡ l l

¿-: r . /  t t l )
v !  \ ¿ * + /

^ r  / T T T \
i I \ ! ! ! / f

/ - - - \
H O I  I  |  |  |

a  / = : = \

i : 7 ¡ t r t t ¡
v ¡  \ + ¿ ¿ l

A T I T T T )
- - 5  

\  
- + ¡  

/

/ r - T \
H ' A I  I  I  }

r v \ ¿ : ! / ¡

ñ  f  - : + \
i : n ¡  t t l  I
v ¿  \ 4 ¿ ! r r

A a  / T - i - r \H t t  I  |  |  ,

Fe(rr r )

Cr( I r r )
^ a  / T T T \
¡ t I \ r r r l

PAR}O

PI]RFÍJRA

AIIZA.iII{A

CATION CCLORACION

GRIS

FURPU.RA

F.OSA

EXFOSICION A VAFORES AMONICOS Y ALIZA.A.I}IA

CATiON COLORACION

PA-RIO

GRiS

ROSA

DIFM.TITCARBAZONA

CATION COLORACION

VIOLEIA

LZUL

VIOLETA
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iXPOSICIOT{ A

,1  . \  TNTñ\T
v 5 ! ! v r t

: l o  /  t l t  )
¡ v \ + 5 5 l '

. ' - - f  TT  T  \
v !  \  ¿ ¿ ¿ / l

r r  / T T r - \
- 1 r \ r r ! / ,

IM.ROCIANURO Y AIIZARINA

CATIO}I

VAPORES AMOI{ICOS Y DIFENILCARBAZO}TA

CCTCRACION

P.{RDO

-uuL
-Vf 

OLETA

COLORACION

¡ ' o / l T r )

1  / - - r  \

v r (  r . L r  /

' 1  r  / T T T \
r - L  \  ¿ ¿ !  / f

IL IZARINA

JATIO}tr

s a l t t r )
¿ v \ ¿ ¿ ! / /

¡ - l r r r \
v ! \ ! ! ! / f

A I  T T T T ). ¡ +  \ _ * _ /

TIOCINATO AMONTCO

t^*

¡ ' o / t t - f \
: v \ ¿ ! * r '

n- l . r t - r  \
v ¡  \ ¿ ! f /

n r  / r r r \
4 J - \ ! r ! / r

AZUI

-rERlE

.iOSA

Y D]FM{ILCARBAZCI{A

COTORACION

PARDO

VIOLETA

ROSA

COLORACION

PARDO- ROJIZO
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Es tud . i o  d .e  e luyen tes  ; ;  de te rm i ; i ac i c in  de  Rr

En es te  anar tado se  rea l i za  e I  es tud io

d-e  e luyentes  que sean capaces  de  rea l i zar  una separac idn  de

los  ca t iones  de l  g rupo I I Ia  in tegrado por  los  ca t iones  Fe

( t : - . ¡ \  n - l r r r \  r  A ' l  f T T T \
\ r r ! / ,  t  v J - \ r r r / t  J  n I  \ r ! r / ,  .

f l n m n  ñvvuv  oun to  de  pa r t i da  pa ra  l a  e l ecc ión

de I  e luyen te  adeCuado  ,  s€  e fec tuan  ensayos  expe r inen ta les

con  aque l l os  r e f l e j ad .os  en  I a  
'D ib l i og ra f í a ,as í  

cono  o t ras

nezc las  que  se  cons ide ra r : .  adecuadas  po r  su  conpos i c i ón  - v

n n l  ¡ r i  r l e ¡ l
v v r q ¿  ¡ u q s  a

Cono  conponen te  o rgán ico  ,  a  l a  ' ¡ i s i a

r i e  ^ n m n r . n h a n i  n n e s  e v n e r i  m , . n i : a l  c s  I  n s  n l r c  F c q r r l  J : e n  m d s  a d . eu v  v v s r y r  v  L . s v ¿ v r ¡ v v  v ^ v e !  , j . * "

cuados ,  son  l os  a l coho les  de  cadena  co r t a  de l  t i po  de l  me te

no1  y  e tano l  ,  pues  e I  uso  de  a l coho l -es  de  cadena  mas  la rga

provoca un desd,oblamiento de las manchas ,  así  coao tant ; ién

es  aCecuada  la  u t i l i zac ión  de  ce tonas  de  cad -ena  co r ta  de l

t i po  de  l a  ace tona  ,  pues  e l  uso  de  o t ro  t i po  de  ce tonas

como la  me t i l i sobu t i l ce tona  ,  no  da  buenos  resu l tados .

Cono  agen tes  conp le jan tes  se  u t i l i zan

EDTA y e l  agua ,  s in  observarse una me

e l  uso  de  es te  t i po  de  agen tes  conp le -

la  sa l  d . isód. ica

. . /
JOr  Separac ] -on  p

. i a - 4 - ^ ¡

J c ¡ , r l  U E D  I

, J ^
u.g

or
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Cono ác id .os  se  u t i l i zan  los  l lamndos

ác id .os  minera les  fuer tes  d .e t  i i ¡o  ác ido  c lo rh íd r ico  concen

t rad .o  y  ác id .o  n í t r i co  concent rado ,  as í  conc  o t ro  t ipo  de

ác id .os  nenos  fuer tes  co f lo  e l  acd t i co  o  p rop ión ico  ,  e tc . .

l legand.c a l -a conclusidn d.e que los ácid,os fuertes logran

una nayor separacidn entre las manchas que aparecen en el

crornatograna .

La adic iór  de un compuesto de poca po

lar id .ad.  cromatográf ica a la  nezc la de e l -uyente da buenos

resu lüados  ,  conp ro ' cando  que  e I  compues io  que  da  me jo res

resu l tados  es  e l  d ioxano  .

A  con t i nuac idn ,se  expone  una  se lece ión

d .e  e iuyen tes  u t i l i zad .cs  pa la  l a  rea l i zac ión  de  a lgunas  de

las exper ienc ias efectuaf .as par .a lograr  Ia  separac ión de

los  ca t íones  i n teg ran tes  de l  g rupo  I I I a  .

gglsi!g-1

Conposicidn z 46' 9% Etanol-

+6'9% Dioxano

6'2 % Acid.o c lorhídr ico conc.

Se observa la apar ic idn de una estela

cor respond. ien te  A1( I I I )  que se  ex t iende desde L '5  a  4 tJ  cm

¡aed. id.os d.esd-e eI  or igen ,  e l  Cr( t f  f  )  aparece de 2 a 6 '5 cm

y a LZt J cm, esta la mancha correspond. iente a Fe ( I I I )  .
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€  r r - , - a r ñ -  ^

: l  U I -lvi.x ¿

; ; ; "" ; " ; "  z ez '6% Acetona

7'+% Solucidn acuosa d'e ED'IA ¿1 L%

EI  A1( I I I )  per lnace en  e I  o r igen ,  m ien

t ras  que  e }  Fe( I I I )  ¿a  una  es te la  d 'esd .e  e l  o r igen  bas ta ,

cn  y  e f  Cr ( I f f )  aparece  a  8 r I  cn  '

!r TTa-E-i\TmF 7.
! ! u  : 4 r  ! !  - /

Conpos i -c ión :  92'  6% Etanol

7 '+  % So luc ión  acuosa d-e  EITA s1  L%

El  Fe( I I I )  pernanece en  e I  o r igen '  e I

. \ r ( I i I ) sed .esp lazanuypoco 'concre tanen tea0 'Scmde l

or i -gen y  e l  Cr ( f f f )  aparece a  11  c in  '

. -  r . - - . r i ñ ñ  l r
r ¡ r ; u _ . ! r r !

Conpos ic idn  :  82% Acetona

L6'4# Solución acuosa d'e EXTA al  L%

Lt6% Ac id .o  n í t r i co  conc .

La mancha correspond' iente al  A1(I I I )

aparecea4cnd .e lo r igen ,mien t rasque lascor respond ien

tes  a  Cr ( I I I )  y  Fe  ( I i I )  aparecen a  8 '5  Y  9 '5  cm respeet í

vanente .
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ILUTINTE

-  -^/
w o n p O s ] - C ] - o n  i  O > P  A C e I o n a

2 C q  A o r r ¡* / r -

10# Ac ido  c lo rh íd r ico  conc .

r -  / + - - \  'EI  A i ( I I I )  aparece  a  6  cn  de l  o r igen

r ien t ras  que las  mancnas comespond. ien tes  a  Cr ( I I I )  y  Fe

( I I I )  aparecen  a  B '5  y  L7 '5  cm '  respec t i vamente  .

:LUYffTE 6

.  /  - - ^ /
v O I n p o S l - c l - o n  :  2 ' / t u  A c e E o n a

t6% Dioxano

^ r ^ /  -  .  /  .  .

¿ /7c  I \CLAO C IOrn ] -O . r ] .CO COnC.

El  A1( I I I )  aparece  a  2 '9  c ra  de l  o r igen

n ien t ras  q .ue  ias  nanehes cor respond ien tes  a  Cr ( f I f  )  y  Fe

( I I I )  aparecen  a  a  9 '6  y  1414  cm respec t i vamente  .

A la  v i s ta  de  1os  resu l tados  ob ten idos

para  l a  nezc las  u t i l i zadas  como e luyen tés ,  I a  que  conduce  a

una mejor  separac idn de los cat i -ones del  grupo I I I  a  es 1a

que corresponde a l  e luyente propuesto cono e luyente 6 r  por

Io  que  és te  es  e I  e luyen te  se lecc i -onado  I
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,:LUYN'ITE ELEGIDO

ion :pos ic ión  ,  17% Ace tona

16'% Dj-oxano

27% A.c :d ,o  c lo rh íd r ico  conc .

Ut i l i zando es te  e i -uyen ie  se  han e fec tua

do una ser ie  de  Cesamol los  d i fe ren tes  con ob je to  Ce rea i i

zar  e l  es tud io  de  ios  Ro de  1os  ca t iones  de  es te  g rupo .
I

Los resu l tados  cor respor :d ien tes  a  es te

e s i ' : r j i o  a - r : e r l a n  r e f - 1  e i a d n s  e n  l a  i a b i a  f f i V

Una vez  e fec tuados  l os  desa r ro i i os  . l os

c rona tog ranas  se  han  re ' ¡e l -ado  con  e I  age r : t e  reve lad .o r  nás

aCecuac io  ,  pe rn i t i endo  po r ie r  de  nan i f i es to  1a  fo rma  , t amaño

y  co lo rac i i n  de  l as  nanchas  co r respond ien tes  a  l - os  ca . t i ones

c.e este grupo ,  quedando ref ie ;ado e l  cromatograrna o 'o teni

do en la  f igr - r ra  (27)  .
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V.qJORES DE

/ . -  -  \.E 'e( r r rJ  ,

il-IITM,TIE :

REVil.,ADOR :

TABLA XXV

LOS R- CORFESPONII;INTIS A tCS
!

/ + - -  \  ^ .  / T T T \
u r ( I r I ,  y  A r ( + - - 7

t7% ACETONA

z a *  n T n Y A N o
- /  v/"

27?,6 LCIDO CLORHiDRICO CONC.

DIFENiLCARBAZONA

IONES

re(rrr)  cr(r l r)  A]-GID

Valores rnedi-os

Desv iac  iones
estandard

n rq^-  t v

o r q q-  / /

0 '96

o r q Á
"  J v

c'97

l ) r o A
) v

l - i I C ^
) v

n r Q q
v  / /

n roA
J v

0 '96

ó l o q o
v  ) - / )

n l A 4

n r A q

u ' b +

0 r64

o '64

0 r64

o r 6 , q

ñ t  a 7

or  6 ,

n l A , q

at  642

1 o 'oL

ot20

n t 1 0+ J

0 '20

0 ,19

n r t q
L /

0,20

0 '18

0 ' lg

n l ' i o
v  L )

o '19

0 '189

¿ 0 '01
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n o l T i l \
r  v  \  ! !  r  / l

er . f  t t t  \

¡ r  l r r t \
n r \ ! r ! /

FrcrrRA - 27

CROIVIATOGRAMA DET, GN.UPO IIIA

16% Dioxano

27% Lcido clorhídr ico conc.

RXVET-.,ADOR : Difenilcarbazona
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L í r i t es  d .e  aP l i cac ión

Para la  rea l izac idn d 'e l  estud ' io  de los

l - ín i tes d.e apl icac idn corr 'esponCier : tes aI  grupo I I Ia  rs€ han

preparado una ser ie  d-e cronatogranas en I  os que se ha depg

s i tad .o  coao  mues t ras  d . i f e ren tes  can t i -daces  de  l a  So r r : c idn - -

Éeze la  d .e  ca t i ones  de l  g rupo  I I I  a  r  p rcced ' i endo  a  su  desa

r ro l l o  con  e I  e luyen te  se lecc ioaado  pa ra  es te  g rupo  y  u t i l i

,orzr^  r . \ r r1á noner .  de mani f iestO laS nanChaS en e l  CfOfnatO
- 5 - ! ! i , l U  t  j / q r s  v v r ¡ v ¿

- seme e t  agen te  d .e  reve iad .o  e -eg i i c  ! 3 ra  e I  g rupo  ob je t c
< ¡  J u r s  t  

- - !

d :  es tud io  .

Consid.erand.o ccao } ís i te  in fer ior  para

caCa uno d.e los e lenentos aquei l -a  cant idaC de Buestra depo

si tad.a para la  c t la l  una Yez efectuaio en conveniente d 'esa

r ro l l o  y  pos te r i -o r  reve lado  ,  l a  na ' " cha  co r responc ien te  a I

. . /
ca i l - on  ooJeEo  d .e  es tud . i o  de ja  de  v i - sua l i za r se  .  Es te  es tu

d.ro se ha real izad.o para tod.cs ¡  caca i j ] .o  de los cat iones

integrantes d.e l  grupo I I I  a  ,  o :c ten;  endo IOS reSul tados que

aparecen en la  tab la '  XX-vf  .

Como }íni te super ior  se considera aque

lia cantid.ad. d.e muestra d.epositada para la cual una vez

efectuad.o e1 correspond. iente d 'esarrol lo y revelaCo de1 cro

matograma no pernnite d-istinguir con claridad' la frontera d'e

separaci dn entre d-os nanchas consecutivas '

los  resu l tados  ob ten idos  son 1os  que

aparecen ref le iad.os en la tabla XXYI '  '
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TIMIT¡S DE

CATION

n o l T l r \

/ a * f T T T  \
v !  \  ¿ ! :  / f

A I  T T T T  )

ÜATICN

/ - - - \
i t a f  I r  I  I

^  / - - -  \
i ; F t  I  i r  I

/  - r -  \'vr ( 1ri- J

A r  l r r r \
\  ! ¿ ¿  / t

T A R I . A  Y Y I ¡ T

APIICACiON COE-RTSPO¡ÍII i l{TES At GRUFO rrra

t iMIfE II¡F¡RIOR ( ¡¡g)

r \ l l

4

or1

T  I  I ' T = :  . f T - ñ T A ñ  /  \- t r I r l - ] -  r ¿  ¡ U _ " : - 1 I U r _  \  ¡ l g )

BO

c,n

i*, 
''"'¿, 

,
i: 

l,iii,,iila i,

qki$?''
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I n f i uenc ia  de  an iones

Fara  Ia  rea l i zac idn  de  es te  es tud- io

se  preparan rJ r la  ser ie  de  t i ras  en  las  que se  depos i ta  cono

nuest ra  una nezc la  cons t i tu id .a  por  1 ¡ r l  de  la  so luc ión  de

cat iones  d .e l  g rupo T I Ia  (  so luc ioa  10  mg, /ml )  a  la  que se

añaden en  d i fe ren tes  t i ras  100 ¡g  de  cada uno de  los  an io

nes  que se  cons ideran que pud ieran  cons t i tu i r  in te r fe reg

c ia  para  e l  g rupo  I f fa  .  De  es ta  fo tna ,  se  e fec tuan  e luc io

3 r ^ ^ s ^ + - ^  t r n f l , 1
t

€ - l  
" n - " , - n! r U V ! t . ¿ V .

nes  con  an iones  t a l es  coao :su l f a to

I  q  i n  ' l - e  r J - r ' a  i a  n  i  t r e  i -  n  hn r . e  f  n
! - f , ú v  I  u q !  u ! q u v  ,  v r  t  v v ' ! u r v

t

Y

,  oxa

Una ¡ , 'ez  e fec tuados 1os  cor respond ien tes

c resar ro l -os  y  pos te i io res  reve iados  de  Ics  c romatogranas  . ,

se  co rnprueba  a  la  v i s ta  Ce  los  resu l tados  exper imenta les

ob ten idos  r  eu€  la  p resenc ia  de  es tos  an iones  no  a fec ta

en fo rma sens ib le  a  los  desar ro l l -os  de l  g r '¿po I I fa  ,  J ¡&  que

los cat iones mant ienen su.s valores Ce Rr al  igual  que se

obt ienen las  mismas fo rmas ,  tanaños,  
"o ro t tc iones  

en  las

aanchas ,  exepto en el  caso de1 anión f luoruro,  JZa que Ia

presenc ia  de  ión  f luoruro  jun to  a l  g rupo I I Ia  ,  en  una con

cent rac ión  1O veces  super io r  a  la  concent rac idn  d .e l  g rupo

en la  muest ra  depos i tada,  a fec ta  a  1os  resu l tados  ob ten i
r

dos  ,  pues to  que  l as  maachas  comespond ienües  a  1os  ca t i o

F r€s  ,  s€  ex t i enden  so lapandose  en t re  e l l as  ,  hac iendo
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pos ib l - e  su  i den t i f i cac i o r :  cua i i t a t , r va  '  pe ro  a fec tando

en  f o ¡ ' na  no ta ' c i e  a  su  sepa rac idn  . ,  d€sa la rec ie lCo  es ;a

in te r fe renc ia  a  pa r ¡ i r  d .e  concen t rac io : :es  d .e  an i , i n  f l uo

ru ro  d .e  20  ¡ rg  .  Los  resu i tados  exper i ,nsn ta ies  ob ten idos  -

pueden  obse rva rse  en  l -a  f i g r - r ra  (  26 )
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a

; ¡ ; : : : ; ; : i

ffi
ii:!$t¡\

I ' o l ' t t r \
¿  v \ ¡ 4 4 l '

cr(rrr)

A l  T T T T \
¡ ¡ ¿ \ ! i ¿ , ,

FIGIIRA - 28

INTINFMIX\TCIA PROYOCANA POF- LA PRESIT{CIA DE A}IION

FLUORLTRO JUNTO Al GRUPO IIIa

76% Díoxano

27% Ac:.d.o Clorhídr ico conc.

R.EVELAIOR : Difenilc arbazona

MUESTRA: 10 ¡:g Grupo fIIa
Anión Fluoruro

a) 100 ¡rg b) 20 |tg

.3

cr( I r r )

A 1  T T T T )
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Cuan t i t a t i v i dad  de  l as  separac iones

Se  rea l i za  un  es tud io  p re l im ina r  con

ob je to  d .e  ap l i ca r  1a  técn i ca  espec t roscóp ica  más  adecuada

para  cada  uno  de  l os  ca t i ones  que  i n teg ran  e l  g rupo  f I I a

cb ' se rvandose  que  pa ra  e l  caso  de  l os  ca t i ones  C r ( f f f )  y

Fe ( I I I )  es  ap l i cab le  l a  t dcn i ca  d "e  espec t ro fo tou ie t r í a  de

abso rc ión  a tó rn i ca  ,  t r i en t ras  q .ue  pa ra  e l  A l -  ( I I I )  es ta

técn i ca  no  es  ap l i cab le  deb ido  a I  o rden  de  concen t rac ión

d .e t  ca t i ón  en  I a  mues t ra ,  yd  que  és te  eae  po r  deba jo  de l

l í ¡ n i t e  d .e  d "e tecc ión  d .e l  espec t ro fo  j : óne t ro  ,  Fo r  l o  q .ue  a l

no  resu l t a r  ap l i cab le  es ta  t ácn i ca  pa ra  es te  caso  ,  se  u t i

) - í za  l a  t écn i ca  espec t roscóp i ca  de  f l - uo rescenc ia  d .e  r a . r os -

X  pa ra  d -e te rm ina r  i a  ccncea t rac i ón  c i e l  ca t i dn  A1 ( I I ' ) .

Las  de te rn inac i cnes  de  l -as  concen t ra

c i ones  de  l os  ca t i ones  Fe (1 I I )  y  C r ( I I I )  ,  se  rea l i zan  a

pa r t i r  de  l os  ex t rac tos  ob ten idos  a I  poner  en  so luc ión  una

d .e te rn inad"a  po rc ión  de  c rona+ ;og rana  co r respond ien te  a I

g rupo  I I I a  .  La  d .e te rm inac io 'n  se  l l eva  a  cabo  u t i l i zando

Ia  técn i ca  espec t ro fo toné t r i ca  an te r i o rmen te  d .esc r i t a  .

A1 n is¡no t ienpo se real iza una ser ie  de curvas de ca l i -bra

d .o  eong t ru idas  con  pa t rones  de  co r j cen t rac i cnes  s im i l a res

a  l as  de  l a  mues t ra .
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En  e l  caso  de t  ca t i on  A1 ( f I I )  ,  l a

de te rn inae idn  se  rea l i za  ned ian te  espec t roscop ía  d ,e  f ]  uo_

rescenc ia  de  rayos  -X  y  n id , i endo  en  fo rma  d i rec ta  sob re

la  po rc idn  de  c rona tog ra ¡ ra  de l  g rupo  I I I a  r  eu€  con t i ene

ún icannen te  a  d i cho  ca t i ón  .  Tamb idn  se  cons r ruyen  cu rvas

d .e  ca l i b rad .o  rea l i zadas  c  d .e  pa t ro r : . es  que  con t i enen  can t i

dades  s i ¡a i l a res  de  ca t i ón  a  l as  que  p resen tan  l as  n -uesü ras

d .epos i tadas  sob re  pape l  c ro ra tog rá f i co  ,  d .e1  m i -smo t i po  que

e I  u t i l i zado  en  l os  desa ro l l os  .

Pa ra  t oCos  l os  ca t i - ones  es tud iados  se

rea l i zan  cva ren ta  
" v  

ocho  de te rm inac i cnes  d i f e ren tes  ag ru

padas  en  se r ies  de  se i s  de te r ¡o inac io r : "es  cada  una  ,  con  l a

r l i r e  r esu l t an  un  t o ta l  de  ocbo , se r i es  .

En las tablas XXVIi , XXVIII ,

U IX  quedan ' re f  l e jadcs  los  resu l tad .os  ob ten idos  s igu ien

do los procedinienfos er¡ luestos en 1a parte exper imental

de  es te  t raba jo  ,  para  cada uno Ce los  ca t iones  in tegran

tes  de l  g rupo ob je to  de  es tud io  .

En la tabla XXX se da un resumen de

los  resu l tados  ob ten idos  para  e I  g rupo T I I  a  o  daadose 1os

resul tados de forma conjunta .
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De los  resu l - tadcs  ob fen ldos  .  puede

conc iu i rse  e l  hecho  de  que  las  sepa :ac iones  con  cuan t i ta

t i vas  ,  d .en t ro  d -e  los  l ím i tes  inpues :os  por  Ia  p rec is idn

de los  métodos  u t i l i zados  para  la  rea l i zac ión  de  las  de ter

¡ninac iones .
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TABLA - XXVIT

DETERMINACION DE CATION Fe ( I I I )  POR ESPECTROFOTOMETRTA

DE ABSORCION ATOMTCA

ESTANDARD

P a t r o n e s  ( p , p . m . )  L e c t u r a s

0 ,4

0 r8

1 r0

1 1! t .

2,0

2 ,4

Ec ,  rec ta  y  =  30 ,2L  x  +  10 ,73

\ 7  A  1
: 1'  

es tandard

P 'P .m .  es tanda rd  
=  1 r00

SERIE EC . RECTA

22

35

42

47

7L

83

1_

2

3

4

5

6

I

B

y=30 r91  x  *  7 t82  3915  L ,02

y=30 r28  x  +  8 , I 4  3815  L r00

y=30 r45  x  * ' 8174  3915  l - r 01

y=28 r90  x  +  5185  35¿5  1103

y=28  , 69  x  +  3 ,28  3115  0198

y=28 r88  x  r  L195  3115  L ,02

y=29 r00  x  +  I t 7L  39 tS  1106

y=27 ,39  x  +  l - L r88  4015  L ,04

v -  P .  P .m .m

rned ia  =  I t 02  p .p .m"

s=!0r02p.p .m.
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TABLA - XXVIII

DETERMINACION DE CATION Cr ( I I I )  POR ESPECTROFOTOMETRIA DB

ABSORCION ATO},TICA

ESTANDARD

Pa t rones  (p .p .m . )  Lec tu ras

0  r4

0 r8

1 r0

r r2

2,0

2  r4

Ec  .  r ec ta  y  =  26157  x  -  0 ' 45

V  J - - r  =  2 5 1 5
es tanoaro

P .P 'n '  es tanda rd .  
=0  r  98

SER.IE EC . RECTA

1

¿

3

A=

5

6

7

8

y=30 r81  x  +  1103

l_1

22

27

32

54

64

V  p . p . m .
m

. -  ^  n  ^ 4
J J ¡ U  . . L l u '

y=  29 ,98  x  +  L t77  3310  L ,04

Y=29 r09x+1135

y=28 ,25  x  *  1184

y=30 r12  x  *  0 r09

y=29 ,69  x  0 ,76

y=28 t26  x  +  0 ' 22

y=26 t87  x  0 ' 62

31,  o  l ,o2

31 ,0  1103

31ro  1 ,o3

29  t5  L ,02

2gro  0 ,98

25- ,0  0  ,  95

i  med ia  =  1 ,  01  p .p .m .

I  s= *0 ,03p .p .m .
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TABLA . XXiX

DETERMINACION DE CATTON AI  ( I I I )  POR ESPECTROSCOPIA

FLUORESCENCIA DE RAYOS.X

ESTANDARD

ntl

Patrones (¡ :e)

15r0

20  r  0

25  ,0

30r0

35r0

4 0  t 0

Lecturas

1850

2409

3035

3 618

4207

4821

EC

u9

,  r ec ta

estandard

estandard

Y =  L19 t0  x  +

=  3402

= 28 ,2

EC . RECTA

49 ,73

x  +  49 ,73

tl

n

L

tl

n

n

tl

SERIE

l_

2

3

4

5

6

7

U

y=119  r  0

t l

t t

I t

t f

l l

, l

tl

V
m Fs

28 rz

28  ,2

28  rL

28 ,L

28  r2

28  t t

28 ,2

28  r2

3404

34  04

3398

3398

34  00

3398

3402

3405

media =

: t -

28 ,2  pg

I  0,2 1ts
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1 ñ n

D . r a c f e
!  u v u  g q en  so luc ión  d -e  l os  P rec iP l tados det grupo I I I  a

Se parten de 4 nl  de 1a solucj .dn de

cat iones  Ce l  g rupo I I Ia  a l  L "Á es tando es tos  en  fo rna  de

n i t ra tos .

A es ta  so luc i on  se  l e  ap l i ca  conven : -en

tenen te  tod .os  l os  pasos  exp resados  po r  I a  i ¡ : a rcha  ana l í t i ca

o rd . i na r ia  con  su l fh íd r i co  con  ob je to  de  ob tene r  l os  p rec i

p í t ados  de  es tos  ca t i ones  ,  Da ra  l o  que  se  e fec tua  e l  t r a

tam j -en to  con  c l c ru ro  anó ¡ : i co -  anon i -aco  r  P rov 'ocando  }a  p re

c ip i t ac i í n  d .e  Ios  h id róx ido .s  d -e  l os  ca t i ones  ,  I a ' ra r l dose

con  agua  l i ge ranen te  anon iaca l  po r  cen t r i f ugac io 'n  '  Una  vez

ob ten idos  es tos  p  ec i p i - t ados  ,  co r res rond ien tes  a I  g rupo  I I I

a  de  ca t i ones  ,  s€  rea lLza  eL  es tud io  co r respond ien te  con

oh ie to  de  I  os ra r  su  : LLes ta  en  so luc i ón .

Una vez  e fec tuadcs  1os  ensayos  cor r€s

n n r r r l i  a n t e q  q e  n n m n r . r : c h A  ñ l l é  c l  t r a t n ¡ n i e n t g  C O n  2  m l  d e} J V I T U ! 9 r r U V r  t  , v  u v u y ¿  4 u v s  Y 4 "

t . _ ,

ác ido  n í t r i co  concent rado es  su f ic len te  en  es te  caso para

poner  en  so l -uc idn  e t  p rec ip i tado  ob ten ido

Tanto  en  e I  p roceso de  fo rmac ldn  de

prec ip i tados  ,  cono en  e l  t ra tamiento  e fec tuado para  lograr

su puesta en solucidn r  oo han sido añadidos ninguno de los

an iones  r  güe por  e l  es tud io  e fec tuado con an ter io r idad re

ferente a las interferencias provocadas por ani-ones r  sean
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I ' t H ,

n á n A . . . c s  ¿ e  D r ^ \ ¡ n n ' ñ l  ñ q  n c :  i o  q ' i e  l a  s o l u c i ó n  o b i e n i - d a
V é I V A U Q J  q u  

Y r v v v v ¡ * ! v u  t  } -

es t í  en  cond j - c i ones  de  pode r  Se r  u t i l i zada  coü lo  mues t ra

d .e  pa r t i d "a  de  d -esa : i o l l os  c ro r i s tog rá f i cos .

A  l a  so luc rdn  as í  ob ten ida  se  l e  ap l !

ea  una  se r ie  d .e  d .esa r ro l lOs  c rona tog rá f i - cos  ,  l l evados  a

cabo  con  e l  e l uyen ;e  se lecc ionado  p rev iamen te  pa ra  es te

c r r .nnn  -  as í  eono  tanb ián  u t i i i zandO cono  agen te  de  reve la
ó !  u y v  t  á v +  v

d.o e l  e leg id.o por  e l  estudio efectuado con an 'üer ior idad-  ,

l os  r esu l t ad .os  ob ten id -os  I  3s  dec i r  l os  3 roma tog ranas  desa

r ro l l a rLos  en  es tas  cond ic íones  ,  u t i l i zando  como mues t ra  l a

so luc ión  p roced .en te  d .e  Ia  pues ta  en  so luc i -ón  de  l os  p rec i

p i t ad -os  ,  resu l ta ron  l ddn t i cos  a  l os  c rona tog ramas  desa -

mo l l ad .os  u t i l i zando  como  mues t ra  i a  so iuc i dn  de  l os  ca t i o

nes  en  f  o rma  de  n i - t ra t cs  -
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1 1 9

GRrPO r l r  b  (  za  ( r I ) ,  co ( r r ) ,  t ,h  ( r i ) ,  Ni  ( r r )  )

e.á l i s i s  cua l i ta t i vo

Para  Ia  rea l -zac ión  d .e l  aná l i s is  cua

l i tat ivo d.el  grupo I I Ib de la na:cha anal- í t i -ca ordinar ia

con , ;u l fh íd r i co  r  s€  s igue  a l  i gea l  que  con  e I  res to  de  los

grupos estud. iados e1 nétod.o descr i to en Ia parte exper imen

ta ' l  de  es te  t raba jo

Es necesar io  para  e l lo  e fec tuar  dos

estudi  os paralelos ,  uno de rel-eladores y otro de eluyen

t=s  que  permi tan  ia  de tecc ión  y  separac rdn  de  los  ca t iones

ia tegrantes  de l  g rupo I I Ib  .

Es tud io  de  reve ladores

Lo que se  pre terde  en  esüe apar tado es

er.contrar react l ¡ ¡os o nezclas de el los r  eü€ por forna de

ac tuar  con los  d is t in tos  ca t ioces  ,  pongan de  man i f ies to

el  lugar d.ond.e estos se encuentran ,  por la apar ic ión de

nanchas col-oreadas .Para e1lo se observa el  comportamien

io  de  a lgunos  reac t ivos  propuestocpor  d iversos  au tores ,  -

así  cono tambidn se ensaya otro ü1po de reaci : ivos ,general

raer: . te orgánicos r  eü€ pued.en ser considerados coulo especia

les o específ icos para alguno d-e los cat iones que integran
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180

E - L  = !  U U V  f  r !  V

I  n ñ.q ' l . .a

t o r " l f " i  n n
y v v  ! r  ! v  v

P o  t Y e

c a t i o n e s

Eete  t ipo  de  es tud . io  se  rea l i za  no  so

e l  ídn  para  e l  cua l  un  de terminado reac t ivo  es  es

c ' i n n  J - c n h i  
'

*en  para  ros  o t ros  iones  de  es te  * " ;

que puede dar  co lo rac iones  d i fe ren tes  con los  o t ros

Unas  veces  e I  reve lado  se  i l eva  a  cabo

¡ned , i -an te  l a  ap l i - cac i c ín  de  un  so io  reac t i  vo  ,  s i  es te  es

capaz  de  da r  nanchas  con  todos  l os  ca t i ones  de  g rupo  !  n ien

t ras  que  en  o t ras  ocas iones  -qe  ap l i ca  consecu t i vamen¡e  mas

de u i1 react ivo,  de forma que se puedan v isualLzar  todos

Ios  i ones  p resen tes .

Operando de  es ta  fo rna  r  s€  ha  observa

do  e I  compor tamien to  de  una  ser ie  de  reac t i vos  ,d€  los  cua

Ies  se  expone a  cont inuac idn  }a  fo rma de ac tuar  de  aqr :e1 lós

que presentan mayor interds ,  quedando ref lefad.os los resul-

tados obteni-d.cs en l-a tabla XXXI .

_4!I4-18Iry4_

Modo de enpleo
/ . - ,

anón icos  y  pos ter io r  pu lver izae ion

saturada 'de  a l i zar ina .

:  Ex¡ losic ión a vapores
,

con so luc ión  e tanó l i ca
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r es  a rnon l cos  y

nó l i ca  d .e  ác ido

rB1

:qI!9-EUP!A{Iq9

Modo d .e  e rnp leo :  Expos ic idn  a  vapo

poster io r  pu lver izac idn  con so luc idn  e t ,a
,  t  a  ¡  ¿ ¡ /r uoean rco  a I  Q '>p  ¡

iqM_3ggEgryIg9-Y ATIZLE.INA

Modo  de  enp leo :  E r ¡ l os i c idn  a  vapores

amin i cos  y  pos te r i o r  pu l ve r i zac idn  con  so luc ión  e tanó l i ca

d .e  ác id .o  rubeán ico  a \O ' )Á  ,  secaCo  de l -  c romatog rama r  s€

guido d.e pulver i -zac idn con so l , ic idn etanól - ica saturad.a d.e

a l i za i ' i na .

}IMETILGLIOXIMA

Modo  de  enp leo

, . . /
amón icos  y  pos te r i o r  pu l ve r l zae ión

de  d i -ne t i l g l i ox ina  a l  L% .

andn icos  y  pos ter io r

de dimet i lg l ioxima a1

a l izar i -na .

:  l xpos rc r  on  a  vapores

con  so luc idn  e tanó I i ca

DIMETILGLIOXIMA Y AI,IZARINA

Mod.o de empleo: Erpos j -c idn a vapores

pu lver izac íón  con so luc ión  e tanó l i ca

L% y solución etanót ica saturad.a d.e
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+!gur_\QI__

Mod.o  de  enp leo :  Expos ic idn  a  vapcres

amdnicos  y  pos ter io r  pu lver izac id r i  con  so luc idn  acuosa de
t _

arumr-non ar  v 'Z f r  .

^ T r\T/a nT\i
V I I i V V I \

Modo de enpleo: Exposic icín a vapores

amónicos  y  pcs ter ' io r  pu lver izac idn  con so l -uc ión  en  e ta -

no l  d .e l  50ú  ae  c incón  a l -  A 'a i f r  .

D I ¡1-TILDI TI 0C ARBAMA'I0

DE SODIO

i v iod .o  d .e  enp ieo :  Expos ic idn  a  vaDores

a¡oón icos  y  pos ter ío r  pu lver i -zac idn  con so luc idn  acu .osa

de d ie t i ld i t iocarbarnato  de  sod io  a I  ,%.

DIT IZONA

Mod-o  de  empleo l  Expos ic idn  a  vapores

amónicos  y  pos ter i .o r  pu lver i¿ac idn  con so luc ión  c lo ro fó t

m ica  de  d i t i zona  a l  O '0 r% .
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Iuc idn

r O T E S

t . ó1 i ca

1 R ?

DT IIZOI{.{ Y ALIZ,*I.q-INA

Mod,o d.e enpleo :  Fulver izacidn con so

c lo : :o fó rmica  d-e  d i t i zona a1  O 'a5% ,  expos ic io 'n  
"  

; "

a radn icos  y  pos ter io r  pu lver izac idn  con so luc ido  
" tg

sat 'urada de al izar ina.

DIFENiLCARBAZONA

Modo  de  em¡ Ieo :  ? r¿ l ve r rzac i -dn  con  so

-  .  l '  ,  / -

l u c i on  e tano l í ca  de  d i f en i l ea rbazona  aL  O tL%

M n , , l n  r l o  a m r r l o n .  T r - v n n c ' i n i l n
l A Y v u  r v  ¿ v ! :

pu lve r i  zac idn  con  so luc ión

^ ' r  ^ t 1 a l
cr I \-,/ J- /u t

anonl_c os

za r ina  a l

a vapores  a ¡on i  cos  y  pos te r io r

-  , _
e t a n o l i c a  d . :  d i f e n i l c a r b a z o n a

DITIZCNA Y ACIDO RUBEÁNICO

Modo de empleo :  Pu lver izac idn  con

luc i -dn  c to ro f l r ¡a i ca  de  d . i t i zona  a l  O 'Or%,  expos ic idn  a

vapores  amónicos  y  pos ter io r  pu l ' re r izac ión  con so luc idn

e tanó i i ca  de  ác id .o  rubeán ico  a l  O '5%.

QUINAlIZA_R.INA
J - - - - - -

S O

Modo d.e enpleo: Er¡ losic idn a vapores

y pcster ior  pulver izacida con solución d.e quinal i

O 'Or% en e tano l  de  ?A% .
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amdnicos y

rubeán ico

e tanó l i ca

184

ACIDO RUBE.{i ' í iCO I DIFENITCARBAZONA

Mod.o  d .e  emPleo:  l xPos ic idn  a

pu lver izac idn  con so luc id :  e tand l i ca

a l  O '9#  y  pos te r i -o r  pu ive r i zac idn  con

d ,e  d . i f  en i l ca rbazona  a I  O ' lÉ .

\ ¡ q Y 1 a \ 7 r a QY  u t / v ¡  e v

de dc ido

so luc  ión

A

dos  se  ha  e l eg ido  cono

t i f i ca r  a  l os  ca t rones

mezc la  cons t i t u ida  Por

la  v i s ta  de  l os  resu l taCos  ob ten i

revelad-or mds ad.ecuad.o para id.en

in teg ran tes  Ce I  g rupo  I I I b  n  l a

ác id .o  rubeán ico  v  d i f en i l ca rbazona .
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TABLA XXXI

RE'Vfl,ADORES CORRESPONDTENIES AI GRUPO IIIb

AIIZARINA

CATION COLORAClON

^  / - . - \uo ( r1 l

TT. i  /  TT \¿ \  r  \  r ¿  /

Frn ( I I )

. 7 Á  / r r  \u L t  \ r r . /

CA?ION

^  / + - \uo ( l-_r_ J

/ + + \

r \ t _  t J _ 1 ,

M ¡  T T T \
¡ ¿ f  \ + f  /

1 7 -  1 r r \
L L t  \ - L ¿ . , '

CA?ION

Co ( I I )

r r ;  / T T \
r \ J - \ J _ - L /

tqn l t t ' \

v .n  / r r \
\ + ¿ . /

VTOLEIA

ViOLETA

VIOLEIA

\TJOLETA

ACIDO RUBEANiCO

CÜLORÁClON

PARDO

^ZUT,

ACIDO RiISEANICO Y AIIZh-RINA

COLORACIO]!

FARDO

LZUL

\TTOI-.,ETA

F-U:RPURA
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D]METILGIIOtrIMA

CATION

( 1  a  / f - r  \
v v  \  ¿ r . , ,

1\ l i  I  r r  \
¡ r ¿  \ + - /

Mn /  r r ' \
¡ ¡ t ¡  \ ¿ ! /

v ¡  / r r \
¿ J t L  \  ¿ + . /

CAT]ON

Co ( I I )

N i  ( I I )

Mn ( r I )

zn (rr)

ALUi'IINOi{

CATION

co (rr)

Ni(  i r )

Mn ( I1)

zn (rr)

CINCON

CATION

a  / - r \

u o  ( i - L l

T$ . :  /  r t  \
.r.\ J- \ J-! /

M ¡  l r r )
a ¿ ¡ ¡  \ ¿ * , /

e ¡  / r r \
L J t t  \  r !  /

COLORAClON

PARDO

VIOI,ETA

V]CLETA

VIOLETA

COLORACION

ROJO

ROJO

ROJO

ROJO

COLOF-ACION

VIRDE

VERIE

VERDE

T\ZW

D n e  ^

ROJO

ROJO

IIMETILGLIOXTMA Y IJ'TZARINA

COLORACION
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DIETIIDITIOCARBAMATO DE SODIO

COI,ORACIONCATION

Co (r r )

Ni  ( r r )

Mn ( r r )

Zn ( I r )

!ITIZOI{A

CATION

co ( I I  )
/ T ? \

1 \ l _  ( f r l

Mn (rr )
'Ln (. -Lr J

} ]TIZONA

CATTO}i

Y AIIZAR]NA

\TERDE

VEF-DE

PURPURA

COLORACION

GR]S

GRTS

PARDO

F,OSA

COI-,ORACION

VIOLETA

YIOLEIA

PARDO

FURPURA

COLORACION

co (rr)

Ni  ( r r )

Mn ( I I )

Zn ( I r )

!IFn.iILCARSAZONA

CATION

VIOLEIA

VIOLETA

VIOLETA

VIOLETA

Separación e identificación de cationes inorgánicos por cromatografía en papel. Mª Luisa Martín Carratalá 

Tesis de la Universidad de Alicante. Tesi de la Universitat d'Alacant. 1982



HPOSIfiOT

CATION

Co ( I I )

Ni (rr)

Mn ( I I )

zn (rr)

DITIZONA

CATION

VIRDE

VIOLETA

ñ Á ñ ñ A
tA-ftlJU

I-JCLETA

Y ACIDO RUBEANTCO

COLORACION

VERDE

AZUL

PARDO

PURF'IIRA

COLORACICii

A VAPORES AMONTCOS Y DIFENILCARBAZONA

COLORACION

n ^ l . r - r \
v v \ ! r / ¡

/ - - \
r \1  (  - r  r /

M n  / r r \¡ u r  \ ¿ r . /

7 . n  l r r \
\ - 4 , /

QUTNATiZARINA

CATICN

co ( I I )

r i i  ( rr)

Mn (rr)

zn (rr  )

ACIDO ELIBE¿NiCO

cATIOi{

l a  f T T \v v  \ ¿ r  /

l l :  / - : - . 1 .  \r \ - L  \ i r . /

M n  l - l r )\ * ¿ /

-  / - + \
t r t l

U L L  \  r r , /

AZUL-\'mlCS0

LZUL

P¡-RDO

VIOLEIA

DIF'M{ILCAREAZOiiA

COLORACICN

AMARILLO

AZUL

Vf O],ETA

PURPURA
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r8g

Es tud . i o  de  e luyen tes  . y  d -e te rn iaac ión  de  Rr

En esüe apa: ' taCo se  rea l - i za  e l  es tud io

d-e  los  e luyentes  capaces  d .e  rea l i zar  una separac idn  de  los

ca t i -ones  d .e l  g rupo  I I Ib  in tegrado  p r r  l os  ca t iones  Co( f f  )

n r ; / r - r \  M -  / r r \  r 7  z n l t t ' \
! \ I \ J - ! / '  t  r r t ¡  \ ! ! /  , t  

l r r \ ! r / '

Cono  pun to  d .e  pa r t i da  pa ra  l a  e lecc idn

del  e luyente ac iecuado r  s€ toman aquel los que nos propol r

c i -ona  l a  b ib l i og ra f ía  ,  as í  como o t ro  t i po  de  mezc las  que

Se  cons ide ran  ad .ecuad .as  po r  su  conpos : - c i -dn  y  po la r i dad .

Se  p rueban  como e luyen tes  d íve rsos  a }

coho les  cono  Me tano ]  ,  E tano l  ,  F ropano l  y  Bu tano ]  '  com

probar:.,1c que cr¡and.o nayor es el r: .urero de áionos de carbo

no  de t  a l coho l ,  meno r  es  e l  ascenso  q .ue  se  p roduce .

A tod.os 1os cotxponentes órganicos d.e

los  e luyen tes  ,  se  l es  añade  dc ido  acé t i co  ,  c i anCo  resu l

tad-os s in  n ingr ín in terás .

Se  rea l i za

do  n í t r i co  ,  comprobandose  que

los  ca t i ones  en  e l  o r i gen  Y  en

con  bas tan tes  es te l as .

l a  n isma operac ión  con ác i

en  unos  casos  de ia  a  todos

ot ros ,da  nanchas d i fusas
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E1

recoge  mucho  ne jo r  l as

n ^ ñ / \  á ¡ i á ¡ ¡  \ / 9  ^ r r A  d n
v v u v  q e l s v  

t  J *  Y u "

f - :  ^ * ^ ^  ) ^  ^ ^ fE I O n e S  c r e  e s  L e  g r u p o .

r90

: 1 2 ,ac ido  c l o rh i d r i . co  se  comprueba  eue

m ¡ n n h q e  ¡ ^ F  I  n  ñ r r a  a <  o 1  a e i  r l nu q ¡ ¡ v r : q r  t  y v !  Y * "  v  ! v 5 r u v

l o s  ne jo res  resu l t ados  con  l - os  ca

S i  se  u t i  l i .  za  ace tona  coao  co inpues to

a ,

o rgán i co  base  r  se  v i sua l i za  e i  Zn  ( I i )  s i n  n i ngún  t i po  d .e

d i f i cu l t ad  ,  cosa  que  en  e I  caso  de  usa r  a l gunos  a l , : ohc les

cono  componen tes  o rgán i cos  base ,no  sucede .

Tamb ien  se  conprueba  exp -^ r i nen ta lüe r . t e

e I  hecho  d .e  que  s i  e l  a l coho l  no  es  e l  ún i co  co rnponen te

o rgán ico  ,  s i  no  que  se  encuen t ra  a l  iO% jun to  a  o t ro  coü

pues io  o rgan lco  d "e  ba ja  pc la r i dad .  c rom.a iog rá f i ca  de l  t i - po

de l  d ioxano  ,  e l  Zn  ( I I )  se  puede  - ¡ i sua l i za r  s in  n rng ' -na

d i f i cu l t ad

A cont inuacidn se expone t rna se lecc io 'n

d.e e luyentes r : . t i l izad.os para la  rea l izac ión d.e a lgunas eE

per ienc ias efectuad.as para lograr  1a separac ión d.e los ca

J - - i  n r ' , o q  i  n i e  c r r ' ¡ n J : c s  d c " l  c p r ¡ l r n ñ  T T T h  -
u l v ¡ ¡ 9 Q  ! r ¡ v v b i  ¡ r r v v u  u v r  ó ¿  u t / v  L L L v  a

E[,UYE$TTE

Compos ic idn : 7L'25% Butanol

7 I '2 r% Etano l

lL t2r% Metano l

6 '25% Acid.o c lorhídr ico conc .
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a

a

l t - t l

/  - -  \
i l l -  i \ ] .  ( - j - i . )  apa : : ce  a  + '>  cn  oe r  o r l gen

,  cn  apa recen  e l  Co  ( I i )  y  e l  I 1n  ( I i )  ,  sepa rado  de  e l i os

11 '25  cm d .e l -  o r i gen  apa rece  e I  Z , t  ( I I ) .

ILUYENTE

Compos ic idn : 44t I5/o Dioxano

44 'L5% Etano i

LL '?  % Ac id"o  c lo rn í¿r ico  conc .

E l  N i  ( I i )  apa rece  a  2 'B  cn  de l  o r i gen

n ien t ras  que  e l  y l n ( f f )  apa rece  a  5 ' 5  cm r  Po r  I o  que  no

qued .an  to ta lenen te  separados  .  E l  Co ( I I )  apa rece  a  8  cm

y  e t  Zn ( i I )  a  ! 1 'B  c rn ,

il.,U-YM{TE

e nmn, r  c  i  n - i  l r r % lcetona

Ac ido  n í t r i co  co rc .

Agua

Y/ /

4%

+%

El  N i ( r r )

de de  1  a  4  cm de l  o r igen  ,  € l

ta  es te la  a  2  cm ,  e l  Mn ( I I )

2 ' !  cn  ,  con  lo  que  todos  1es

i -nc lu idos  en  la  es te la .

da  u ra  es te la  que  se  ex t i en

^  / - - \
Co  ( I I )  apa rece  ba jo  de  es

sa le  a  2 '7  cm y  e l  Zn ( lT )  a

cat iones del  grupo quedan
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Compás leí oía : 92 % Etanol 

.-• • 4-Jé Acido Clorhídrico conc. 

4- % Agua 

Todas las manchas correspondientes a 

los cationes del grupo IIID aparecen difusas , excepto la 

del Mn (II) que aparece muy clara , situada a 7 eá del ori. 

gen. 

Composición: 38 % Etanol 

• 38 % Dioxano 

2A % Acido Clorhídrica conc. 

Este alújente resulta adecuado para 

nuestros fines , proporcionando una buena separación entre 

las manchas del cromatografía , obteniendo los siguientes 

B f , para el Ni( II) 0*29 , 0'60 para él Mn (II) , 0'83 

para el Co(II) j 0'98 para el Zn (II). 

BLUYENTE 6 

Comprsición : 70 % Acetona 

• 20$ Acido Clorhídrico Conc. 

10 °/o Agua 
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L9t

Este  e luyente  proporc iona una buena

separacidn de los cat iones d.el  grupo I I I  b ,  d.and.o unos

Rf  I  pa ra  e l  N i  ( I I )  de  0 '12  ,  0 '+6  para  e l  Mn ( I I )  ,0 ]69

para  e i  Co  ( I I )  y  C '9 ,  pa ra  e l  Zn  ( I i ) .

A  1a  v is ta  de  l -os  resu l tados  ob ten i

dos  para  las  mezc las  u t i l i zadas  co¡ to  e lu ¡ .zen tes  ,  se  ha

observado que e l  e luyente  5  y  e I  e luyente  6  conducen a  se

parac iones  buenas en t re  1os  ca t iones  per tenec ien tes  a1

grupo L I  b  ,  s iendo rcás  adecuadas para  nues t ros  f ines  las

separac ion .es  p roporc ionadas  por  e l  e luyenre  6  rpor  1o  que

és te  ha  s i -do  e l  e luyen te  se lecc ionado .

ILLryENT¿ ÚEGIDO

uonpos ]-c r_on % tcetona

Ac id"o  c lo rh íd r i -co  conc .

Agua

Ut i l i zando  es ta  mezc la  ccno  e luyen te

se  han  e fec tuado  d l ve rsos  desa r ro l - I os  d i f e ren tes  con  ob

io rn  r l o  r oa r i  za t  e I  eS tud iO  de  l os  Bo  de  lOs  Ca t i oneS  dev v  u u g !

esfe  grupo

. r ñ

tv 70

1 ^  4

Una vez efectuados

el-  e luyente elegido ,  1os cronatogramas

los

se

desar ro l los  con

han revelado con
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eI  agence  reve l -ador

nan i f ies to  Ia  fo rna

cor respcnd ien tes  a

t"9+

se lecc ionado  ,  p t i d . i end 'o  as í  poner  d 'e

,  tanaño y co lorac idn.  d-e las nanchas

los  ca t i ones  de  es te  g rupo  .

Los  resu l tadcs  co ruespond j -en tes  a l  eg

tud io  d .e  l os  Ro  apa recen  re f l e j ados  en  l a  t ab la  r cG f I ' .

La d.istr ibucidn d-e

grupo I I Ib  sobre e l  cronatogra l la  puede

,/  ^ \
r a  \  ¿Y )  .

I os  ca t i ones  de l

ve rse  en  1a  f i gg

l"'uq
f ¡¡¡r¡orucr á
t r t

( t .ooú
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TAtstA XXXII

VAJC:ES lE LOS Rf CORP.¡'SFCNDI:¡IT:; A l0S IONES :

co(rr )  , l { i ( I r )  ,  Mn(1r)  y  zn(r r )

20% Ae ido c lorhld.r ic o c onc .

l0% Agr¡a

F-IV:. : ,A-IOR: Acido rubeánico y di fer i icar 'cazona

Ni(rr)  ¡ ra(rr) co(rr ) zn l t t )

Va lo res  ned ios

Desv i -ac iones
a c  l - ¡  nd  q  r . ¡ l

o'12

0 r11

0 f l l _

o r11

o f l l

o ' l_1

o '11

o,  11

or11

o,12

0r112

<0,01

0r+4

Cr+¿ i

0 '+ !

A t  l t  ¡ lV T T

a'47
f \ l l t l l
\J I?

f \ ,  I  l t  Jt
V T T

o'  +t

or46

c' +,

0 '441

<0 '01

o '69

0 ,6E

0 '58

ñ t  n ^

o,67

0 '69

0 ,69

o'67
a\ | r7/\

^ . l t 1 1

o r ^ q

0 r 0 1

n l o z

0 '94

o r q 2

o'  9g

o'  9t
n roz

o t  q 2

0 '91

o'95
ñ l o q ,

or  9 ,

o f01
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¡ ^ / : r \v v \ : r /

m n l r t )

1 : .  / - + \

r \ J _ \ _ - L , , ,

FIGURA - 29

CROi{¡-TOGRAMA DM GRUPO rlib

10% Agua

2Q% LcLdo clorhíd.rieo conc.

RIVEA|OR: Acido Rubeánico

Di fen i l carbazona

ii¡#
.::5'

*V

A
#q'

ffi
ffi
ffiw
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I - , ln i tes  d .e  aP l icac idn

Para  l a  rea l i zac idn  d .e  es tud io  C .e  Jcs

- t  .  .  t

l i n i t es  ce  ap i i cac ion  comespono ien tes  a l  g rupo  I I I b  ,  s€

p repa ran  una  se r i e  de  t i r as  c rona tog rá f i cas  en  l as  que  se

depos i - t a  cono  i nues t ra ,  d i f e ren tes  can t i dad .es  de  l a  so l -uc idn

nezc la  de  ca t i ones  de l  B rupo  I I I b  ,  p roced iendo  a  su  desa

mo l lo  con  e l  e luyen te  e leg ido  pa ra  es te  g rupo  y  reve lando

^ ^ F  n n c i a - i  n n - i  ¡ . l a r i  n e r á  n o n e r  d e  m a n i f  i g s t o  i a  r n a n c h a s  e n

e l  c r o r n a t o s r a m a  e . o n  - o l  a q e n t e  r e v e l a d o r .  s e l e c c i o n a d o ,* o -

Como l í n i t e  i n fe r i o r  pa ra  cada  uno  d .e

i os  e l  enen tos  se  cons ide ra  aque l l - a  can i i dad  de  aues t ra  de

pos i tada ,  pa ¡a  l a  cua l -  una  vez  e fec tuado  e l  desa r ro l - l o  y

n o s f e r i  o r  r . e \ ¡ ^ ' l  o ¡ l n  , i l a - i o  d e  V i S U a I i Z a f S e  e l  C a i i ó n  o h r e t oy v u r J v M !  : e v C - d . L L U  f  
( J ü . J c t ' J t t  V ! ¡ L ¿ d - | -  C l t ¡ E  g j .  U d ' J I U L t

de  es tud io  .  Es te  es tud io  se  ha  rea l i zado  pa ra  t odos  y  ca

da  uno  de  l os  ca t íones  i -n teg ran tes  de l  g rupo  I I f b  ,  ob te

n iendo  i os  r esu l t ados  que  apa recen  re f l e ; adcs  en  I a  t ab la

X]{Xf II .

Como 1 ín i te  super io r  se  eons id .e ra

aq' ;e l la cant idad de muestra deposi tada ,  para la cual-  una

vez  e fec tuado e l  cor respond ien te  desamol lo  y  reve lado de l

c romatograna ,  ño  pern i te  d is t ingu i r  con  c1ar idad la  f ron te

ra Ce separación entre d.os manehras consecut ivas .
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Los  resu l tados  ob ten iCos  expe r imen

tanen te  a I  l l e va r  a  cabo  es te  es tud io  ,  apa recen  re f l e

. i ados  en  l a  t ab la  XXXI I I .
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LI}iI,i-ES

CATiOI{

^ ^ / T T \u v \ : ! r /

I \ T . ;  / T ; \
I l ! \ I ! / l

¡¡n I  tT' \

z n l ; r )
a ! ¡ \  ¿ +  /

C.{.TICN

Ni (  i r  )  - l {n( r r  )  -Co (  r i  )

zn(t t )  -  co(rr)

TABLA XXXI.I

DE AFLICACION CORRETPCT{II:NTIS AL GRUPO IIIb

tIl{ITE INFERIOR ( ¡-te )

a t n t

^ I ¡.\'1

l : t ) Q

LIylITi SUPERIOR ( pg )

l_00

i00
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Tn f luenc ia  de  an lones

Para  Ia  rea l i zac idn  de  es te  es tud io

Se d .epos i tan  cono muest ras  nezc las  cor .s t i tu idas  por '  1  ¡ rS

r j .e  la  so luc i in  d .e  ca t iones  de1 Srupo i l ib  (  so luc io -n  de

1O mg/ ni ) a la que se añaden tgo ¡rg ie sada uno de los

an iones  que pud- ie ran  oca-s ionar  in te r fe renc ias  ,  e fec tuan

d.o  d . i f  e ren tes  d .esar ro l los  para  cada uno de  e l los .  De es ta

fOrna Se rea l i zan  desaro l lOs  con an iones  ta les  como :

fos fa to  ,  su l fa to  ,  EDTA ,  oxa l -a to  ,  tan t ra to  ,  c i t ra to  t

perclorato ,  borato Y f luor ' ¡ ro .

Una  vez  e fec tuados  i os  desamo l l os  y

reve laCas  l as  t i r as  c rona tog rá : i cas  I  S?  puede  conprobar

c r ¡ n p r . i  m e n t a l  m e n { : p  ñ r c  I  a  n f e s e n o i a  d e  e s t O S  a n i O n e s  n Og r \ l J g ! l U V t ¡ U q l s v ¡ ¡ u v  
Y * "  

* *  ;

a fec ta  d .e  fo rma  Sens ib le  a  l os  resu l tad .os  ob ten idos  r  eX

n a n J - n  o i  t r ¡ n A  . r 1 ' r A  a f e e f a  i ^ r ' i n e - i n a l n e n J : e  a  l a  n a n C h a  C o r r e S
U - l j  t / \ J  g I  - t r i l l r t  V u e  

q ¡ e v  s s  ! v ^

pond. iente a l  Ni ( I I )  ,  hac iend-o l -a u.as a iargada aunque mante

niend.o su bord.e in fer ior  ,  mientras que su bord"e super ior

l lega a uni rse con 1a mancha cof fespondiente aI  I t in( f f )  t

d .e jando  d .e  p rovoca r  es te  e fec to  a  concen t rac iones  de  EDIA

in fe r i o res  a l  20  /ug  .  Los  resu l taCos  e rpe r imen ta les  ob te

n id .os  apa recen  re f l e jad ,os  en  1a  f i gu ra  ( tO)  .
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ffi

Iü5ítr
@

ffi
@

@E
@

ffig
ffi

@

w

^  / - - \uo ( r .r-  /

l,f¡ I 
.rl 

)
r r ¿ ¡ \ Á ¿ l /

r :  -  / : r  \i \ L ( r r l

FIGLEA -ro

I}ITERFMENCIA PROYOCADA ?OR LA PRESM{CIA DE EDIA

JIJNTO AL GRUPO ]IIb

EL-üYENIE | 7A% Acetona

LO% L5.lja^

20% Lcíd'o c lorhídr ico conc'

RXVELADOR : Acid.o Rubeánico y Difenilcarbazona

t{llESTF.A: 10 Pg GRUPO III b

Solución acuosa deI EDTA

a) 10o Ps , b) 20 Ps

7 , n ( t T \
4 ¡ ¡ \ ¿ 4 l

/ ' l ^ / l i \
v v \ ! ! / t

i r  .  /  . - r  \

r \ r ( I I ,

-#

,¡ü
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Cuan t i t a t i v i dad  de  l as  separac iones

Se real izan una ser ie  de ensayos prg

v ios  pa ra  co rnp robar  cua l -  de  l os  rná tod .os  espec t roscdp icos

resul ta  más a.decuad.o pera l -a  cetern inac idn de los d. j -s t in

tos  j - ones  d -e l  g rupo  I I i  b  l  o t se r r ;andose  que  eS  ap l i cab le

l -a  tácn i ca  de  espec t ro fo tomet r i a  de  abso rc idn  a tdm ica  rXs

que  las  respues tas  ob ten i -das  resu l tan  adecuadas  .

Las  de ie rn i -nac iones  de  l as  conce r : t ra

c iones  d .e  l as  i nues t ras  ,  S t  rea l i zan  a  pa r t i r  de  l os  ex t rac

tos  ob ten id -os  ta l  y  conc  se  ha  i nd i - cado  an te r i o rmen te  ,  l os

cua les  se  l l eva l  p rev ianen te  a  un  vo lumen  de  2 ,  n l  '  con

ob je to  de  tene los  en  un  na rgen  Ce  eoncen t rac idn  i gua l -  a

aque l  pa ra  e l  que  se  p repa ran  l cs  pa t rones  o

Los patrones f rente a los q.ue se \ ran

a reai izar  las ned, i -d ,as se preparan con r :na cOncentrac ión

s i ¡a i i a r  a  l as  que  p resen tan  Ias  nues t ras  ;  rea l i zandose

aCenás ,med iCas  d "e  d .os  t i r os  de  b lancos  '  uno  de  e l }os  cong

{- i t , , ' i ¡ lo  ra^y,  los ext raetos obtenidos a par t i r  de crouato
u  !  u  u r s v  - L /  v r

granas elui{os s in muestras y eI  otro t ipo fornado por

acido ní t r ico d-e una concentracidn igual  a la de los ex

t rac tos  a  med i r
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^  r r 9  f r A r  . ' i : 4  vú

^ ^ h / \  q a r ¡ ' i  o q

201

Oper lnco  de  es ta  i o rma  se  rea i i zan

ocho  d -e te rn i r : . ac i cnes  i . i f e ren ies  ag rupadas  €n

d ,e  se i s  de te rn i : ac iones  csda  una  de  e } l as

los resul - ted.os obtenidos para cad.a

e " l  o m c n t o s  s i  s . r r i  a n d n  I  o s  n r o c e d i - n i e n t o s  e ) . D i ¡ e Sg - L g u g l ¡ ú v P  u r É ¿ runo de los

ios  en  la

NXIV ,,

parte exper inental

xxxv , , xxxlrl
t

f i o t r n ' ¡ ¡  a n  l a S  t a b l a Sr  ¿ ó l é

XXXViT .

La  tab ia  gX l f I I I  r e f l e ja  l os  resu l

:aCoS resumen  d .e  tod .o  e l  g rupo  I I I  b  en  fo r i na  con jun ta  .

De  l os  r esu l t ados  ob ten idos  puede  con

c iu i r se  e l  b recho  d -e  q .ue  i as  SepD* :ac :c : : : s  SOn c  uan t i t a i i

?as  d -en t ro  de  l os  } í i n i t es  i npues tos  Fo ; .  l a  p rec i s ión  de

l -os  n lé tod "os  d .e  d .e te rm inac idn  u t i  i i za i -os  ,
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rASLA - XXXIV

DETERMINACION DE CATION CO (I I)  POR ESPECTROFOTOMETRIA

DE ABSORCION ATOMICA

ESTANDARD

P a t r o n e s  ( P . P , n r .  )  L e c t u r a s

0 r4

0 r8

' AL t v

L r2

2 r0

2 ,4

Ec  .  r ec ta  Y  =  29 t79  x  *  L r27

\ /  =  ? 1u  
e s t a n d a r d  

J ¿

P ,  P . n '  e s t a n d a r d  
=  1 t  0 0

SERIE EC , RECTA

L

2

3

4

5

6

7

I

y=32 t44  x  -  0 ' 24

y=32 ,35  x  -  1108

y=28 t57 .  x  +  2 tB5

y=28 t22  x  -  2 t47

y=30 r54  x  -  1139

y=29 r58  x  -  0162

y=27 r61x -2 t42

y=27 t73  x  +  0 t96

14

25

30

37

61

73

V  p . p . m .
m

33

33

33

26

31

30

26

28

L  , 02

1 r05

i ,  06

L ro l

1 r  06

1 ,  o4

1 ,03

o r98

I  ned ia  =  1103  P .p .m .

s= :0103p .p .m .
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TABLA - XXXV

DETE*DT,ÍINACION DE CATION Ni ( I I )  pOR ESPECTROFOTOITETRIA DE

ABSORCION ATOMICA

ESTANDARD

P a t r o n e s  ( p .  p . r n ,  )

0 r 4

n ow  r v

1 r 0

L 1 2

) ñ
L t V

2 r 4

E c  .  r e c t a  y  =  3 4 r 1 i -  x  0 1 4 8

v  
es tand.ard .  

=  34

I  ñ 1
9 ¡ U ¡ 1 I t  L t w L

esEandarü

SERTE EC . RECTA

1

2

3

t
2

5

6

7

x

y=32 r07  x  +  5 ,94

y=31 r75  x  +  3105

y=22 ,19  x  +  2 t74

y=29 t45  x  +  9 ,04

y=27 t29  x  +  3 ,77

y=34 r73  x  +  4 ,48

y=28 t25  x  +  3 ,94

y=28 r95  x  t t 97

V  p .p .n .
m

38 ,  0  1 ,  00

3610  L r04

24  t 5  0 ,  98

39 ,  5  l ,  03

3310  11 t07

4110  1105

32  t 0  0 ,99

2g ,o  1 ,  03

Lecturas

L2

27

34

40

o /

82

med ia  =  ! r 02  p .p .m .

s  =  +  0 r  03  p .p "m ,
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TABLA - 
]HXI¡I

DETER\INACION DE CATION MN (I I)  POR ESPECTRCFOTOMETRIA DE

ABSOF,CION ATO}'IICA

ESTANDARD

Pa t rones  (P .P .m . )  Lec tu ras

P .P .n '  es tanda rc  
=  o t86

A A
u r !

0 r8

r ru

L r2

? ñ- r ' ¿

2,4

r ¡  ra r . ] - ,e
! v

'  es tandard

SERIE

I

2

3

4

5

6

I

I

= 51 ,90 x  +  2 t39

EC , RECTA

23

44

55

54

107

L27

I

^ 1

y=58 ,07

y=53 ,90

y=53  r  16

y=55  /  03

y=54 ,97

y=54 f36

y=53  r  25

y=53  r  32

x  *  4 1 8 9

x  +  2 ,L8

x  c r53

x  +  3129

x  +  6 ,L6

x  +  3 tL7

x  +  l r11

x  -  1 1 4 8

p .  p  'm .

0  r  86

0 r87

o r86

0 ,87

0 r83

0 ,86

o r88

0 ,88

fn

55

49

45

5L

52

50

48

46

nedia

+
0 r  85  p .p .m .

0  rAZ  p .p .m .
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TABLA - XXX!'TT

DETER¡(INACION DE CATION Zn (I I )  POR ESPECTROFOTOI,IETRIA

DE ABSORCTON ATO¡{ICA

ESTANDARD

Pa t r cnes  (p .p ,m . )  Lec tu ras

0 1 2

0  r 4

0 r 6

0 r 8

l r 0

I ' 2

43

59

98

130

161

r98

Ec ,  r ec ta  y  =  154 /00  x  J .  6170

V  -=190
€Stár -1dáf  d

P 'P 'n '  es tand .a rd .
=  1 1 1 9

RECTAJEJ(¿ I i

I

2

3

4

5

6

7

I

Y=L23  t 2L

y= l5  0  t25

y=130  r  50

y:743 |  2 t

y=158  r  75

y=13  6  t 7  5

y=L52 ,25

y=155  r  50

x  +  13120

x  +  3160

x  +  14110

x  +  11183

x  +  9185

x  +  8 /05

x  +  7185

x  +  8100

YN

L72

L87

166

r.8 4

202

17L

r.9 6

198

y . t / r ¿ r r .

I  ,20

1 ,22

t ,L6

r ,2a

L  t 2 t

L  t t g

L  t 24

L ,22

L ,21  p .  p .m.

0 r02  p .p .m.

media
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o44
L¿

E

+ t  + r  + l

+ ¡  + l  + l

f-

e.l

+ l

c'¡ ñt ce

aa cn c\¡

C { @ O F
\ \

rrt C) O r{
o o o ( f
-l Ft i{ 'i

@ L n t n \

+ l

d O
c\¡ cn

Ln |ft
c\¡ c\¡

cio

f-l

A

()

Fn
F{ '

4
. a

É

"o
H
H
H

,-l

t4

z
F]

E

D

(n

F1
H
H

X
X
X

F]

<i
F

F1

H
0 ( ¡ o r f i t n c o
f ' l \ t

D L n t ñ F { O l
B| C.¡ C\¡ c\¡ c\¡

^
H H H H
H H H H

Z v v
oo ' ¡ {ÉÉ
H U Z E N
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Fues ta  en  so luc : -dn  d "e  l -os  p rec ip i t ados  de i  g rupo  I I I  b

Par t i end ,o  d ,e  4  n l  de  so luc ion  de  ca t i o

nes d.e l  grupo I I Ib  en forma de n i t ra ios y  con u.na concentra

c i c ín  Ce I  I% respee to  d .e l  ca i i on  ,  se  p rocede  a  es tud ia r

l os  b ra tam ien tos  necesa r i os  s l g r : i endc  eL  esqqema  p ropo rc i o -

nad -o  po r  l a  marcha  ana l í t i ca  o rd . i na r ia  con  su l fh íd r i co  con

ob je to  d .e  ob tene r  l os  p rec j -p i t ados  copespond ien tes  a  es te

e¡ r , r l . . ,  , . l o  n : l ' i  
' l  n  ^ r : ^  r i ed i -o  de  c io ru io

ó r  J . v v  - * - * u t : € 5  I  I U  L i  L ¿ u  f e C ' . i l e f  9  U n  I

arndnico aaoniaco con for : rac i -ó 'n  Ce los sr ¡ l furos de los

r .a f  i  n ¡ :eq  e l  nes r ia  nó r  I  a  sc l  i . l c i í n  una  co r r i en te  de  ác ido
U q U l V l r u J  q ¿  y " -

su l f r . í d . r i co .  Una  vez  ob ten i - c i os  I os  p rec i ¡ i t ados  y  l ava

i ,os  conven ien f ,e6en te  ,  Se  p roced .e  a  Ia  rea l - i zac i ' í n  d .e ' l  eS

rud i c  con  ob je to  de  i og la r  su  d i so luc i én  ,  1o  que  se  l l e

va  a  cab ,o  med" ias te  t ra tan ien to  de l -  p reo ip i t ado  con  dos

¡01  Ce  a€ lua  reg ia  ,  Ca l -en tanCc  pa ra  e l i n ina r  su  exceso .  De

es ta  fo rna  y  a l  ha " ¡ . re r  l og rado  d i so l ve r  e l  p rec ip i t ado  ,

l a  so luc ión  ob ten id .a  es tá  en  cond . i c i ones  de  se r  vá i iC 'a  pa

ra  su  u .So  co ¡xo  mues t ra  de  pa r t i da  de  desano i l os  c rona to

g rá f i cos  ,  ya  que  a l  e fec tua r  t an to  l a  r rec ip i t ac idn  como

la  d i so l i t c i ón  de l  p rec ip i t ado  ,  Do  ha  s ido  añad ido  n inguno

Ce los  an iones  capaces  de  p rovoca r  i n te r fe renc i -as  ,  X4  que

es tos  son  conoc idos  po r  e l  es tud io  rea l i za .do  con  a -n te r i o r i

dad -  a  ta l  e fec to "
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A l a  so lue idn  as i  ob ten ida  r  se  l e

ap l i can  d i ve rsos  d .esa r ¡o I I cs  e rona tog rá f i cos  ,  en  l os  que

se  u r i i i zan  cono  e l uyen te . : l  se l eÓc io : i ado  pa ra  es te  g rupo t

as í  cono  tanb ién  una  vez  e fec tuadog  los  desa r ro l l os  ,  l os

c rona tog ramas  Se  rev -e l an  con  e l -  r eve lado r  se lecc ionadO

para  e l  g rupo  I I I b  .

A  l a  v i s t a  d .e  l os  r esu l t ados  p ropo rc i q

naCos  po r  es tos  d .esa l ro l l os  y  ccnparando los  con  l os  c rona

tog ranas  ob ten id -cs  a  pa r t i r  d "e  so luc idn  de  1os  ca t i ones  de l

g rupo  i IT  b  en  fo rma  d -e  n i t ra tos  I  s€  l i ega  a  }a  conc lus ió r

d.e erre son id .ént icos unos a ot ros I  Por  l -o  que tor io  e l  pro

ceso  rea l i  zad .o  pa ra  e fec tua r  l a  p rec ip i i ac idn  Ce  los  ca t i o

nes  d .e  es te  g rupo  ,  aS í  cono  e l  t r a tan ien io  r ea l i zado  con

o 'O je io  d .e  poner los  ea  so luc ión  I  Bo  a fec ta  en  abso lu to  a

Ios  resu l tad -os  ob ten id .os  po r  e l  d .esa r ro l l c  c rona tcg rá f i co

n n e : r r . ' i  n r " n e n i ^  ^ * ¡  ' i  ̂ ^ l ¡
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GRUPO IV  con  Mg  ( I I ) (  ca ( i r ) ,  sr  ( r r ) ,  B& ( r r ) ,  Pts ( i r )  )

¡ná I i s i s  cua l i ta t i vo

Para  I a  r ea l i zac io ' n  de l  aná l i s i s  cua

t i t a t i vo  de  l as  mues t ras  p rob lena  r  s€  s igue  e I  mé todo  deg

c r j - ' bo  con  an te r i o r i -dad  o  ta l  y  como se  expone  en  1a  pa r te

exper imen ta l  de  es te  t raba jo  .

Es tud io  de  reve lado res

E I  es tud io  de  reve l - ado res  co r respon -

d j -en te  a  l os  i ones  de i  g rupo  IV  con  nagnes io  I  s€  rea l i za

obse rvanOo e l  compor iam ien to  de  a lgunos  reac i r vos  p ropues

J : n q  n n r r  I  n  b i l ^ . r  ¡  ^ ^ - ^ f l -  a S í  e C m O  t a n b r é n  e l  d e  O t r O Si r t J D  P \ , l i  . ! a  \ J T U J I \ J l ! ! d ' - L ! q  t  
(

reac t i vos  ,  genera lnen f ,e  o rgán icos  I  Qüe  puedan  Ser  cons id .e

ra , j os  cono  espec ia l es  o  espec í f i cos  pa ra  a l gunos  de  es tos

iones  ,  t en iendo  en  cuen ta  que  es te  es tud io  Se  ha  rea l i za

do  no  so lo  pa ra  e l  i dn  pa ra  e I  que  cons t i t uye  reac t i vo  es

pec ia l  o  espec í ¡ i co  ,  s i no  t anb ién  pa ra  e l  r es to  de  l - os

iones  ob je to  de  es tud io  ,  ya  que  en  a lg r rnos  casos  pueden

dar  lugar  a compuestos co loreados r  Qü€ sean capaces d 'e  po

neg de nani f iesto e l  lugar  de l  cromatograma donde se encuen

t ra  e l  i dn  una  vez  e fecüuado  su  desa r ro l l o  .
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Operando  de  Ia  fo r ' na  que  se  ha  expueg

+ ^  a n  1 r  n r n f g  e x D e f  i m e n b a l  d e  e s t e  t f a ' ¡ a i o  -  . q e  h a  O b s e fY $ r  v  t  u v  ! ¡ s

vaCc  e I  compor tan ien io  de  una  se r ie  de  reac t i ' r os  f ren te

a  l os  i ones  ob je to  de  es tud io  ,  expon ie :do  a  con t i nuac idn

u :a  se lecc idn  de  1os  B i smos  : I  quedando  re f l e j ado  l os  r esu l

tados  ob ten idos  expe r ine r : t a lmen te  en  i a  t ab la  XL

AIIZARINA

r^c l -on

Modo de

e tano l i ca  sa tu rada  < ie

/ .
vaco res  anon t_c  os  .

emp leo  :  Fu i ve r í zac idn  con  so

¡ 1  i  q  o n i  n n  \ ¡  t 1 r ' \ q i , ¡ r , i  n r .  a v n ¡ g i
} / v u  u ! r  I  v !  ! i v \

0UIN-{tIZrLiI}TA
J - - -

:  Pu iver ízae ión  con so

zar ina  a l  A '05% y  pos tei ' : c i cn  e i ano l i ca

r i o r  expos i c i ón

Modo d .e  enp leo

a- l  75% de quinai i

a  r rapores  anén icos

!igIryM4E!4iQU4

Modo  de  enp l  eo

luc idn de d. i fen i lcarbazona sat r r rada

- . t

erpcs ] - c ] . on  a  vaDores  amon icos .

:  Pulyer ízac ic ín con so

en  e tanc l  y  pos te r i o r
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!ItIsg{r

l , ! od .o  de  emp leo :  Pu l ve r j zac idn  con

so i r i c i i n  c lo r ' o fd rm ica  de  d i i i zone  a l  O 'A )% y  pos te r i o r  ex

. .¿pos r -c r -on  a  vapores  a :on i cos  .

DIFINILC.{RBAZIDA

i , i od .o  d .e  enp leo :  Pu lve r i zac ión  con  so

l -uc i i n  e tanó l i ca  d .e  d i - f en i i ca rbaz id .a  a I  L% y  pos te r i o r  ex

pos  1c  i on  a  vapores  a ; r l on i cos  .

i lODIZCI{ - {TO SODIC0

l{od.o C.e enpieo :  PulverLzecidh con so l -u

c i on  acuosa  d ,e  r od - i zona t c  sod . i eo  a l  A ' 2%,  €s tab le  con  e I

t i enpo  ún i caner : i e  s : -  se  nan t i ene  a  ba jas  tempera t i - r ras .

0bse i ' ' ¡ a ¡do  e1  conpor tam i -en to  de  l os

d i fe ren l ;es  reac t i vos  r  S€  e l i ge  como reve lado r  mas  adecua

d.o eI  que se ind. iea a cont inuación :  Pulver ízac idn del  cro

na tog rama con  d i f en i l ca rbazona  y  pos te r i o r  expos i c ión  a

rrapores anónicos a f in  de poner  de nani f iesto e l  I t lg( f f )  y

e l  Ca( I I )  ,  segui -d.os d.e una pulver ízac idn con rod. izonato

séd i co  pa ra  reve la r  a  l os  i ones  S r ( I I )  y  Ba ( I f ) .
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IABLA - fl'

REVILADORES CORXESPONDIn{TESAI, GRUPO IV cON Mg(II)

ALIZARII{A

CAIION COLORACION

¡ ^  / r r \
v a \ ¿ ¿ l r

/ + - \

s r ( l - 1 ,

/ r =  \

¡ a ( J J , , l

Ms (rr )

CATIOI{

¡ ^  / r r  \
v ( 1 \ J f l /

/ = - \
\ F t  I  i  I
v r  \ J r l '

/ - - \
. b a ( l 1 l

/ - - \
| 1 6 \ - ! f , ,

CAT]ON

C a ( I I  )

s * / T t \
v ¿  \ ¿ + / '

P , r / T T \
! e \ 4 j , .

Ms(I I )

VIOLETA

GRIS

GRIS

VIOLETA

COLORACION

OUINAIIZARI}TA

}IFA{ILCARBAZONA

AZLTL

COLORACiON

i l\-rDlr

ROSA
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CAT]ON

C a ( I I  )

s r / r T l
v !  \ ¿ ¿ l '

Ba( I I  )

wtc"l t; )

CATION

RO}IZOi{ATO SODICO

CATIO}í COLORACTON

DTTIZONA

}]FB{TLCAF-BAZIDA

COLORACION

NAF.ANJA

COLORACION

ROSA

ROJO-ANARAI\.TATO

ROJO-ANARANJAi}O
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Es tud . i o  d .e  e luyen tes  y  de te rm inac idn  d .e  R f

Es te  apa r tado  t i ene  po r  ob je to  encon t ra ¡

aque l " l - os  e luyen tes  que  ad -enás  d -e  p^s i ' o i i i t a r  1a  separac i i . n

d -e  1os  i ones  Ca ( t i )  ,  S r ( I I )  ,  Ba ( I r )  y  Ms ( I i )  ,  p ropo rc i o

nen  un  g radO d .e  separac io " l r  d .e  l os  m isnos  en  e l  c romatog ra

rna  su f i c i en temen te  bueno  cono  pa ra  poder  rea lLzaT  con  pos

te r i o r i d .ad .  su r  ex t racc idn  i nd i v idua lnen te '

e i  conpc r tam ien to

nñ7¡  mF .z . r , . i as  r i e  uny u ¡  l u v  ! v  l q v

i q n i : o  , ¡  r n  á e i ' L o

Para  e l l - o  r  s€  ha  p roced ido  a  es tud ia r

de  e lu ¡ ren i :es  cons t i t u idos  genera lnen ie

d i so l ven te  o rgán ico  ,  ü r  agen te  conp tg

Con  es te  f í n  se  . bona  cono  pun to  Ce  pa r

t i d ,a  l a  i n f  o r ¡nac idn  su .m in i  s t rada  en  l a  b , i b l i og ra f  í a ,  as í

Cc ro  o t ras  nezc las  que  se  pueden  cong ide ra r  adeCuadas  po r

su  conpos i c rdn  y  po l - a r i dad  .  Cono  consecuenc ia  de  es tas  ex

pe r ienc ias  Se  conprueba  que  i os  conpone l tes  o rgán icos  nas

aCecua i ,os  pa ra  es te  t i po  de  e luyen tes  son  l os  a l coho les  de

caCena  co r ta  y  den t ro  de  es tos  p r i nc ipa lnen te  e I  me tano l  ,

coúo  agen te  comp le jan te  y  dados  l os  i - ones  que  cons t i t uyen

e l  g rupo  ob je to  de  es tud io  se  e l i gen  p re fe ren temen te  e l

EDTA en  fo rc la  de  sa l -  d i sód i ca  , cono  ác ido  se  u t i l i za  un

ác ido  fue r te  ya  que  es te  favo rece  e l  no  desdob lan ien to  de

las  manchas  en  e I  c rona tog rama y  en t re  l os  ác idos  fue r tes
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nas  f recuen tenen te  u i i l i zad -os  .  se

h íd r i co  y  e l  ác i do  n i ü r i co  ¡

La  obse rvac ion

n idos  con  l os  d i f e ren tes  e l uyen tes

n n ' i  o n a r .  I  o s  c l r F  i i l n t o  c . o n  S u  f O r m ae v  ! v : : u ¡  Y * "

con t i nusc  10n :

u t i l i zan  e l  ac i do  c l - o r

de los  resu l tados  ob te

T\F.\'ti .e ¡{ n q I 
-l 

,
r v r  v u  ,  * - 3 V a  a  = " ;

de aetuar se indican a

ELUYI}ITE

Ccmpos ic ion  :  6Ar t  } l e tano l

tA?ó Soluci-on acuosa de EITA at  Lfr

LA% Ac ido  n í t r i co  conc ,

lesar ro l lados  lcs  c ronatogramas con

^  - + - .  ¡ ' r  . - - ¡ a ¡ r ¡  s e  o h s e r . . , ¡ a  o r . : F  n i l e I e  s e r  l i t i ' l  n e r . a  e l  a n á l _ fC J t / V L ú J  r = l t ú q t  J s  v u a ! i v q  \ i t g  _ v u E u E  ü ú !  u ! f I  p q ! e  g !  (

s i s  cua1 i ta t i vo  r  . ya  q .ue  es  pos ib le  l a  i , Len t i f i cac ion  d -e

ios  i ones  que  apa recen  d i s i - r i bu idos  en  e l  c romatog rama a

par t : - r  de I  ex t re rno  i r i e r ro r  de l  m isno  en  e i  s i gu ien te  o r

den  :  Ba ( I I )  ,  S r ( I I )  ,  Ca ( I I )  y  Mg ( I I )  .

*wgu!g__?_
^ ^ ^ /  -

UO¡ tpOS lC ion  .  óQí .o  ¿ tano l -

iC% Solucidn acuosa de EDTA al  L%

La% Acíd.o nl t r ico conc.

Se obser ;an  resu l tados  aná loEcs  a  los

obten idos  con e l  e luyente  an ter io r  de  u t í l idad  desde e I

punto d.e v ista d.e1 arál is is cual- iüat ivo y conservandose

e1 misno ord.en d.e apar ic ida.
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trT,ITYtrI\TI i ] tr  7
! ! v !  )

f l n m r r n c i  n ' i  n r ,  n a *  M a l - g n n 1
v v L ¡ } / v  .  (  

" ' ' "  
r ¡ v  u q : r v ¡

18É Soluc i -oh acuosa ce El lA a l  L%

12% Ac i -do  n i t r i co  cc .nc ,

En  es te  caso  ,  S€  sLgue  ccnse ryando  e l

o rden  d .e  d i s t r i buc ion  d -e  l os  i ones  en  e i -  c rona tog rana  ,  s i

b i ea  p resen ta  l a  pa r t i cu l a r i dad  de  t r=  l - os  i ones  Ba (1 , ¡  t

S r ( I i )  qued .an  t o i a i n : - . t e  sepa raCcs  r ' : : : : endose  ún i canen te

las  manchas  co r r cspon .d i en tes  a  1os  i o ¡ : es  Ca ( I I )  y  MS( I I )

ELUYEN,IE 1

4 ^ ^ t  - -

uonpcs  1c  aon  z  ' / ó f t  y i e tano l -

L2% Lgua

10% Ac rdo  c l o rh íd r : co  conc .

Es te  e luyen te  ,  au rque  d .e  conpos ic j -on

a lgo  d i f e ren te  a  1os  an te r i o res  ,  s i gue  conduc iendo  a  re

su l taoos  s in i - l a res  desde  e1  pun to  Ce  v i s ta  c ie l  aná l i s i s

cual - i - ta t ivo .

ruUYEI{TE

Compos ic idn  :  7 t% Metano l

L7% Soluci-dn acuosa d.e EDTA ai 1%

]IA7 A.cíd-o c lorhídr ico corrc.
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l a  r nezc la  u f  i l i : ada  en  es te  caso  ,

d ,e j a  a  l os  i ones  Ba ( I I )  y  S r  ( I I )  su f i c i en iemen te  sepa ra

d .os  ,  pe ro  l os  i ones  Oa ( I I )  y  i qS ( I I i  quedan  un  poco  so la

pados .

-
.ÜLU I.IIVIIl b

Cor ipos i c ión  z  7A f r  l i e tano l

14# SoLucion acuosa de EDTA aI  L% , - \  - .

16 Í  Ac ido  C lo rh íd r i co  conc .

l s t e  e l uyen te  co r : duce  a  unos  resu l t a

d-os b ' . rencs ,  . ;& c-ue a iennas de perr : l i t i r  una per iecta iden

t i f i cac id r :  cua l i t a t i - va  ,  d .e ja  1os  i ones  1o  su f i c i en tenen te

cFne r .ad  os  eo r ro  Da ra  COde f  Se r  eX t ra i - dOS pOSte r iO imen te  en

fo r ' r . a  a i s iada .

A  t a  v i s t a  de  l os  r esu l t ados  expues tos

np r -á  ' l ¡ . c  meze las  an te r i o rnen te  u t i l i zadas  ccno  e luyen tes
¡ ¡ s r $

s e  h a  e l  e g i  d O  ^ ^ r ^  a ' ' l  r r r z o n f g  m a s  a d e C U a d O  p a f a  n U e S t f O S
\ l g  l i a  g ¿ U ó l u v  v v L v

l i nes  e I  c i tad .o  a  cont inuac ión  :

ÜIIYENTE Ef,EGIDO

Cornpcsic io 'n z 70% Metanol

14% Solucidn acuosa d"e EDTA* al L?Á

L6% Acid,o elorhld.r ico conc,
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Con es te  e luyen te  se  e fec tuan  C iv -e r

sos  d "esaryo l los  d . i fe ren tes .con  ob je to  de  rea l i za r  e l  es

t r . rd io  de  los  P . { .  cOr respond ien tes  a  los  ca t iones  in tegrag
I

tes  d .e  es te  g rupo .  LOs resu l taCos ob ten idos  aparecen re

f le iados  en  Ia  tab la  n I  .

la  d . is i r ibr :c idn

cono  la  fo rna  y

En la f i -gura (  l t )  se pued.e ob'servar

d.e las manchas en el  cronatograma ,  asf

tanaño de  1as  n ismas.
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V.{T,OR¡S DE LOS

sr(r i )  ,  3a(rr)

[A3tA X5I

COLT.ESTCNDIENTES

l lE ( I i ) .

A tOS Ic l lES Ca( I I )a
l.

Y

EIi'JYni'tE : 7C,4 Metai.ol

L4'fi Solr:cion acr:osa de EITA aL ll

L6fr  {c i ,Lo Cl-orhídr ico cor,c.

RIVE-IAICR : D i fen i l ^ :a ¡bazona

Rcd i ¡cna io  sod ico

P ¡ / r t \ sdI I )  ea( I I ) Mq( I I )

ñ I ''l 
:'l

of l_c

0r l -0

c, ic

a ,  l ' l  n

o ' l_0

0 ,10

0 '10

0r10

0 ,10

Va lc res  ned ios  0 '10O

Desv iac iones

es tand.ard .  <o t01 <or01 <o'01

n r 2 q

0r  2 ,

0 ,25

o, 2,

0 '26

c,26

u '¿o

a, 2,

ot  26

a'  256

<0'01

c,47

c'+7

0 '+8

¡, | _,: '--

c,47

or  47

o '4E

o,47

0 ,48

a, +7'

c '74

n l t q

n l t q

n l t =

v '  / ?

a r r ^

o'75

a'75

or  7-o

a'76

o'7r4

',li¡i.t i ;ui,üt.:
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Me( I I  )

¡  / r r \
t , E 1 t 1 7

/ r r \
D r (  r i  I

FIGURA -r1

C,q-OMATOGRAMA DE'I GRUPO IV CON I'IAGNESIO

ELUYENTE '. 7O'# Metanol

16# Ac i¿o c lo rh ld ' r i co  coñc '

14% Solucioc acuosa d,e EDIA at L%

REVELADOR : Difenilcarbazona

Rod. izonato sddico
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Lí ¡n i tes  de  ap l i cac idn

Con ob je to  d .e  rea l i za r  e l  es tud io  de

los l ími tes d.e apl i -cac ión correspondientes a l  grupo IV

ccn Mg(I I )  ,  s€ han preparado u¡ .a ser ie  de cror iaüogramas

en  l cs  que  se  han  depos i tado  cono  mues t ras  d i f e ren tes  cen

t i dades  de  una  so luc i< ín  nezc la  de  ca t i ones  Ce l  g rupo  IV

con I ¡ lg( I I )  ,  proeed. iendo a su d-esamol lo  con eI  e l -uyente

se lecc ionado  pa ra  es te  g rupo  y  u t i l i zando  con  pos te r i o r i

r j ad .  na ra  no re r  de  nan i f i es to  l as  manc i .as  en  e l  g ¡g ¡ ¡g fnc r r r
s r u  J  I / á 3  +

aa  ,  e  I  agen ie  de  reve lac io  e leg iCo  pa :a  es ' t e  g rupo  ob je to

de  es tud i c .

Cons ide rando  cono  l í n i t e  i n fe r i o r  pa ra

cada  uno  de  l os  e le ¡aen tos  de l  g rupo  ,  aque l l a  can t i dad  de

r ¡ ' : - q t r . e  r i c n n q i  J . , q r t , q  n a r r  
' l  

a  c r ; a l  -  r ' ¡ r a  v e z  e f e c t u a d o  e l  e o nl a v i  v : s  u v ! / v v

ven ien te  desamo l l o  y  pos te r i o r  r eve l - ado  ,  e l  ca t i on  ob je

to  de  es tud io  de ja  de  v i sua l - i za rse  .  Es te  es tud io  se  ha

rea l i zado  pa ra  t cdos  y  cada  uno  de  l os  ca t i ones  i n teg ran tes

de1  g rupo  IV  con  Mg( I I )  ,  ob ten iendo  l -os  resu l tados  que

e r ' ! a y r e n e n  n e f l  e i a d o s  e n  I  s  t a b l a  K l i I

Cono l ím i te  suner io r  se  cons id .e ra  la

cant idad de muestra deposi tada ,  para la cual  una vez efec

tuado el  corcespondiente desarrol lo y revelado de1 crornato

grana r  Do permite dist inguir  con clar idad la f rontera de

separaci .dn enüre 1as nanchas consecut ivas .  Los resul tados

obtenidos son los que aparecen en la tabla XII I  .
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TABLA KI,II

LIMITES 'E AFLICACION CORRESPCT{DIENT¡S AI GRLIFO IV

'  
n n \ T  M a  / T T \
v v l r  r l ó  \ 4 ¡ l / .

CATION LIMITE I i ' {F=ICR ( tS)

t v t o f t i )

c n l t T )
v s \ ¿ + /

/  - ¡  \
\ ñ i  I  r  I
u r  \  r ¿  / t

/ - - \
TA(  I I  , ,

C.i.TiC}T

ca( I I )  -  Me(I r )

ca( I I )  -  sr ( r r )

sr ( r r )  -  Ba(r r )

n  l 2 q

¿

L+

n  l 2 q

LII4ITE SU?S.IO.R- ( ¡re)

100

160

) v v
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I n f l uenc ia  de  an iones

Fa ra  l a  r ea ] i zac ida  de  es te  es tud . i o

q a  n r a n a r ^ e n  r r i l a  S e f  i g  d e  f i  r a s  c n  I  a s  n r r a  q ó  r l o r r n c i  + a nu v  
¡ / : v ¡ / q ! q ¡ ¿  

( 4 ¿ u  u v a ¿ v  u v  v ! ¿ q !  e l r  ¡ r r  { U J  - g  g g ! / V A ! U (

como  mues t ra  una  mezc la  cons t i t u i da  po i ' 1 ¡ r1  de  l a  so lu

c idn  d .e  ca t i ones  de l  g rupo  IV  con  i l g ( I l )  (  so luc idn  d ,e  10

me /m1  )  a  I  a  oue  se  eñe r i en  en  d . i f  e : en tes  t i  r eq  ' l  OO , , os t f /  s +  Y * "  u ¿ l s a  v r : l v u  u r ! . ¿ J  r  l v v  / r u É

de cada uno de  los  an iones  que se  cons idera  pud ieran  cons

t i tu i - r  in te r fe renc ia  para  e l  g rupo IV  con Mg( I I )  De es ta

fo rna  ss  e f  ec tuan  e luc  iones  con  an ion-as  ta les  como:  oxa t  a

a o  t a r . t r a l : n  o i  i - r . a t n  f n q f r l - n  r r a F ^ l  n r q * - n  
' ! r n ¡ ;

v v  t  u q l  U ! 3 t - . v  t  - - u ! * u v  ,  r v v r ú r v  ,  ¡ / v t v r v ! u e v  9  - - r d . t O  y

f luoruro

Una  : ¡?z  e fec tua : .os  l os  co r respond ien

tes  c iesamo l l - cs  y  pcs re r i o res  r : r ¡e lados  Ce  1os  c romato

g ranas  r  se  o l . ) se r ! ' a  ,  t en ien< io  en  cuen ta  l os  resu l tados

expe i ' i ¡ r en ta les  ob ten idos  r  eu€  l a  p resenc ia  de  e -c tos  an io

nes  no  a fec ta  en  fo rma  sens ib le  a  1os  desa ro l l os  de l  g rg

n. l  TI r  ^^h t - ( I I )  ,  ya c iue los cat iones nantenian sus R. .¿  e  v v r r  ¿ ¡ ó \ ! r ¿ ,  ,  J r a  9 u q  ! v o  u 3 v r v s g o  l l t q l t L , U ! r j - c . ! I  D L l i

de la nj-sma forna que no variaba l-a forna , tanaño ni

la  co lorac ión d.e las manchas obüenid.as b
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i uan t i ta t i v idad de  las  separac iones

Se real iza un estudio orel in inar con

ob je to  d .e  ap l i car  la  técn ica  espec t roscdp i " .  * " "  adecua

da para cada uno de los cat iones que integran el  grupo IV

con t lg ( i I )  , ,  observandose que era  a¡ I i cab le  la  tdcn ica  es

pec t ro fo tomét r ica  d .e  absorc idn  a tdn ica  para  rea l i zar  las

d .e te rn inac iones  ae  Mg( I I )  y  Ca( I I ) ,  n ien t ras  que para  e l

Sr ( I I )  y  Ba( I I )  se  comprueba que para  e I  marger .  de  las  cog

cen t rac iones  a  las  que  se  t raba ja  ,  dan  respLes ias  nas  a f

tas  las  de tern inac i -ones  rea l i zad .as  u t i l i zando 1a  tdcn ica

fo toná t r i ca  de  l Iana  .

T o C a s  l a s  d e t e r n í n a c i o n e s  d e  l o s  c a t i o

r ' r É s  o h ' i a i . o  d e  e s t r r r l i o  s e  r e a f  i z , a n  a  n a r t i r  d e  l o s  e x t r a c! ¡ u u  v v ú v v v

tos obter-¿ id,os a l  poner  en so l -uc idn una d,eter¡c inada porc idn

del  cromatograna ,  oB Ia q.ue se encuentra u¡ ,a  so la isancha

co r respond ien fe  a  uno  de  l os  ca t i ones  i n teg ran tes  de l  g ru

po  IY  con  Mg( I r )  .

Las  de te rn inac iones  se  11evan  a  cabo

u t i l i zando  l as  técn i cas  an te r i o rmen te  expues tas  .  A1  m ismo

t iempo se real izan ur ta  ser j -e  de curva$ de ca l ibrado cons

tru idas con patrones de concentrac iones s in i lares a las de

la rnuestra.
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En

ios  caü iones  es tud iaCos

n inac iones  d i fe re ¡ : tes . ,

n inac iones  cada una de

to ta l  de  ocho  ser ies

¿ ¿ /

t odcs  l os  casos  y  pa ra  cada  uno  de

se  rea l i zan  cua ren ta  y  ocho  de te r

ag rupadas  en  se r ies  de  se i s  de te r

o l  1  q e  r ^  r . r n  i  , r  ñ r r o  < a  n l ^ t i  a n a  1 r n
v ¿ l q v  t  v v  Y 4 "

En las tabias EII I  ,  XLIV ,  &V

y l t r ,V l  quedan re f le jados  los  resu l tados  ob ten idos  s igu ien

do los  p roceCimientos  expuestos  en  la  par te  exper imenta l  de

p q f  n  l . r . a h e  i o  ñ o ñ D  ¡ o Á c  ' ' I 1 O  d e  i O S  C a f  i O n e S  i  n t e s r a n t e Sv U ! U  U ! 3 L ' s U v  t

üe I  g rupo  .

En la  tab la nVi I  se da un resr , laen

Ce  los  res r , r i j , ados  ob ten idos  pa ra  e i  g r rpo  I r /  con  l {g ( I I )

a : r r : : n A r i  c q  e n  € ¡ r ' i ¡ ¡  n  n n  - : : : n i ¿ .

De l os  resu l t ados  ob ten idos  ,  puede  con

c lu i r se  e1  hecho  de  que  l a -s  separac io res  son  cuan t i t a t i vas

den t ro  d -e  1os  l ím i t es  impues tos  po r  l a  p rec i s i ón  de  l os

né tod -os  u t i l - i zados  pa ra  l a  rea l i zac i c ' n  de  1as  de te rn inac io

oes  ,

^ ' ; -  - ,
.,, 

t,qFll u 
" 

C/. ,

,l-SY "A

{F nruir. L \
\ *  : r i

Y!-qli:"l"'
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TABLA . XLIII

DETER¡IIINACION DE CATION ¡4g 1rr) POR ESPECTROFOTOMETRIA

DE ABSORCION ATOMICA

ESTANDARD

pa t rones  (p .  p .m .  )

0 r08

0  t 2o

or4o

or6o

0  r  80

l - r 00

Ec  .  r ec ta  Y  =  289100  x  +  40140

V  -=2LB- estano.ar(1

P .P 'm '  es tanda rd .  
=  0 t61

SEB.IE EC. RECTA

I

.¡
I

3

4

5

6

7

8

Lecturas

60

97

156

2t6

272

328

V  p . p ' m .
m

y=295 t75  x *39 ,95  220  0161

V- -284 ,25  x  +  35185  2A7  0 ' 60

y=267  r75  x  +  37185  L99  0160

y=273 ,75x+  39 '95  2a9  0 t62

y=266  r75  x  +  37  t 75  199  0 ,60

y=262 r00  x  *  35160  202  0 t64

y=273 r00  x  +  38110  2L4  0 t64

y=276 ,4Lx t  31191  -205  
0163

l -
I  m e d i a  =  0  1 6 2  p . p . m .
I
I  s  =  *  0102  p .p .n .
I

*NOTA - En este caso 10s extractos se han l levado a un

volumen de 50 nl en lugar de 25 ml.
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TABLA - XLIV

DETER}{TNACION DE CATION Ca (I I )  POR ESPECTROFOTOTIETRIA

DE ABSORCION ATOIIICA

ESTANDARD

Pa t rones  (p "p .m . )  Lec tu ras

E 1 ñ  r o n  l - :

'  es tandard

P ' P ' ! a '  e s t a n d . a r d

0 '4

0 r8

1 r0

L t /

2ro

2 ,4

Y =27  t94  x  *  4 t52

=30

=  0 r9 i

RECTA

16

27

32

38

60

¡ ¿

SERIE

l_

2

3

A

5

6

7

I

EC

y=28 ,64

y=28  r06

y=29  t 7  6

y=30 r88

y=30  r  88

y=28  t 22

y=28  t 22

y=31  r  41

x  +  6 ,27

x  +  6 ,67

x  +  6115

x  +  4198

x  +  4198

x  +  2148

x  +  2 ,48

x  +  4 ,43

m

34

32

33

32

34

28

28

J f

p .P .m '

a  t 91

0 r90

0 r90

0 r88

0 r94

0 ,  90

0 r90

o f96

nedia

¡ ) - +
0,92  p .p .m.

0 r  03  p .p .m.
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DETER.NI]NACION DE

EI'fSION DE LLAMA

Patrones

A Av r =

0 r8

1 r0

L r2

2 ro

2 r4

TABLA - XLV

CATION ST (I I )  POR, FOTOMETRTA DE

ESTANDARD

(p ,p .m .  ) Lecturas

64

93

107

t25

L79

208

x  +  35124Ec . rec ta  y=7L ,94

V  -=98estranoaro,

P 'P ' n '  es tanda rd .  
=  a tBT

¡É í -L11

1

2

3

,
t

5

6

7

I

y :78  t 72

y=7 4 t62

y=72  , 7  0

y=7  3  , 57

Y=72  r77

l¡=71 , 81

y=7L t49

1l=70 r  83

x  +  36138

x  *  37130

x  f  39 t52

x  +  35 r36

x  +  36155

x  *  37 ,0L

x  +  36 ,53

x  *  37 ,3L

EC , RECTA Vm

105

104

104

98

98

97

99

100  
-

media

p .  p  .  IT l .

0 r88

0 r89

0 rB9

0 r85

0  r  84

0 r84

0  t87

0 ,89

+
0 t87  p .p .m .

0 r  02  p .p .m .
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TABLA - XLVI

DETERMINACION DE CATION Ba (I I )  POR FOTOI4ETRIA DE

EI{ISION DE LLA.['IA

ESTANDARD

Pa t rones  (P .P .m . )  Lec tu ras

0 r4

0 r8

1 r0

r ,2

2 r0

2 ,4

Ec . rec taY=

\ ¡  =  R l
"  es tandard

P 'P 'm 'es tanda rd

76 ,87 x  +  5 t64

=  0 1 9 8

35

66

83

98

155

189

SERIE

1

2

3

t+

5

6

7

I

EC , RECTA

y=80  r  07

y=7  6  , 87

y=7  6  , 05

y=7L t36

Y=64  t 47

y=68  t32

y=58 r56

Y=54  t  4 !

x  +  7 t72

x  +  5104

x  +  4 ,6L

x  +  6183

x  +  8190

x  +  5 rL8

x  +  7164

x  +  8103

v-
I t l

83

8L

74

t )

70

73

64

58

p ,p ,m .

o ,  94

0 ,99

0 r90

0 ,  96

0 rg5

0 ,99

0 ,96

0  t 92

medÍa 0,95  p .p .m.

0 ,03  p .p .m.
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21,

Crcna tog ra f {a  d .e  l a  so luc i - ón  de l  g l r po  IV  con  Mg  ( I I )

ob ten id .a  s igu iend .o  l -a  na rcha  ana l í t i ca  con  su l fh íd r i co

De  l os  resu l t aCos  ob ten idos  po r  e1

es tud io  rea l i zado  con  an te r i -o r i dad  re fe ren t - '  a  I a  i - n f l ueg

c ia  que  puede  o  no  e j e r ce r  l a  p rese l c i a  de  de te rn i nados

an iones  en  e I  p roceso  c romatog rá f i co  en  l o  re la t i vo  a  1a

separac idn  de  l os  e lemen tos  i n teg ran tes  de l  g rupo  IV  j un

to  con  nagnes io  ,  puede  deduc i r se  q .ue  l cs  reac t i vos  añad i

dos  a  l a  so luc ion  p rob lema a  1o  l a rEo  i . e l  p roceso  de  sepa

rac idn  ,  s i gu iend .o  l a  marcha  ana l í t j - ca  c rd ina r ia  de  ca t i o

nes  f r ecuen tes  con  ác id "o  su l f h íd r i co  ,  t o  a fec tan  a  l os  r e

su i :adcs  ob te : i j - dos  po r  e l  desa r ro l - i o  c rcaa tcg rá f  i co  ,  Po t

I  n  ^ r l é  pn  es tg  caso  cCnc re to  no  es  : r ec i so  e I  l l e va r  a  CaY * "

bo l -a  separac ión  de l  g r l ipo  es tud iado ccr ,o  ia l  ,  Xa  que es

fac t ib le  u t i l i za r  co¡no  so luc ión  de  par t i -da  para ,  ap l i car  e l
l

d.esar ro l lo  c romatográ f ico  ,  Ia  so luc idn  procedente  d .e l  g r l l

po  an ter io r ,

Ut i - l izand.o esta solución coslo BuesEra

d.e part ida o y efectuand-o el  proceso cronatográf ico corL F'

ayuda de1 eluyente y el  revelador aster i -ornente seleccio

nados r  por  e l  es tud io  p rev io  rea l i zado para  es te  g rupo t

se  ob t ienen c ronatogranas  to ta lmente  iCónt icos  a  los  og

ten idos  cuand.o  se  u t i l i za  como nues t ra  d .e  par t ida ,so luc- ión
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d.e los cat iones integrantes de este grupo ,  preparada

en fo rma de n i t ra tos  ,  lo  que conf i :na  La  no  in f luenc ia

d.e los aniones que aconpañan a la nuest-ra objeto de d9

sa¡ ro l lo  c ronatográ f ico  o
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PROBLEIVIAS G$EP.ATES

Con  ob je to  de  pone r  de  nan i f i es to

la  ra l i dez  de l  mé tod .o  p ropues to  ,  as í  cono  l a  u t i l i za

c idn  de  ca ra  a  l a  i den t i f i cac io 'n  de  ca t i ones  en  p rob le

nas  de  t i - po  conpLe jo  r  €s  dec i r  aque l l os  en  1os  que  se

n l  s n # a s  I  q  e , v i  q J - a ¡ n  i  ¡  n n n  - i 1 ¡ 1 f  g  d g  C a t i O n e S  n e r t e n e c i  3 ¡ ¡4 r v q  q u  v q J r v ¡ ¡ v "  - t a u !  v 9 r ¿ 9 v ! i

tes a var ios de los grupos integrantes de la rnarcha ana

l í t i ca  con su l fh íd . r i co  .  s€  proced.e  a  ap l i car  es te  a l

es tud io  i .e  una ser ie  c ie  p rcb ienas  de  t ipo  genera i .

Fara  e l - lo  se  preparan var ios  p rob le

nas  ,  t res  concre tanen te  ,  a  los  que  se  les  e t ique ta  cono

n r . n h l  s ; i ¡  A  R  r r  l l  r ¡ a q ' 1  o ^  i i  ' ¡ r m ¡ - f  o' - l

Los cat iones inreErantes de cada l : .no

Ce  los  p rob ienas  p ropues ros  ,  quedan  re f l e ja r i os  en  l a  t a

b la t r lVI f I

Para  la  rea l i zac io 'n  de  es te  es tud io

se  e fec tua  la  separac ión  en  grupos ,  s igu iendo e I  esquena

propuesto por la marcha anal í t i -ca ordinar ia con sutfhí

d r ico  ,  segun se  espec i f i ca  en  Ia  par te  exper inaenta l  - -
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d.e  es te  t raba jo  ,  aP l ica :dose le

i ino d.e los Problenas Pro¡:uestos

prec ip iüados  cor respond ien tes  a

se  ponen en  so luc ión  ta l  Y  cono

tar lo correspondiente a cada uno

este  i ra tamiento  a  cada

.  Una vez  ob ten idos  los

cada uno de los grupos '

se  descr ibe  en  e l  apar

de los grupos .

Pos ter io rnente  se  rea l i -zan  los  desa

r ro l los  c romatográ f icos  cogespond ie l tes  a  todos  1os  grg

pos  d .e  los  que se  han pues to  en  so luc ión  sus  prec ip i tados .

Los cromatogramas obtenidos y conve

nientemente revelad.os pued.en observa:se en las f igu-eas

(12)  , (  1 i l  y  ( ,4 )  comespond ien tes  a  cada L lno  de  los  t res

prob lenas  genera les  p ropues tos  A  ,  B  y  C  respec t i vamente '

L o s  r e s u l t a d o s  e x p e r i n a e n t a l e s  o b t e n i

A  n o  n n i  r r n ' i  r i  o ¡ 1  e n  s u  t o t a l i d - a d  c o n  e l  c o n t e n i d o  e n  c a - -
( l ( J D  r  V V ¿ ¡ j v ! u v ! :

t i ones  d .e  cad .a  uno  de  l os  p rob lenas  p ropoes tos t  ponen

de  man i f i es to  l a  e f i - cac j -a  d .e1  ne todo  p ropues to  en  es te

t raba jod .eca raaSuap } i cac ionap rob lenasde t i po

co rnp le j o .
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TABLA XL I ¡ ] : I I

CATIONES INTEGRI]¡IES

}IAS GI,T{ERAIES PROPUESTOS .

PROBLEi{A A:  Hg( I )

A c r  f T )\ . /

Fe  ( I I I )

C r  ( I I I )

Ni ( r r )
^  / - - \
u !  \ ! r . /

DE LOS PROtsLE

FROBLEMA B :

FROBLEMA C :

tTcr f TT )- - o  \  - -  /

cá  rTT )\ - * /

p 1 a  / T T \
!  v  \ ! ! . /

1 7 ^  / T T \
¿ J L r  \ ! ! . /

M n  f T T )\  - _  /

e h  / r r r \
u u  \ f ! ¿ / l

Sn ( I I )

a ' l  l r r r )

/ + -  \

u o  ( f U

11n l - r . r \\  ¡ *  /

Q n  / T T \v r  \ ! ¿ . /
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cl,

._.

-!t

c

t is( I )

r ¡ - l  r )
! ¡ ó \  ¿ /

CROMA1OGRAYIAS

Grupo f

Fe  ( I I i )

r(rrr)

FIG{IRA - 72

DE T,OS GRÜPCS

Grupo IIIa

PROBIEIVÍA A

rr. :  /  TT \
r r - L \ I t l

I  ,  I I Ia

Grupo

,I f lb y IV

IIIb Grupo

d

g . - / T T \
v ¡  \  ! ¿ / /

lV yMg
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a

.W

IJ

Hs( I ] )

cd(1r  )

ex / r r \
¡  v \ r ! / t

FIGURA -"

CROMAIOGRAKA.S DE LOS

GruPo IIa

zn(r I  )

un l rT ' )

PROBLEMA

GRUPOS IIa y IIIb

Grupo IIIb
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a

W

&

).
IJ

sn / r t )

sb ( rrr)

CROI{ATGGRAMAS

Grupo IIb

a1(r1r)

ETrr.IrR A -4lL

DE LOS GRUPOS

Grupo lffa

o( r r , l

PROBINMA C

I I b  ,  I f I a  ,

Grupo IIIb

I I I b  y  IV

Grupo IV

/ r r \

s - / t t \
v r  \ ¿ : / f

yMe(Ir)
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RESUiVIEIí Y CONCLUSICNXS

En e l  p resente  üraba jo  se  ha  Puesto

a punto un métod.o d.e separacidn cronatográf ica y pog

ter io r  id .en t i f i cac ión  d .e  los  ca t iones  f recuentes  de

ead.a grupo la narcha anal í t ica con sul fh idr ico'

En cad.a grupo se ira seleccionado primg

ramente e1 eluyente y revelad.ores adecuados ,  determinag

d.ose luego los  va lo res  de l  R,  .  Se  han es tud iado los

I ín i tes de apl icación y las interferenci-as provocad'as

por  an iones  .Se ha  es tud iado 1a  cuant i ta t i v idad de  las

separaciones determinando los e&ementos mediante fotg

net r la  de  l lama ,  absor rc ión  a tómica  o  f luorescenc ia  de

rayos  -X  .  Se  ha  es tud . iad .o  la  so lu ' : i l i zac ión  de  los  p rs

c ip i tad .os  cor respond ien tes  a  cada uno de  los  g rupos  y

f ina lnente  ,para  cont ras tar  1a  va l idez  d ,e l -  método pre

puesto  ' , se  ha  ap l i cad .o  a  d . i fe ren tes  prob lenas  genera les .

A par t i r  d "e  1os  resu l tados  ob ten idos  s i

o - r i i o n d o  c s ' f +  a q ^ 1 r c m l  s e  h a n  o b t e n i d o  i a - c  s i g u i e n t e S
F \ L , ¡ . I E l i l i V  s J  v v  v r v  u v q e  t  

- "

"o r . " l -us iones :

1-  Pa ra  e l  g rupo  I  e I  e luye r : ' t e  se iecc ionado  es  :  7S%

Metanot  20% Soluc ión acuosa d"e EDTA al  L% 2% ácido

n l t r i co  con6 ,  ,  u t i l i zand .ose  con  reve lado res  Rod izona to

sód ico  y  D i t i zona  .

Ot 4J4 y

mente ,

d e  O f  l

vanente

Los va lo res  d-e  R,  ob ten idos  son de  Ot22t

Ot?2O para  Ae( I )  '  Pb( I I )  y  Ee( I )  respec t i va  -

Los l lmi tes d.e apl icacíón infer iores sol t

,  4  y  O '1  ¡ rg  para  Ag( I )  ,  Pb( I I )  y  HS( I )  respec t i

y los super iores d.e f2O ¡rg para Ia separación
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He( I )  -  Pb( I I )  y  de  150  /ug  para  }a  de  Fb( I I )  ¿S( I )  .

No in te r f ie re  cant idades  in fe r io res  a

100 pg  de  fos fa to  ,  f luoruro  ,  ta r t ra to  ,  c i t ra to  y

borato .  Cant idades super iores a 2 , ¡g de Oxalato aumel l

tan el  tanaño d.e Ia mancha del  HS(I)  ,  l leganCo i -ncluso

a superponerse  con Ia  nancha de l  Fb( I I )  .

Para determinar la cuani i ta i iv idad Ce l -as

separac iones  ,  se  ha  e fec tuad.o  la  ex t racc ida  d .e  los  iones

d.e l  sopor te  c ronatográ f ico  con ác id ,o  n l t r i co  concent rado

a 100 o C , durante nueve ninutos .

La  d .e te rm inac ión  d .e  AS( f )  y  Pb ( I I )  se  ha

l l evad -o  a  cabo  po r  abso rc ión  a tóm ica  y  }a  de  i t g ( i )  po r

f l uo rescenc ia  de  rayos  -X  r  e i l  f o rna  d i rec ta  sob re  e l

c romatog rama .

Los  porcen ta jes  de  rsc :perac ión  :an  s ido
!

det  LO2t2 :  5 '+  f r  para  -qe( I )  (  2218 ¡ rg  )  ,  de l  1oo '0  :

L '2  % para Fb( r r )  (  z5 to  pa)  y  der  99 '9  :  o '9  % para

I Ig( r )  (  12 '8  l rg)  .

La so lub i l i zac idn  de  la  nezc la  de  Ag C l

Pb C12 y  Hg,  CLa,  ob ten id"os  en  la  p rec ip i tac idn  de l

g rupo r  se  l leva  a  cabo en  ca l ien te  coa ác ido  su l f r l r i co

concentrad.o saturad.o de dicroraato potásico ,  neutralLzan

do luego con d. isolucidn d.e hid"róxid-o sódico hasta pl i  +

En e¡tas cond. ic iones La maacha de Pb(I I )

qued.a en e1 or igen ,  d.ebiCo a la lornaeión de sul lato de

plono ,  pero esto no afecta a la apreciaci<ín de la misma.
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Z E l  e luyente  se lecc ionad.o  para  e l  g rupo IT  a  es tá

nnmnres to  nó¡  :  4A# acetona 11# te t rac io fu ro  de  Carbo
v  v u l /

no L6% agua -  T t% ác id .o  acé t ico  g lac ia l  y  e }  réve lador

e leg ido  fue  1a  d i t i zona .

^ f z qv  , / v  t

R i  I T T T )
, ¿ \ > - - l

de  Or l
^ , , / T T \
v l '  \ ! ! / l

son  de

Cu(  I I  )
o ;  ¡ 1 r r )

Los \ ¡a lo res  d-e  R,  ob ten idos  son de  At26 t

O '414  ,  O '57  y  O '789  pará  Fb( I r )  '  Cd( i I )  '  cu ( l r )  '

y  HS( I I )  respec t i -vanente .

Los  l ín i tes  d -e  ap i i cac ión  in fe r io res  son

,  J  ,  O '1  , ,  2  y  2  ¡ )g  para  t ie ( I i )  ,  B i ( I I I )  '

,  cd . ( I I )  y  pU( I r )  respec t i r ramente  y  los  super io res

40 ¡ rg  para  1a  separac i -dn  en t re  Fb( I I )  cd  ( I I )

B i ( I I I )  y  de  80  / tS  para  Ia  se¡ 'a rac ion  en t re

-  Í {S( I I )  .

Los  an iones  fos fa to  ,  perc lo ra to  y  bcra to

no interf i -eren al  menos hasta lOO ¡:g '

Para cant ídad.es super iores a 20 ) ¡8 Ce

ta r t ra to  se  ob t i ene  l a  mancha  de  Cu( I I )  i ndeC ia tanen te

d .espues  d_e  l a  d .e l  i { g ( I I )  ,  segu ida  de  una  es te la  en  Ia

q .ue  se  encuen t ran  e l  res to  de  l os  ca t i ones  de  es te  S rupo

v  ñ r re  se  ex t i enden  has ta  e l  o r i gen .
. /  Y * "

Por encina ae 20 ¡e el  tar t rato provoca

la apar ic idn d.e una estela inmed. iatarnente detrás de la

mancha correspond' iente a Hg(rr)  Qr¡e se ext iende i :asta el

o r igen y  en  la  que se  encuent ran  e I  res to  de  1os  ca t iones

del  g:rupo,

Para eant id.ades super iores a 1C ¡S de

c lo r r ¡ ro  ,  Ias  manc i :as  d .e  I Ig ( I I )  y  B í ( f f f  )  aparecen a lgo
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nás extendidas ,  s i  b ien mant ienen sus valores de Rf.

Sin embargo en Cu(I I )  aparece nuy extendido solapandose

con  e l  B i ( I I I )  ,  Cd( I I )  y  Pb( I I )  ,  i en iendo  es ta  ú1 t ina

nancha su  borde in fe r io r  s i tuado en  e l  o r iEen .

Para carut id.ades super iores a 20 ¡g de c!

t rato u oxalato ,  1á nancha de Hg(f I )  aunenta su tanaño

y se  encuent ra  segu ida  de  t rna  es te la  que se  ex t iende has ta

cas i  e l  o r igen ,  donde se  encuent ra : r  inc lu id .os  e l  res to

de los  ca t iones  de l  g rupo.

Para cant idades super iores a 2O ¡rg ,  €1

EDTA provoca una exten.-* i ic in en Ia nascha de Hg(I I )  y con

n i e r , t a  s e n n ¡ e c i o r r  v  h e s t a  e a S i  e l  O r i g e n  á n e F é n a ñ  a l  f e S t OU I E L  U q  a V U q ! q V l V A r  J  r ¡ s g  ! 3  V q u 4  e r  v : r c v r ¡

de  los  ca t i ones  de l  g rupo  .

La d-eterninacidn

las  separac iones  se  I leva  a  cabo

para  Cu( i r )  ,  Cd( I i )  y  Pb( I I )  a

ob ien id .os  en  ác íd .o  n í t r i co  y  por

para  B i ( I r I )  y  F ,g  ( r I )  en  fo rma

tograna

100 '4  t  L 'B  %
- .  / + + - \

ñ q ñ o  H a f  |  |  |  I
u L \ ¿ ¿ !  /

(  2o'8 ¡s )  ,
9g 'g  :  L , t  %

de la cuant i tat iv i -dad de
por  absorc idn  a tón ica

part i r  de los extractos

f l -uor 'escenc ia  de  ra .yosX

d i rec ta  sobre  e1  c rona

Los porcenta jes  de  recuperac ión  son :  -

para Hs(rr)  (  22 '7 :us)  ,  loo 'o t  L '6?6
(19.  '2  ) re )  ,  98 'B !  l+  % para Cu(u)
IoL ' l  :  Y1  % para  Cd. ( I I )  (  2O 'O ¡ rg )  y

para  Pb( I I )  (  2O 'O pg)

La solubi l ízacidn de la ¡oezcla Ce Pb S

Cd S ,  Cu S ,  Biz S1 y Elg S obtenida eono residuo del

trataniento de los sulfuros d.e1 grrrpo II con polisul-furo

se real iza con agua regi-a ,  e l iminando los c loru¡os con
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poster ior id.ad. por t rataniento rei terad.o con ácid.o ní t r i -

co  concen i rado,  sa turad .o  d .e  d . i c romato  po tás ico .

]  -  Para  e l  g rupo I I  b ,  e l  e luyente  se lecc ionac io  es  :

85'? -Á SoLucidn d.e acetona satrrad.a de ácid.o oxál ico y

L+ '1  I  So luc idn  acucsa de  EDTA a l  1  í ,  E l  reve lador  e19

g ido  es  I  a  C i t i zona '  Los  va lo res  de  Rt  ob ten idos  son de

C '11 ,  O '?J  y  0 '961  para  As  ( I I i ) ,  Sb  ( f f f )  y  Sn  ( I I )

respec t ivamente  .

Los  1 l ¡ i tes  d^e  ap l i cac idn  in fe r io res  son

c .e  0 to l ,  O 'OL y  O '5  pe  para  Sn  ( I I ) ,  Sb  ( f f r )  y  As  ( I I I )

respect i ' ¡amente y los super i -ores de 220 ¡rg para la sepa

rac idn  en t re  Sn ( I I )  Sb  ( f f f )  y  de  12c  Pg para  la  de
/ + + +  \  ^  / r - : \

5 D  ( I l I '  -  A S  ( r r r / .

Ncr  in te r f ie ren  cant idades  in fe r io res  a

lCO ¡ :g  de  fos fa to ,  su l fa to ,  f l uo ru ro ,  ta r t ra to ,  c i t ra to ,

perc lo ra to ,  bo ra to  y  a i t ra to .

Se ha deter¡ninado ia cuant i tat iv idad de

Ias  separac iones  ea t re  
' los  

iones  por  f luorescenc ia  de

rayos-X en  fo rma d i rec ta  scbre  e l  c ronatograma.

Los  porcenta jes  d .e  recuperac idn  son de l

1OO'4 t1 '2  %,  100 '0  t  0 ' ,8  f l  y  IOO'O t  0 ' ,8  % para  e I  Sn

(rr)  (2r 'o rrs),  sb (rrr)  (2r '0 Fs) y As (rrr)  (zr 'o¡rs)
y r c s n c r - . t ' i  i ¡ e m c n t e .r v u y

L,a so lubi l izac idn d.e La mezcla d.e SnS,

Sb2S,  f  As tS,  ,  ob ten ida  despues de  prec ip i ta r  d ichos

sr:lfrrros con ácid.o clorbld.rico a partir d.e la disolu-

c idn  en  po l i su l fu ror  s€  l leva

ácid.o c lorhl¿r ico concentrad.o

s ico .

a  cabo en  ca l ien te  coa

saturad.o d.e clorato potá-
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4-Para  la  separac ión  de  los  ca t iones  Ce1 grupo I I Ia

el  e luyente seleccionad.o es I  t?% Acetona ' t6% Dj-oxano

2?,4 . tc i¿o clorhld.r ico concent lad,o ' ,  s iendo el  re ' ¡e lador

e leE id .o  1a  d i fen i l carbazona '

L ,os  Rf  ob tea i 'd .os  son de  O '9r9  ,  Ot642 y

0 '189  para  Fe( I f f )  ,  Cr ( f f f )  y  A1( I I I )  respec t i vamente '

los  t í rn i tes  d -e  ap i ieac ión  in fe r io res  son

d .e  0 '1  ,  1y  o '1  y ' rg  para  e l  Fe( I I I )  , c r ( l r r )  y  A1( I I I )

respect ivamente y los super iores son de 80 ,ug para la

separac idn  en t re  Fe( r l r )  -  Cr ( I I I )  y  de  ,o  Pg para  la  de

cr(rrr) A1(rrr) .

100 ¡:g de

c i t ra to  y

provocan u.l la

a  so l  apa rse

Cant idades

extensidn en

en t re  e11as .

No in te r f ie ren  cant idades  in fe r io res  a

sr: l fato ,  fosfato t  EDIA ,  oxalato , tar t rato

boraio .

d.e f luor ' ' : ro super iores a 20 ,u8
las manchas 1l-egando incluso

Las de tern inac iones  d-e  Fe(1 I r )  y  Cr ( r i l )

se t ran real izad.o por absorción atónica n a part i r  de

l o s e x t r a c ü o s o b t e n i c i o s . , n : - e n i r i i s - . u Ú ¿ 3 g i , v J -

de l  A l  ( I I I )  se  ha  rea l i zad .o  por  f luorescene ia  de  rayosX

en forma directa sobre el  croCIatogra$a '

Los porcentajes d-e recuperación obtenidos

son  d .e t  1O2 'O !  2% ,  LOr ' t  !  r ' 1  ?É Y  1OO'o  :  O '?  %

para ¡'e(rrr) ( zr'a /¡g ) , Cr (rrr) ( 24'9 )'a ) v

A1 (Irr)  (  28t2 pe ) respectivameate'
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Los  Rf  ob ten id .os  son  de  0 t112  n  0 '441  |

0'69 y o '91 para Ni( i r )  ,  Mn(rr)  '  co(rr)  v zn (rr  )
respec t i -vamente .

2+8

La so lub i l i zac idn

Cr(OH) ,  y  A1(og) l  ,  ob ten ida  en

grupo con amoniaco r  se l leva a

c onc entrad-o .

5-  E1 s l r :yente se lecc ionado para e l

?o% Lcetona - 10# Agua - 20% Acido

y  l os  agea tes  de  reve lado  e leg idos

n ico  y  Ia  d i f en i l ca rbazona '

de 0 t0 l  r  OrO l

Mn(  i l )  y  zn( I I )

100 ¡g para la

Ce 500 /rg para

1C0 ¡S de

perc  Io ra to

la mancha

l legando a

Mn(t t ) .

Se ha

las separaciones Por

extractos obtenidos

d.e  la  aezc la  d -e  Fe(Ot t ) ¡

la  p rec ip i tac ión  d .e l  -

cabo con ác id"o  n í t r i co

grupo I I fb es :

c lo rh íd . r i co  conc .

son :  e l  ác ido  rubeá

No in te r f ie ren  cant idades  in fe r io res  a

fos fa to  ,  su l fa to  ,oxa la to  , ta r t ra to  rc i t ra to

, borato y fluoruro .

Para cantid.ad.es sureriores a 20 ,Fg ¿e EDTA

correspond. iente al  Ni  ( I I )  aunenta de tanaño t

so laparse  en  par te  con la  cor respond ien te  a

Los  1 ími tes  d .e  ap l l cac idn  in fe r io res  son

,  Q '25  y  O '29  Fe  para  Co( I I )  'N i ( I I )  )

respec t ivamente  y  1os  super io res  son de

separac io 'n  en t re  N i (1 I ) -  Mn( I I )  -Co( I I )  y

la  d .e  zn ( t t ) -  Co( t t )  .

d.eterninado la cuant i tat iv idad de

absorc ión  a tdmica  ,  a  Par t i r  de  1os

en ned. io nl t r ico .
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los  porcenta jes de recuperac idn obten idos

son de l  lo5 '2 :  i '2  % ,  roor8  t  1 '2  ?6 '  loo 'o  J  2 '7%

y 101 ' l  t  L '?  % para Co( I I )  (25 'O P8 )  ,  NÍ ( I I )  (25 ' ]  ¡e )
Mn( I I )  (  2 l - '5  p8 )  y  Zn ( I I )  (  29 'B Pg )  respect ivanente .

producto de

a¡noniac al  ,

6-  Para e1

s  e lecc  ionado

EDTA aI L%
ñ ó r i a ' l  n r { n : . a q

sód ico ,

Se ha

las separac lones t  a

ní t r ico ,  ap l icando

minac iones  d .e  Mg( I f )

Los R,  obten id .os  son de 0 t lo0 ,  Ot2r6  t

a '47 i  y  O ' lJ4  paxa sa( r r )  ,  Sr ( r r )  ,  Ca( I I )  v  Mg( I r  )  '

respec t ivamente ,

Los t íE i tes  de  ap l i cac ic ín  ín fe r io res  son

de  O '2 ,  ,2  , ,  +  y  O '2 ]2  P t  para  Mg( I I )  '  Ca  ( I I )  '  -

Sr ( I I )  y  na( f f )  respec t ívamente  y  1os  super io res  son de

IOO ,  160 y 7OO Pg para las separaciones entre Ca(I I ) -

Mg( I I )  ,  Ca( I I )  -S r ( r r )  y  s r ( r I )  Ba( I I )  respec t i vamente .

No in te r f ie ren  cant idades  in fe r io res  a

1OO ¡.rg d.e oxalato ,  tar t rato ,  c i t rato ,  fosfato ,perclo

rato ,  borato y f luoruro .

La  mezc la  d .e  Zn  S ,  Co  S ,  Mr l  S  Y  N i  S  t

la preci-pi tación de dichos sul furos en nedio

se  so lub i l i za  con  agua  reg ia .

grupo IV incluyend,o Mg(I I )  ,  e l  eLuyente

es t  ?e% Metanol  14?6 Solucidn acuosa de

- L6# Acid.o c lorhídr ico con'c.  '  s ienCo los

e leg i -dos  la  d i fen i l carbazona y  e1  rod izonato

deterninado la cuantitatividad de

partir d.e los extractos en ácid.o

la absorción atdrqica para 1as deter

y Ca(I I )  y 1a fotonetr la d-e 1la¡ce
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para las d.eter¡ninaciones üe Sr( I I )  y Ba(f I )

Los  porceata jes  de  recuperac ión  ob ten i

d.os son d.e1 101'5 t  j ' t  I ,  ro l '1  i  t 'T  % ,1oo'o!2 ' r%
t  96 '9  !  t ' 1 -  ?6  para  MS( I I )  (  15 ' ]  FS)  ,  Ca( I I )  (22 '8 ¡S)

Sr ( I I )  (  2 l r8  ) ¡g  )  y  Ba( I I )  (  24 '5  ¡ rS)  respec t ivamente .

Ca COU ,  Sr  CO,  f  Ba  C0 
,  ,  ob ten ida  en  la  p reb ip i ta -

c idn  d .e l  g rupo ,  se l leva  a  cabo con agua l igeramente  ac i

d.ulad.a con ácido nl t r ico ,  s i  b ien generalenente no será

necesar io el  ut i l izar este t rataniento r  X& que 1a solu

cidn proced.ente del grcupo anterior rinicanente contiene

1os iones  de  es te  g rupo y  r  eo  caso ,  J -os  a lca l inos  que

no in te r f ie ren  .

Se ha apl icad-o el  nétod.o propuesto a t res

genera les  E l  p r imero  cont ieae HS( f )  ,Ag( I ) ,problemas
n o l t r t )
l v \ 4 4 1 l , '

n ¡ l r r \
v \ ¡ \ ¿ ¿ l  t

/ r = \

D n ( l - 1 . / ,

cr ( r r r ) ,  N i ( I I )  y  Sr ( I I )
Pb( I I )  , Zn (T I )  y  Mn ( I I )  y

A1 (rrr)  ,  co(rr)  ,  ca(rr)

,  €1  segundo  HS( I I )

e l  i e rce ro  Sb( I I I )  ,
/ - - \y  ü r (  r r ,  .

Ro  o -h ten idos  co i -nc iden
I

Los va lores de

con los detern inaCos anter iornente

fno 
ouD

Foo*,*n^'?
r *(. ,, ̂*t
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