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RESUMER DE TESIS

LAURIL MERCAPTAN
Estudio de las aplicaciones
de este reactivo orgdnico
en andlisis cualitativo

El lauril mercaptdn es un tioalcohol derivado del dodecilico
en el cual ha sido substituido el ox{geno por el azufre,

Inego de una cuidadosa serie de ensayos queddé evidenciada su
adaptapilidad para ser usado como reactivo en anali{tica inor-
ganica.

El lauril mercaptdn fué ensayado como reactivo para todos los
cationes que usualmente componem las marchas sistemdticas.
Los Unicos que reacolonaron fuerons plata, merocurio-mercurioso,
plomo, bismuto y cadmio.

Esta primera serie se realizd variando el medio con diferentes
dcidos y dlcalis y tambien en presencia de iones complejantes.
la reaccién del lauril mercaptdn con los cinco cationes indi-

cados genera tres colores diferentes a sabers

"

CATION MEDIO EN PRESENCIA Obs.

agt NO3H ( 3K ) £16culo blanco
Hg't AcOH ( ¢ ) ne negro

Po’ HONH4 ( o ) "% amarillo
pttt AcOH (o ) "o anaranjado
catt HONH4 ( 3K ) " planco

Los catlones que dén un color similar pueden ser distinguidos va-
riando el medioj con este recurso se obtienen reacciones especifios



+

Ag. + IM ( en medio NO3H ) dd un fléculo blanco.
catt + 1 ( en medio NO3H ) no dd reaccidén aparente.
Bi™™* + IM ( en medio HC1 ) dd un fiéculo anaranjado.
o't o+ IM ( en medio HC1l ) no d4 reaceidn aparente.
Hg+; + I¥ ( en cualquier medio) d4 un fléculo negro.

Los valores de Limite de Identificacién y Limite de Concentraciém

obtenidos con el lauril mercaptdn para los diferentes cationes son

los siguientess

Ag+ L.I.
Pb' L.I.
Hgf+ L.I.
Bi*TT L.I.
catt L.I.

25
50

250

Lo,
L.C.
L.C.
L.C.
L.C.

1,0/ 20,
1,0/ 50.
1,2 / 100.
1,0 / 1500.
2,5/ 10.

000
000
000
000
000

Finalmente se concluye que el lauril mercaptdn puede ser usado como

reactivo para certificar la identidad del catidn arstade

conocerlos por ensayo directo de la soluciédn que lo contiene.
Este reactivo fué modificado por dilucidén en diferentes solventes
a los efectos de obtener reacciones mds netas. Los solventes emple-

ados fueronst acetato de etilo, eter de petréleo, cloroformo, y te-

tracloruro de carbono.

I

0 para re-
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LISTA DE ABREVIACIONES

ta. - temperatura ambiente.

te. - temperatura de ebullicién. En general todos los ensayos s e
efectuaron por duplicado, a temperatura ambiente y luego co
-locandoel tubo de ensayos en un bafio de agua a ebullicién.

Esta técnica demostré ser de utilidad en algunos casos por

la notable diferencia del mismo ensayo segin la temperatura
Nota: en algunos casos no se ha podido trabajar a la tempe-
ratura de un bafio de agua en ebullicién y se usaron tempera
-turas inferiores. Ej. en el caso de usar medio amoniacal

concentrado,
ppdo. - precipitado.

fo. - fléculo. El lauril mercaptédn es un liquido menos denso que e
el agua, por lo tanto aparece como una capa superficial o-
leosa sgobre la solucidén contenida en un tubo de ensayos.

En el caso de reaccionar con alguno de los cationes com-
tenidos en la solucidén, la fase superficial oleosa desapa-
rece para dar lugar a la formacién de una masa,en general

compacta, de naturaleza untuosa,
coag. - coagulo.
ppdo.gel. - precipitado gelatinoso o de aspecto gelatinoso.
anaranj. - amaranjado.

fs, — fase solvente, Esta abreviatura se aplica, en general, a la

fase no miscible con la solucidén del catidn que se inves-



IMC.-

IMA,-

IMTO-

-tiga, compuesta de un solvente apropiado y lauril mercap-
tdn.Ej. : fs. amarilla, significa que la fase oleosa no mis-
cible con la solucidén acuosa del catidén toma color amarillo.
Esto puede ser el resultado de la disolucién del compuesto
formado por la reaccién del lauril mercaptdn con el catiénm,
en seno del solvente;

lauril mercaptén.

lauril mercaptdn en cloroformo.

n nu en acetato de etilo,

"o nn en eterde Fe'ﬂ‘oa:o .

nn nn en tetracloruro de carbono.



INTRODUCCION

Ia concurrencia del lauril mercaptdn y una sal soluble de plomo
origindé un comvuesto amarillo intenso con aspecto de pasta ole-
osa y un ligero olor, caracteristico del lauril mercaptédn.

La pasta es untuosa al tacto con un ligero poder détergente ¥ no
ataca la piel.

La reaccién descripta fué de mi interés inmediato y comencé una
sistemftica serie de ensayos en diversos medios y con concentra-
ciones de plomo variables y extrayendo con diversos solventes,
vara obtener reacciones mds netas. Esta primera etapa me conven-
cid de la posibilidad del lauril mercaptdn como reactivo para el
plomo y me indujo a estudiar su aplicacibén a otros cationes.
Tambien era necesario conocer la especificidad o selectividad del
reactivo para los distintos cationes.

Frente al conjunto de datos obtenidos en la primera etapa qued$
evidenciada la posibilidad del lauril mercaptén como reactivo de
aplicacidén en el campo analitico inorgdnico.

En consecuencia se dié comienzo al siguiente trabajo que habrd de

demostrar la tesis propuesta.



LAURIL MERCAPTAN

descripcion y propiedades

Al sustituir el oxigeno de los alcoholes con azufre, se obtie-

nen los tioalcoholes, Esta clase de compuestos def%ap del, hidro
geno sulfurado y por esta razén se llamaron sulfuros.

Los tiocalcoholes conservan el grupo sulfgdrilo que les comfiere
propiedades ligeramente dcidas; se disuelven en soluciones con-
centradas de potasa cdustica y son capaces de formar sales con
los metales .

Dicha reaccién fué observada , por primera vez , entre el 6xi-

do amarillo de mercurio y la solucidn alcoholicqhel sulfhidra-

to de etilo, que por ello se llamo mercaptén, contraccidén de

la frase latina con la cual fueron expresadas sus propiedades :
"corpus mercurio aptum o mercurio captans "

Un método catalitico de preparacidn, se funda en hacer pasar a
través de un tubo que contiene éxido de torio calentado a 300

- 350 °C , una mezcla de hidrégeno sulfurado y vapores de alco-

hol( dodecanol ) .

H2S + C1l2H250H ThOo > H20 + Cl2H25SH

dodecanol lauril mercaptén

Los mercaptanes son ligquidos poco densos, incoloros, casi in-
solubles en agua pero solubdes en alcohol y eter,

A pesar de subsistir la misma relacién de isologia, los mercap-
tanes tienen un punto de ebullicidén notablemente inferior al

de los alcoholes respectivos, anomalfa que se atribuye al mayor

grado de asociacién de la molécula alcohélica, por puente hidro-

geno.



El 4cido sulfirico no forma sulfatos como sucede con los alcoho-
les sino que es reducido a dibéxido de azufre, en tanto que los

mercaptanes se oxidan a bisulfuros .

2C12H25SH + SO4H?2 o S02 + H20 ¥ ( Cl2H25 )2S2

Los mercaptanes, en general, hervidos con dcido nitrico concen-
trado dan fdcilmente como producto final el dcido sulfénico res-
pectivo.

&0

Cl1l2H25 SH NO3H - 012H25-S:O
OH




PARTE EXPERIMENTAL

Técnica Operativa

Los ensayos que se describirdn en la primera serie tienen un
cardcter estictamente cualitativos. E1 fin de estos es obte-
ner la mayor informacidn posible sobre el comportamiento del
lauril mercaptan, en diversos medios y referido a los cinco
cationes que demostraron reacionar adecuadamente con é1l.
Material Empleado

Se usaron tubos de ensayo comunes los cuales fueron acotados

a 5ml. de capacidad. Las medidas se hicleron con pipetas y go-
teros comunes. Las comparaciones de color fueron hechas contra un
vidrio blanco y con luz diurna . Las soluciones de los cationes
se llevaron al medio dcido o alcalino anotadas, agregando al
tubo de ensayos el volumen equivalente de las soluciones con-
centradas de los mismos y luego llevando a volumen con agua
destilada. Las soluciones tipo de cada catidén se prepararon

con drogas para andlisis empleando las técnicas que se dese
criben en la parde cuantitativa.

Método

En cada tubo se ajustd la concentracibén del catidén y el medio
y finalmente se llevl a volumen con agua destilada. Iuego se
agregaron tres gotas de IM. , éste es un lf{quido menos denso
que el agua y flota en la superficie sin disolverse. Para vi-
sualizar inmediatamente la reaccién debe emulsionarse por me-
dio de una varilla, esto no es imprescindible pero ahorra tiem-
po. El producto de la reaccidn es un fléculo untuoso que se ad-
hiere firmemente a las paredes del tubo dificultando su lam-
pieza. Egte fléculo flota en la superficie del lfquido y pu-
ede ser extraido con una varilla de punta cuchara. El producto

as{ obtenido, se mantiene, casi indefinidamente, sin alteraciénm.



CUADRO N©° I

A 5 ml. de solucidén conteniendo lmg./ml. de Ag+ se le agregb

3 gotas de IM variando el medio como se indica a continuacién.

ClH 12N
3N

0, 3K

No3H 15N

3N

0, 3N

SO4H2 13N

3N

0,3N

AcOH 17 N

3N

0,3 N

HONH4 15N

3N

ta.
ta.
te.

ta.

ti.
te.
ta.
te.
ta.

te.

ta.

te
ta.
te.
ta.
te.

ta.
te.
ta.
te.
ta.
te.

ta.
te
ta.

ppdo. blanco
ppdo. blanco
se disuelve quedando dos fases limpidas.

débil positivo, fo. blanco.

fo. blanco superficial

" "' gue luego al enfriar se acentia

"nn nw
wn "
nn "

fo. blanco

nn nw
"nn nn
un 1nn
nn "nn

fo. blanco

fo. blanco



HONa 2 N

1N

0,2 N

CNK  sat.

dil.

SCNK sat.

dil.

ta. fo. blanco , ppdo. pardo de Ag20

te.
ta.
te.
ta.
te.

ta.
te.
ta.
te.
ta.

te.

ta.
te.
ta.
te.
ta.
te.

fo.

fo.

blanco

blanco

"
"nn
"nu
nn

Nota De acuerdo a los datos

obtenidos el catibén Ag* reacciona

con el IM en todos los medios en forma satisfactoria.

Sin embargo la mds neta ( y luego veremos Util ) resulta

la de medio nitrico 15N - 3N . Naturalmente la reaccidn

mds ambigua es la que se realiza en medio clorhfdrico.



A 5 ml. de
3 gotas de
SO04H2 18 N
3 N

0,3 N
ClH 12 N
3 N

0,3 N
NO3H 15 N
3 N

0,3 N
AcOH 17 N
3 N

0,3 N

CUADRO N°o II

solucidén conteniendo lmg./ml. de Pb** se le agregé

IM variando el medio como se indica a continuacién.

ta.
te.
ta.
te.
ta,

te.

ta.
te.
ta.
te.
ta.

te.

ta.
te.
ta,
te.
ta.

te.

ta.
te.
ta.
te.
ta.

te.

formacidén de un codgulo superf. rojo
" " nn
fo. amarillo, ppdo. blanco

soluc. incolora, ppdo. blanco

fo. amarillo, ppdo. blanco

soluc. incolora, ppdo. Dblanco

cdgulo superficial blanco, solucidn incolora
disolucidn amarilla, enfriando fo. rojo
dudoso fo. blanco, Cl2Pb ppdo. blanco
disolucién incolora.

fo. amarillo, ppdo. blanco

disoluciém total

codgulo amarillo,solucidén limpida
violento desprendimiento de NO2
solucién incolora,gotas de IM incoloras
" " "n
coloracidn amarilla superficial del IM.

decoloracidén total

fo, amarillo, solueidn incolora.
solucidén incolora del IM

fo. amarillo, solucidén incolora
solucidén incolora

solucipn incolora, fo. amarillo

solucidén incolora



HONH4 15 N

0,3 N

HONa 2 N

CNK sat.
A4

dil.

SCNHH4 sat.
A1

dil.

ta.
te.
ta.
te.
ta.
te.

ta.
te.
ta.
te.
ta.

te.

ta.
te.
ta.
te,
ta.

te.

ta.
te.
td.
te.
ta.
te.

fo.

"nn
"n
"nn
mnn

fo. amarillo

fo.

"t

fo. amarillo,

fo. amarillo,

"nn

amarillo,

sal bdsica blanca de Pb

amarillo, ppdo. blanco

nn

"o

nn

ppdo. blancos

solucibdn incolora

Nota . La reaccidén en medio amoniacal resulta ser la mds efec-

tiva. No obstante, deberdn tenerse en cuenta las reaccidnes

en medio nitrico ( 3N ) e y las reacciones en medio acés=

tico concentrado, éstas nos permitirdn diferenciar Pb de

bismuto.



CUADRO N° III

A 5 ml, de solucién conteniendo lmg./ ml, de Hg+; se le agregé

3 gotas de IM variando el medio como se indic¢a a continuacidn,

SO4H2 18 N ta. fo. negro, solucidén limpida.

te. desaparece el fo. o, al menos , es menos

3 N ta. fo. negro / sensible.
te . nn "wn
0’3 N ta. "un fnn
-te'. "n nn

ClH 12 N ta. fo. negro solucién limpida.
te. desaparece el fo. negro quedando la solucidn

3 N ta. fo. negro, calomel en suspens. / limpida

te. fo. negro finamente dividido en superficie.

0,3 N ta. fo. negro, calomel en suspens.

te . n nn ne nn

NO3H 15 N ta. fo. negro
te. se destrulre desprendiendo NO2
3 N ta. fo. negro
te, "' "% finamente dividido en la superf.
0,3 N ta, "v 8¢

te . nn nn

AcOH 17 N ta. fo. negro
te. disminuye la sensibilidad
3 N ta. fo. negro
te, " e
0,3 N ta, "" nu

-te . IR nn



HONH4 15 N +ta, fo. negro

te. "nn "nn

3 N ta. nn nn

‘ te . nn nn
O’ 3 N ta. "nn nn
te. nn "ne

HONa 2 N ta. fo. negro

te, "t nw

1 N ta, Mmoo
te, v

0,2 N ta, "n
te, v nw

CNK sat R N ta. " LR}

te, wroown

a4 ta,
| te, v ome
dil. ta. "v "0
te, wmo o owe

SCNHH§ sat. ta. "" o

te. nn nn
,{;,{ ta. "nn nn
C{;{a‘ te. " "

Nota.La reaccién del IM con el mercurio en su estado monova-
lente tiene efecto independientemente del medio.
La sensibilidad de la reaccién es notable, como se verd

luego.




CUADRO N°o IV

4 5 ml. de solucibén con 1 mg./ml. de Bit™" ge 1e agregd

3 gotas de IM variando el medio como se indica a continuacién.

ClH 12 N ta. no d4 reaccién aparente
te. solucién homogdnea amarilla
3 N ta., fo, amarillo-anaranj.
te. capa superf, anaranjada del IM

0,3 N ta., fo. amaranj.

te. capa superf. anaranj.

NO3H 15 N ta, capa superf, aceitosa anaranj.
te., " " e #8jo-parda.
3 N ta. £fo. anaranj.
te. capa superf., anaranj.
0,3 N ta. fo. anaranj.

te. capa superf. anaranj.

S04H2 18 N +ta, fo. blanco,” ..
te. capa superf, roja-a‘narohj.
3 N ta. fo. anaranj.
te. capa superf, amarilla aceltosa.
0,3 N ta. fo. anaranj.

te. capa superf. amarilla aceitosa.

AcOH 17 N ta. ( k)
te. (1)
3 N ta. fo. anaranj.
té. capa aceitosa anaranj.
0,3 N ta. fo. anaranj.

te. capa aceitosa anaranj.



HONH4 15 N ta. fo. superf, anaranj.,ppdo. gel. anaranj.

te, mw ww nn
B N ta, v ww nn
te, mm  nw n
0,3 N ta, "t  nnw o
te, v wu nn

HONa 2 N ta, fo. superf, anaranj. , ppdo. gel. anaranj.

te, "v nw nn

1 N ta, "n  ne nn

te, wv  ww "o

® 0,2 N ta. "m  wn nw
te, "v  ww nu

CNK sat. ta. fo. anaranj., ppdo. gel. anarqnj.

te, v mw o
A:A ta . e " "o
te, "t nw o
ail.  ta, v n
te, v ww o
. SCNNH4 sat. ta. fo. anaranj., solucidén anaranj.

te. capa aceitosa anaranjada, solucibn anaranj.

A4 ta. fo. anaranj., solucién incolora.
te. capa aceitosa anaranj., solucidén incolora.

dil. ta. fo. anaranj., solucién incolora.

te. capa aceitosa anaranj., solucién incolora.

Nota. En medio dcido acético ( 17N ) , con tres gotas de IM
se forma un fldéculo muy intenso que llena todo el tubo
de ensayo. Por centrifugacidén se separan perfecbamente
dos regiones de color anaranjado, una es un precipitado muy

abundante semicristalino, la otra ( normal ) permanece



en forma de flbéculo superficial.

Por calentamiento el precipitado se disuelve facilmente, que-

dando la solucidén incolora; por su parte el fldculo se trans-

forma en una capa superficial aceitosa de color amarillo,

Esto Ultimo se repite en los demas ensayos realizados y es un

dato de mucho interés pues ninguno de los ensayos con los o-

tros cationes da un resultado similar.

Por lo tanto, éste es un verdadero ensayo para andlisis aisla-
do, si a esto afiadimos la sensibilidad que posee, se concluye

su utilidad en la investigacidn de Bi.



CUADRQO N° V

A 5 ml, de solucidén con 1lmg./ ml. de Cd++ se le agregd

3 gotas de IM variando el medio como se indica a continuacidn.

ClH 12 N ta. no hay reaccién aparente.

te . nn nn nn

3 N ta . "nn "nn ne
-te . 1nn "n "o
0,3 N ta. débil codgulo blanco.

te. 8se disuelve totalmente.

NO3H 15 N ta. no hay reaccidn apareate
te. mvowe no
3 N ta. muy débil turbidez blanca
te. disolucién incolora.
0,3 N ta. fo. blanco

te. disolucidn incolora.

SO4H2 18 N ta. débil fo. blanco rojizo
te. anillo rojo en la superficie ( 1 ) .
3 N ta, fo. blanco
te. disolucidén incolora
0,3 N ta. fo. blanco

te. disolucidbn incolora

AcHO 17 N ta. fo. blanco, suspensidén blanca.
te. disolucidn incolora
3 N ta. fo. blanco, suspensién blanca.
te. disolucidn del fo.,solueidncon suspensiédn

/blanca
0,3 N ta. fo. blanco, solucién incolora y limpia.
te. disolucidn incolora



HONH4 15 N ta. abundante fo. blanco, solucién limpia.

te. "nn "nn "nn"

3 N ta. fo. blanco, solucién limpia.

te . ne nn "

0’3 N ta. u"n "n "n

-te . " nw "nn

HONa 2 N ta. fo. blanco superficial y ppdo. de (HOQ2Cd

te, v omw n
1 N ta, " no "
te, "o we nu
0,2 N ta, " um "n
te, " ww n

CNK sat. ta. fo. blanwo.
-te. "N "n

/!.A ta " "
. L

-te . "o nn
dil. ta. "" "" v ppdo., de ( CN )2 Cad
-te. 1"nn ni "n

SCNNH4 sat. ta.fo., blanco solucidén incolora.

te, " we "o

A ta. " " "."
te, Mmoo o

dil. ta. o no
te. " o "o

Nota. ( 1 ) El ensayo en medio sulfirico, enel que se forma
el anillo rojo, es sumamente importante pues nos per-
. mite diferenciar clara y rpdpidamente el fléculo blanco

proveniente del Dd del de la Ag el cual no d4a esta reac-

. P
clion.



Con respecto a esta reaccidn debe interpretarse con cuidado;
posteriores pruebas demostraron que el IM solo y con los demds
catiomes citados en presencia del sulfurico concentrado reac-
cionan ( con velocidades diferenfes ) desprendiendo gases.

Ia técnica usada fué : preparar el medio, luego enfriar, man-
tener el tubo vertical e inmovil em la gradilla y por las pa-
tedes deslizar 3 64 gotas de IM.

La reaccién a los 50-70 segundos , formandose lentamente el anillo
una vez alcanzada la mdxima intensidad permanecerd estable por

4 - 6 minutos.



SERIE IMA

Para buscar reacciones més nitidas se ha desarrollado este
reactivo, IM en acetato de etilo. Al agregar un mayor volu-
men del reactivo se consigue que el fléculo ocasionado por

el IM , al reaccionar con distintos cationes, se disuelva en
todo el volumen del disolvente y por lo tanto, el color gene-
rado sea mds evidente ,

Por otra parte se ha comprobado que es posible extraer efec-
tivamente el catién, cuando estd en pquefias cantidades, por
sucesivos agregados de reactivo. Aun cuando no se ha compro-
bado para todos los casos se puede afirmar que se selecciona-

ron estas reacciones porque la extraccién es cuantitativa.

COMPOSICION DEL REACTIVO

Lauril mercaptéan 10 %
Acetato de etilo 90 %




A 5 ml. de solucién con lmg./ml. de Ag® se le agregaron

CUADRO N° VI

2 m}l. del reactivo IMA variando el medio como se indica a con-

tinuadidn.

NO3H 15 N

0,3 N

AcOH 17 M

0,3 N

HONH4 15 N

0,3 N

SCNNH4 sat.
A4

dil.

ta.
te.
ta.
te.
ta.

te

ta.
te.
ta.
te.
ta.

te.

ta.
te.
ta.
te.
ta.

te.

ta.
te.
ta.
te.
ta.
te.

se produse un intenso desprendimiento de

se decoléra.lentamente.

se forma fo, blanco muy lentamente
el fo.
fo. blanco muy neto
el fo.

se torma rojizo

se torna rojizo

fo. blanco, extraido por el acetato de
ppdo. fino blanco-amarillento
fo.

disuelto en la fase solvente.

"n "n nn

fo.

blanco

nn "nn

mnn nu

L}

" jl

fo.

blanco

nn
nn nu
"nn "
"n nn

NO2(I)

etilo



Nota. Todas las reacciones scn muy netas, no obstante la citada
en 91) y la precipitacién en medio acético concentrado
son las mds Utiles por su especificidad una y por pro-

porcionar un método de separacidén gravimétrico la otra.
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CUADRO VII

A 5 ml. de solucién con lmg./ ml. de Pb*" se le agregé 2ml. del

reactivo IMA variando el medio como se indica a continuacidn.

SO4H2 18 N ta. no hay reaccién aparente.

te.

3 N +ta.
te,

0,3 N ta.
te.

AcOH 17 N ta.

te.

3 N ta,
te.

0,3 N ta.
’ te.

HONNH4 15 N +ta.

te.

3 N ta.
te.

0,3N ta.
te.

SCNNH4 sat. ta,
te.

TAA ta.
te.
dil. ta.

te.

anillo rojo estable

no hay reaccién aparente, ppdo. SO4Pb

no hay reaccién aparente.

"n” nn "nn

fs. amarilla.

se decolora.

fo. amarillo

nn nwn , se intensifica
fo. anaranj. (I)

" nn (II1)

ne fntn

fo. amarillo claro.

"wn nn
nn nn
nn "nn
" nn



Nota.

Se concluye que el medio mas favorable es el amoniacal.(I)
Es interesante notar (II) que si el fo. amarillo se ca-
lienta a bafio marfa luego de unos tres minutos funde y
se forma una capa superficial amarilla; al enfriarlo coa-
gula anaranjado-rojizo.

El fléculo toma gran resistencia y puede usarse separgi-

dolo mecanicamente.



CUADRO N° VIII

A 5ml. de solucidn con un mg./ml. de Hg+§ se le agrego 2ml, del

reactivo IMA variando el medio como se indica a continuacidn.

NO3H 15 K ta.

te.

3 N ta.
te.

0,3 N +ta,
te.

AcOH LI7N ta.

te.
3 N +ta.
tef
0,3 N tg.
te.

HONNH415N ta.

te.
3 N +ta.
te.
0,3 N ta.
te.

SCNNH4 sat. ta.

te.

3 ta.
te.
dil. ta.

te.

desprende NO2 ,1la solucidén toma color verde.
decolora .
fo. negro
anillo rojo que por enfriamiento d4 un fo. rojo
fo. negro

se disuelve

fo. negro-marrén abundante

disolucibdn total luego se observars un fo. obs-
/curo.

ppdo. negro-marrén y fo. negro-marrén cpmpacto.
el ppdo. se disuelve, el fo. queda

fo. negro-marrén

fo. negro

nn "nn
"un "nn
ny "n
mnn "n

fo. negro



Nota. Ia reaccidén mds caracteristica se presenta en medio acé-
tico, la consistencia que toma el fldculo es notable por

su cdavsywnasy aspecto,brillo metdlico.



CUADRO N°IX

A 5ml. de solucién con lmg./ml. de Bi**F

reactivo IMA variando el medio como se indica a continuacidn.

se le agrgd 2ml. del

SO4H2 18 N ta. anillo rojo
-te. "nn nn

3 N ta. fs, amarilla
te. "nn "nn

0,3 N ta. fo. amarillo

.te. " " , funde dando fs.amarilla

AcOH 17 N ta. abundante ppdo. amarillo (I)
te. se disuelve
3 N ta. fo.'anaranj. y turbidez amarilla en la soluc.
te. fs. amarilla
0,3 N ta. fo. anaranj.

te. fs. amarilla

HONH4 15 N ta. fo. anaranj.

te. fs. wn

3 N ta. fo. o
te. fs. "o

0,3 N ta. fo. "

HONa 2 N ta. fo. anaranj. (HO)3Bi ppdo.

te. fo. mn . solucidbén sin ppdo”’

1N ta., "" me  (HO)3Bi ppdo.
te., " "v , solucidn sin ppdo.

0,2 N ta. " nv  (HO)3Bi ppdo.

t e. nn nn nn nn



Nota. (I) Esta reaccidén nos permite diferenciar Bit*" 4e P
de una manera muy neta, lo cual es muy necesario pues

el color de ambos fléculos es similarevando se‘f"c‘e,ja_
con LM Sopo-



CUADRO N°¢ X

A 5Sml. de solucién con lmg./ml. de Cd*" se le agregé 2 ml. del

reactivo IITA variando el medio como se indiva a continuacién.

SO4H2 18 N ta. ligera turbidez blanea en la solucién.
te. nn nn "nn
3 N ta. fs. blanco opalescente.
-te. nn " nn
0’3 N ta. n "ne "nn
te.. "nn nn "nn
AcHO 17 N +ta. opalescencia blanca en toda la solucidn
-te . nmn nin "nn
8 N ta. " nmn nn
-te . "nn nn nn
0,3 H -ta. nn " ".ll
te . nwu no nu
HONH4 15 N ta" fo. blanco intenso
te. se disuelve
3 N ta. fo. blanco
te. nn nun
O, 3 N ta. nn nn
te.. mnn "
HONa 2 N ta. fo. blanco
te . nn inn
1 N ta. nn nn
te . "nn mnn
0’2 N ta. " "nn

te.



Nota. Evidentemente el medio mds apropiado para esta reaccién

resulta ser el amoniacal, aproximadamente 3N



SERIE IMC

Como ya se dijo para el LMA, tambien con mayor volumen de este
r@activo se consigue que el fldéculo ocasionado por el lauril
mercaptdn , alreaccionar con los distintos cationes, se disuel-
va en todo el volumen de disolvente y por lo tanto el color ge-
nerado sea més evidente.

Valen conclusiones similares a las de IMA /

COMPOSICION DEL REACTIVO

Lauril mercaptdn 10 %
Cloroformo 90 %



CUADRO No XTI

A 5ml. de solucidén con lmg./ml. de Ag+ se le agregé 2ml. del

reactivo IMC variando el medio como se indica a continuacién.

NO3H 15 N ta. fs. blanca, solucidén incolora.
te. se descompone dando NO2
3 N ta. fs. blanco amarillenta

-te . nn nn "

0’3 H ta. nn nn nn

t e. nn "nn nu

AcOH 17 N ta. fs. blanca y solucidn opalesgente blancusca

te, " ww o
3 N ta, v e no
te, " o ik
0,3 N ta, "v uv "
te, wvomw n

SO4H2 18 N ta. fo. rosado superficial
te. se descompone
3 N ta. fs. blanco
te, "M o
0,3 N ta. "" nu

-te. nn nn

HONH4 15 N ta. fo. blanco neto y voluminoso (I)

te. " ww "

3 N ta, "vowe ne
te, "m  mw nu

0,3 N ta. "t mv "o

te. " nn nn



Nota, La apariencia de la gota de IMC al agitarla con la so-
lucidén (I) es la de un fldéculo blanco y voluminoso, de
consistencia pastosa que se deposita en el fondo del tu-

bo. La reaccidn es muy neta, pero debe tenerse en cuen-
ta el hecho de que 1la Ag+ ppéa.como Ag20 pardo. Bl
Ag20 se redisuelve con exceso de amoniaco y esto debe

tenerse presente a los efectos de evitar errores.



CUADRO N° XII

A 5ml, de solucibén con 1lmg./ ml. de Pb’ " se le agregaron 2ml. del

reactivo IMC variando el medio como se indica a continuacidn.

NO3H 15 N ta. 1la fs. toma un color amarillento.
te. reaccibén violenta con desprendimiento NO2

3 N ta. fs. amarilla.

-te. mnin nn

0,3 N -t a" nn nn
te. nu nn

ClH 12 N ta. 1lafs. enla base del tubo permanece incolora

-te. "nn "nn nn

3 N ta. fs. incolora ppdo. de Cy2PDb
te. " "o , €1l ppdo. se disuelve

0,3 N ta, "" " , ppdo. deCl2Pb
te. "" " , el ppdo se disuelve

AcOH 17 X ta. no hay cambio aparente

te. wmo o ono nu

3N ta, "o oww no
te, " mw o

0,3 N ta. "v o no
te. nmvo e "

HONH4 15 N ta. la fs. inferior se amarillea, suspensién blanca.

te, mmo ww o
3 N ta, "nooww n
te, "m mom n
0,3 N ta. "n  nun no

-te . nn nn "



Nota. Ninguna de las reactiones presentan interés, no son de-

finidas y carecen de sensibilidad.



CUADRO N° XIII

+

A 5 ml. de sclucién don lmg./ml de Hgfg se le agregd 2 ml del

rzactivo INC variando el medio como se indica a continuacidn.

ClH N

3N

0,3 N

ta.

te.
ta,

te.
ta.

te.

se

se

se

NO3H 15 N ta.

0,3

HONH4 15

0,3

HONa 2

N

N

te,
ta,
teﬂ

ta.
ta.
ta.
ta.
te.

ta.

te.

ta.

ta
ta,
te.
ta.

te.

obserba.la fcrmacién de un fo, negro en el
fondo del tubo.

disuelve el Cl2 Hg2 formado
obgerva la formacién de un fo. negro

disuelve el Cl2 Hg2 formado

fo. pardo en fondo del tubo
desprende vapores NO2

fo. negro en el fondo del tubo
desaparece

fo. negro en el fondo del tubo.

la formacidén de OHg2 negro no permite obserbar
/la reaccién.

la formacidén de OHg2 negro no permite observar
/la reaccién.

wn .
1] ]



Nota.

La reaccidén que tiene lugar en medio nitrico es muy
limpia pues la gota de IMC, que originalmente es cris-
talina, toma un color negro brillante que al calentare

desaparece Que damdo UMa Solveron é-'m/u'a(a e tmeofora.



CUADRO N° XTV

A 5 ml. de solucién con lmg./ ml. de Bi*" se 1le agregd 2 ml.

del reactivo IMC variando el medio como se indica a continuacidn.

NO3H 15 N

0,3 N

ClH 12
3N

0,3N

AcOH 17 N

0,3 N

HONH4 15 N

ta.
te.
ta.
te.
ta.

te.

ta.
te.
ta.
te.
ta.
te.

ta,
te.
ta.
te.
ta.

te.

ta.
te.
ta.
te.
ta.

te.

la gota se colorea de anaranj., solucidén incolora

nn

la gota se

colorea de anaranj., solucidn incolora

gota amaranj., ppdo. microcristalino abundante.

"nn

, ppdo. se disuelve.

, solucidén incolora.

gota anaranj., ppdo. de (OH)3Bi blanco.

q"



Nota. las cuatro reacciones citadas resultan muy netas y tienen
la ventaja de poder separarse las dos fases con mucha fa-
cilidad; tambien puede precederse al lavado de la gota con

agua u otro medio no miscible con el cloroformo.



CUADRO N° XV

A 5 ml. de solucibén con 1lmg./ ml. de ca* se le agregd 2 ml.

del reactivo IMC variando el medio como se indica a continuacién.

SO4H2 38 N ta. no hay reaccién aparente.

te. "M "

3 N ta. M "
te, " o

0,3 N ta. " "
te. "M o

AcOH 17 N ta. no hay ramcidén aparente.

te . " na

3 N ta' " "nn

t eb. " nn

O R 3 N ta. nn "t
te . "o ne

HONH4 15 N ta. gota con ligera turbidez blanca.

te. " no
3 N ta. " no
te. "M no
0,3 N ta. " "
te, "M n

HONa 2 N ta. "" "o

te. " n

1 N ta, " nn
te, "M n

0,2 N ta. " o

te. "nn nn



Nota.

E1l IMC no es efectivo para el Cadmio.



SERIE IME

Lo dicho para el IMA y IMC es valido con este reactivo.

COMPOSICION DEL REACTIVO

Lauril mercaptdn 10 %
Eter de petrdleo 90 %



CUADRO N° XVI

A 5 ml. de solucién con lmg./ ml. de Ag+ se le agregaron 2 ml.

del reactivo IME variando el medio como se indica a continuaciédn.

NO3H 15 N ta. fo. blanco en fs. solvente.
te. se descompone desprendiendo NO2
3 N ta. fo. blanco en fs.
te. " e
0,3 N ta. "" "

-te. nn "

AcOH 17 N ta. fo. amarillento en fs. muy neto.
te. se hace mds notable
3 N ta., fo.amarillento en fs. muy neto.
te. M o
0,3 N ta. " "

te . nn nn

S04H2 18 N ta. anillo rojo en la supertf.
te.se intensifica por calentamiento cuidadoso.(l)
3 N ta. fo. blanwvo en fs.
te. " "
0,3 N ta. ™" "o

te . nn mnn

HONH4 15 N +ta. opalescencia blanca en fs.

te. fo. blanco neto.

3 N ta. nn nn
te. LR L] 0
0’3 N -ba. "nn [ { ]

te. "nn uwn



Nota. El medio acético resulta ser el mds sensible y lo es

md.: a medida que aumenta la condentracién del dcido.

(I) Este puede ser un buen sensayo aislado, es muy neto.



CUADRO No- XVII

A 5 ml. de solucién con lmg./ ml. de Pb*" se le agregé 2 ml.

del reactivo IME variando el medio womo se indica a continuacidn.

NO3H N +ta. no hay reaccidén aparente, fs. incolora.

te. " o

3N ta. " o
te, " o

0,3 N ta. " n
te. " o

ClH 12 N +ta. no hay reaccidn aparente fs. incolora.
te., " o
3 N ta, "" ;"
te. "" n
0,3 N ta. "" e

-be . "un "n

HONH4 15N ta. "fs. anaranjada.
te. se hace mds neta.
3N ta. fs. anaranjada.
te. "o o
0,3 N ta, "" "

te. "” 1"

Nota. Ia reaccidén en medio amoniacal es la Unica realmente

positiva.



GUADRO N° XVIII

A 5ml. de solucidén con lmg./ml. de‘Hg+§- se le agregaron 2ml.

del reactivo IME variando el medio como se indica a contingacidn.

ClH 12 N +ta.

te.
3 N +ta.
te.
0,3 N ta.
te.

NO3H 15 N ta.

te.

3 N ta.
te.

0,3N ta.
te.

HONH4 15 N ta.

te.

3 N ta.
te.

0,3 N ta.
te.

ppta. el Cl2Hg2, fs. no se nota cambio.

disolucidn total.

fo. negro en fs. solvente,ppta. Cl2Hg2 blanco

22

22, el ppdo se disuelve.
nno ppta. el Cl2Hg?

"h el ppdo. se disuelve.

anillo superf. negro neto.

se desprende el NO2

anillo negro

n

la reaccinin queda enmascarada por ‘la ppcidn

/de la sal amino-mercurica
/y Hg finamente dividido.

"

Nota. Aparentemente la reaccién mas conveneiente, resulta ser

la que se desarrolla en medio nitrico.
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CUADRO N° XIX

A 5 ml. de solucidén con 1lmg./ ml. de BitT" se 1e agregb 2 ml.

del reawvtivo IME variando el medio como se indica a continuacién.

ClH 12 N

0,3 N

NO3H 15 N

0,3 N

AcOH 17 N

0,3 N

HONH4 15 N

0,3 N

ta.
te.
ta.
te.
ta.

te.

ta.
te.
ta.
te.
ta.

te.

ta,
te.
ta.
te.
ta.

te.

ta.
te.
ta.
te.
ta.
te.

no hay reaccmén aparente.

" "n

No hay reaccién aparente
nn "

la fs. toma color amarillo
se forma fo. anaranj.

la fs. toma color anaranj.

gse forma fo. anaranj.

(1)

(1Y)
(1)

(11)

fo. anaranj.

fo. anaranj-rojiso, ppta.(OH)3Bi
fs. amarilla
fo. anaranj.
fs. amarilla
fo. anaranj.

fs. amarilla



Nota .(I) el tubo de ensayos se llena de una suspensidén anaran-
jada semi cristalina, aprecidndose ademds el fldculo
superficial anaranjado. Esta reapcién es extremadamente
neta,( diferencia con el Plomo ;qu Mo Tedcctonyd em @5as comdiciones
(II) La suspensidén desaparece quedando el fléculo ana-

ranjado.




CUADRO No XX

A 5 ml. de solucidén con 1lmg./ ml. de Cd++ se le agregd 2 ml.

del reactivo ILME variando el medio como se indica a continuacidm.

SO4H2 18 N ta. no hay reaccidn aparente

te. "o o

3 N ta. "0 i
te, "" o

0,3 N ta. "" 29
te, M no

AcCH 17 N ta. no hay reaccidn aparente.

te. " n
3 N ta. "0 no

te. v e
0,3 N ta. "* no

te. " n

HONH4 15 N ta. (I)

te. (I)
3 N ta. (I)
te. (I)
0,3 N ta. (I)
te. (I)

Nota., (I) La fase etérea se vuelve opalescente blanca en calien-
te y a temperatura ambiente, es bastante neta.
Se excluye la posibilidad de que la opalescencia sea
debida al (HO)2Cd pues hay exceso de HONH4 en la solu-

« 2
cion.



SERIE IMT

Lo dicho para IMA, IMC,y IME es vdlido tambien para este reac-

tivo.

COMPOSICION DEL REACTIVO

Lauril mercaptdan 10 %

Tetracloruro de carbono 90 %
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CUADRO N° XXT

A 5 ml. de solucidén con lmg./ ml. de Ag" se le agrgd 2 ml.

del reactivo IMT variando el medio como se indica a continuacién.

NO3H 15 N $a. 1la fs. toma un color blanco-amarillento

te, " n

3 N ta. n no
te. M n

0,3 N ta. " i
te. M "

AcOH 12 N ta. fina suspensién blanco-amarillenta sedimentable
te. solo queda la fs. blanco-amarillenta.
3 N ta. fs. blanco-8marillenta
te. "" nn
0,3 N ta; " e

-te. "nn "y

SO04H2 18 N ta. forma un anillo superf. rojo-frutilla.
te. 1idem pero luego se descompone.
3 Nt a. fs. inferior blanco-amarillenta
te. " e
0,3 N ta., "" ne

te. "nn "nn

HONH4 15 N ta. fs. amarillenta

te. " o

3 N ta., 4" n
te, " o

0,3 N ta. " o

te. " "n



Nota. Todas las reacciones de IMT con la Ag+ resultan positiv
la més interesante de todas es, evidentemente, la for-

macidén del anillo en medio sulfirico.



CUADRO N° XXTI

A 5 ml, de solucidén con 1 mg./ ml de Pb' sele agregd 2ml.

flel reactivo IMT variando el medio como se indica a continuacién.

NO3H 15n N ta. no hay reaccibn aparente

te, " "o
3 N ta. "n o
te. v no
0,3 N ta. " o
tB. " o

AcOH 17 N ta. no hay reaccién aparente.

te. "y nwn
3 N ta. " ”"ne
te. niat LA L
0,3 N ta. nn "n
te. " "nn

HONH4 15 N ta. 1la fs. toma color amarillo nejo

te, v o
3 N ta., "¢ "o
te. M "o
0,3 N ta. " "
te, " o

Nota. La reaccidén en medio amoniacal es la que presenta mayores
posibilidades.



CUADRO N° XXIII

A 5 ml. de solucidn cont lmg./ ml. de Hg+; se le agregd 2 ml.

del reactivo IMT variando el medio como se indica a continuacidn.

NO3BH 15 N ta. la fs. de IMT toma el aspesto de un fo. metdlic

te. e nn
: 3 N ta, " )
E te, " )
0,3 N ta, nu nn
te. nn "

HONH4 15 N ta. 1la ppcidén de Hg enmascara toda posible reacc.

te . nn nn

3 N -ta. "t nn

| te‘. "ty nun
0’3 N -ta. nn "

te‘. "nn nn

AcOH 17 N fa, fs. negro

r"ﬂ"'nnm R

‘ te. nn nn
- 3 N % a. nn nn
& . )
g‘ te. wn nn
{: 0’ 3 N ta. nn nn
?
* te. wn nn

Nota. ILa reaccidén mds sensible es la que se realiza en medio

nitrico.



CUADRO NOXTIV

A 5 nl, de solucidn con lmg./ ml, de BL*** go le ageged 2ml.
del reactivo IHT variando el medio como s8 indioca a contimaci

ClE 12 N +ta, no hay reaocidn aparente

te- "ne L L]

3 N t&. " [ 1}
te’ nw un

0.3 N ta.. L L1
te, " e

AgOH 17 KX <ta. (I)

te. (II)
3 R ta., fs, amarilila
te. " ne
O.BN ta, ne nn
te‘ nw na

HOME4 15 N ta, £, amarilla, ppdo. de (QM)3B4

te. "ne "w

I N ta, " Y
ta, "™ "

0,3 X ta, " uw
te, " nn

Jota, (I) y (II), todo el liquido se llena da suapensién
senicristalina amarilla que al calentar desaparece que
dando solo la gota de IM de color amarilla



CUADRO N° XXV

A 5 ml. de solucidn con 1lmg./ ml.de cd"" se 1le agregd 2 ml.

del reactivo IMT variando el medio como se indica a continuacidn.

SO4H2 18 N ta. no hay reaccidén aparente.

te. "n "n

3 N ta_. .2n "n
te. "o nn

0,3 N ta. "nn "n
te. "nn "n

AcOH 17 N ta. (I)

te. (I)

3 N ta. (I)
te (I)

0,3 N ta. (I)
te. (I)

HONH4 15 N +ta. no hay reaccidn aparente.

te. " n

3 N ta. "M n
te, " o

0,3 N ta. " no
te. " o

Nota. Lareaccién (I) es muy neta pues el ligquido se llena de una

fina suspensidén cristalina blanca.



ENSAYOS SOBRE PAPEL

Para verificar el comportamiento del reactivo con
divérsas técnicas usuales se realizaran una serie
de ensayos sobre papel. Sdlo se incluyen en ewte
trabajo aquellos que demostraron cierto grado de
adaptabilidad con la técnica mencionada.

Se excluyen los ensayos de plata y cadmio pues los
productos reaccionantes se confunden con el paped

de color blanco,.



ENSAYOS SOBRE PAPEL

Papel de filtro usado: N° 589, banda negra.

Catidén: PLOMO

Reactivo: Lauril mercaptdn, puro.

Técnica 1)-

Técnica 2)-

Téecnica 3)-

sobre el papel, en el centro, se coloca una micro-
gota de IM; se agregal luego una gota de la solu-
cidén de Pb++ y se deja secar en corriente de aire
caliente. Se forma un circulo amarillo anaranjado
Por el agregado de una gota de amonfaco en solu-

cibn acuosg y secando se intensifica el color.

sobre el centro del papel se coloca una micro-
gota de solucidn de Pb++, se seca y luego se le
agrega una gota de amoniaco concentrado. Inmedia-
tamente se agrega una microgota de IM. El1 resul-
tado es idéntico que en la técnica 1) ; expto que
en la primera resulta mds comodo el modo de ope-
racién y permite apreciar la sensibilizacidn de-

bida al amoniaco.

agregar una gota de la solucidn de Pb' T sobre el
papel y secar; luego una gota de dcido acético (c)
secar y agregar otra gota, volver a secar.

Luego se agrega en el centro una microgota de IM
y secando se observa una mancha amarilla muy te-

nue,



Reactivo: IM (10 %) en acetato de etilo (90 %).

Técnica 4)- una gota de solucidén de Pb**

y secar, luego upa gota
de acético concentrado y secar, repetir esta ultima
operacién y luego agregar una microgota del reacti-
vo IMA,

Resultados similares a técnica 3).

Catibén: BISMUTO

Reactivo: IM puro.

Técnica 1)- se coloca una microgota de lauril - mercaptfdn sobre
el centro del papel, luego se agregea una microgota
.z c+H++ .
de solucidn de Bi _y Secar y agregar una microgo-
ta de amoniaco (c) .
El resuktado es muy similar a la técnica 1) para el
plomo; sin embargo si bien la coloracidén final es

+++

similar, en el caso del Bi no se observa inten-

sificacidén de color al agregar el amoniaco.

Técnica 2)-sobre el centro del papel se coloca una microgota de
solueidn de Bi*'F y se seca; luego se aflade una gota
de solucién amoniacal (c) , se lleva casi a sequedad.
Inmediatamente se agrega una microgota de IM. Colora-
cibén amarillo-anaranjado muy similar a la correspondier

te a la técnica 2) para el plomo.

Zond . 2 L+
Técnica 3)- una gota de solucién de Bi y Secar, una gota de
acético (c) , secar y agregar otra gota, volver a
secar; luego se agrega, en el centro, una gota de

IM y secando se observa una coloracidén anaranjada
muy neta.



Reactivo: IM (10 %), acetato de etilo (90 %)

Técnica 4)- una gota de soluc. de Bit*T y secar, luego una gota
de acético (c) y secar, repetir esta Ultima operacidn
¥ luego agregar una microgota del reactivo IMA.
Resultados similares a la tédnica 3)

]
Nota. Se concluye que las reacciones para Bi+++ ,jécnica 3) y

4) lo permiten diferenciar del Plomo.

Catidén: MERCURIOSO

Reactivo: LM'puro.

Técnica 1)- una gota de IM luego una microgota de soluc. mercu-
riosa. La gota no se expande sobre su base de apoyo,
se observa la formacién pequefias gotas de Hg®° ;se-
cando la gota queda un residuo blanco grisaceo y de

aspecto pulverulento.

Técnica 2)- una gota de soluc. mercuriosa y secar. Luego una
gota de IM en el centro de la gota anterior.

Inmediata formacidén de una mancha negro-grisacea.

Técnica 3)- colocar en el centro del papel una microgota de so-
luc. mercuriosa, secar; luego agregar una gota de
nitrica ( 1/3) , secar. Por dUltimo uns gota de IM.
Se distinguen tres etapas:
I )  mancha negra con un neto aro rojo en torno.
ITI) secando la mancha negra pasa a gris y el aro

rojo a pardo-rojizo.

III) secando completamente, solo queda una mancha

blanco-grisaceo



Técnica 4)- una gota de IM , luego se coloca en el centro una
gota de nitrico (1/3) secar. ‘
Finalmente se agrega una gota‘de soluci mercuriosa.

Secando d4 una mancha gris metdlica y un ara pardo.

Nota. Las reacciones para el idén mercurioso sobre papel son
netas y completamente diferenciadas, luego proporcionan
un excelente método para reconocerlo en presencia de
cualquier otro.

El Unico cuidado que se debe pener es que no se formen
otros productos de color negro por reacciones paralelas e

independientes del reactivo en si.



ENSAYOS EN PLACA DE TOQUE

Los ensayos en placa de toque son de especial interés
con este reactivo, debido a que una vez conocido su
comportamiento con cada uno de los cationes,en los dis-
tintos medios, proporciona un método directo y eficaz
de analisis.

Los ensayos para plomo, mercurioso, y bismuto se hicie-
ron en placa de togque de porcelana; los de plata y cad-

mio fueron hechos en vidrio sobre fondo negro.



ENSAYOS SOBRE PLACA DE TOQUE

Catidn: PLATA

Reactivo: IM puro.

Técnica 1)- se coloca una gota de soluc. ﬁitrica(} N ) de Ag"
10mg./ml. , luego agregar una microgota de IM y
mezclar ayuddndose con una varilla.
Inmediatamente se formard un codgulo blanco abun-

dante de . coneistengia pastoss.

Técnica 2)- en la cavidad se coloca, una gota de amoniaco (c)
¥ luego una microgota de solucidén conteniendo iédn
plata. Agregar una gota de IM y mezclar con una
varilla.

El resultado es un codgulo blanco mds definido que

el obtenido en técnica 1).

Catidén: PLOMO

Reactivo: IM puro.

Técnica 1)- colocar una gota de nitrico (1l::1) en la placa,
agregarle una microgota de Pott en solucidén; co-
locar luego una gota de IM y agitar por medio de
una varilla.

No se genera coloracidn alguna.

Técnica 2)- colocar una microgota de soluc. de Pb' ' y otra de
IM , mezclar bien intimamente.
Agregar una gota de amoniaco (c¢) y volver a mez-
clar. Se drigina un codagulo amarillo bien neto,
( naturalmente tambien se origina la sal basica
de Pb pero esta no interfiere por trabajarse so-

bre porcelana).



Reactivo: IM (10 %) acetato de etilo (90 %).

Técnica 3)-

en la cavidad se coloca una gota de acético (e)
¥y luego una micro gota del reactivo IMA; a con-
tinuacidén se agrega una microgota de la soluc.
de Pb'T.

No hay reaccién aparente.

Catidén MERCURI(OSO

Reactivo: IM puro.

Técnica 1)-

Pécnica 2)-

colocar una gota de soluc. del idén mercurioso y
luego agregar una gota de nitrico (l::3) .
Colocar en la cavidad una gota de IM.

Se forma un fo. negro abundante.

colocar una gota de soluc. de ibén mercurioso y
luego agregar una gota de acético (1::3) .
Poner en la cavidad una microgota de IM.

Se forma un fldéculo negro.

Catidén: BISMUTO

Reactivo: IM puro.

Técnica 1)-

Pécnica 2)-

colocar una gota de soluc. de idén bismuto y lu-
go una gota de Nitrico (1ls:3) .
Agregar una gota de INM y mezclar bien por medio

de una varilla. Se forma un flbéculo anaranjado.

colocar una gota de soluc. de ibén bismuto y lue-

g0 una gota de amoniacof ¢) ; agregar una micro



gota de IM y mezclar bien.

Se desarrolla un intenso codgulo anaranjado.
Reactivo: IM (10 %), acetato de etilo (90 %0 .

Técnica 3)- se coloca una gota de acético (c¢) y una del reac-
tivo IMA; luego se afiade una microgota de la soluc.
conteniendo iones bismuto.

Se desarrolla un intenso coiagulo anaranjado.

Nota. Por medio de las reacciones en la placa podemos defini-
tivamente distinguir Pb' T de Bi+++ 3 81 bien la colora-
cidén desarrollada por el IM con ambos iones no es.idén—
tica, es necesario otro método para diferenciarlos.

La reaccidn en medio acético del reactivo IMA con los

iones permite diferenciarlos.

Catibén: CADMIO

Reactivo: IM puro.

Técnica 1)~ colocar una gota de amoniaco y luego agregar una
microgota de solucibén comteniendo iones catt H
despues se afiade una microgota de IM.

Formacién inmediata de un codgulo blanco.

Técnica 2)~ colocar una gota de dcido acético g luego agregar
una microgota de IM ; se mezcla bien con una varilla.

. ++

Ahora se agrega una gota de soluc. con iomes C4d .,

Se forma un fléculo no muy neto.

Técnica 3)- se coloca en la cavidad un cristalito de cloruro



de amonio, se agrega una gota de amoniaco y luego
otra de soluc. conteniendo iones Cd**. Luego se afia-
de una gota de IM .,

Ia reaccidén origina un fldécu.o blanco.

Nota. El IM puede ser usado para reeonocer plata en presencia

de cadmio. El1 concepto inverso presisa de un paso previo.



SENSIBILIDAD DEL LAURIL MERCAPTAN

con los diversos cationes reamcionantes

Pata valorar cuantitativamente la sensibilidad del reactivo
se han efectuado las pruebas de : Limite deIdentificacidn y

Limite de Concentracibn, como orientacién.

El L.I. se expresa .em x‘y se refiere al total del idén con-

tenido en la muestra.

El L.C. se expresa como L.I. y donde V = volumen de muestra
V. 10 inicial.



Catidn: PLATA

Solucidén: 10mg./ml. de Ag+.
( 7,9 grs. NO3Ag en 500 ml. de solucién).

Técnica: los ensayos se realizan sobre placa de togque de fondo
negro brillante y luz diurna.

El medio es aproximadamente HONH4 (3N).

Reactivo: 1lauril mercaptédn.

concentracién volumen cantidad observ,
de 1las de la de idn
soluciones reacciodn Ag
Original 10 mg./ml. 0,5ml. 5 mg. +
1° dilue. 1 " 0,5 "
20 " O,l " " O’OS " +
30 nmn 0’05 11 n 0,025" +
40 nn O' ol 1] 11} O’ 005" -
L.I. = 25 Y L.C. = 5/100.000 =1/ 20.000

CUADRO CCIPARATIVO

Reactivo L.I. L.C.

CrO4K2 2 % 1 /25. 000
Lauril mercaptdn 25 1 /20. 000



Catidém: PLOMO
Solucién: 10 mgrs./ ml. de Pb'"

( 9,25 grs. de (C2H302)2 Pb.3H20, 2,5 ml. de

acético diluido, llevar a 500 ml. )

Técnica: ensayo sobre placa de porcelana blanca; luego de

colocar los reactivos se afiaden 0,5 ml. d- HONH4 (c)

Reactivo: lauril mercaptin

concentracidn volumen cantidad observ,
de law de la de ibn

soluciones reaccion
Original 10 mg./ml. 1 mld mng. +
1° dilue. 1 no 2 +
20 " O’l "nn " +
30 ”" O’OS nne 5 " -

L.I. = 50 Y 1/ 20. 000
CUADRO COMPARATIVO
Reactivo L.I. L.a.
Galocianina 1 -6 ¥ 1/ 50. 000
Tetrametildiamino-di
fenilmetano (base de Arnol) 1 ¥ 1 / 50. 000
Lauril mercaptan 50 1/ 20. 000
Ditizona 0,02 1/ 1. 250.000
Cloruro estannoso
+ IK 10 Y 1/ 5. 000




Catidn: MERCURIOSO
Solucidn :

10 mg. / ml. de Hg+§
( 7grs. de (NO3)2Hg2. 2H20, 100 ml. de NO3H, (3N)
y se lleva a 500 ml.)

Técnica: se trabaja directamente con la solueidn preparada y
sobre placa de porcelana blanca.

Reactivo: lauril mercaptédn.

CONCETRACION volumen cantidad observ.
de 1las de la de ién
soluciones reaccién Hg*%
Original 10 mg./ml. 0,5 ml. 5 mg. +
lo diluc . l " nn 0’ 5 ” +
20 [[N]] O,l (1]} " 0’05 " +
30 mw 0,05 "o "o 0,025 " +
40 "n 0'025 "nn "wn 0’0125 " +
50 "n 0’0125 nn " 0,00625 +
60 " 0’005 nn "o 0,0025 -

L.I. = 6) L.6. = 1,2 / 100. 000



Catibén: BISMUTO
Solucién: 10 mg./ ml. de Bi' '
( 11,6 grs. de ( NO3)3 Bi .5 H20, 100 ml. de NO3H, (3N)
y se lleva a 500 ml.)
Técnica: ensayo sobre placa de porcelana blanea;

solucidén 0,5 ml., Acético 17 N: 1 ml.

Reactivo: lauril mercaptdn (10 %), acetato de etilo (90 %).

concentracidn volumen cantidad obsarv,
de las de la de idn
soluciones reaccidn Bit++
Original 10 mg./ml. 1,5 ml. 5 ng. +
lo diluc. l nn nn 0’5 "nin +
20 ni O,l nn inn 0,05 +
30 nn O’Ol [ ]] nn 0’005 1" +
40 nn 0,002 nn " 0,00l " +
50 "nn O R 001 nn 1" O, 0005 1" -
L.I. =1 { L.C. = l‘/ 1. 800. 000

CUADRO CCI:PARATIVO

Reactivo L.I. L.C.

Tiourea 6 j 1/ 30. 000
Cinconina 0,15 1 / 350. 000
IMA 1 ¥ 1/ 1. 500. 000

Pirogalol




Catidn: CADIIO
. 7 ++
Solucién: 10 mg./ml. de Cd

( 13,9 grs. de (NO3) 2 Cd .4 H20, 5ml. de NO3H, (3N)
se lleva a 500 ml.)

Técnica: los ensayos se realizaron sobre placa de toque de fondo
negro brillante y luz diurna.
Luego de puestos los reactivos en contacto se le agregan
0,5 ml. de HONH4 (c).

Reactivo: lauril mercaptéan.

concentracidn volumen cantidad observ.

de las de la de’}én

solucicnes reaccién  Cd
Original 10 mg./ml. 1 ml. 5 mg. +
lo diluc . 5 " nn 2 ’ 5 n +
20 [ (N1} l "n nn 0,5 n +
30 "nn 0,5 " "nn 0’25 " +
40 nn o’l "n it 0’05 1" -—

L.I. = 250 Y L.C. = 2,5 / 10. 000
CUADRC COMPARATIVO
Reactivo L.I. L.C.
Lauril mercaptdn 250 { 2,5 / 10. 000
1/ 1/ 4. 000

Difenilcarbazida 4 1/ 12. 500

Dinitro-difenilcarbazida 0,8 4 1/ 60. 000




LAURIL MZRCAPTAN

como reactivo para ensayos

DIRECTOS

Una ventaja fundamental de la analitica instrumental es prove-
er métodos rdpidos y eficaces para detectar y valorar determi-
nados elementos, sin la tediosa tarea de separarlos previamente
En este sentido, el lauril mercaptdn viene a ampliar el campo
del andlisis quimico directo.

De todos los otros cationes mencionados mds corrientemente en
el laboratorio, ninguno de ellos reacciona con el lauril mer-
captan y ademds no interfieren en los ensayos con los cinco ob-
jeto de este trabajo. Esta afirmacidén confirma lo dicho antes
sobre la selectividad del reactivo.

Por afiadidura la reaccidén de los cinco cationes genera tres co-
lores diferentes. Si ademas acotamos que estos colores son .espe-
cificos, segun el medio presente, podemos concluir que estamos

ente un verdadero " reactivo para ensayos directos".



CUADRO DE REACCIONES SELECTIVAS

Catidn Reactivo Medio en Presencia OBS.
Ag® IM NO3H (3N) Fléculo blanco
HgHé M AcOH (3N) Fléculo negro
BittT IMA SO4H2 (c) Anillo rojo

P T M HONH4 (c) Fléculo amarillo
Bitt*t IMA AcOH (e) Fléculo anaranj.
pptt 1M S04H2 (c) Fléculo rojo
ca*t IMA HONH4 (3N) Fléculo blanco




TNSAYOS DE MARCHA

con lauril mercaptan como reawtivo

Se tratard de incluir el lauril mercaptdn, como reactivo,
en las marchas usuales que se emplean para aislar y reconocer

cationes.



LSRQURA RO X
Se parte de una solucifn conteniemfic todos los cationes,

de la primera a la quinta divisién,

SOLUCION ORIGINAL + HC1

precipitade de la 1® divisién
ge trata con H20 caliente.

solucién A ( 2%~ s® aivisién)
se divide en dos poroiom-.

solucién
86 agre-
éan 3 go-
tas de IX

un flécu
«l0 amari
lleindica

il il

residuo
+ HONH4 en
| sefo,

solucién|resid.

ads 3 [megro
gotas de| de

i Hg*

m (1)
f1doule
blarco

indioca

g’

1® poreién

2% poretién

SL agrega
1l =ml, de
Ac0H (o)

+ tres
gotas
de

m*ﬂ

2 Rks

®® agrega 1 ml,
de HOH4 (c) y
se filtra.

solue,
nds
tres
gotas
de
pr |

f£1éculo
blance
indica

ppdo. de
los
hildréxidos
ae
desecha,

Eota.(1) E1 Hg® originado, puede ser disuelto ea £cido nitrico
dilufde y frio, esto df &: » lo cual pueds reccnocer-
se con lauril mereaptdn, que 4£ umn f£l8culo negro.

El E3QURMA R® I protende demostrar la aplicaciém del lauril mer-

captén en la marcha usual.



LOGUEMA No TI

Se parte de una solucibén incdgnita, en la cual los cinco cationes
reaccionantes estdn presentes en céhtidades aproximadamente igua-
les (1), el PH se regulard a 6-6,5 con HONH4 ( 5 N ),

TECNICA
Se agregan tres gotas de lauril mercaptdn a la solucién incdgnita

pudiendo observarse las siguientes reacciones:

.FLOCULO AMARILLO FLOCULO BLANCO FLOCULO NEGRO
CATIONES: CATIONES: CATIONES:
presentes: Bi+++y/o Pt presentes:Ag+y/o presentes: Hg+;
ca'’
posibles: Ag+ y Cd++ posibles: Ag+, Cd++
Bi* Yy ¥,
Fléculo+ HC1l (3N), a Fléculo+ NO3H (2)
temperatura ambiente
centrifugar.

queda ppda.| a la soluc.| se disuelve |no se
la primera se le agre- disuel
divisién la| ga AcOH (c) -ve.
cual se in-| y acetato
vestiga por| de etilo
separado. 2 ml,; si

dd color a-

naranjado

confirma: confirma: confirma: confirma:

Bi+++ Cd++ Ag+ Hg+;

Nota. (1) Se fijan en este esquema proporciones similares de cada

catibén a los efectos de obtener fldculos de colores netos.

(2) En el caso del ién mercurioso, por ejemplo, cumpliendose

lo anterior podra apreciarse un color negro neto aunque



estén presentes los otros cationes. Naturalmente si en este casco
quiere investigarse aquellos, deberdn separarse previamente.
Si la proporcidén, por ejemplo, de plata, fuera mucho mayor que 1la

de ién mercurioso, el fléculo serfa gris.



DISCUSION DE LOS RESULTADCS Y CONCLUSIONES

La investigaci‘n realigada sybre las posibilidades del lauril
mercaptdn crmo reactive de arlicacidn en el camp~ de la anali-

tica inorgdnica, pus~ en evidencia su utilidad.

El lauril mercapfén puede ser empleado para la investigacidén di-
recta de: mercurio-mercurioso, bismuto y plata.

El L.I. y L.C, segun lo muestran los cuadros de sensibilidad son
del orden de los reactivos mds usuales,

Puesto que los productos de reaccidn tienen caracteristicas netas

v diferenciales, el lauril mercaptdn tambien ofrece su contribucidn
en el campo de las reacciones confirmativas, despues de haber aislad«
el catidn.

Debe destacarse que no existen referencias bibli:grdficas en ningu-
na de las obras citadas al final del trabajo y por lo tanto se estd
ante un nuevo reactivo.

Tl trabajo realizado demuestra que la tesis propuesta: "Lauril
liercaptdn, como reactive en quimica analitica " , es valedera;

queda para trabajos posteriores explorar sus amplias aplicacicnes.
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CONSIDERACTQNES GENRRALRS

Indiear el origen o método de obtencifin del reactivo
y los métodos utilisados para cantrolar su paresa.

Completar la bdsqueda bibliogrdfica y loealizarlas
en sl texto.

Perfeccionar 1o relativo a la aplicacidn de reastivo
dentro de un sistema generdl cualitativo, de modo que
puedan establecerse eonctetanente les 1lfmnites de per-
ceptibilidad de 1los elemantos identificables en presen-
cia de ocantidades determinadas de otros elementos.

Discutir las ventajas o desventajas de reactivo res-

peeto a otros msrcaptanss de usd anelftico.



~CONSIDERACIONES GENERALES

12 Indicar el origen o método de obtencién del reactivo y los
nétodos utilisados para deterainar su puresa.

El aétodo de obtencifn del lauril mercaptdn no ha sidoe posible
obtenerlo por cuanto su productora, Hoeker Chemical Ooe o 10 man-
tiens en reserva. En la bi-bliografia esnsultada tampoece figura

el mdtodo especified ds fabricacidn dellauril mercaptdn, pers si
el de mercaptanes afs livianos. A 1os efectos de ilustrar esta te-
sis se 414 comienso una forma genfrica ds preparasién y en esta
ampliesidn se expondrdn, a titule de complemento, los siguientesg

I ) Los mereaptanes pusden prepararse calentands los halegenuros
alqufliess con una sslideidn aleshslica de sulfhidrate de K,

BrC2HY + KSH —_— KBy + C2HY sH
Bromuro
de etilo Etil-ngreaptdn

Tambien pusde coperarse la reaccifn entre el etil sulfato de pota-
dio y el sulfhidrato de potasio, esta ves en solueifn acuosa eon-
centrada.

0C2HS oK
e + xsE — 802l +  C28% 8H
~ oK oK
Btil-sulfate
de potasio Etans-tiol

IX ) Kekuld deseudrif que calentands los aloscheles eon pentasulfue
ro de fosforo se produce una sustitucién del oxfgeno por el
asufre, formandose sxisulfuros de fésforo u los mecaptanes

correspondientes,
C3H? OH + P28%5 —— P20sh -+ C3H? 8n

Propanol oxisulfuro propil mercaptdn




Este procedimiento constituye un métode muy generdl de sulfurae
ocifn de compusstos orgdnicos oxigsnados.

IITI ) Rl asufre en solucidn etersa reaseiona sobre los compuestes
srgano-magnesianss, dande productos somplsjos que el agua 4
desdobla formando mercaptanes.

C2HSWgI & + 8—( c2nsmgY )—E20 , ngom +c2n5 sH
Yodurs de etil-~ Etil meredptida Btil

magnesio de yeds-magnesio mereaptdn

IV ) La reaccidén se complica per sl hschs de actuar formas psli-
atfaicas dsl asufre , qus coaducen a bi-y,pslisulfurss.
C2ESMgY + B8 —(canssangl) B0 . nigom +~ C2HFE-8H

Kl disulfuro es insstable y dos msldeulas pierden hidrfigens
sulfurade, dande risulfuro dietflieo.

2 C2H%3-8H —> SH + C2H%8— 8§ 8-CY

Exta. DNstas citas fusren cxtraidas del "Tratado de Qufmiea Orgdnioc:
tomo II,E.V. Zappis 19%2, pdg. 687/688,



El lauril merocaptdn usado en esta tesis se obtuvo de la Hooker
Chemical Co., Nidgara Falls, N.Y.
Las especificaciones dadas por el fabricante para el material usade

fueron las sigulentes:

Sinoaimia dodecil mercaptdn
Fermala empfrica(promedio) Ci2,4H25,7 8H
Peso molecular (promedin) 20749
Contenido en 8 ecomo mercaptda
Tefrieo 13,9’
Promedio 14,65 ain,
Solublidad en bensens 99,75%
Contenido en hnlg!ono-,
(caleulado eomo C1° ) 0y %% nds,
destilacién a Smm.
irlnorn gota 100%C mfn,
¢0% 1% s

BAX.
3% %
Cristalizacidn =7°¢C
Temperatura de inflamacién 128%
Temperatura de comdustidn 139%
Pesd aspecifies, ref.H20 (15°C) 0,849
Indice de refraceidén, n20/D 1,k582
Viscosidad, a 100°F 2,679 eps.

De las especificacifnes dadas nfs arriba surge como oriterio prdeti-

eo par csntolar la calidad del lauril mercaptdn que se empleard como

reactivo para uso amalftico , 1a determinmoién des

Indice de refraceidn peso especifico Cloruros
Solubilidad en benzol Cenizas

Acompaiiados de un exdmen ocular de sus caracteristicas de 1fquido

clare, elimpido e incploro.



2° Completar la bdsqueda bibliografica y localisarlas en el texts.

A 108 efectos de cumplir con este reguerimiento se consultaron las

publicacidénes quse se detallan ads aba jo. Luego de la nusva bisqueda
queda confirmadd que no hay referammias sobre el lauril amercaptdn c
como reactive de uso en la analftica m»:gtnlu; Se entlende en as~
te sentids qus N se 19 B2 encentrads sumpliendo las funcianes que

se le adjudican en esta tesis. Bin embargo existen citas bibliogra-
ficas sobre el lauril mereaptdn ssamo de apliocacidn en los sistemas

polimdricss butadieno-estirens desde el aflp 1937,

a) Chemical Abstracts, desde 1907 hasta 1a fecha.

b) Bsilstein Handbueh der Organischen chemle, hasta el tercer suplemsn

e¢) British Abstracts » Brish Chenical Abstrasts, 1926/9%3.

d) Becusil des Travaux Chimiques des Paye-das, 1928/58,

¢) Bulletin do la Sseieté Chimique de Paris, 1896/917,

£) Comitd de Leactivos para Andlisis de la "mu“i 9%:;3_0% Soclety™

g£) ReagentesChemicals, American Cherical Ssoiaty, 195%.

h) Standard Metsds of Chemjeal Anfigsis, W.N.Be0tt, 1938,

1) Tables of Reagents for Insrgdnic AnflgsisjReports of the"Interaatis
Comites on new Anslytical Reactions 7 Reagents®,UIC. 1938.

J) Organie Analytiecal Reagents, Yoe 7 Sarver, 1951..

K) Orgdnic Analytical Reagents, FeJ.Welcher,(i temos) 1947.

1) Enciclepedia de Qufmiea Industrial, 639/42,I¥,(1922),81ir B. Thorpe.
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a)

Perfeccionar lo relativo a la aplicacidn del reactivo dentro de
un sistems general cualitativo, de modo que pusdan sstablecerss
eoncretanente 1os 1fmites de perceptibilidad de 1os elementos
identificables en presencia de cantidades determinadas de otros.

Se extienden los ensayos realisados aon el laurll mercaptdén a los

siguientes cationess

f 10

‘ellraale ?719* - —WiHe2 ERo ‘ ldifbr;n"nn‘fIBGEIB"'
-0ro : 10 " Cl4AuH H20 blanco en la supere

E : g ficle, reactiona.
Rlatine 10 ¢ | ClptR2  H20  No rescolfoa |
Chreomte .10 % - cagaZp W20 "
mamet_nam: R R gty
Ialure ®* 3o o Tehha2  H20

Salanle 10 0 GeCiNe2  ji20 "

Uesale 20 " U2(A0Y2 A "

Tallo 10 v . "

lsi La reaccién con el oro es muy neta y se ha csmprobadn que no ¢

N=2

interferida por la pruucncxa de platine.

La reaceifn con el Te“‘es neta puss la eapa sobrenadante de IM,

g:n es incolora, vira al amarillo; el Teb'y el Se no interfieren .
reaceién, Bsfos resultados son interesantes pues permiten di-

ferenciar elementos afinss con mucha facilided:



b) Acontinnacifn se verifica la posibilidad de interferencia por parte
de cationes comunss sobre las reacciones tfpicas del lauril mercap-
tdn con los cimcd cationes en estudio.
8¢ utilizé una relacifn de una parte del catién reaceionante a cin-
eusnta partes de los cationes cuya interfarencia se supons probable.

by )Catidn Plata, 1+ 50 partes ds los siguientes cationes:

Catién 8al utilisada Reactivo Obgercacionss
ce °7" Cr(N03)3 «9H20 IM No interfiere

Ce ™” §Co(103)2.6n0 " " "

)} S :11(103)2.6H20 ” | LI

Zn " . 28(n03 )246H20 " "

Fe '’ _Pe(M03)3.9H20 " " n

Ma " Mn(NQ3)2.6120 " nw

Ca~* g Cu(NO03)2.3H20 " jnn;j].

Notas Las reaccienss indicadas b]./ 5 9 Tueron hechas en tubo de
ensayos. Bl volumen resultante fud de 6 ml. los cuales se
Antegraron as{s '

Sml. de Rsdueién de catién X (10mg/ml.)
1l al. de splucién de los satifnes reaccionantes (1lmg/ml.)



by ) CatlidoPlomp, 1150 partes de loa sigulentes catidnes:

-+ 4

cr il "n No interfiere

co - " n N". n

N " " L] | "ne

an”" " n “n n e

Pe "’ " e " w LI

Ma -~ " n n» LU ) -
Ca-* "o LU new

by ) Catidén Mercurioso, 1150 partes de los sigulentes eationes:

\

Cr -+ "o “w "“n

co”’ "o ) " w
.4 " n - nn nn
Zn" " " " " "
Fe . n . "o " nota b3
Ma-- wn " w | " w
Ca " nn -L " 0 ; " n




by )_Catidn Bismuto, 1: 50 partes de los sigulentes cationes:

ey 7 . " no interfiers
Cs nw LN ] n N
) | G " w " # 0
Zn"* " ! nn nn
P ‘
Pe o ww ] e
Ma wtn nen e n
cu"* "n nn ”n

bs ) catién Cadmioc, 1:50 partes de 1los sigulentas cationes:

cp *-- nn "o L
co ** ‘" o"n " n nn
NyL“®  mon ; "n )
zZn " " % " n - nw
p.*ij wn ?- nn " w
]
Ma "7 . w !r ®t L
Ca - ‘ " n ?‘ nae "o

Jiota b3




¢) Comprobar la posible interferencia de los cationss citados
ads arriba. IO asé una nllcl‘n que contenf50mg. de elles
( m,cr,co,zn,ro,nn,c;..) para WA miligramo de los que ﬂ.~

‘guran en el siguiente cuadro:

gatidn JRaactivp Observaaiénes
Ag * LM | No hay interfsrencias
rof: neta by
| T " No hl.' interferencias
*2 . No hay interferencias
' ref. nota _b3
Bl ~*° " | No hay interferemcias.
Ed“”’ - ¥o hay intorferemciecs.
ref. nota b

Hstas by - bs FEl cobre interfiere las reaceionss del cadmio

y de la plata cuando se encusnira presents en
cantidades aayores de mg. /oo,

K Cu*" 44 una reaccifn similar al C4** y a
Ag+ pero de mensr mitides, esia es la razsdn
por 1a cual no fuf determinado anteriormente.

"Hay qus tener presente qus el hlerro ferroso

reduse al 16n mercurioss segdn la ecuachdn:

2(?0 ™ o ¢+ Fe M)

Bg 2 -+ 2¢—2Hg°



30 ) Comprobar la proporcifn limite d¢ unp de los cationes reaccisnantes

en presencia de los otros cuatro cationes en eonjunto.

Bl catién mercuriosos puede investigarss en presencia de los stres coatros

eationes an la proporcién de:

20 ag. (Ag) 1ml. ( 20 mg/ml.

20 =g” (Pd) 1ml, ( 20 ng/ml,
1mg. (Hg2) ¥ 20 (B1) 1ml, ( 20 mg/ml
1l (1 ng .dal ) e t ‘

20 mg. (64) 1ml. ( 20 mg/ml.

S P N

Velumen final 5 akL.

Bl catién plomd: puede iavestigarse on prosoicla de plata y cadmio en Aa
proporcidn de
1.‘0(’5) 11100580 (As)2-1.(50u./n.)

18 . (Qmg./nm.) \1004. (Cd) 2m , ( 50 mg ./ ml.)

Volumen foml 5 ml &

Bl catién bisauto pusde investigarse en presencia de plata y cadmio en la
proporeifn de

1l nmge (BL~*+ ) ] {150 nge (Ag) 3 mle ( %0 mge / ml. )
1 ml, (1 mg.fml.) 150 nge (C4) 3 m1, ( 50 mg. / ml, )

Volumen f£1inal 7 ml.

Bn loa dos dltimos casos no se incluys el catfon mercurioso pues el fldeulo
negro formado por dste, en su reaceidn con el lauril mercaptdn, enmascara e
amarillo de Pb y BL ,

Asf mismo en ol segundo se exmcluye el Bi y en el tercero el pb puss ambos
adn eclores similares con el lauril meroeptdn.



he Diseutir las ventajas o desventajas del reactive respecto a otros

nercantanes de uso analftico.

Del estudio de las prdpledades del lauril mercaptdn y su esmparacién
eon otros marcaptanes de uso analftieo, lss cuales ds ddn en cuadro a
continuaciin, sz¢ concluye lo sigulente:

=« Buena selectivilidad, reaccifna solp con cinco eationss coudnes.

= No 3 interferido por el medls, asido » alealino.

= Miseibles con sblventes orgdniees.

= Fstabllidad del reactivo y sus sslucifines,

= Pueden extragrse con splventes los productos de la reaccidn.

= muy baja volatilidad, peco olor.

- Pusde adquirirse sin dificuitad y a bajo precio.
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GRECLUSIONLS

Luego ds la ampliscifn de 1a tesis sobre el lauril mersaptin sams
zeactivo ds uso en el campo ds la quimica analfsica Cualitativa ss

eoacluyes

E lauril ssrcaptda es un reactivy easpeci’lics para el Lén mereuriose,
Es util para un:-tiéu plome y bisautop ¥ on ausencia de estns trep
para plata y oadmio,

Los limites de perceptibilidad ssa del misme orden que el Bismutiol

\

I o que el dcido rubeanico (Ca) , reactivos astos muy comunes.
Parmite, tambidn 1la bdsqueda de ord on presescia de platine y ds
taluditns en nressncia da teluritos y selenioe.

Puede ser usad® en‘ medio deldoy neutrs o alcalino,

Los doidos sulfdricom y aftrico concontrados 1o atacan lentamsnte ea
£rlo y 1o ducupamn’on caliente. Excepts estos casos pusde ser usa~
de hasta ea bafis marfa gin qua s8 altere y , segdn el caso, pueden
sbtsnarse mejores resultados en ecalienta que a teaperatura aabisnte.
B lauril sereaptdn pusde usarse tal eual © en solueién con sslventes
orgdnicos stendo, en ambas condiclones, parfectomente establs.

Otra vensaja eon respectd 2 los mercaptanss ecbnunmente usadss es su
any baja volatilided y el hechp ds qus 36 pusds adquirir sin difisul=
tad y en optino astado de pureza.

rresenta la desventajla de reaccionar con varios cationes, candieién
esta auy comin a los mercaptanes, sin ambargo el hecho de dar tres
esloracifnes diferentes resulta interesante.

Z1 ejemplo de aplicacién que se 4f al final demucstra como el lauril
mercaptan puede ser util an la prdatica.

Probablemeuste la investigacidén mds profunda de sus aplicacidnes le ps
amite desarrollar una actividad mds funclonal dentry del dnbite analf-
tico.



LAURLL LERGADTAN
Investigacifn ds la ;ressncla de plomo en articulds elaborados esn

resinas de claruro ds pelivinile (PVC).

Las resinas de PVC suslan ser modificadas con platificantesgsestablili-
saderes, inhibidores, cargas y pigmentosy, A sste conjunts de nmaterlad
les, debidangnte aemclados, ss 1o llama " sempound”.

Bl Sasmpsund ss utiliza para moldear por extrusién,inyecoidn ateee

un mfmers grands de artfculos.

Ratre estoa artfculos hay algunos qus van & astar ea contacto can prs
ductes alimantieins, pe ¢, bandejas, reeiplentes, tanjues, cailos,
6tdee 6N 63L08 06505 NO se permiten el uso de sales de plomo como 68~
tabiligantes del claruro de polisinile.

El lauril mereaptan resulta gep un reactive dtil rara deterainar si
el “esmpound® o el products moldeads, countiensn dichas sales.
la_tdenisa usada Cida 14 sigulsntes

Seextrae dsl artfculo moldsado una viruta de¢ aproximadamente, 0,5 ges
Se trata da un aatraz con refrigesaatém a reflujo, durante 10 mimutes

wd

csn una mescla de 20 ce. ds acetona dds S0 co. ds metlil-etil-cetoens
Luegd se enfria y filtra usando papel de paro fins (banda asul o sl
Del filtrado se toman 5 a8e B 8¢ eolocan en un tubo de ensayos.

ge agregan dbs gotas ds lauril mercaptdn, se agita energicansnte el
tubs y lusgo se le agregan Scc. de agua dsstllada y se vuelve a agil
tag vigorosansnte.

Al agregar ¢l agua y agitar sgurren des cosast

a) se forma un presipitads blanco debido a la t{nsolubilidad del "o
psund” en la mascla que eontiens 508 de agus,

5) Bn la superficis 1lfquida sobrenadante, se forma un fldculs amar|
debldo a 1a reaccién del lauril mereaptdn sobre el pl""fﬂf,fl_f/



caso de que e'ste,m*b' presante o e .:
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ll,n‘todo puede simplificarse tratando zl P;i.;; uﬁ tabo de ensayss
eon 5 ec. ds memela de cetubms, ealentando durante ungs minutos y
lpego de enfriar gegulr lz tecniea antgrior.

8in embarge esta simplificacién do‘e gser wealizada con precaunsién
puss 1los vapores de las eetonas son inflamables.

Ambas tecnicas fueron desarroldadas para coaplemgntar el presente

trabaje, siendo las resultantes de una seris 43 lAvestigecidnes

¢
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