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Federico Emich en su Lehrbuch der Eikrochemie (1926)

dice:

La microquímica trata del desarrollo. ensayo. correla

ción y sistematización de los métouos para maniyular pequenas canti

dades de mete;ialee y de la observación y determinación de sus pro

piedades. El microenálisis es una rama de la micthuímica. cano 1a

quimica analítica ee una división de la química aplicada.

:icroquímica literalmente significa química de lo pe

queno, y permite mediante procedimientos e instrumentos especiales

efectuar investigaciones de sustancias en l.equenecantidad. permi

tienuo al mismotiempo efectuar una economia granae de material, tra

baJo y tiempo.

Su campo es muyamylio y abarca desde el análisis hus

ta la sintesis. Dentro del microanálieie caben definir dos tenuenciae

mayoritarias en la parte que cerresponue a la quimica analítica cua

litativa: 1a que si¿ue a Behrene y Emichcon sus reacciones micro

cristalinas o microcrietaloscógicas comotambién se le suele llamar

y la que sigue a Heigl con sus reacciones a La gotachpot Test“.

La tenuencie de le microquímice analítica, llamada

microcristaloscocía. consiste en la obtenciónde cristales caracte
rísticos y uefinidoe, cuyes formagose asemejan a veces a las formas

tifices de los sistemas cristalinos. peru que se repiten exactamen

te emgleendo el mismo prOCGdimJentOexperisentali y tiene tanto va

lor el obtener una forma tiyica ubicable en el cuadro de los siste

mascristalinas comoobtener un cristal irregular. raros lo esencial

es que se repite. siezzzprede 1a misma manera.

“üCiehflo un poco de historia ponemosdecir que desde

1865 hasta 1990 muchos hogares de Ciencia trabajaron en ensayos mi
0 . .

croquimicoe yroduciendo una obra relativamente granos. pero limitada.



nen ... 3.. oc. n
a . n o o.n. o. O

o o
oo ° .o oo .0 nos s o s o... o.

pués solo se reducíen a groducir preCipitsdos cristalinas y a obser
varlos con el microscoyio; podemoscitar entre otros a a Harting.

Zormley, Doricxy, Klement. Renato y Lehmann.

No Schoorl fué el primero en demostrar la utilidad ds

estos ensayos comorealmente eficaces gara las determinaCiones micro
analíticas.

El desarrollo del sistema microaneJítico alcanza su

máximo en 1911 cuando Emich publica la grimera edición se su Lebr

bueh.

El holandos Hebreos del Politécnico de Uelft (Holanda)

y el austriaco Emichde la Universidad de Gras (Austria) son consi

derados con muchajusticia comolos funeadores de estos métodos.

Estos dos maestros formaron escuelas famosas. cuyas

ensenanzas en métodos y técnicas han tenido amplia difusión merced

a le encomiablelabor de sus discípulos y colaboradores.

La labor desarrollada por Fsigl y sus colaboradores es

muy amplias se bass en fenómenos de difusión que tienen lugar en pa

pelas do filtro imyrsgnanosdel reactivo a usar.

La técnica en general consiste en verter una gota del

reactivo sobre el papel, la que for a una manchita circular. en cu

yo centro se vierte una microgota de la solución de la sustancia sn
estudio.

Tienen lugar unas cambinaciones camylejas que originan

anillos cuyo color revela la presencia de determinado catión. anión,
o grupo de los mismos.

Mediante este mitodo se puede reconocer en una misma

solución la presencia de dos o más sustancias. Hayartificios que

permiten au¿enbar la sensibilidad y especificidad del método cuando

se trabaja con soluciones comylejas.

El progreso de la microquímica ss ráyido, constante

mente aumentanlos entusiastas que se dedican-a ellas los estudios



microquimicoe aumentan no eolo en el campo teórico. sino también en

el-campo oe la ciencias aplicadas.

Hoy sus métodos con aplicados on numerosos centros de

investigación y laboratorios de diverso: óruoneoa estudios de 10o

más variados: analítico mineral y orgánico. mineralogía. tecnologia,

biologia. fiooquimica, toxicología, metaleaxafía, brocnbologie, eto.¡

su omylia difusión es eooal que cede vez ee imgonen más cue métodos

y técnicas.

patagog 1 objegg

El análisis microcrieteloecópico ad0¡ta métodospro

pios. diferentes en ¿enerel de los macroquímicoe,hueca reactivo.

que con determinados cationes formen sustancias cristalinas, oo de

cír moléculas que tiendan a orientarse vectorialuente.

So trata que eeboe reactivos scan específicos. do mo

do que otros cationes o grupos moleculares no interfieren y ya son

varios loe reactivos especificos para diferentes iones, de modoque

01 analista yueoe en este ceso elegir el que más le convenga. EXÍB'

ten tambien reactivos de grupo que precifitan varios iones a la vez

y que permiten eu diferenciación por su forme cristalina y/o por su
color.

El objeto cel microenálieie ol igual oel mncroanálisie

consiste en la aialación de los componentesy au ponterior identifica

ción. Hoymediante el empleo del colodión ee evita en muchos ceeoe le

oieleción de las sustancias. de modoque ee puede reconocerlae direc
tamente sobre la muestra.

Comola cantidad do muestro emgleada en el microenáli

sie ee muypequena se debe usar una técnica oyoratorie muy refinada

y hacer ueo de ingeniosos procedimientos con el fin de awuentar las

caracteristicas fieiCae y químicasde estao sustancias ¿ora que ellos
pueden eor percibidas por nosotros.



El límite sugerior de la cantioaü de muestra a smglear

está fijauo por el mismométodo. ya que excediéndoas caeriamos en el

campode la macroanalítica y usuriomos de sus métodos.

El limite inferior está determinaao por el proereso

que vaya alcanzando la microtécnica.

Dentro us estos limites teóricos ¿ctsmos reconocer que

la cantidad de muestra a tomar depends del problema en particular. En

general se requieren de lO -50 mgr.

Considerando a una sustancia pura se rusas decir que

la menorcantidad ds muestra debo ser de 0,1 rss en ciertos casos ms
noros canticados ¿e sustancia pueden ser empleadas,ya que hoy se pus

den reconocer cualitativaments 0.00Ü03 Pg de ión hiorógeno, 0.0002 Pg
ds ión hidrozilo, 0,0905 ug de ión burato, etc.

Los micrométodos. hoy dia muydifundidos. hacen uso de

técnicas algunas originales y propias y otros que son un refinamiento

de las empleadas sn los macrométodos. Se está difundiendo sl uso ds

los reactivos orgánicos. los que generalmente permiten obtener grandes

precigitados con poco material muestra. también los hay inorgánicos.

muchosde los reactivos microquímicos han sido usadas con éxito sn los

macrométodos.

Fueron Emichy Prsgl los primeros en oemostrar la posi

bilidad de simylificar los métodosanalíticos cualitativos y cuantita
tivos corrientes y para ello desarrollaron técnicas Bhu¿les. sencillas
y exactas.

Son ya de uso corriente procediMientos micrOgravimátri

cos. microvolumétricos y microsloctroliricos que se aplican con todo

éxito al análisis mineral y ortánico.

En el análisis microquímicocualitativo y cuantitativo
mineral la técnica no alcanzó aún el grano us perfección deseables si

bien sus resultados son muyknlagüsflos,quodan en parts aminorados por

la inseguridad s imgerf6c015n que. en yOCOgrado, aún subsisten sn sus



tácnlcna y métodos.

Cabo ¡anular que senos factorou nogntlvoo han aida oli-

minadnn en la parto orgánica (micromáhodosde Progl) gracias a medica

intanáoooa y origluulas,quo hacen que esta una la rama mejor desarro
llada de la microannlibica.

En la yflrtü mzuernl ol resultado está todavia Influen

¡inao ¡or al factcr haganoa1a experiencia y la habilidad del 0¡era9

dor alguen siundo una condxción preponderante para alcanzar al 611t0.

ru; a menudose encarna investigaciones can el objeto

de subsanar deficiencia: en reaccicnae clasican. a fan ¿o alcanzar una

m yor nonoíbzliüad. variando 01 “moduso,erand1'. lo concentración de
los reactivos. pH. temperatura. eto

Ütroa tratan de ¡dantiflcnr ciurtoo catzcneo en preeen

cin de otros. y una vez datonn1nadn la relación en que ao puede efec

tuar esta ¡dontiíionción ombudinnmétodos para mejorar a lu misma. en

dccit, aumentar 1a sensibilidad del onaayo.

Catan tranacrxblr unaaroalas orlantaáorus que fijó ol

Dr. Huaral. para «¡camu-¿srlas futuras invoangucionon microquimcaao

1°) Revisar teóilcoyracticamen&o las roa421onea COHÜCídfifly tratar do

oeLnLlocar las {ón ulan estructurales de las comblnncloneomicro

cristalinas.
2a y Eucarar 1a yOBlbillnfld do aaynrar varios 14568medlunta los reacti

vo. de ¡rupo y tratar co caracterizar'jn situ" loa diferente: cu
tionoo y uniones.

39) Aplxcar las reacciones topoquïmicana fin de poder ontuqur la.
intaríuronciao de ¡oa otros iones.

4C Zutudlur las condacianea necesarias. oculanto la ny11cnclén do 1aV

leyes do criatalizaci5n y d1fusiñn. para provocar al ganode la
dispersión iénxcu o coloidal a diaporaión microcrlabalinn.
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Volviendo a lo miCtOCIlBtfilOBCOyÍapode oe occir que,

“teoricamente cualquier sustancia yuodecriatalizar”. solo hacen ral

ta condiciones capoeiolee. un medio adecuado. para que ello ocurra.

ya eo conocen Varios de loa factores que influyen on

la cristalización, aonentre otros solubilidad, concentración, Via

coaidnd del medio. temperatura. presen01a de contro de cristaliza

ción, presencia de iones extraños.
La formacristalina ea la caracteristica de las reac

ciones microcrietaloecopicnz. on ella observamosla forma, ol color,

los caracteres cristalográficoa y ófticos.
Enla técnica corriente ae requieren forma crista

lina y color característicos y bien definioos. ya que son esta: con

propiedades las que noe penuiten caracterizar e identificar inmcdio

tmnente un comyuesto en el cam,o del microscopio.

Los iones presenten en la muestra influyen generalmen

te sobre la reaccion que se efectúa.puea casi eiompro ae opera con

sustancias complejn8.naciendo que los caracteres precitodoa se vean

desfiguradoa en parte.
Lehmannestudio el crecimiento de loz cristales en di

versos medioaiparu ello usaba sustancias coloiduloa comogpme.gelati

na,dextrina y otras que aumentabnn1o viscosidad de las soluciones

ionicaa en las cuales ne encontraban y observo la formacion de esque
letos cristalino: finos.

VonTeirmorn,A.Marchy otros efectuaron estudios sobre

el estado coloidal de proferencia,y algp sobre el microcriatolin05do

ellos concluyeron la importancia capital que tienen ln concentración

y la viacoeicad.
.0 i . .0.

De la union de con eoluoionee ionicua se forma un pre



cipitado tanto más disperso cuanto más diluidaa son laa soluciono:

emgloadaa (Weimarn).

Las reacciones microquímicaa en loa geles augeran go

noralmante an sensibilidad a las reacciones ordinarias. en ellas

loa cristales aparecen mejor formados.

Efectuando las reacciones en loa ¿oleo ¡e yuoden ro

conocor en ciertos casos varios componentesde una mezcla sin recu

rrir a 1a seraración que autores aconsejan para el microanálisin
cualitativo.

Si la ,acción de los reactivos origina resultados

negativos debido a la dilucíán de la muestra. es también convenian'

te recurrir al métodode inclusión en galas. para lo cual oe pueden

usar gelatina blanca, a¿ar, sílice gelatinosa o colodión.

El colodión a1 4 ñ es más fá01l de emplear y es el

que rinde mejores resultados.

Martini desarrolló un método para efectuar reaccio*

nos de inclusión utilizando al colodión comogel.

Conaiate en evaporar ouidaúoaauento una tota de solu

ción-muestra sobre un porta-objeto bien limpiOi extender luegp mo

dianto una varilla una película de colodión que se deja en reposo

unos minutos hasta que se evapora el disolventoi luego. sobre la

capa seca y transparente se depositan gotas de los reactivos y al

cabo de unos minuto: ae observa al microscoPio la formación de loa

cristales buscadoni finalmente se lava con agua destilada el exceso

de reactivo y ao tiene lista la ¿.reyaraciónq que ae rueda conservar.
La técnica de las renacionea en golea se presta muy

bien para el estudio ¿e las reacciones topoquímicaa.

Iggoggímigg

La "tepoquímica“ podría definirse comoel estudio teó

rico-experimental ae las leyes fisico-químicas que goblernfin la mor



folcgis de las sustancias (Martini).
V. Kohlschütter fué el primero sn emplear le palabra

togoquimice. lo hacia para nombrar a ciertos fenómenosque influien

en 1o forma de las sustancias sólidas y que son debidos a fuerzas

intra y extrecristelinas que se evidencian cede ves que ol cristal

participe de algún fenómenoquimico.

En las reacciones microquimicas tenemos muchos ejem

plos: los iones antimonio y bismuto forman con el cloruro de cesio

places aragonales incoloras. agregando una gota de solución de IK

las placas correspondientes el Bi temencolor rojo sangre, mientras

que las de sb so colorean en naranjas este comomuchas otras es una

reacción toyoquimice en la que ee producen cristales isomorfoo ps

ro de diferente color. Veamosahora un ejemplo en que hay transforma

ción do color y de fonos: la plata fonos con ol molibdeto de amonio

cristales incoloros, elipticos (triclinicos), onadiendouna gota de
solución ds dicrometo de potasio. los cristales de moliboeto de pla

ta se col reen en rojo y ee van deformendo hasta transformarse sn

placas coloreadas en naranjacrojo (triclinico) que correspondenal

diorOmeto de plata.

Los reacciones topoquimices son corrientes en micro

cristeloscopie. tienen un gran valor pués permitan,precipitsdo un
grupo, diferenciar los cationes que 61 contiene; ademáspermite sl

estudio de las combinacionespolimorfas.

El valor práctico de una reacción quimica depende do

su especificidad y de su aensiLilided.

La especifiCIded está limitada por ol númerode otros

sustancias que producen la mismareacción. Feigï dijo que el ténmino

sensibilidad engendra una idea muy vega y que debe ser usado como un

vocablo que expresa sn forme colectiva la eficiencia de uns reaccióni



el valor de una reacción debe ser definido en formanmñagracias y

para ello deben emplearse otros conceptos: concentración límite. li

mita de iuentificacíón y preporción límite.

“concentración 1ím1te' represohta la menor concentra

cián de sustancia que dá “reacción positiva”.
“Límite de identificación ea la menorcant1dad abso

luta de sustancia, expresada en unloadea de poso o volú en, quo dá

"reacción positiva“. '
Se ¿uede apreciar que los dos líu1toa prodefinidoa

gpardan una relación estrecha y que ambosdepenuon de las condiciov

nos on que se efectúa la reacción.

La groporción limite a; define mediunta la relación

alguionte:

P.L.== Pogg_gc la sustancia puggaggruso ue IES susttnclus prceuhtea

es la menor rolación entre al peso que Be yueue investigar del cum

ponente buscado y al peso total de la mezcla emyleada de la cual for'

ma parto y que yuede ser igual o mayor que el límzte de identiflca
ción.

La proporción limite tiene gran tüyortancia en la prác

tica corr1enta yuea nos sirve de indice en los ensayos confinnatorioe

y ue guia en las separaciones analitlcaa. es on realidad la que in

dica el valor de una roacción, pues por regla general se trabaja con

mezclas comlejan y no ae alcanza on ollas el l&n1te oe identifica

ción que ao obtiene cuando se agora con solociones de una sola sua
tancia.

Cada reacción t1eno solamente una concentraCIÓn limito

y un líaito de icentificación (am,1eanuouna técnica determ1nada),

pero taatae preporcionea limites camoproblumss se puedan presentar.

y so. precisamente estos últimos valores. que son los de mayor utzli
dad práctica. los que faltan en la bibliografia corriente.



Emmisrgguimmifiigmmmmgmy
Cuandoae trata de efectuar una análisis se puede pre

sentar el caso de que la muestra sea líquida o sólida. Si la muestra

es 1í¿uidn conviene ensayar su concentrac1ón evaporando una ¿0ta de

la mismasobre un porta-objoto y ver si es naceeario diluirlu o con

centrarla. En el caso de que la muestra son sólida se muela hasta

polvo impalyabla. ae coloca un Foco del miauo eoLrü ol ¡orto-oujato

y se le efectúa ensayos de disolución con agua. ácido clorhídrico,

ácido nítrico y agua regia en este orden, si la muestra no se ha di

auulto en el disolvente anteriori en al caso ue ná lograr la uisolu

ción se donará recurrir a la diabrangién mediante mezclas fundonteag

oxidantes en un micro-crisol de cuarzo o ue Flatino.

Se debe ev1bur el uso de soluciones concentradas. pues

al ser tratadas Por los reactivos se originan ¿aneralmento numerosos

pfflCigltüdOB 'worfoa o mal cristaliaauoa. algunos son debidos a reüc'
Cionea secundarias o a una diaminución de la solubiliuad en el nuevo

medio. otros a cristales con formas de transición y algynoa de ellos

pueúen corraspodor a los cristal a Luscuuoa.

En resuten, 1a solución muoera concentrada dificulta

o impide la formación perfocta de los cristales, dauuo origen a falsos

rasulbauos. Unmétouocarriento en microanálisia, sobre todo si se tra

baja con soluciones muydiluiuau. ce concentrar o llevar a seco la go

ta-mueabra depositada sobra el porta-uujoto medianue un cuiuadoso cn

lentamiento con un micranechero n una lámgara de alcohol, y uepoeitar
los reactivos sobre ol realduo.

En el caso de que la saluCiSn sea tan uiluida que el

residuo que queda por evayoraciín de una sola gota no es suficiunbo

para que ten¿a lugar la reaCCJón, se ¿ueue dayoaitar otra gota-muestra

sobre al residuo de la primera y también llevar a seco. radiante este

sencillo artificio se tienen concehbradasaoagotas, lo que yonnito an

mucho: casos obtener mejores ruauluauos. Se debe toner en cuenta que



el agregar la gota-reactivo tiene lugar una disolución de 1a gota
mueetra concenLraua o seca. Si a las gotas concentradas ee lee eng

de un cristal del reactivo ee fonnan en la mayoría de laa vecee
cristales dificiles de identificar.

Si le solución ee muydiluida también ee puede usar
el método de inclusión en colodión.

los métodosmás corrientes de aylicación de los reag

tivoe a la gota-muestra son;

1°) colocar un cristal del reactivo en el centro de la gota.

zi) colocar ln ¿eta de reactivo cerca de le gota-muestre y hacerle

fluir en esta última. Enciertos caso: ee unen las gotas mediag

te fibras de algpdón o mnianto de modoque 1a difusión sea más
lenta.

39) 81 el reactivo actúa en fnac de vapor o de gen ee recurre a1

porta-objeto con cáuara de gel.

Ernsten otros métodos en microcrietaloecoría que cog

ducen a la oLtenc ¿n de cristales más perfectos, amplios detalles

sobre ellos ee pueden consultar en 1a bib110¿rafía que ee menciona.

En las páginas anteriores se ha querido dar una bre

ve reseña de leevariae concepciones que ee tienen de le microquími

ca, eu emglitud. eue múltiglee aglicecionee. ene vinculos con lo:

oolmdeey con la crietelografia.

RefiriénGOBea eu aplicabilioad e la química anali

tica cualitativa mineral ponemosdkcir en resumenque, eu utilidad

ee inmediata y muygrande. eu técnicámeencilla y segura y eolo re

quiere un poco de práctica preliminar. PodemOedecir sin exagerar

que disponiendo de un microecoPio. eolo ee neceeitan porta-objetos,



varillas y lo. reactivos, para practicarla.
Su valor ¡o pone do manifiesto cuando ensayo. cua?

litativoa rápidos son necesarios y cobro todo cuando ¡e deban de

terminar impurezas. práctica. ambasque por vía macroquímioaro"

quieren mucha muestra y exigen muchomás tiempo para su resolución.



El objeto de este trabajo o: ver la posibilidad de ineg

hificar, utilizando reacciones microcristaloocópicao, a algunos cationoa

que no encuentran en tmaquinita.proporción (menos del 0,5'%) ya como impu

rezas. ya oapocialmontoagregados en aleaciones a base ae cobre. utili

mandopara ollo solo unas gotas de la solución resultante del ataque

del material por un disolvante agrOpiado.

Por vía macroquímicala investigación cualitativa do oe

toa mimmoaelementos oa relativanmnte largfi y requiero'siuwyre muestras

superiores a 1,00 g. Suelo air frecuente el yroblemade la eliana can

tidad de muestra y entonces se deben tenor espeCialeo cuidados en los

¿rocosas macroanalíticoo a fin de poder buscar detenzinado ión. Bote

problema ea facilmente solucionado por los distinboa procedimientos

microanalíticon do que ao dispone hoy dia. entre ellos figura ol micro

criataloscópico.
La bibliografia referente a análisis cualitativo por

via microquïmica inuica que se ha trabajado muchoy que se han dona

rrollado marchassistemáticas para la identificación de los diferen

too iones. El aeunir tales marchas microanalíticÜn exige un gran do

minio de la_t5cnica, ya que se ¿eben efectuar separaciones aucosivas

y disponer do relativamente mucho tiGMyOc

SOLreidentificación régida y sencilla de mezclas do

cationes correspondientes a aleaciones ferrosos y no ferrosaa se ha

trabajado utilizando ¿1 “spot-teat*. a juzgar por los trabajos exis
tontos.

Se nota un incremento en el uso de la microtécmca que
recurre a la ubtonción de compueatoacoloreado: característicos.

El constante desarrollo y difusión de loa métodos po
larogxófico y espectrográfico hace quo abundanlos citas biblioiráfi

cas de investigacionoa llovadao a cabo utilizándoloo y se han publi
cado nwneroooatrabajos concernientes al análisis de aleaciones com



plejae. determinación de imgurezae en metales y aleacionee. ete.
Enle bitlioÜrefia que concierne e le microcrietelee

copia ee encuentran referencias e inveetiEeCionee efectuadas sobre

soluciones puras de un eolo cetión o anión, poco ee ha publicado eo

tre determinación de cotionee en mezclas máe o menea complejee.

La investigación de detennineuoe cationes presentes

en proporción infima frente a otros. abría le posibilioed de aplicar

en forma práctica y ei ee quiere utilitario, el reeultaúe de lee ine

veotigecionee efectuados con sustancias puras y noe pennitía ver el

cmngortnmiento de cierto reactivos. ya que no se Conocen en forme ame

¡lie las incompatibilidades e interferencias que ciertoe reactivos
y cationes pueden producir en un cneo tan particular comoéete.

Comoee dijo anteriormente no ee sencilla le determi

nnc1ón de ae impurezas en lee aleaciones, ue alli que ee yeneó en

aplicar le técnica y lee reacciones microcrietaloecópicae para la in

veetignCión de Ciertoa cntionee que cano el hierro, el níquel. el plo

moy‘el antena suelen estar presentes en yroyoreión inferior el 0.50 X

en latón. bronce y cupreniquel.

A1 elegir loe mótcdoe ee he üuuo preferencia a aquellos

que dentro del máximode sencillez oyeratorie noe permitían alcanzar

un elto grado de eeneitiliead y especificidad.
La técnica de le fluflueión en celodión no se utilizó en

loe diferentes ensayos efectuados; ello ee debió e que tratáncoee de

muestras comÉIejee el reactivo reacciona e menudocon otros no lee

iones presenten, dificultando le búsquedae identifieaeión de lee

cristales deseados. Unejemglo ilustrativo ee tiene cuando es hace

actuar S C H “ y piridine el investignr el Fe presente en el lar

tón, puee ee ¿reduce un preciïitnuo ee (S C E4)éCu que moleste y que
utilizando colodión imposibilita cmepletmnentele obeervación de lee

cristaleeyue lee gotas oleoeae rojas.





HIERRO:“a.
Reactiv01 rcrrocianuro de potaeio.

COmpucato formados [Fe (0206 13 F04

Sensibilidad (L.I.) n C.002rzg.
Procedimiento: a la gota-nuestra ligeramente ácida (H Cl) ee le

añade un arietalito del reactivo. nn precipitado azul indica 1a
presencia de FeÏ++.

Ouy U dan un precipitado pardo con el terroeiannro, y

ei ee encuentran en porciento elevado enmascaran por completo la

reacción para el rc5*pnóe impiden ver el color azul.

anchoa cationee reaccionan con el terrocicnnro dando
compuestoe poco solublea, en en ¡avería blancoe o eoic ligeramen

te coloreadoe. Que diluyen el color azul debido a1 Feat a vecee
lo anulan.

Lereacción ee debe efectuar en trío, puoe el terrocia

nuro ee descomponeen caliente liberando hierro que reacciona dan

do resultado. tale-nante positivo-o
El terrocianuro reacciona con reH dandocn precipitap

ac también azul.

Bate ensayo falla en presencia de I‘.(PC¿Í;,(OO.°);o
oitratoe. tartratoe y derivedoahidroxi-orgániooa.

Reactivos Tiocianato de potaeio.

Compuesto formado: (SCR)3 Pe

Sensibilidad: 0,1 r1 g. (coloración)
Procedimientos El re debe estar al eetado férrioo, para ello ee

conveniente tratar el material con N033, llevarlo a eequedad; ana
dir CIBy llevar a sequedadpara eliminar el nítrico. dieolver en
agua acidulada con Ola y finalmente agregarle nn trocito del reac



'tivot en el caso de haber hierro ee produce una coloración roja

preporcicnel n le concentración del mismo.

No deben exietir óxidos de nitrógeno pués son rcjinoe

y pueden inducir e error. el Clzflg y otree ealee análogas ntenúan
y hasta eliminan el color rojo del compueetcfórricc, de allí que
een conveniente m eeparación.

Loc nolibdetoe en presencia de reductores fuerte den

coloración roja con el S C N K, esto ee elimina mediante el trate

niento con N03He
El eulfo-cienuro precipita n verioe elementos pudien

do en ciertoe caeoe enmeeoarar in reacción para el Fe, en eete cap

ec lo más conveniente ee filtrar o eentrifugar para eliminar 1a

parte sólida, añadir otro trocito de reactivo e le solución y exe

ninar n ln ¡ima ¡obre fondo blanco con buena luz. para poder aprg
cinr el color rojo en el ceso de ser muytenue ne puede tomar ln

gota en un capilar.

3* con el s c N- puede taller enEl ensayo para el re

proeeneie det Ag, Pb. Hg,0d. Zn. F-.(POQ3'. (C0.0);, tartratce y
citratoeo

Reactivos Tuniannto de amonioy piridine (Hertini)
Compuesto formado: Aún no establecido exactamente.

Sensibilidad: (L.I.)- 6,04 Pg.
Procedimientos A una gota de le eolución que contiene Fe (ioo) (en

caso de dude ee trate con rosa) ee le hace fluir una gota de eolu
ción de s o N K y luego otra del reactivo p1ridinico; ee formen
crietalee rOJce de forme rectangular. que se pueden eoneiderar del

eieteme nonoelínioog muchoácido libre dificulta la reacción.

A veeee ee formen gotitas cleoeae metaeeteblee que

euelen crietnlizer Cuando en eeon la preparación. aunque no siempre.



El CuÏ* forms son sats reactivo placas irrsgulsrss

slsrgadss semejanzss s tablas de color amarillo claro, o biíh

prianss largos solos o agrupados sn estrolls con sus sztrsmos

terminados en bissl o sn forms ds pirámide de color anaranjado

narrón claro! ambostipos ds cristales son sxtramadamenisplea
-oroicoa;

El COda origen s gotitas olsosas azules que crista

lizan en tablas rectangulares y dendritss ssul oscuro.

Otros rsactivoa del hierro:

Sulfocianuro de quinolina (Martini)

Sulfccisnnro ds separtsins (Martini)

Sulrooiannro de Urotropins sn nadie sulfúrico
Holibdato de amonio

Pirooatsquins y snilins (Hard-Graf)



P L O M 0
m
Reactivot acetato de cobro y nitrito de potasio.

Compuesto formados

Sensibilidadt (L.I.) a 0,003 u g. an Cu a 11300

Procedimiento: Esta ¡al al miembrodel grupo iconorfo

‘(K,Hb,Ca,T1)2

Pb,Ca,Sr,Ba)
(Cu,Co,H1)

Cono la gota debe ser concentrada lo mojcr es 110

varla a sequedad, «abrirla con una gota de ácido acático, añadir

un fragmento do nootato de ¡odio y otro do acetato de cobro; cuan

do está todo disuelto se 001908cn.ol centro de la gota un crista

lito de H02 o

A1 cabo de unos segundos si hay Pb+* se super. el

nitrito triplo bajo forma de pIAoas cuadradas y rectangularon qua

aparecennegras por la lustmitida y marronespor la luz refle
Jadn. So suelen formar placas y priunaa color marrón claro quo con

el reposo crecen y se vuelven negros.

Aunquela reacción requiero un ligero exceso dc

N02! ¡o debo cuidar que el mismono sea grande pues solubiliza ¡1
nitrito triple.

Mejores resultados no obtienen cuando Cu está cn

oxoeaorespecto al Ph (10'1).

En ausencia de Ca, Sr. Ba la reacción es específi

ca para el Ph.

El K puede ser reemplazado por Hb. Ca, T1 decreciens
do la solubilidad on ol orden oitaúo.



31¿Cu puede ser sustituido por Co, Hi, Hg.
En presencia de Co se roma oobaltinitrito a. potasio.

insolnble; decentsndo, leyendo y repitiendo la reacción mediante

un nuevo agregado de NOZKno siempre se obtienen resultados ee
tintestorioe.

Omitiendo el agregado de CuÏ* ee puede user la reacción
para investigar e dicho nation.

Mediante el agregado de 01 Ce se tamente la sensibilidad

de reacción.

Se puede dejar eeoer.la gota final pues los cuadrado

negroe se distinguen fanilmente.entre los demáscristales.

Utilizando mozas y agregando acetato de eobre y plomo
ee dispone de una excelente reacción pere el I.

Reactivos Ioduro de potasio.

Compuesto formado: 12 Pb

Sensibilidad: 0,2 y g.
Procedimiento: Se haoe fluir une gate de solución concentrada de

I K en la gate que contiene PSÏ+la que debe ser ligeramente nitriee,

ee formenplacas hexagonalee anarillee iridiecentee brillantes de h

12 Pb. . '
Se debe evitar un exceso de reactivo pues disuelve al

precipitado formando: 12 Pb. IK. 2H20. Un exceso de N033 solubili

se el Izrb formándose (N03)29bpoco soluble y que cristalizn en oo
teedroe incoloroe muyrefidngentee qee tambien son un indice de la

presencia de Pba de no existir N033en la gota, preoipitenssles
básicas.

Sales de Cu, Bi, sb presentes en cantidad moderadain

terfieren seriamente,pues preeipitan con el IK.



En presencia do Sb y Bi no diluye 1a solución. oo lo

agrega 50482diluido¿2 faire o oontrifuga yïe ensaya ol precipi
tado con IK.

So pando usar ol 103Kcomoreacción toquoímioo de ocn

trol del Isz, ¡o formanprisma. inooloros de (10.5)2Ph.

Reactivos Acido sulfúrico.

Compuesto formado; 80‘ Ph

Procedimiento: E1 36‘41!2diluido precipita 804 Pb en torna granullr,
diotinguióndooo do proferenoil cristales on forma de X con brazos

ourvoo que al oobo de unos ¡inutol ¡e desarrollan on placas rombi
cas.

Muyraramente lo obtienen los prima. ortorómbioOI carac

terístico. del 80‘ Pb.
Se puede verificar la composicióndel precipitado. do

cantándolo, lavéndolo y agrogándolo un trocito do IK. a1 cabo do

unos minutos on presencia do Ph aparecen lao placas amarillas de

12 Ph.

Otro. reactivos del plomo non!
Acido clorhídrico

Dioromato do amonio (Schoorl)

Cloruro de casio y iodnro do potasio (Juriny)
Acidonítrico

Iodato do potaoio.



NIQUEI.m
Reactivot Dinetilglioxinl

Compuesto formado:

CH“0-303
033-0-B0 ¡li

Sensibilidad! (12.1.) 0,01 rlg.
Procedimiento: La reacción del níquel oon 1a dimetilglioxinc fuí

descubierta por TSCHUGAEBPen 1905 y aplicada a la nicqunimica

por SCHCCRLon 1909.

El níqunl produce con la ¿imotilglioxima un precipita.

do rojo-magenta muytino, que observado ol microscopio aparec; co

no agujas tinas solas. radiadac o cn hace. que oo asemojan a mano

jo. de cerdos.
Aveces el precipitado e. amarillo y va cnrojcciéndoco

paulatinamentcl en otras ocasionan parece ¡cr un precipitado amor

!o, que también no transforma on los cristales característicos c1
cabo de una. minutos.

Esto ensayo oa muy nonnitivo aún on presuncic do otros

elementos, interfiere cl (C N7 debido o la formación del ión con

piojo[N1 (c n) '.
E1 cobalto y el cobro no roacoionan con la dimntilglio

tina, pero Ii ol níquol a. encuentra en pequeñapreparoión front.

a esto. elementos 01 precipitado eorrcapondiente demorará un poco

más en formar-o y será de agujas amarillas que luego pasarán al ro

jo facilitando ¡u identificación.
El Cu ¡e puede eliminar acidificando la solución-muco

tro y colocando una gota de 1a sismo cobro una lámina de cinc, en

cuanto aparece una manchanogra co decanta la gota, se alcalinizo

con amoniaco y se efectúa el ensayo.



El Oo se puedo ¡operar ¡nadando ¡02x a la solución
«ética. puél no tom un precipitadfi do cobaltinitrito. no decanta

01 líquido y ¿eaomega N1 en el mimo. Diaponiondo de mucha.solu

ción eo puede eliminar lo. interferencia del cobalto, ¡103111115811

do a ln mismay ngitándoh con sin (Winter).
21 Fo ‘* dá color rojo con 1. dimtilglioximu on ne

dio alcalina. en 01 ono de mou:- ácido. orgánicosno voutnn

no proeipitará oumtitativnento el ro (OHJ3ynointerferirá con 01
color qu. wisin.

El 3'02"forma ¡sin muyutaqu do ro y R34.
En 01 cano de haberme. A1. Cr comun. andar con

Hy añadir un cristal do ¡oido tamil-ion para evitar precipi3

taoionua si. hay Cr n necesario agregar Cl HH‘.

N0

avia. Dicimdimmlna
¡me c (a IB) n-coamz

Compuesto formado: (02 R4 H5 N2 ¡1

Sensibi‘hdeda 0,05 ¡Ug.

manana. Estareacciónfuí «cubierta por Groammy sont;'l
un 19% y aplicada nicaraguinicmento por acumula.

So un al sulfato ¿o diciandicnidinu disuelto on oo
Iuoién dnqu de NaOH.

Una gota do 0011101611¡o 11": a sequedad y no coloca

¡obre en. una gota de reactivo, aparecencristales ¡aceleran on
torna do cigarro. suelto. y agrupados.

Reactivos Aootato do plomoy nin-1to a. potasio.

_ Campuzanotomado: 2 mo: . n (¡02)2. ¡li (n02)a



Mbllidndt. 0.008ws.
gggggglgiggïgs A la gota neutra o unoniacal ¡o la nnldifica con
ácido acético; ¡o añaden Inogo una gota de solución saturada do

acetato de plomoy otra de solución laturndn db nitrito de pota

sio. s. formanplacas rectangular-o y cuadradas y cubo. amarillos.

marrón claro. paro nunca negros.

El sobre onmascara la reacción pués toma 01 lugar dal

níquel en el complejo dando lugar n la tonaación de cubos y placas

más oscuras. aunqun se lo puede eliminar utilizando una lámina de

cine como yn no indicó.

Se debo evitar .1 exceso de n02: pues 00111731113:a1
complegoa

El cobalto molesta, pués forms cobaltinitrito inco

lublo. decantandoy repitiendo ln reacción para ol níquel no no
obtienenresultados satisfactorios.

El Oo forma también con miembro. del grupo del K y

NH4un nitrito dobla poco soluble: BRN02.00(N02)3. li 320 quo I.
separa comoun procipitado rojo pardo muytino y muyraramente

como «¡boa

Roactivo: mnxáanato do narcurio y potasio (Bohrono)

22222222395992:

B1 (SCR)2. E5 (808)20

Procedimientgl La gota-muestra debo ser ligeramónto nitricn. Con
viano agregar unos oriotnlitos do acetato do ¡odio o uncnio,y

calentar suaVGmentohasta su disolución,parn rebajar la acidos ¡o
bidn n los ¿oidos fuertes, pero no hasta nnularln.



A la goto ¡si obtenida no lo deja fluir un; gota do
solución saturada dal reactivo.

El níqunl reacciona .010 cuando está cn concentración

olovnda dando lugar a la formación do disco. amarillo. y agujas

tinas agrupadas en torna radial. de eolcr marrón.

El tiaiannxo a. mercurio y potasio reacciona con nume

reeoo onticnor. zn. Cd, tu, oo. cu; y cad-tiendo varios do esto

olemontoa on una Instancia. ol oaxión predominante gobierna la

formación de los cristales típicos. y lo. demáscationes puedan

pasar_dOIAporoibido-¡nl igual que la torno. tambiín está influen
ciado ol color.

Otros reactivos del níquel menosespecificos l monossensibles
IO!!!

Nitropruaiato de ¡odio

Iioc‘annto y quinolinn
Paramolibdato de amonio

riwianato y anilina
Cloruro de casio y aelenito de sodio.



E s r A fl Ou

Reactivos Cloruro de casio o Rubidio (Vermande)

Compuestos formado” 016 Sn Cs2 (R52)
Sensibilidad: (1.1.) n 0,01 ugsninull 100
Procedimiento: El Sn debe setu- sl estado do Sn“ en Indio clorhí

drico. sotuando entonces comoclÉSn Hz. A unn gota de solución ss
tánioa se ls hace fluir uns gets ds solución del reactivo. o también

se puede depositar un eristslito de reactivo (Cl Cs, c1 Kb) sn el

centro de la gota nuestrs.

Los cristales de Cl6 Sn 0-2 son muychicos y requieren
muchoaumentopara su identificación, son ootaodros isótropos; in!

colores, pudiendo presentarse también comocubos pequeños y dolgsp

due plaquetas Cuadrados.

El el6 Snsz es ¡un solubls,soparándose sn cristales
mas grandes quo Iavvrsoen su identiricaoión. aunque mayor sensibi
lidad se obtiene con sl Cs.

Se puede aumentarls visibilidad de estos cristales oo

Inoándolos de amarillo mediante H I, que tengo trasas de iodo li

bro; en ls práctica ss introduce un oristnlito de I Rs en ls gets

antes del agregado del Cl Ce o Cl Bb. lu gota adquiere un tinte

amarillo; ss forms un iodo estanato. Ss debe evitar un exceso de

01cg, Cl no y me.

El c1 Cs, torma‘tntgrun númerode cloruros dobles cris

talizablse que interfieren, algunos cristaliaan tambiénen outso
dros, pero se diferencian facilmente con oierts práctica; debido s
esto algunos sutores prefieran separar sl Sn antes de proceder s

su identificación, aconsejándoaela siguiente técnicas el natorisl

stsoado se trata con ¡033 111 y luego se llevs s sequedad. repitióg
dose este tratamiento para asegurarse la total conversión s ¿01404

netsestánioo, entonces es procede s repetidss extracciones del pre



oipitado con no33 diluido pare eliminar los posibles catione- ad
eorbidoe. finalmente ¡e disuelve el residuo en Cl B 1:4 y ae pro

cede a ln determinación an“ comoya se indicó.

Los foetato: y los ¡reeniexon copreoipitan completa
mente con el óxido hidratado de estaño.

La presencia de muchoCu, Au. Se. Te, atentan la reacc

ción.

En presencia de 80: se debe extraer con N033 porque
se forman alumbree de casio que son poco eolublesen trío y crista

lizan en octaedroe. pero estos cristaloe eon más grandes que lo.

oorreepondientea al 016 Sn 0.2 y ademássoluble. en agua caliente
e diéerencia de los de la sal de Sn.

En presencia de muchoFe3+ lo. octasdroe no oolerean

de “Brilla
En conveniente añadir Cl H para que precipiten todos

loe cloruro: ineolublee antes de añadir 01.01 Cel esta Operación

ee necesaria cuando existe Agpués se enelnn formar tenue. oct-e

drag de 01 Ago

Reactivon Acido oxálico (BehrenI-Kley)

Comnuesto tomado: (62 0‘) Sn
Procedimiento:Eatn ee una reacción para el sn2+g de poco valor

práctico pues los orietelee que ee formanno son definido. ni re

gularel, aparecen gran variedad de priemfloimportantes. torna. den
dríticas, de esqueletos. de 1. stoy

Lee ealee de Sn2+. especialmente el cloruro, rednoen

el Cl¿ AnH dende lugar e la formación de An ooloidale



O I N CI==
Reactivot Tiocianato de mercurio y potasio (Behrene)

Oomgyeeto formados (s C N)4 33.23.
Sensibilidad: 0,1 pg

zas (Cu. Co, Cd). lol eprOIinedamente. '

Procedimientos A una gota muestre ee le hace fluir una gota de IO
lución concentran; del reactivo.

El mejor cue le eoluoión mueetrn eee ligeramente áci

do (R033), también ee le suele añadir e la goto un cristalito de
acetato de sodio o amonioy favorecer en disolución mediante un

suave calentamiento. y recién entoncee cojer fluir la gctn del
reactivo.

Se forman cristales en forma de crucee. non brusco

que ee acomodane plumas. blancoe o incoloroe¡ también aparecen

eri-talco dendríticoe y priemáticoes eicndo loe dendríticoe loe

mia peculiaree pere el Zn.

Ou. Co, 0d molesten aún en concentración no muy ele

vede,puóe reaccionan con el tiocicnato doble.

El Cu ee cepare en meece dendríticas y en cristalee

verdee en tonmn de bote (cigarro habana) entes que el Zn, pero ei

lolo hay trance de Cu loe cristales correspondientes el Zn apare

cen coloreadas; ei el Ou está en exceso con respecto el Zn ee cepa?

re le cel correspondiente el cinc fuertemente coloreado y luego
aparece la cel de cobre.

Se euele introducir unn.nicrOgote de Cu en le goto

donde ee ensaya el Zn pués facilite eu búsquednJyngp. colores el
crietal ein deformnrlo.

Ag+ds origen e un precipitado constituido por tennee
pricmee, que no confunden ei eetán en concentración baje; en el ce

eo de que la concentración de Ag eee elevado moleete y obliga e ee

perarle mediante C1 H.



El Ph precipita en forma de criatalee noaocliniooe

o granularee concentrados y puede interferir para el ensayo del Zn

y Cd, de allí que ee lo elimine precipitándolo con 804 Hz.
El Pe+++moleste puéi colores en rojo e 1a gotasuuee

tre y loa crietalee correapondientee a1 Zn. Cdy Co ee separen co

loreadoe faleamente puee llevan (s c II)3 Pe en colación cálida, y
la formacristalina característica de cada uno ae altere.

De mejoree reaultadoe el empleo de 1a sel de potaeio

que le de amonio, y mejor aún le correspondiente de sodio que tie

ne en eu contre que ee delicueeconte.

En una eolueión donde coexisten doe o más de los elena!

toas Co, Zn, Cd, Cu y en el que le relación de uno de elloe respec

to e 10a otroe eee grande, el cetión predominante gobierna el tipo

de cristal e formaree y loe cetionee preaentee en menorcantidad

pueden pasar desapercibidos el Operador.

Una marcha para ceaoe OOmpleJOBee tratar con N033 y
concentrar; en el caeo de existir un residuo inecluble (Sn) extra

er con NO3H diluido; evaporar 1a eolucion e baje'temperature,e1
ee torme.un precipitado (Bi, Sb) decanta: c filtrar. Si hay Ph y

Agtratar con c1 H, decantar o filtrar. añadir c2 H5 O2 (RH¿)el
filtrado y eneayar con el reactivo de Behrene.

Reactivos Bicerbonato de sodio (Schoorl-Behrene)

Compuesto formada! 3 CO3 Haz . G 003 Zn . 8 nzo

Sensibilidad: (L.I.).- 0,01 pg.
Procedimiento. A le gota-muestre que debe eer neutra. ligeramente

alcalinizada con.l 8‘ CH,o fuertemente alcalinizadn con.Na OH, II

le hace fluir una gota de solución eaturada de co, Hflasalgunos
prefieren introducir el reactivo eólido.



Ls sal ee separe en forme de tetraedros o places trien—

guleres inoolcras.

Los tetraedros son característicos del Zn. ningún otro

camión ds cristales semejantes con el CO3Han. Durante ls reacción
primero se separe una masa informe’ de carbonato básico de cinc que

en presencia ds un exceso de reactivo se transforma en los erists

les característicos preoitsdos, que tienen lo particularidad de
adherirse fuertemente el portsobjeto permitiendo decantsr las aguas

madresy lsrsrlos sin que se separen.

00m0son muchos cationes loa que se precipitan eon los

eerbohstos sloalinos,30hoor1 recogiendo eloelinisar fuertemente son

En.o B ae nodo que se forms sl 16a (zn 02 H)“ soluble] decantar, r1;

trar o oentrifugar y efectuar le reacción añadiendoc033 Noel til
trade.

st se agita para acelerar la formaciónde los crista

les se debeevitar toesr el vidrio,puás se formanestrías de orie
tsles subuiorosoópioos, lo mejor es dejar fluir el reactivo y espe

rnr unos ninotoe,entonoes los cristales aparecen más grandes y ne
jor tomando-o

Otros reactivos del Cine:

¿oido oxálieo

NitroPrusiato de sodio

Cloruro ds oro y cloruro de eesio

Sulfociamro de antonioy scridinn.



C 0 B R E
m
ReantiVOIAcetato de plomoy nitrito de potasio.

Ou.(NOCompuesto formado: 2 I (¡02) . rb (IO 2)22,2 ’

pensibnmaa: (LL) 0,003 pg
Procedimientos Ya ae habló de esta reacción el tratar del Ph, en

este cano el ezooeo de eer de Ph, can respecto a1 Cu. ya que ee ee

te el ión buscado. En ausencia de Co y Ni esta reacción ee especí

fine para el Cu; el compuesto de Ni ee de color mas claro: anaran

Jado e“

Reactivos riocianato de mercurio y potasio (Behrane)

Compuesto formado: (3 C N )4 Cu Hg HZO

"<peneibilidada(L.I.)a 0,1 Pg.
Procedimientos Ya noe hemoereferido a eete reactivo al hablar del

cine. Eeta reacción sirve para Cu+*y ee muy sensible erootuánao.

le en condiciones apropiadas. En el eaeo de aer muydiluide la eolu

ción cúprioa y no obten-ree resultado positivo, la adición de ace
tato de aincantee del reactivo favorece la investigación del OuÏ+u

pude precipita 1a eal corre-pendiente al Zn, originariamente inoolo

ra. eoloreada en layanda aún an el caen de que hayan solo trazas de
cobre.

00 y La enmascaran trazae de Cu. ei existe muchoNi

hqy que diluir 1a eolución para poder apreciar el Cu.

Ph y Ag en concentración elevada respecto al Cu obli

gan a eu separación mediante CIH y 80432.

Ctroa reactivos meneaeepecifiooe del sobre son;
NitrOprueiato de ¡odio
Acido 5 nitrobarbitúrioo

Ioduro de potasio.



P L A T A

Beantivoo Acido clorhídrico (Riu-hofor, 1885)

Compuesto fermaGOt 01 Ac.

Sensibilidad! (LL) 0.1 pg.

manual“. La gota-muestrau aoidifioado.conNUBE.y no no.
fluir on 01h una goto.401 reactivo. a obticno un precipitado bug
oo oauouo. ¡e extraen las aguas madres. a lan 01 precipitado con

¡gun nítrion y {insistente n lo dimolvo en “¿Clío

01 Ag+ mfgmsh 01. s. dejaelpreparado.aa modo

que 01 HH, ¡o vaya superando lontmento, o]. complejo Cl ¿3.333,
u demonponoy no nn tomando cubos y actuaron “¿trapos de

CJ. Ag.

Bo debo lavar mw bien el precipitado de CJ.Ag an

to. de disolver!» m ¡1114OHporque pueden procipitar musho: hidró
xido. Quointerfioron.

El Cl B precipita también Cl ‘11,C12ng , 612 PD.
Intorfieron on uta nmidm 81. 8to,An.Pt. Zn.

BeactivosDioromatode como (Hmhorer. 1885)

Comgueato formados 0:2 07 A32

Sensibilidadt (LL) o 0,015 pa.

ProoedimiontonBomidis-“ con ¡033 a la gota nue-tn y n lo eo
looa en .1 contro un orintnlito dal reactivos al cabo ¡lo¡monint-

tnntn ¡o roman pino" planea-610.rojo sangre (ol color puon n
rinr del marino c1 nom).

BJ. 61-2 (3.7A32 no pudo "eri-tangu- do 1340!! y de

N033 (1M) caliento¡
El Pb molesta tormento do ¡111 quo mariano clini

nnrlo tratando 1a mostra con 50‘32 diluido.



1:1Bi forms son el nino reactivo un compuestode eo

lor rojiso.
Un métodorápiao y seguro para investigar la presencia

ds Agen munoia de Bi es trazar una eau-ia son una solución ¿e

01-2070134)2 en N038 sobre 1a superficie limpia de la maestra ne
tálioal gsnerslmon'sees suficiente ls. aparición del color rojo,
pero también se puedenobservar con el mercenario los cristales
formados.

Reactivo: Acido orto - arsénico.

Comgueeto tomado: La. 0‘ .153
Procedimiento: A una gota-nuestra neutro o mejor aún muyligere

mente aoidirioads con no’n, ee le hace fluir una gota de reactivo,
separándose un precipitado fino rojizo de afeeniato de plata que

se vs transformando en placas y prime del sistema hexagonal de

color rojo-amén y tanbien negro. UnaQelas esrootcía'o'icaa de

este compuestoes 1a variedad de tomas cristalinas con que apare

oe aparte de las preoitadas.

E1 ia 04 Ag} es soluble en ¡13‘ OH. de donde se le pue
de reorietslim obteniéndoselos cristales característicos.

En ausencia de aire se roman agujas insolorss de

(.74A". 41m, (Widman). que se vuelven rojas cuando ganen contacto
con el oxigeno del aire o pierden los grupos snonio.

Buenosmetales son precipitados por e]. ácido orto-sr

aónioo,“ soda que interfieren 1a investigación de le Ag. pero so
lo e]. srsenisto correspondiente s este último eatión es rojo, pro‘

piedad que favorece su idmtirioación.



Reactivos Cloruro- do oro y 00-10 (Mich)

Compuestofomeúoa Cloruro ¿o Lg. Au. es.

Prooodhnionto:Auna gota no lo agrega m simson dq c1, Lu ¡1
1 fi y un partícula ¡lo01 es.

BoromanVariml y mou roau del hnlurotriple.
Enuna reacción muy"podrian



p omo'ú‘h
n up! en lan o

hierro m 1a n "
_hhrro.a cuprrnlq



DETERMINACIÓN DE PLOMO EN LATON

Resotivo empleado: solución sl 100 fi de nitrito de potasio
(100 g sal/ICO ml solución) .

Para. ls. investigación ¿.1 ph“ en ¡lección Ou- an

se prefirió utilizar la reaccion que conducen la i’ornncióndel

nitrito triple de Ph - Cny X. por ser ¡my sensible y ser le. ¡ás

práctica en nuestro ceso ya que se time presente el un" en exceso.
Bs bien conocida.1a formación de homitritos comple

jos con dos o tree iones metálicos: que poseen formas cristd. ines

definidas y características yquepermite le investigación de nuneá
rosca cationes-o

Dado que oo-exi atiendo los cationec Cu,Zn y Ph pc

drían formarse comoproductos secundarios nitritos dables de los

cationes citados. cabe soñador que enseguida solo se tom el orio

tel correspondiente al complejo de mostro interes. aunque tampoco

se tuvo ocasión de observar otras formas cristd ines típicas que
correspondiercn n otrOs nitritoes

Elbsxsnitrito de Ph. Cu y K es uno de los más carac

terísticos por su foma y color. “más es uno de los más insolu- '
blec¡lo que contribuye e aumentarle sensibilidad de esta reacción.

Entre los ensq oe preliminares que se han hecho figuren:

a) se depositó una gota de solución de latón al lá sobre un parts

objotee y se le hiso fluir uns.gota de solución de n02; observed.
le preparación el microscopio s1 principio no ocurre nada. s ndi

da que evapora el disolvente comienzans formarse cristales en los

bordes. les máscaracterísticos son unos cristales de color verde

claro y ce forme de primas me partiendo del borde de le gota ore?

cen hacia el centro y que corresponden s. nitrito de sobre: cuando,

la preparación comian c secarse aparecen 10s cristdee “1 1102!.



b) empleandosoluciones ecuoses ligeramente nítricas s1 1. 2. 3 y

5 fi de latón que contenía: 0,10 y 0,20 g ds Ph (0,0010 y 0,0020 3

Ph A00 nl solución), se procedió e determinar cual ers le concen

tración más conveniente para operar. para ello se llevaron e ee

quednd. sobre porta-objetos. gotas de aproximedsnents C,04 ml con

e]. fin de observar el residuo que queda y Juzgar ací la. concentre

ción mas convenientes además e gotas semejantes se les añadió otra

del reactivo y se observaron el microec0p10| de estes observaciones

se concluyó que convenía le concentración del 1 fi pués el colar co

rrespond iente e las mayores concentraciones dificultaba le. observación

(se acentúa e]. color mal).

c) ee colocó une gota de solución sobre un porta-objetos. se llevó

cuidadosamente e seco calentando con uns lámpara de alcohol. y una

vez trío es agregó una gota del reactivw no es pudieron observar

los cristales del hemitrito. Si s eee.preparación sece se añadía u
una micrOgots de ácido nítrico e acético diluidos y luego es agrege

bs ls gota del reactivo, si, a. podían observar las places marrones

correspondientes el nitrito triple. Esto me indios que se necesaria
une ligera acidez para el mejor óxito de ls reacción.

d) nupleendo nluoión el 1%de latón que contenía 0,10 y 0,20 9‘ de

Pb se trató de ver la influencia de le. acidez nítrics y caótica en
le formaciónde 105cristales del nitrito triple.

Para ello ee procedió e depositar sobre un porta-ob

aetos una gota de aproximadmente 0,04 m1 de cada solución. es cs

lentó suavemente para que ee evapora sin llegar e. seco y une. vez

frío se hacía fluir une gota del reactivo y se observaba s1 microsco

pio: es obtenían las características places mdrades mgras. Otra
experimcis consistió en hacerlo mismoque enteriormnts solo que
antes de depositsr ls gota del reactivo. se hacía fluir una miro

gota a. ácido acético diluido el 50%.Observada1; preparación los



cristales no mostrabandiferencia con lcs obtenidos ulteriornentOo

Unatercera.ezperiancia consistió en llevar a seco la gota de solu

ción de lsnón, una ves trío añadirle una gota de ácido acético di

luido a1 50%y disuelto el residuo agregar una gota del reactivo.

de esta manera no se obtuvieron cristales tm gra: dos y ten bien

formados conecxmlos otros des modos precitadoeo

Estas experiencias nos permiten concluir que s1 se tia
ne el cuidado de evaporar solo parte del disolvente de modoque la

preparación iris no quede comoun residuo sólido. sino cemouna

gota azul viscosa, es decir que haya una muyligera acidez nítrico,
ee puede evitar el nao del ácido acético.

Respecto a la agitación se debe señalar que la misma

acelera la formaciónde los cristales dal hexanitrito, pero cuan
do la dilución del ro es menor del 0,10 a: a. latón no oonvienemuóe

si bien se acelera la formaciónde los cristd.se,estos aparecen
más chicos y a Veces no se mmdan distinguir ni con 480 amantes.

de allí que se haya preferido dejar la preparación en reposo y ob
eervarla al cabo de unos minutos.

Vistos las resultadCa obtenidos en los snssyos preli

minsres se concluyó la siguiente técnica Operatoria: se empleóuna

solución al 1%acuosa muyligeramente nitrica de latón (70-30)¡uns

gota de aproximada ente 0,04 ml de esta solución se . evapozó ma

Vemente con la llama de una lámpara de alcohol de modo que la gota

se concentrase ein llegar a sequedad. una ves frío se ÏHJÓ fluir

una gota (0,02 - 6,03 ml) de la solución del reactivo, la prepara

ción cambió su color azulado por un tono verde esmeralda, se dejó

reposar unos minutos y se observó al microscOpio con 103 y 480 ano

mentos. Las cristales aparecían de preferencia en les bordes como

pequeñas plaquitas cuadradas marrones oscuras. Cuandocrecían los

cristales de nitrito de cobre las plaquitss del complejoaparecían



entre lol prisma. y podian ¡er obeorvadoecon facilidad. Cuantone

yor era le dilución máspequeño. y mi. claro. npareoien loe ariete

lee y cuando la solución contenía 0,00075 g Pb/ïoo nl, el color ¿e

lo. cristale- ere marrón claro y solo aparecían comoplaquitee de

forme. de nenoe de 1 nn de lado el ser observado la preparación con
480 monton.

Se debe tener especial cuidado en regular la canti

dad de ¡un que ee trenemitet los mejores resultados lo obtuvieron

enviando une cantidad de luz reletivamonte grande, ya que le: pla
cas Cuadrados cono con oeouree eo destacan bien.

Le presencia de re+** hasta 1%(en el latón) no de

mOatrótener 1n11uenoie en le investigación del PhH con le reacción
del nitritOo

Se emplearonle: siguientes soluciones.

Solución Pb/ïOO nl solución
n9 5 Pb/loo g 1.tón f1 g aleación/10€ nl)

1 0,50 0,0050
2 0,20 0,0020
3 0,15 c,cc15
4 0,10 0.oc10
5 c'ec75 Cvcc G75
6 0,05 0.0005

obteniéndose los siguiente. resultado-3

Ïnúmero
solugión de gotas EnaayO. R e o a 1 t e d 9 I

n ‘.mp1.ada. positivos

1 1 20 Aparecen enseguida numero-ae Pla
cas negras de tamaño rolativamen
te grande en toda la preparacióñ.



Solución
nQ

Número
de ¿rctas
empleadaa

Ensw 0

Himnos
Resultado

1

.1

Concluaione s

20

20

20

17

20

10

14

Aparecenlos cristales de pro
ferencia on loa borde-o

Idem. aparecen cristales máa
pequeños y algunos más claros
¡mwque observar la prepa’aoián
antes do que Ba seque.

A].cabo de unen instantes se ob
servan en los bordes pequeñosoritalea de calor mnrr

Lea cristales aparecen aún más
chicos. se comienzan a observar
cristales un poco ¿cromados de
color marrón.clarc .

Idem .

Los oritalee aparecen, observa
dos con 480 aumentos, como muy pe
queñas placas de color marrón olaro - su caracterización oa difícil
aparecen en las bordea al cabo de
Varios minutos de ropa sc; al mismo
tiempo aparecen y se desarrollan
los cristan de (maga Cu de colcrverde claro.

Idem.

Emploando1a técnica. descrita para la formación del

hexanitrito de Ph, Cu y K y tomando comoVd crea limiten las obte

nido. con la solución 5 no ¿actuan

Lo I. I 0,3 pg
P. L. - P'b a La.th a 1 o 1.340



DETERMINACION DE NIQUEL EN LATON

Roactivo empleado: solución alcohólica de dimetilgliozim.

Para. 1a investigación do N1 on latón militar no 011

316 la clásica y muy sensible‘reaoeión de TSCHUGAEF!que conduce

a la formación de un complejo órgano-metálico qm cristalina on fio

na agujas de oolor rojo.

El medio moninoal'neoomio para la formación ¿lo

loa cristales de níquel-climatilgnoma no molesta.pués los iones
Cu y Zn quedan solubilizndon bajo roma do complejos a monia'cales;

ro hasta un 5%domostró no mole-tu pués precipita, bajo forma do

hidróxido. solo ¡e debo cuidar do quo no encuentro al estado Fo“

lo que no consigue tratando 1a gota muestra con otra de FINO3con
centrado y calentando sumamente.

Apartir de soluciones acuoeaaligeranento acidifi

oadaa can m0,,“ concentración conocida de Cu (no3)2; Zn (N092;

¡1 (N03)2¡Ph (¡03)2 y ro (N093). prepararon lu siguientes no
lucionu nuestras que contenían un grua do aleación on 100 nl do
solución

803101611 great/¿3° 81‘ gr m/loo ¡1 solución

1 0.50 °o°°5°

2 0.25 0.0025

3 0.15 0.0015

¿ 0’10 0,0010

5 0005 0’0005

6 0.03 0.0003



5:23:323352031313” aiii/22° g s W100 m1solución
A1 3%ro 0.10 0,0010

¿2 3%Fo 0,05 0,0005

31 55 ro 0.10 0,0010

nz 5%ro 0.05 0.0005

01 35 Ph 0.10 0,0010

02 3%rn 0.05 0.0005

01 3%30.3% Pb 0,10 0.0010

02 3x 00.3% Ph 0,05 0,0005

31 5%Pe.3fi Pt 0.10 0.0010

Ez 5%Po.3fi Pb 0,05 0.0005

"Empleme lee eoluoionee l. 2 y 3 ee efectuaron loe

enga“ tendientes e. seleccionar el mejor ¡edu- Opormdio

El mejor resultado eo obLuvoeen la eiguiante técni

ca: Sobre un porta-objeth se depositeba una gota de aproximada

nante 0,04 nl de la solución-nutre. eo la oelentaba muysuave
mente con una 11m de lámpare do alcohol do nodo que ¡o concern-v

true sin llegar e sequedad. e continuación oe colocaba invertido

el porte-objetos cobro un frasco do NH‘CH. de ¡04° que 0°. 8168!!“

¡edo por 10a vapor" de N113:(también lo obtuvo ¡1100 haciendo

fluir una niorogota deNH4OHconcentrado) le preparación tomaba el
color azul inteneo del complejo de cupra-amonio; entonces ¡o le

hacía fluir una gate del reactivo y ¡e observabael noroaoomo
casi inmediatamente.

En la ¡ona de contacto do le gota-mostra con el

reactivo aparecían las aguja. rojas características del níquel
din tilgliomno



Resultados igualmente satisfactorios se deanseron

haciendo eeer le gota del reactivo en s1 centro de la preparación

de nodo qee ls difusión se efectúe hacia ls periferia.
Es conveniente observar ln preparación enseguida,

pues s1 eveporarse parte del amoniaco queda una caps sólida que so

brenadn dificultando la identificación de las agudas.

Entre las otras técnicasensayedos y que no rindieron

tan buenosresultados figuren: s) llevar s seco la gotarmueetra,

sgrugsrle uns gota de HH4.OHy unn vos solubilizado el residuo se
hacía fluir una gota del.resctivo¡ b) añadir la gets de ls solup
ción de dimetilgliozims n le de nuestra. y recién luego alcalini

ser ya aos con solución de R34. CB o vapores de BH}.

A medida que disminuís ls concentración del n1'++

les agujas aparecían de menor tamaño. Si se cuide que ls difusión

del reactivo en ls gota se efectúe en forme lente se logre que lo

orietsles del complejo sean más grandes.

Un detalle muyimportante es ls iluminación, pués

se comprobóque con muchalun se hacía muydifícil identificar s

los cristales. ye que se stenúaba y hasta snnlabs su color imposi

bilitsndo en observación. el mejor resultado ss obturo con mediana
cantidad de lun.

Utilizando 103 aumentos (objetivo 3 x, ocular 4 x)

se spreoisron muybien los cristales en todas las preparaciones.

solo muyposee veces se recurrió s 480 aumentos (objetivo 6 r. oeup
lor 4 x).

31 ¡03* y .1 rba’ presentes por separado y juntos,no

parecen ejercer influencia sobre la determinación del HiH mediano
te la dimetilgioxima.

Con le solución 6 se obtuvieron resultados hnlagado

res. pero no se siguió ensayando ys que menores poroientos de Ni
en latón carecen ds velar práctico.



A continuación se detallan los resultados obtenidos:

Solución Gotas. Ensayos
R, empleada. poaitivo. Resultados

l 1 20 El campode la preparación aparece
cubierto por las agujas rojas.

2 1 20 Son muynumerosos los cristales qns
aparecen.

3 20 Idem.

4 26 Aparecen numerosos cristales agrupa-‘
dos en varias zonas de la preparación

5 1 20 Haciendo fluir con cuidado la gota
del reactivo se pueden apreciar
numerosas agujas rojas.

6 'l 20 Idem. teniendo en cuanta la abundan
cia de los cristales formados se pue
de adelantar qpe se obtendría resul=
tado positive aún con 0,01%Ni.

A1 1 20 Similar e 4 _

A2 l 20 Similarae 5

31 1 20 Similar e 4

32 l 20 Similar s 5

el 1 20 Similar e 4

c2 1 20 similar s 5

n1 1 20 Similar s 4

Dz 1 20 Similar e 5

E1 l 20 Similar e 4

32 1 20 Similar s 5

Conclusiones

Vistos los resultados obtenidos se deáuoe qpe empleandola

reacción de Ischugaerf se puede determinar ls presencia de Ni en

latón, aún en cantidades muyíntimas.

LeIs I 0’1 P3

PeLe a N1 t latón a 1 1 3.400



DÉTïBEINACICN CUALITATIVA DE ÉSTAÏC En LATCN 5131:33

Reactivo empleado: solución ¡1 50%de cloruro de casio.

Partiendo do soluciones puras de concentración cono

cida de nitrato de cobre. nitrato de cinc. cloruro do estaño (ice)

y de ¿oido alarma-100 que no mosclaron cn toma tal qua roaulta

u unn solución al 1,4ligeramente ácida (Cl H) de latón. ol que a

¡u vu "taria. mpurincado eon ontarioen cantidade- conocida-o

Se prepararon las cimiento. soluciono. do latón a1

1:1;

Solución p. Sra/ICCg de Fo Srl/ICCnl solución
I" aleación (solución al 13's)

1 1 0,01

2 0,5 0,005

5 6.25 c,oc=25

‘ 0.15 0,0C15

s 0,10 c,c<:1o

6 0,07 o.c-c=o7

7 0.05 0.0605

Lee ensayos fueron iniciados con la solución (1) y

¡1 01 remltado oro.satisfactorio no Comunal): con 1a siguente.

.aaí n 11056a la solución (7). Unaws adquirió: la pericia. no
eesaria no erectuaron ¡orion de 20 preparacion. de andamsm.

Sobre ¿n porta-objeto. ao depositó una gota de la IO
lución-nuestra de aproximadamente0.04 al (correspondiente a un.

79.1111:a» vidrio de 3 m fl) y n hip fluir on una otra num de:
reactivo (Cl Oo) y dejando reposar uno- mstantu ¡a observó a1 n1
ero-cepa.



Empleme objetivo 3 z y ocular 4 z (103 enmentoe)

ee puedenobeerva- los erictelee octeídricce muyrefrigentee co

mspondientel el 016 Sn Cez, mando le concentración de Sn“ ee

elevada. Gonobjetivo 6 z y ocular 4 x (480 monto.) ee puede

aprecie: mejor la forme cristalina de los oetaedroe, sobretodo

cuando loe crietelee con ohicoe. fenómeno que acontece e medido.

que dimitmye le concentración del ion Sn. Lee crietalee aparecen

eomc octeedroe que ee pueden apreciar muy bien moviendo el tubo

de].nieroecopio mediante el tornillo micronétrieo, otree vecee ee
aprecian de tome. de triánguloe y cuadrada W refrigenteeo

Precticanente ee recurrió e].mor de loe mento.

indicados pués ací ee muchomá: fácil identificar e lee cristales
de 016 En 092, ye que eetoe eon muy pequeños, y aún así. cuando

ee cpu-6 can lee eolueionee 5,6 y 7 en identificación no fue een
eine.

El ¡1er reeultedc ee obtuvo haciendo fluir una acta

del reactivodentro de 1a gote- nuestra, y dejado reposar le prepare

ción de nodo que ee evepore lentamente y eminándole recien cuan

do comienzane renace crietelee en el borde de la gota; los orie

talee correapondientee e]. an aparecen de preferencia en le periton

rie de le. preparación, ei e. deje. ¡áe tienpc comienzane aparecer

placas cuadrada grande. correspondientes e]. reactivo que poco e

poco invaden el campodificultme y hasta inpoeibilitendo le ob

eemoión de los pequefloeocteedroe. _
Entre loe métodoe eneeyedoe y que no han resultado

ten eficacee comoel descrito, figure el de never eeei e. eeeo le

goto-muestre.y recién entonces hacer fluir la gota-motivo. preocu

te el inconveniente de que ee tom casi enseguidauna mee crieteli
ne que no permite le fácil obeervedón de loe cristal“ correepon

dientee el ai. Otro metodoeneqyadoM el llevar e eecc le gote
nneetn, Medeeer con BOIconcentradoy luego denu- fluir le gota



del reactivo. mediante este procedimiento los cristales aparecen

más pequeños y más deformados dificultando su identificación

Los resultados obtenidos se pueden resumir ens

También se trató de

Solución N9 de gotas Ensayos
H9 empleadas positivos R°°u1tad°°

1 l 20 Demuyfácil identificación-cris
tsles numerososy bien formados.

3 20 Cristales bien formados en el bo!
de de la preparación

4 2C Cristales pequeños e bien formados

5 20 Idem.

6 20 Pocos cristales mu pequeños de didtioil identif;caci n - aparecen
sobretodo en los bordes.

1 Ideme
2 18 Idem.

investigar cualitativamente el

Sn en lstones de otras composiciones empleando le mima técnico.

operatoria y utilizando siempre soluciones s1 1%de las aleacio

nes (ps se detallan:

Solución cwé Zn 75 Ph as Fe 7L Sn st

A 7o 28 - 2 0,10

3 70 28 - 2 6,05

o 68 27 - 5 0.05

n 7o 23 2 - 0,10

3 70 28 2 o 6,05

r 68 27 5 - 0,10

G 68 28 2 2 6.10

a 68 28 2 2 0,05



Solución Ou fi Zn fi Pb fi Fs % Sn fi

I 67 26 5 2 (3,10

J 67 26 5 2 0,05

Los resultados obtenidos fueron los siguientes:

Mues N9 ds Ensa
tra‘ gctas yes
NE Emp1.! P081_ n o s n l t s d o sdas tivos

A l 20 Se aprecian los cristales buscados mejor que
en la solución correspondiente sin fe; los
cristales aparecen mas andes y mejor forma
dos - parece gle sl Fo caerse una noción ts!
vcrabls sobre la formaci¿n ds los cristales
del cloro estanato de casio.

B 20 Idem.

C 20 Idem.

D 2C El 1315++en esa ocncentración no ;arees tener
mayorinfluencia sobre la formación de los eri!
tales del complejo.

E 1 17 En esta concentración los cristales de C16 Sn
C82 aparecen chicos y deformados, quizás aún
más+qpeen la solucifn correspondiente sinrb haciendodifícil su identificación.

F 1 20 Los cristales aparecen chicos y muy deformagos,ss nota una influencia negativa del ión Pb o
20 Similar al (A).

20 Similar sl (B).

20 El aumento del ?b++ hace que los cristales ya
no sean tan grandes y bien formado +Se aprsvcia la influencia favorable del Fe pués
los cristales son relatiVamsnte másnítidos y
mejor formados que en (F).

J 1 la Cristales chicos y mal formadosdifíciles ds
identificar¡más desfavorable que (H).

Cake señalar que 1a presencia de Fo+**favorece ls

formación de los cristales ds 014 Sn C829 pués se van más grandes

y mejor formados sn las solucionss - nuestras que corresponuen a



slsseiones que ocntienen hierro que en les correspondientes sin

hierro. sobre todo cuando la concentración de estaño es tuer (ne

nes de 0,10 ,4»).

El Ph" en cambiono parece tener noción alguns eo

bre le forme y tamañode los cristales del complejo en concentre

eión ¿e 2 fi pero parece actuar en forms desfavorable cuando en em

oentrsción es del 5%ó más.

Muestras de aleación que emtenían an bm sido ets

ondas con agus regia, se tomó uns goto. que se eveporó, ¡036 een 01H

concentrado volvió e evaporar casi e seco, luego se hiso flu

ir “nn 8015!!lll 013 (113) se calentó suavemente pero. solubilisar y

una vu frío ee dejó fluir uns. gota de la solución de 01 Cs y el
cabo de unos instantes ee observaron en forma.satisfactorie los

cristales correspondientesel Rafi”

Conclusiones:

El métodoempleadopara deteminsr cuslitstivsmen
te sl ión Su“M he demcetradoser satisfactorio cuado se lo uti

lize pere. investiga dicho ostién en mezclas complejas de en - zm
Gu-vZn-Fe;Cu-Zn-PbyOu-Zn-Fe-Pb. puéshspemitido
obeervar cristales del 016 Sn (¡e2 empleandouns gota de solución
a1 l 9‘ de slesoiones que contenían 0,05 93de Sn. La observación

de estos cristales en dichas concentracionesrequiere cierta prác

ties dado en pequeño tmsno y el reunido número de los mimos que

aparecen en ls preparación.

IuI o 0,2 rvgo
PJ. e an s aleación a l a 2.000



DETERMINACICE DE ESIAEO EN CU“RC-RIQUEL (85-151

nosotivo utilizados solución ¡ono-a al 50 f ds Cl Co.

En las diversas Oportunidades que se analizaron una."o

tras de cupra-níqnol (85-15) no no ha podido comprobar 1a pre-ono

cia ni aún do {ofiman cantidades de Estaño, de modoque no utili
nó diraotamonto aloaoión.

s. prOpararon soluciono. muyligeramente nitrioan al

1 fi Qealeación, a las qpo no agregó solución fuertemente clorhi

drica de Sni‘ de nodo que a. tuvieran solucionen que respondio
ran al

301.]! sr Sn/lOOg aleación 5’ Ïgíïfigiïá :Ïlïgïón

1 0,50 0,0050

2 6,25 0,6G25

3 0,15 0,0015

4 0,10 0,0010

5 0.C75 0,06075

6 0.05 0.0005

Se empleócon resultado satisfactorio la mismatécni
4+oa gps le detalló para la investigación do Sn en latón. So efec

tuaron 20 onaayos do cada solución.

So comenzócon lo solución 1 y lo continuó con la ¡1

guionto siempre que oo hablar. obtenido resultado positivo.

Depositadn la gota dl ¡Olución—nuostrn de aproximada»

mento0,04 nl sobre al portanobjotoo,oo lo hiso fluir una got. da
1a solución reactivo de 01.30 y al cabo de unos instante. or. ob

servada al niorosoOpio.

Al igual que con el latón. o. comprobó que no convenía

llevar 1a gota a seco, o concentrar, nino que resultaba mejor



que ss svsporass lentamente ya mxeueesta msners los octasdros rssul

taban más grandes y mejor formados. Eteetusds la preparación con

Vienoobservsrls casi enaeguidlipuól conianssn s formara. arista!
los ds c1 Cs que poco s poco inVadcn sl campo.

A medida quo disminuye la concentración del an4+

los cristales de Clfi Sn Cs2 que aparecen son monosnumerosos. más

chicos y no muybien formados, lo que dificulta su observación y

caracterización. Ss uplearon sobretodo 480 ¡montos para su ob
servación.

Los resultados alcanzados ss puedan resumir en:

Solución Gotas Ensayos
m empleadaspositivos “mln”

l l 20 Cristales numerososcï bien formados)de fácil identifica ón.

20 Idem.

20 Los cristales no. son tan numsrosos.
su tamaño ss menor.

4 1 20 Los cristales son más chicos- spero
cen mejor en los bordes de ls prepa
ración.

5 l 20 Los cristales son pequeños - apare
cen mejor en los bordes de la proparación - su identificación no ss rá,oil.

6 l 16 Los cristales son dificiles de identi
ficar por su pequeño tamaño. su forma
es más perfecta que en el latón a
igual concentración.

Conclusionsst

Enplssndo comoreactivo una solución s1 50%de 01 Cs so pu

dieron llegar s investigar muypequeñas cantidades ds an sn cupra

niqpsl (85-15). Ss logró con ¿tito determinar hasta 6,05 fi Sn.
LsIs O 0.2
P.L. a Sn l aleación n 1 a 2.600



DETERMIIIA010! CUALITATIVA DE HIERRO EN COBRE

Reactivoa empleado" aolución eaturada de mu. CNS
reactivo piridinioo (solución a1 1250
de puidm en HCLdiluido)\

Cuando ee efectuaban los ensayos preliminarel ee cone

tató que 1a eolueión prop: ada a partir de cierto cobre electro

Htieo y HNOSexento de hierro. aoueaba 1a presencia de eete

dltiao eatión al aer tratada oonel reactivo ticcimo-piridinioo;
el análieie mantitativo acusó 1a presencia de 0,11 o/o de Fe
en dicho cobre. Este resultado motivó 1a determinación cuantita

tiva del hierro en Variae muestras de cobre electrolítioo, y eu

poeterior inveetigaoión nioroqnínioa empleandola reacción de

Martini, para ver cual era 1a prepareión limiten Fe t Cn.
l’revianente ee debió detemina‘ enel ee la concentra

ción maefavorable de 1a solución de en (N03)2| para eno par
tiendo de drogas controlada. ee prepraron por separado solucionen

ligeramente nitrioae de Ouy Fe, y ee las neaoló en forma tal

queen 1a eoluoiónresultante exietiera la relación en”: FJ”
99.’h0.3, y a eeta última ee 1a (¡111116con agua destilada hasta

obtener eolncionee que oontuvieran 0.5¡112 y 3 g. de cobre por
cada 100 nl}.

Para 1a investigación del hierro ee empleóla eiguion

te tdonioat sobre un portaobjetoe ee colocó una gota de 1a aoln

oión de apronmedanente 0.04 m1. ee evaporó calentando con 1a

llama de una lámpara de alcohol. teniendo 1a precaución de no

llevar a nooo pue- conviene una ligera aoidea'. Unavea fría ee

hiso fluir una gota de 1a solución detiocianato an ei reeidnoa

ee obtiene un precipitado negro de Ca (cms)? un exoeeo de ¡m4.
ens ha demoetrado eer perjudicial de nodo que 1a gota de solu

ción del nino debe aer pmporoional a 1a cantidad de muestra



que existe eobre el portaobjoto. il cabo de un minuto ee hizo

fluir una gota. correspondientee una venus de vidrio de 3 n
de diámetro, de reactivo piridini'co. Si le concentración de hie

rro en el cobre ee de 0.3 o/o 6 ¡añ-¡19.e'ola difusión del reacti
vo Instala para que apïucíerdn las goto. olooaan en el ono de que

le concentración de hierro fuera mmorlune ouidadoee agitación
.de le gate en sentido circular aceleranle ¡pericia ¿e lee go. '
tae rojas-olaaa“. El hierro formacon el tiOcimto y 1a pirio
(lina un complejo de color rojo que ¡parece primero comogotas

oleoeaeque luego oriatelim en leo places roja- caracteristi
osa.

Cuando ee efectuó 1a reacción con solución pure de

If” ee comprobóque las gotita correspondientoe el oohpleao

dificilmente orietalizabgn cuando la. dilución era mayoride

11104; algo similar ocurrió. cuando ee investigaba hierro en

cobro. ¡mie solo en pooae preparaciones oorre'epcndimto'e e Cm

Po c- 99.7t0,3 ¡e alcanzó e ver e]. cristal corromndiento a1
complejo. En nuestro osea oe considerará omo resultadopooiti

vo n presencia de las gotitas olaom y “35,75 que las go
ta que cristalizeron lo han hechoaloaho de 2-3 días.

80 ereotuaron ¡orion de 20 ¡neoyo- oon cada une de

lee coincionee preoitedu y ee ocnprobó que le concentración

- de 1 o/o Cu ere la más apropiada para. la investigación del hie

rro contenido comoimpureze 1 comoconsecuencia de esto ee uti

lizó,“ los mceaivoeenmoo,la aim oonoentraoiónlo
A continuación eo prepararon eoluoionee ligeramonte

nitricee de cobre. eogúndetalles

I SOÏESÏGÜ Ig y. /1c.o s en g ro AGO m1 de solución (soluo. ILO/t

1 0,30 o.c03
2 0,20 o,c02
3 0,11 0,0011
4 0,073 0,00078
5 0.05 0.0005



Sc cmplcóla ticnicc prooitadai laa preparaciones

tucrun Observadao al minuto dc hachas con objetivo 3: y ocu

lar 4: (103 amantes). La. gotas wrrcepondiontoa a1 complejo

aparcoan do color rojo intenso cuando 1a impurean dc hierro

cn cl cobro oc mayor do 0,2 #5 a,medida que la oanccntracióm

dc hierro aa hace mmnoral color rojo ao va dobilitando hasta

alcanzar un tinto-roaa-pardo an laa prOparncioneacorrespondienp

tu a 1a solución (4). A].observe la preparación ocnvianc rc

corror cl perímetro dc 1a misma. puse oa allí dando cc cncnan

tran dc protorancia la. gotas: colas o agrupadas;

La cristalización o. laa gotas no ac 10gr6 ni aún

agitado. Cuantomanoru cl contenido dc hierro mayoroc cl

tiempo que demoran laa gotas cn aparecer, en cotos oaaoa convic

nc agitar comoac indicó y cubrir la proparaoión con una soto

do vaselina pana quo no ac cagan, finos a vcooa lo demoran cin!

co minutos on poder apreciar laa gotaa on ol campodal microc

cOpio. Cumdo la preparación ca coca aparecen loa cristales in

coloroc dal NH4.cmsy también cristales ronboidalca alargado.

o dandríticoc do color verda y verde-pardo ocrrespondiontcc a

un compuestodal cobro con el tiooianatc y la piridina; como

ol colar do coto compuesto oa verda cl color pardo con qua auc

lc observar-c no daba atribuir a impurozaa adaorbidaa.

81 las gotas dcl complejo rárrico con do color; rojo

intan (case dc clavada preporción) 8.0puedengrecia atra
voa dc la manocristalina afin oumdo 1a,preparación ao coca.

Efectuando 20 proparroionoa con cada solución ac oh

tuviorcn loa siguiente. resultado"

Soluo. N9 dc gota. Ensayos
¡19 eleeadaa nositivoa Refina“.

muyneto - colar rogo intcnao
1 1
2 1 20 muyneto - color ro o
3 1 20 color rojo
t 1 18 color rosa-pardo
5' 1 8 color rosa - pardo claro
5 2 12 color ron - pardo claro



Conclusionu

Esto. annua- nos permiten concluir qu. ¡aplaude

01 reactivo tiooiano-fiidínioo y ¡1311101140la témicn “¡cripta

¡o puede innatignr hasta 0.05 93do ro ¡n sobre;

Empleado tolución oúpriu a1 1m .1 hierro ronal

ta "tar on la concentración de 0.5 ¡3/100 ¡1 ¡lo solución y on una

gota de 0,04 nl ¡o ¡aguantan 0,2 pg de ra“.
LJ o 0,2 pg
PJ..- ¡‘o l Ona 1| 2.000



DETERMINACION CUJL'LITAÏZ'IVA DE HIERRO EN LAIGN

Reactivos empleados! solución saturada. de mu. CBS.
re activo piridinioo.

Generalidad“

Para la investigación cualitativa del him-o era m
ploado hasta no han. mucho01 forrocianuro de potasio.

Este reactivo no u m específico, pu‘s con 01 eo
bre y el eine de.lugar e la precipitación de las nal" corru
pondientu de color pardo-rojizo y blancw respectivamente.

que enmeeeran el precipitado azul correspondiente e ln en).

tónica: en nuestro eno particular este reactivo es indemn
do dado que el hierra está presente en prepa-ción minima.

Otroreactivo del FH“ o. el ión tiocimto. con01

que forma Fe (CNS)3rojo, pero no oo Imploa. en nierooriataloe

capi. peu-mnel compuesto formadono oe cristalino;

Ia reacción de Martini que consiste en 1a obtención

de compuestoscomplejos cristalinas de hierro con tiooianato

y piridina ¡nació ser la másindicada para la investigación
del If” en nuestro caso: esta suposición no confirmóen lo.

ensayos preliminares que ¡e ha: efectuado;
El cobre roma con el tiooiemeto y la piridina un

compuestoverde que cristalina en dendritn alargada. y que

aparecen en la preparación tando esta canianzae. secar-n uto
oristalee crecen del borde de la preparación hacia el interior

de la nina. Ente compuestonep. la moría. ¿e las veces color
pardo-clara en ombio del verde. Esta reacción se una para. el
Maradona. de].ou“.



El oino aparentementeno reacciona con los reactivo.
indicados.

El Ph” y tu” existentes hasta uno por ciento on ol
latón no influyen sobre ol into de la reaccióno

cm ol latón ya vianoWinona oonMorro. no

prooodió n lo. preparación do soluciono. n partir do drogas.‘
quo nnolndal apra-entorno. o una ooluoián de dicho aleación.

Bo¡unió nitrato do nou-o eri-toluca“ p.a. y oino ¡am-(uno

on walkmproflmnto oontrohdo,quooodioolvió on ano;
exmto de Morro. A cota. dos ooluoioneo oo 1“ 11016 o.volu

un y Il tomaronporton do ha ninas do lado que o. tuvieron Io

luoionol oquinlontu n 1..th untar 70! Cuy 309€Zny n latón

8596canvi In,on 1a prepmidn a. 1 g a. ¡lución por cado
100 ¡1.4. 8011101680

¡a comezóna. n "” u obtuvon pnrtiz' o. rc puri

oino vara pemmganomtrín y m0,; h ¡oluoién no.diluyó do no»
¿o quo contuviorn 1 ng- I'o’” por ¡.1 do solución.

roda Iso ocluoionoaoran nonom y ligamento n1
trim.
Parto onenm..tnl

Vinos lo: "aunado. ¡lam BadooIn ln determina

ción de hierro on cobro no ¡1311161a nina técnica opera orto

.mplaaMCtabiln solucionan a1 15.

huyendo 1a determinacióndo hierro on 1nth a
constató que había similitud con los resultados alegando
¡oro ol cobro. aqui tmbíon ¡parecían las gotitas olooou do
oolor rojo intenso oontinto violan» oude .1 hierro "taba
on o). latón on proporción superior al 0.a y ooo color rojo ¡o
¡tonunbn hasta haceros ron-pudo claro ouanoo1a pmpomión
do hierro no reducía n 1a li.th o a monosde la cantidad pro
citada.



Lee gotas oleoeae aparecían de preferencia n lo.

bordea del preparado y no criatálizaban. sino que perdureban au

rente días en esa format gotitas correspondientes a un latón que

contenía 0,2 fi de hierro demorarqn2 y 3 días en orietalizar, pe
ra que la prepm'adón no ee seque ee la recubrid con inclina. Le

epsición dichas gotas-clean“ ee demoraba;cuandole pro-parcial.
del hierro ee hacía menor. este tiempo ee acortabe mediante una cui

dados. agitación oirmlar de 1a got-¡opreparndoe

Cuando la preparaciln comience o ecos- ee aparecen los

cristales inooloroe del tiooiansto y los correspondientes el can
pwstc del cobre con el ticoianaze y 1a pitidinn ye 606011108..

Se em]!arongoteo-manu“ de grana dm te 0.04nl
con respecto ¡1 tamañode ¡se gotas de reactivo vile 1o dicho el

I

tratar la determinación de hierro en cobre.

Se observa-on lae preparaciones el minuto de hecha.

con 103 aumento. (ocular 41, objetivo 32)..

Los reenltndoe obtenidos. con el latón 70-30 y con e].

latón 85-15 fueron Quilmes,“ en! que en mneionen cin hacer die
t1nc16ne

Se efectuaron veinte preparaciones de cede mestre.

Los ensayo- fueron efectuado. ¡obre lu siguiente.
eclucionees

SEIÏEIE!‘ g Pe /100 g latón g Fe /J,OOm1 solución

1 0.50 0.0050
2 0,20 0.0020
3 0,10 0.oc1o
4 0,075 0,00075
5 0905 0,0005



Los roaultadoo obtenido. lo puedan rCcnnir un:

Munatra Gotas Ensayos
nn empleadas pcsitivoa R°°u1tad°'

1 1 20 numerosas gotitas de color regoviolence.
2 1 20 idem.
3 1 20 gotas de color rosado-mono; abun

danIGBo
4 1 12 pocas gotitas de color roaapclaro

aparecen oepaoiadas en lea bordes.
4 2 15 idem.
5 1 3 aparecen muypocas gotitas de oo

1or rosa muyclaro, muydifíciles
de ver.

5 2 5 iden

Conclusiones

Do los anoayoa efectuados ¡o punde concluir qpn en

plolldo 1a técnica descrita para la reacción do Martini ¡o puaden

tuveotigar hasta 0.075 fi do ro en latón 70-30 o 85-15.

Como.1 rom]: ado positiva obtenido para. osa concen

tración no oa total conyieno efectuar varios «naayoa.

Lolo I 0.3 Pg
Pon. n roalatón (70-30 6 85-15) a 1:1.333



DBEERMINACIOH DE HIERRO EN CILPRC-HIQIEL

Reactivos enpload0el solución eaturada de N34GNs;reaotivo piri OOe

A partir de Cu y Ni previamente controlado. eo pre

pars'on eoluciones nítrico: de dicho. cationes, qua luego fueron

mezcladas de modo que respondieron e una solución el 1%de cupra

níquel 85-1955,respeotivm ente .

il igufl. que en le determinación de hierro en latón ee

emplearoneolucionea acuosa. ligeranente nitricaa de aleación al

1%.

Se utilizaron las aiguientee solucicneet

80139016n g pg/ico g aleación g Fe/lOO nl de solución

1 0’50 O'COSO
2 0,25. cecczs
3 0.15 0,0015
‘ 0'10 9,0610
5 0,075 0.00075

Los resultados obtenidas fueron muysimilaree e los

encontrados para el latón; las gotitas olaaaeo oovrenpondienteeal

complejoferro-#1001ano-piridinioo tampococristalisaban. su color

no etenuaba con le dilución del Pe3+ y una agitación cuidados: on

forma circular de la preparacióniaoeleraba tu aparición,aobretodo
en los bordea.

Los resultados alcanzados son loe que eo detallan:

Solución Gota. Ensayos Positivos
nQ em.lepdae Resultados

l l 20 abundmton gotitan
correspondientes al
complejo de color
rojo-71013000

2 1 20 Id-le



5 t
90139016“ 2:5: ¡(12 353WOODOaltivoa Reaul‘bado.

3 1 2° 01 color es más claro:
rojo-regado-apareeen so
brante-do en oo bordea.

4 1 20 menor ¡lá-110mdo got“
de color rosado

5 1 B pocas gota. - difíciles
de ver por su color ro
ms claro.

s 2 12 la...

Cond union-o

A posar de la similitud en loa resultado- obtenidos

con los otros ensayo. efectuado. para investigar h" en cobro y

en latón‘ln debohmr notar quou másdificultou la observación
do lu gotita ono-u corroapondimto-d. empuja cuandoo. opo
ra con apto-níquel.

31 a uono en cuanta que ¡e deben¡rooms urna

preparacion“ de ía solución-nuestrn podemostomar comovalor lí

n1to la entrenamiento n 1: sanción ni 5LJ.-
PJ“ o ¡“o a Cupra-níquel (85-15) n- 111.333



Se pudo comyrobar que en los casos investigados se pue

den aplicar con todo éxito las reaccianes y técn1caa microcriataloo

cópicas.

El alto ¿rado de sensibilidad y espec1f1c1dadde las

reaccionan utilizadas permltió determinar en forma muysatisfactoria

la presencia de 0.10 fi y aún manosde los cationes buscados emylean

do una gota de una iOlUClónal 1 fi de la aleación, este resultado es

altamente elocuente, pues indica que se puoden buscar los camponentea

o impurezasde ciertos materiales sin dauar las piezas. ya que solo

unas Pocas gotas do solución diluida bastan.

Con todo éxito se fiyliCó esta tácnlca microquimica en

el análisis de objetos benminadon.Gaboncitar en primer término loa

anállaia efectuados a piezas metálicas antiguas hechas con aleacio

nes a base de Plata y Cobre, encontradas en el Perú y que se encuen

tran depoaitadaa en el Hueso Etnográfico de 1a Univeraiuad de Buenos

Aires. Tambienhan sido analizados cojinetes. vántagps. válvulas y

otras piezas industriales construidas con aleudionoa cúpricaa.

La sencillez de los métodos ampbadosy su rápido y ae

guro resultado seualan a esta tÉCuica comouna valxoaa colaboradora

del quimico en la resolución de sus problema! analiLicoa.

Cabe manglar quo tonlando suficiente ezper1enciaaao

puede efectuar una estimación cuantitatlva muyaproximadade los dis

t1ntoa elmfientoa investigados.
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cristales de ïb.fiu.fig (ïflw is ' ¿lameea latón.

» v - ,‘0 . . .. ,

Cïlfiüfiiüfi ha m;¿ual*uimebzl¿11u31ma.* ïí%uai en intén.



I. + A,
cristianas zw ‘i‘ioeimw ¿o hiwm y pimüim

F’ . 1‘ l

goma Guam mrreupandimban al complejade
Tucuman da hierro ¿ypiridim
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