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M A R C H A  A N A L I T I C A

E N SA Y O S PRELIMINARES

Todo análisis químico cualitativo debe estar precedido 
de una serie de ensayos preliminares que tienen por objeto 
dar una idea respecto de la naturaleza del cuerpo con que se 
opera y  facilitar, por lo tanto, su investigación posterior por 
vía húmeda.

Ante todo deberá comenzarse por examinar detenidamen­
te los caracteres físicos del cuerpo; luego se lo pulverizará 
finamente y  se practicarán los correspondientes ensayos pre­
vios, los cuales se efectúan por vía seca y  en forma metódica. 
Sí la sustancia que se analiza estuviera en disolución, se to­
mará una parte de ésta, se la evaporará hasta sequedad en 
el baño de maría y  se operará con el residuo seco obtenido. 
(Consúltese el capítulo «Reacciones por vía seca», Anales
N°. 277\  pág. 156),
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E N SA Y O S SO BRE EL CARBON

L — Sin adición de carbonato de sodio.

Io.—El cuerpo se funde y  penetra en el
carbón.................................................................  Sales alcalinas

2o»—Queda sobre el carbón un residuo 
blanco, infusible, que al calentarlo 
fuertemente emite una luz blanca más
o menos v iv a   .................................. Sales de Ca, Sr,

Ba, Mg.

Una vez fría la masa, se la humedece con unas gotas 
de nitrato de cobalto, se la calienta nuevamente al soplete y  
se observa si adquiere una de las coloraciones siguientes:

A zu l................................... .................................  C om puestos  de
Aluminio ( azul 
de Thenard)»

» .....................................................................  Ciertos silicatos
y  fosfatos alcali­
no térreos»

t

Verde ......................................... . .....................  Compuestos de
Zinc (verde de 
Rímmanns)»

Rosada ............................................................  Magnesia

3o.—El cuerpo deflagra........................... .......... Nitritos, nitratos,
cloratos»

4o.—El cuerpo decrepita ................................. Cloruro de sodio,
fluoruro de calcio
(espato flúor)»
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II.— Con adición de carbonato de sodio.

Olor a ajos Aureola sin metal Aureola con metal Metal sin aureola 1

Compuestos 
de Arsénico

•

Am aril la  en ca­
liente.
blanca en frío Zn 

Pardo-rojiza Cd 

Blanca As

Aureola amarilla, 
botón maleable Pb

Aureola blanca, 
botón frágil Bi

Aureola blanca, 
botón frágil Sb

Botón amarillo Au 1 

« rojo Cu I 

« blanco Sn 1 

« blanco Ag 1

Todos los sulfatos y  sulfuros al ser fundidos con carbo­
nato de sodio sobre el carbón dan la reacción de Hépar.

EN SAYO  EN TU BO  DE VIDRIO CERRADO

POR UN EX TREM O

Io.—Se condensa agua en la parte fría del
tubo....................................................................  Agua de cristali­

zación o de hí- 
dratación.

Sí la reacción del agua condensada
es acida ..........................................................  Sales ácidas.

S í la reacción del agua condensada es
a lc a l in a ...........................................................  Sales amónicas.

2o.—El cuerpo se funde..................................... Sales a lcalinas;
algunos silicatos 
alcalino - térreos.

3o.—El cuerpo se hincha ...............................  Bórax, alumbre.

4o.—El cuerpo se carboniza, con o sin des­
prendimiento de vapores empíreumá- 
t ícos...................................................................  Sustancias orgá­

nicas.
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5o.—El cuerpo cambia de color:

En caliente En frío Cuerpos

amarillo blanco óxido de zinc

pardo amarillo pálido « « estaño
pardo-rojizo amarillento « « plomo

anaranjado amarillo « « bismuto

gris- acerado pardo - rojizo « férrico

, negro negro nitrato de cobre

negro negro nitrato de cobalto

rojo amarillo sulfuro de cadmio

: i • t4  .  •  #

6o.—Se forma un sublimado en la parte fría del tubo:
0  «

Blanco
•

i

Gris - negrusco De color

Sales amónicas
0

Sales mercurio

Anhídrido arsenio­
so (octaedros)

I Anhídrido antímo- 
I níoso (agujas)*

I S í se cubre el sublí- 
I mado con un poco 
I de carbonato de so- 
I dio seco y  se calíen- 
I ta nuevamente, las 
I sales de mercurio 
1 tiñen de rojo HgO; 
I las sales de amonio 
1 desprenden a m o -  
I níaco.

Compuestos oxige­
nados de mercurio

Yodo líbre (vapores 
violados)*

Arsénico*
i

Sulfuro mercúrico
0 0  • « • • • ■  •

El s u b 1 i m a d o de 
mercurio metálico 
está formado por 
pequeñas g o  t i t a s  
que se reúnen cuan­
do se las frota con 
una varilla de v i­
drio.

•  •  •  •  •  •  *  •  •

Al calor rojo- 
pardo, en frío 
amarillo: azu­
fre líbre o pro­
veniente de los 
sulfuros y  tío- 
sulfatos*
Amarillo: yo­
duro mercúri­
co; se vuelve- 
rojo al frotarlo 
con una varilla 
de vidrio.
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Incoloros e inodoros

O: de los óxidos, per­
óxidos, nitratos, clora­
tos, yodatos, peróxidos, 
etc.; aviva la combus­
tión de una cerilla con

/  . . 7

un punto de ignición.

CO: de los oxalatos, 
formíatos; arde con lla­
ma azul.

CO.,: de los carbona- 
tos, bicarbonatos, oxa­
latos; enturbia el agua 
de barita.

H._, S : de algu­
nos sulfuros.

»

SO.,: de los sul- 
fítos ácidos; de 
los sulfatos de los 
metales pesados 
(junto con anhí­
drido sulfúrico).

f ,

NH.,: sales amó­
nicas; compuestos 
orgánicos nitro - 
genados.

Pardo rojizo: 
vapores nitro­
sos provenien­
tes de las ni­
tratos y  nitritos

Amarillo ver­
doso:
cloro de cier­
tos cloruros.
Violeta: 
yodo de los yo ­
duros, en pre­
sencia de oxi­
dantes.

7o.—Desprendimiento de gases o vapores:
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COLORACION DE L A S PE R LA S

Color de 

la perla

Incolora

«

Azul

V  erde

Violeta

Rojo

Am ari­
llo hasta 
pardo

B ó r

Llama

Oxidación

de

Reducción

ÍSílI cío

Llam

Oxidación

SíO.>

metales alca­
lino térreos

id.

id.

esqueleto
silíceo

id.

Co, c, f. 

Cu, f.

Co, c. f. Co, c, f. 

Cu, f,‘

Cr, c. f. 

Cu, c.

Cr, c, f. Cr, c, f. 

Cu, c.

Mn, c. f. Mn, c. f.

Fe, c. Cu, f,, m. s. 
opaca

Fe, c,, m. s,

Fe, c., p, s, ó 
f., m. s.

Ni, f., pardo 
rojizo

Fe, c., m, s.

Ni, f,

Ag, c.

Reducción

id.

id.

Co, c. f.

Cr, c. f.

Fe, c., rojo 
sanguíneo

Fe, c.

c =  en caliente; f “  en frío; m. s, — muy concentrada; 
p, s. =  poco concentrada.
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COLORACION DE LA LLAMA

» «  ”  « •

Amarillo intenso........................................... Sodio
t

Violeta............................................................... Potasio
0

En presencia de sodio, obsérvese la 
llama a través de un vidrio de co­
balto.

I

» • 0

Rojo carmín..................................................... \ Estroncio
1 Litio

t »

Rojo amarillento...........................................  Calcio

Amarillo verdoso ........ ’............................  Bario
* i .

Verde amarillento ......................................  \ Acido bórico
/Fosfatos

Especialmente cuando se humedece la 
sustancia con ácido sulfúrico con­
centrado.

•  •  •
•  f  m

Azul pálido....................................................  \ Arsénico, antimonio
/y plomo

Varía entre verde y  a z u l . . . ............... >. Cobre
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ENSAYO PRELIMINAR DE LOS ELEMENTOS 
ELECTRO - NEGATIVOS

Se coloca en un tubo de ensayo 0,5— 1 gr. de la sus­
tancia pulverizada que se investiga, luego se añade ácido 
sulfúrico diluido y  se observa, primero en frío y  después en 
el calor, sí se desprenden gases o vapores que se reconocen 
por los caracteres siguientes:

L — Tratamiento con ácido sulfúrico diluido

HCN

H,S

NO,

SO,, sin de­
pósito de S

SOo, con de-
m é *

pósito de azu­
fre

CO0

CI

o

proveniente de los cia­
nuros

id. de los sulfuros

id. de los nitritos 

id. de los sulfítos

CH3.COOH,
al hervir

id. de los híposulfítos

id. de los carbonatos

id. de los hípoclorítos

id* de los peróxidos, al­
calinos o alcalino tó­
rreos

id. de los acetatos

olor a almendras amar­
gas.

olor a huevos podridos; 
ennegrece el papel de 
acetato de plomo.

vapores pardos.

olor a pajuela.

olor a pajuela. El azu­
fre depositado es de co­
lor amarillo y  toma esa 
coloración p r i n c i p a l ­
mente al calor.

olor picante; enturbia el 
agua de barita o de cal.

amarillo - verdoso, olor 
sofocante.

enciende una cerilla con 
un punto de ignición.

olor a ácido acético; 
enrojece el papel azul 
de tornasol.
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T R A T A M IE N T O  CON ACIDO SULFURICO
CONCENTRADO

* *  I

A , — Gases incoloros

HC1

SíF *1

SO „ sin
paracion
azufre

se­
de

# •

•  .  •

SO.,, con se­
paración de 
azufre

c o

f  •

Proveniente de los cío-
ruros

Proveniente de los fíuo-
# ;ruros

•  %

En este caso el des­
prendimiento de SO., 
proviene del ácido sul­
fúrico concentrado que 
actúa sobre los meta­
les, azufre, sulfuros, 
carbón que pueden  
existir en las sustan­
cias analizadas.
I

Proviene de los sulfo- 
cíanatos, pero sólo en 
el caso de que, en el 
ensayo anterior con
H2S 0 4 diluido, se ha­
ya  comprobado la au­
sencia de hiposulfítos.

Proveniente de los cia­
nur os ,  ferrocíanuros, 
oxalatos y  otros áci­
dos orgánicos.

»  4

Humeante al aíre; nó 
enturbia el agua de ba­
rita.

Humeante al aíre; en­
turbia el agua.

i.

VV
a t U

Vf

Ja
i*

Quema con llama azul.

Las sustancias orgánicas se carbonizan con desprendi­
miento de CO, CO.„ S 0 .2v H ay que tener presente que los 
cloratos, por la acción del ácido sulfúrico concentrado, pue­
den dar lugar a explosiones. .. , A .
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B .— Gases coloreados

Cl

CIO

HBr

I

M naO-

NO

Proveniente de los cío 
ruros e hípoclorítos.

Proveniente de los cío 
ratos. *

Es incoloro, pero con 
frecuencia está colorea­
do de amarillo por Br 
líbre, proveniente de 
los bromuros.

1 ' • I

Proveniente de los yo ­
duros.

Proveniente de los per- 
manganatos.

Proveniente de los ni 
tratos.

Amarillo-verdoso, olor 
sofocante; azulea el pa­
pel yoduro almidonado.

Amarillo-oscuro; explo­
siona cuando se lo ca­
lienta.

Olor y  sabor picantes, 
fumante al aíre.

Violeta; azulea el papel 
almidonado.

Vapores violetas; sí se 
calienta la masa reac­
cionante, el M n20 7 que 
se forma se descompo­
ne fácilmente en O y  
M nO, con explosión.I H - I ■

*

Vapores pardos; olor 
picante.

9  é  \  . v #

Una vez practicados los ensayos preliminares, anterior­
mente expuestos, se procede a la

DISOLUCION DE LA SU ST A N C IA

Sí el cuerpo que se analiza es sólido, se lo pulveriza 
finamente antes de someterlo a la acción de los disolventes.

Sí la investigación recae sobre las bases contenidas en 
una materia orgánica, se calcinará esta hasta su completa 
descomposición y  el residuo o cenizas obtenidas se disolverán 
en agua o en ácidos.
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Se emplean como disolventes:
Io.—Agua,
2o.—Acido clorhídrico,
3o*—Acido nítrico,
4o.—Agua regía,

los cuales deben actuar sucesivamente y  en el orden indicado. 
S í el cuerpo no se dísolvíere en ninguno de estos disol­

ventes, se procederá entonces a su disgregación o ataque por 
medio de fundentes, en la forma indicada más adelante.

1o.— Disolución en agua destilada

En un tubo de ensayo se coloca una pequeña porción 
de la sustancia pulverizada, se añaden aproximadamente 10 
c. c. de agua y  se trata de disolverla agitando la mezcla en 
frío, y  luego calentándola hasta la ebullición. S í la sustan­
cia se disuelve completamente, quiere decir que el agua 
es el disolvente apropiado; mas, sí en apariencia no se 
dísolvíere, se la dejará depositar, se decantará el líquido sobre 
un filtro pequeño y  se evaporarán hasta la sequedad unas 
gotas del líquido filtrado sobre una lámina de platino, cui­
dando de que no se produzca ebullición y  observándose des­
pués sí queda o no algún residuo.

Muchas sustancias en contacto con el agua se descom­
ponen, originando sales básicas ínsolubles, lo cual sucede con 
las de bismuto, antimonio, nitrato mercúrico, etc.; otras, por 
el contrarío, producen desprendimientos gaseosos; así p. ej.:

a).—los peróxidos alcalinos y  alcalino - térreos despren­
den oxígeno:

2N aaOs +  2 H ,0  =  4NaOH +  O,

b).—los carburos desprenden acetileno, de olor aliáceo; 
este gas arde con llama muy brillante y  fuliginosa:

CaC, +  2 H ,0  =  Ca(OH), +  C,H,
acetileno
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c).—los nítruros alcalino - térreos desprenden amoníaco:

Ca,N  +  6HOH =  3Ca(OH), +  NH,

d).—los fosfuros alcalino - térreos desprenden hidrógeno 
fosforado PoH4, de olor aliáceo desagradable y  que se infla­
ma espontáneamente;

n  %

i   Ca.,P, +  4 H ,0  =  2Ca(OH)., +  P ,H (
•

2°.— Disolución en ácido clorhídrico

Sí la disolución de la sustancia en el agua es parcial, se 
descanta el líquido sobre un filtro y  el residuolínsolubíe^se 
somete a la acción sucesiva del ácido clorhídrico diluido y  
concentrado, primero en frío y  después en caliente, cuidando 
también, en este caso, de observar los fenómenos que pudie­
ran producirse durante la disolución, tales como desprendi­
miento gaseoso, transformación o cambio de aspecto, etc.
Así,

I
v i

a).—los carbonatas desprenden anhídrido carbónico:

CaCO, +  2HC1 =  CaC l2 +  H.O
• . .  o  h  • • 4

b).—los sulfuros desprenden gas sulfhídrico:
•  • ,

. <1 % . . 4

FeS  +  2HC1 - FeCl, +  H ,S

c).—los peróxidos, cromatos y  permanganatos despren 
den cloro:

M nO , +  4HC1 =  MnCh +  2 H ,0  +  Cl,
# i  9  ' m  f

K ,C r ,0 7 +  14HCI =  2KC1 +  2CrCl, +  7H..O +  3CL

2KM nOj +  J6HC1 =  2KC1 +  2M nCl, +  8H.O +  5C1,
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El peróxido de plomo se disuelve en ácido clorhídrico 
concentrado caliente, formando cloruro de plomo, el cual pre­
cipita en forma de agujas cristalinas, al enfriarse el líquido*

Sí a consecuencia de la acción del ácido clorhídrico se 
observara la aparición de un precipitado y  éste fuese amari­
llo, revelará la presencia de azufre, proveniente de la des­
composición de los híposulfítos o polísulfuros; mas, sí el 
precipitado fuese blanco gelatinoso, será sílice, originada por 
los silicatos descompuestos medíante la acción del ácido clor­
hídrico.

3°.— Disolución en ácido nítrico

El residuo ínsoluble en los anteriores disolventes, después 
de lavado perfectamente con agua destilada caliente, se lo tra­
ta con ácido nítrico, asimismo diluido y  concentrado, en frío 
y en el calor.

El ácido nítrico, que es un oxidante enérgico, transfor­
ma los arsenítos en arseníatos, las salas estannosas en es- 
tánnicas, las mercuriosas en mercúricas, las ferrosas en fé­
rricas, etc.

También los sulfuros sufren la acción oxidante del ácido 
nítrico, convirtiéndose en suífatos, a la vez que se desprenden 
vapores rutilantes. Los sulfuros de bario, estroncio y  plomo 
se transforman en sulfatos que se precipitan por ser ínso- 
lubles:

PbS +  4HNO.J =  PbSO, +  2 H ,0  +  2NO, +  NO

La mayor parte de los metales son dísueltos por el áci­
do nítrico, transformándose en nitratos; el estaño y  el anti­
monio forman con ese ácido óxidos ínsolubles S n 0 2,aq. y  
Sb.20 5,aq.; el oro y  el platino no son atacados por dicho ácido.

• m • ' • * # y é

.  •  »  ?  •
% • • % 1 § 1 • ** » • • %

4°.— Disolución en el agua regia
• '  (  1  ,  « •  .  ' • *  j ,  - -

Á

El residuo no dísuelto medíante el tratamiento anterior 
se somete a la acción del agua regía, la cual se obtiene mez-
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ciando 3 volúmenes de ácido clorhídrico concentrado con 1 
volumen de ácido nítrico concentrado; esta mezcla da lugar 
a la formación de cloro naciente que es el que determina las 
disoluciones correspondientes:

3HC1 +  HNO, =  2 H ,0  +  Cl, +  NOCI

El agua regía disuelve el oro y  el platino, transformán­
dolos en cloruros; también ataca y  disuelve los sulfuros de 
mercurio, oro y  platino.

S i se analiza una mezcla de cuerpos solubles en dife­
rentes disolventes; p. ej. en agua y  en ácido clorhídrico, o 
en ácido clorhídrico y  ácido nítrico, etc., se preferirá anali­
zar separada y  sucesivamente cada una de las disoluciones 
obtenidas, por ser más fácil y  más rápido ejecutar dos aná­
lisis sencillos que uno complicado. Además, de la mezcla 
de soluciones diversas pudieran originarse precipitaciones que 
dificulten el curso del ensayo.

Cuando por la acción de los disolventes mencionados 
no se consigue la disolución del cuerpo, se procede entonces 
a su disgregación, transformándolo en otra combinación ca­
paz de disolverse en el agua y  en los ácidos. La manera de 
efectuar esta disgregación depende con frecuencia del resulta­
do obtenido en los ensayos preliminares; así p. ej.:

a ) .— Los sulfatos insolubles (BaSO.,, S r S O J  se disgregan
fácilmente fundiendo en un crisol de platino la sustancia fina­
mente pulverizada con 4 — 5 partes de carbonato de sodio, 
o mejor con una mezcla de dos partes de carbonato de sodio 
y  2 partes de carbonato de potasio, que funde con más faci­
lidad que el carbonato de sodio o potasio cuando se los em­
plea solos. De esta manera las bases se convierten en 
carbonatos, solubles en ácidos, y  el ácido sulfúrico de esas 
bases se transforma en sulfatos alcalinos, solubles en agua; 
por esto, sí la masa producida por la fusión, se calienta con 
agua, en el baño de maría, se disuelven en ella los sulfatos al-
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calinos y  quedan como residuo insolubíe los carbonatos co­
rrespondientes.

Por filtración se separa el líquido del residuo insolubíe, 
el cual se lava repetidas veces con una solución concentra­
da de carbonato de sodio, luego con solución del mismo, di­
luida al 5°/o, y  se termina el lavado con agua caliente hasta 
que los líquidos filtrados no den reacción alcalina; entonces 
se disuelve el residuo en ácido nítrico diluido y  en esta so­
lución se reconocen las bases medíante los reactivos que les
caracterizan. . • - •

#

El ácido sulfúrico existente en el líquido filtrado se reco­
noce acidulándolo con ácido clorhídrico, luego hirviéndolo pa­
ra expulsar el anhídrido carbónico y  adicionándolo por último 
una solución de cloruro de bario.► 7\ Q l  4 ’ 4 ' ' . ' . '

Esta forma de disgregación no puede aplicarse al sulfa­
to de plomo, a causa de que este cuerpo ataca y  agujerea 
el crisol de platino, y  por esto se procede hirviéndolo con 
una solución concentrada de carbonato de sodio. Los sul- 
fatos de calcio y  estroncio experimentan, por este método, 
la misma transformación, mientras que el sulfato de bario, 
por igual tratamiento, se disgrega tan sólo parcialmente.

W. • A  • •  • • •

< / .  4  •  •  *  '  •  •  v  .  .  ‘  /  •  S  ;  -  i .  L  v  .#  •  •  •  •  •  #  i  •  •

b).— Los fluoruros insolubles se disgregan en un crisol de
platino, calentándolos suavemente con ácido sulfúrico concen­
trado; por este tratamiento, se descomponen, transformándose 
en ácido flourhídríco que se desprende y  los correspondientes 
sulfatos que quedan como residuo, el cual se lo disuelve hir­
viéndolo con ácido clorhídrico.

• • . . • # <. % • ’ • .  % ^1 •

c).—El óxido estánnico natural (casiterita), o el ácido me- 
taestánníco calcinado a elevada temperatura se descompone 
fundiendo en un crisol de porcelana una parte de la sustan- 
tancía finamente pulverizada con seis partes de una mezcla, 
en cantidades iguales, de carbonato de sodio seco y  polvo
de flor de azufre: el óxido estánníco se convierte en sulfo - es-
tannato de sodio soluble eri agua:

_ s
2SnO., +  2N a,CO ,. +  9S =  2Sn — SN a +  2CO, +  3SO ,

* « SN á * ” *
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d).— Los cloruros, bromuros y yoduros de plata se descom­
ponen, con separación de metal, calentándolos primeramente 
hasta fusión y  adicionándolo luego, a la masa fría, zinc y  
ácido sulfúrico diluido.

e).— Los óxidos de hierro y aluminio ínsolubles se convier­
ten en compuestos solubles fundiéndolos en un crisol de pla­
tino .o cuarzo con ocho veces su peso de sulfato ácido de 
potasio K H S 0 4, teniendo cuidado de no elevar la tempera­
tura sino después de que se hubiere desprendido toda el agua 
de cristalización del sulfato ácido. Una vez fría la masa, se 
la trata con agua hírvíente a la que se adiciona unos pocos 
centímetros cúbicos de ácido sulfúrico o clorhídrico diluido. 
S í después de este tratamiento quedase un residuo, se lo se­
parará del líquido por filtración: en el líquido filtrado se en­
cuentran dísueltos el Fe y  Al en forma de sulfatos.

f).—SulfurOS ínsolubles se solubílízan casi todos por la 
aócíón del ácido nítrico concentrado, que los transforma en 
los correspondientes sulfatos. El sulfuro de mercurio no es 
afa'cado por este ácido; los sulfuros de estaño y  antimonio 
se convierten en óxidos ínsolubles; el sulfuro de plomo forma
un precipitado blanco, ínsoluble, del sulfato de plomo.

/ . f /. r •: * % • , \
• a V  * $ • P  /

g) ,—Sílice y silicatos Antes de proceder a su disgrega­
ción, es necesario pulverizar finamente los cuerpos, empleando 
para ello morteros de acero o bien de ágata o porcelana, 
según el grado de dureza del cuerpo que se pulverice. El 
polvo proveniente de la trituración se tamiza por una tela 
fina de seda; las partes gruesas de sustancia que quedan 
sobre el tamiz, se trituran y  tamizan nuevamente, repitiendo 
la operación hasta que toda la sustancia h aya  pasado por el
tamiz.

I.— Silicatos que se descomponen por los ácidos

Existe una serie de silicatos naturales (zeolítas) y  arti­
ficíales (cemento Portland, cemento Romano, cemento de es­
corias, etc.) que al ser tratados por ácido clorhídrico concen­
trado, se disgregan completamente, transformándose en los



correspondientes cloruros solubles y  en ácido silícico que se 
deposita en forma gelatinosa o pulverulenta:

MgSiO.j +  2HC1 =  MgCl, +  H ,SíO ,

Con este fin, se hierve en una cápsula de porcelana, con 
ácido clorhídrico concentrado, una porción de la sustancia fi­
namente pulverizada, hasta conseguir su completa descompo­
sición, lo cual se reconoce en las partículas que se depositan 
en el fondo, no crujen cuando se las frota con una varilla de 
vidrio contra las paredes de la cápsula. Entonces se evapo­
ra hasta sequedad en el baño de maría, con el objeto de 
transformar la sílice gelatinosa que es algo soluble, en un 
producto amorfo, insolubíe. El residuo seco obtenido se hu­
medece con ácido clorhídrico concentrado, se lo deja actuar 
a la temperatura ordinaria durante quince minutos, con lo 
cual se redísuelven los óxidos y  oxícloruros de hierro, aluminio, 
magnesio, etc., que se forma por hidrólisis; por último, se tra­
ta la masa con agua hírvíente, agitándola con una varilla de 
vidrio, y  se le filtra: el ácido silícico queda sobre el filtro, y  
los metales respectivos se encuentran en el líquido filtrado en 
forma de cloruros.

^UNIVERSIDAD C E N T R A L  3 5 1

II.— Silicatos que no se descomponen por la acción

de los ácidos

Cuando los silicatos no se descomponen por la acción de 
los ácidos, se los disgrega fundiéndolos con carbonato de so­
dio, o con una mezcla de carbonato de sodio y  carbonato de 
potasio en partes iguales. Por la acción del carbonato alca­
lino, el ácido silícico del silicato ínsoluble se convierte en 
silicato alcalino soluble; las bases que se hallaban combi­
nadas con dicho ácido, se transforman en los correspondien­
tes carbonatos metálicos. El silicato alcalino resultante, se 
descompone a su vez por la acción de los ácidos, en ácido
silícico, gelatinoso:

» .  é  ^ >
•  f  •>

M "SiO , +  N a ,C 0 3 =  N a.S iO ; +  M"CO. •;
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N aeS iO :1 +  2HC1 - 2NaCI +  H ,S iO ,
.  »  #  #  .  .  •  ; •  •

• i * *  ̂ ' i *

El ensayo se practica de la siguiente manera:
*1  •  i  f  I

Se coloca en un crisol de platino la mezcla íntima de una 
parte de la sustancia finamente pulverizada, con 4 — 6 par­
tes de carbonato sódico - potásico, se la recubre con una capa 
delgada de estos carbonatos y, por último, se calienta el crisol 
tapado, mediante el soplete, elevando gradualmente la tempe­
ratura hasta que cesen de desprenderse burbujas de anhídrido 
carbónico y  la masa entre en fusión tranquila, en cuyo estado 
se la mantiene durante quince minutos; entonces se descubre 
el crisol, se lo toma con una pinza y  se lo enfría bruscamen­
te, sumerjíendo el asiento todavía rojo, en agua destilada fría, 
con lo cual se contrae la masa, ocasionando su separación 
de las paredes del crisol. Hecho esto, se coloca el crisol en 
el fondo de un vaso de precipitación y  se adiciona, poco a 
poco, cubriendo el vaso con un vidrio de reloj, ácido clorhí­
drico diluido hasta que cese la efervescencia proveniente de 
la descomposición de los carbonatos. El producto así obte­
nido, se evapora hasta sequedad en una cápsula de porcelana 
con el fin de ínsolubílízar la sílice y  después se continúa el 
tratamiento según el método anteriormente descrito.

Es natural que por este procedimiento de disgregación 
no puedan reconocerse los álcalis contenidos en un silicato.

La investigación de los álcalis contenidos en algunos si­
licatos se efectúa por disgregación medíante HF, de la sus­
tancia reducida a polvo fino: el HF convierte la sílice en 
fluoruro de silicio, volátil y  transforma las bases del ácido
silícico en hidrofluosílícatos:

• « * # • • /  • . • **}

M ” SiO , +  6HF =  M ” S íF g +  3H20 ;

estos compuestos, por la acción del ácido sulfúrico con­
centrado, se disuelven transformándose en sulfatos, con des­
prendimiento de ácido hídrofluosílícíco:

M ”S íO , +  H 2S 0 4 =  M ” S 0 4 +  H ,S íF 6

La disgregación del silicato, medíante este método, se 
lleva a cabo en la forma siguiente:
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Se coloca una porcíon del cuerpo que se ensaya, redu­
cido a polvo fino, en un crisol de platino; se adiciona 2 c. c. 
de ácido sulfúrico puro, diluido previamente con agua en la 
proporción de un volumen de ácido concentrado con 2 vo­
lúmenes de agua; luego se agrega aproximadamente 5 c. c. 
de ácido fluorhídrico también puro y  se evapora al baño de 
maría, agitando la masa de vez en cuando con un alambre 
de platino, hasta que ya  no se desprendan de ella vapores de 
ácido fluorhídrico, reconocibles por su olor picante; entonces, 
al residuo obtenido se le adicionan nuevamente 5 c. c. de 
ácido florhídríco y  se repite la evaporación. Terminada la 
descomposición, se calienta el crisol con una llam^, cuidando 
de no elevar demasiado la temperatura, a fin de evitar que 
una parte de los sulfatos formados se conviertan en óxidos 
ínsolubles en agua. Una vez fría la masa, se la disuelve 
calentándola con agua al baño de maría.

S í después de este tratamiento quedara sin disolverse 
una porción de sustancia, ésta podrá estar formada por sul­
fato de bario o por ácido titánico.

M ARCH A SIST E M A T IC A  PA R A  LA INVESTIGACION 

DE LOS M E T A LE S POR LA VIA HUMEDA

Para la investigación de los metales por la vía húmeda, 
se toma aproximadamente 0,5 a 1 gr. de la sustancia objeto 
del análisis y  se la disuelve según los métodos señalados an­
teriormente.

-  k  *  *  ' l  .  •  J

Sí el cuerpo que se analiza es un líquido, por medio.de un 
papel de tornasol se apreciará su reacción, la cual podrá ser 
neutra, alcalina o ácída; si resultare neutra o alcalina, se la 
acidulará con unas gotas de ácido nítrico a fin de operar en un 
medio ligeramente ácido.

Cuando la disolución, objeto de ensayo, estuviere concen­
trada, se tomará una parte de ésta y  se la diluirá previamente 
con agua, antes de proceder al análisis.

En las disoluciones que tienen reacción neutra, no se en­
cuentran ni oxalatos ni fosfatos alcalino-térreos.
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S í la sustancia que se ensaya se dísolvíere en ácido clor­
hídrico o nítrico concentrados o en el agua regía, antes de 
proceder al análisis se desalojará por evaporación al baño de 
arena el exceso de ácido, y  el residuo así obtenido se diluirá 
con agua* • ' • • .

.  *•* i
Con el fin de analizar los metales según la marcha adop­

tada, se los distribuye en cinco grupos diferentes, atendiendo a 
la diversa manera de comportarse respecto de los reactivos 
llamados generales o de grupo, los cuales deben emplearse su­
cesivamente, en el orden que a continuación se indican:

•  «  ■ . i  é  « i  •

%

'  :  •  .

1o.— Acido clorhídrico

2o.— Acido sulfhídrico
f

f

3o.—Sulfuro de amonio -f- amoníaco, en presencia de cío 
ruro de amonio - ••

4°.— Carbonato de amonio -f- amoníaco

Medíante cada uno de estos reactivos se precipita una 
serie de metales que constituyen un grupo, a saber:

9

* *

P r i m e r  g r u p o

Metales que son precipitados de sus^ disoluciones por el 
ácido clorhídrico en forma de cloruros:

• - i

i

i  • ; •  I  # • I
••• ;  J• • * • •• ”

p bCL ............    blanco
A g C l   ................... blanco _ ■ ,, . •
HgoCi.,   blanco . * *■ V 

'A-. *-» '

• • f  • v  •
. I •

à i i Sí S w? J
S e g u n d o  g r u p o  . • „ r >> ; « ». .-i oc •....  '

Metales que son precipitados de sus disoluciones, ácí4?s 
en forma de sulfuros, por el ácido sulfhídrico: j
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H gS     negro

PbS ............................  negro
Insolubles en sulfuro

B í.2S.¡   pardo-negruzco
de amonio*

CuS ............................  negro

CdS ............................  amarillo

A s.2S 3 ..................... amarillo \

AsoS-, ............................  amarillo

Sb2S a ............................  anaranjado
amonio.

Sb2S 5 ............................  anaranjado
• • *- • (

SnS  ............................  pardo

SnS.} ............................  amarillo

Solubles en sulfuro de

T e r c e r  g r u p o

Metales que en presencia de cloruro de amonio son preci 
pitados de su disolución amoniacal por el sulfuro de amonio:

a).—Como sulfuros

FeS .................................  negro

CoS .................................  negro
» 4  •

NiS .................................  negro
.  ' ¿s. : ‘ ‘ •

M nS .................................  carne o verde
9  - #  * » : • —  *

• .  ’  • '  í  *  '  f  ’  I  .  I  j  « .  í  .  ^
%

ZnS  ...............................  blanco , . . ,
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b).— Como hidrdxidos
9

A l(O H ):{ ......................  blanco
• ; *i

Cr(OH)3...............  ...............  verde
• /-

1 1  . )# k

C u a r t o  g r u p o
® • • •  • . m m

Metales que precipitan por el carbonato de amonio en di­
solución amoniacal en estado de carbonatos:

BaCCX    ............................  blanco

S r C 0 3 ........................    blanco

CaCQ 3 ................................  blanco
*

Q u i n t o  g r u p o

s

Metales que no son precipitados por ninguno de los 
reactivos anteriores: M g, Lí, K, Na, N H t. 1

S í por la adición de alguno de los reactivos mencionados 
se produjere un precipitado, se añadirá dicho reactivo en canti­
dad suficiente para que la precipitación sea completa, lo cual 
se comprobará por una nueva adición del mismo reactivo al 
líquido filtrado.

El precipitado obtenido se lo recogerá en un filtro, se lo 
lavará cuidadosamente con agua y  se lo someterá a la acción 
de los reactivos especíales destinados a caracterizar cada uno 
de los metales que pudieran encontrarse en el cuerpo.’

En el líquido filtrado se investigarán los metales del gru­
po siguiente, asimismo, por adición del correspondiente reactí-
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tívo general y, en caso de originarse precipitado, se lo tratará 
en la forma anteriormente indicada.

Tratándose de un análisis cualitativo, se evitará mezclar 
el agua proveniente de la loción de los precipitados con el lí­
quido filtrado.

**•' • — •  * V *  i 1*

. . . I * * . . .  • • . . .

i  •

PRECIPITACION Y  SEPARACION DE LOS M ETALES

DEL PRIMER GRUPO
. » i  « 4

Pb, A g, Hg

Se adiciona a la solución fría, objeto del ensayo, unas 
gotas de ácido clorhídrico diluido, observando sí originan la 
formación de un precipitado; en caso afirmativo, se continúa 
la acícíón del HCÍ, hasta obtener una completa precipitación; 
luego se agita vivamente la mezcla con el fin de que todo 
el precipitado se aglomere en forma de grumos, lo cual faci­
lita su filtración.

El precipitado así obtenido es blanco y  puede estar cons­
tituido por los cloruros de plomo, plata y  mercuríoso.

Para diferenciarlos, se filtra el precipitado, se lo lava con 
agua destilada fría, después se lo trata por agua hírvíente, 
que disuelve el cloruro de plomo, en el caso de existir este 
compuesto, y  se lo filtra en caliente.

a).—Reconocimiento del Pb:

En este líquido filtrado se caracteriza el plomo medían­
te la adición de ácido sulfúrico diluido, que precipita sulfato 
de plomo, blanco, ínsoluble. También puede reconocerse el 
plomo agregando al líquido filtrado una disolución de dícro- 
mato de potasio y  unas gotas de ácido acético, con lo cual 
se obtiene un precipitado amarillo, de cromato de plomo,

te
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Por ser ínsolubles en agua quedarán sobre el filtro los 
cloruros de plata y  mercuríoso; estos compuestos, después de 
lavarlos repetidas veces con agua caliente, se los tratará en 
el mismo filtro con una disolución de amoníaco: el cloruro 
mercuríoso, por la acción del amoníaco, se ennegrese, con­
virtiéndose en cloruro mercuriamína y  mercurio metálico. El 
cloruro de plata, a su vez, se disuelve en la solución amo­
niacal y  pasa a través del filtro en forma de cloruro - amíno 
de plata. Esta solución se lleva nuevamente sobre el filtro 
con el objeto de disolver la mayor cantidad posible de clo­
ruro de plata que pudiera contener el precipitado.

b).— Reconocimiento del Ag:

El líquido amoniacal filtrado se acídula con ácido nítrico 
diluido; en caso de contener plata, reaparecerá el precipitado 
blanco, caseoso, de cloruro de Ag.

c).—Reconocimiento del Hg:
'É

• -  '  * '
é

Para comprobar la existencia del mercurio en el preci­
pitado ennegrecido por la acción del amoníaco, se lo convier­
te en H gCl2, disolviéndolo en agua regía; se desaloja el ex­
ceso del ácido, por evaporación al baño de maría; se agrega 
al residuo una pequeña porción de agua destilada y  luego 
una solución de cloruro estannoso: la aparición de un preci­
pitado blanco o gris demuestra la existencia de Hg.

%
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S e p a r a c i ó n  de l o s  m e t a l e s  del  p r i m e r  g r u p o
« • • +  A

Reactivo general: HC1 diluido

El precipitado obtenido puede contener: PbCL, AgCl,
Hg.Xlo*

Después de lavarlo con agua fría 
hírvíente y  se filtra al calor:

se lo trata con agua

Disolución:
I

PbCl,

a).—Una porción 
tratada con H .,S 0 4 
diluido: precipita­
do b l a n c o  de
P b S O r

b). — O t r a  por­
ción tratada con
K 2Cr20 7 y  unas
gotas de ácido acé­
tico: precipitado
amarillo de ........
PbCrO,.

Residuo:

AgCl y  H g X l l

Tratado por amoníaco:

Disolución:

Ag(NH,)..,Cl,

a c i d u l a d a  c o n  

HN q ;í: precipitado 
blanco caseoso de

AgCL

Residuo:

NHoHgCÍ +  Hgr

de color negro

Observaciones:

La adición de HC1 (o de cualquier otro ácido, por ejem­
plo. HNO;l), al líquido primitivo, puede ocasionar en ciertos 
casos la precipitación del bismuto y  antimonio en forma de
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oxícloruros BíOCl y  SbOCl, solubles en una cantidad mayor 
de HCL Asimismo, este ácido puede dar lugar a la preci­
pitación de ácido silícico gelatinoso, sí se encontraran, en la 
disolución, silicatos alcalinos; en cuyo caso se lo separará de 
la disolución evaporándola hasta sequedad, junto con el pre­
cipitado, y  tratando después el residuo con ácido clorhídrico 
y  agua, en la forma que se índica al hablar de la disolución 
de los silicatos.

Por la presencia del HC1 precipitan, además, los siguien­
tes cuerpos:

Acido molíbdíco.
Acido bórico, de aspecto cristalino, proveniente de los bora­
tos: es soluble en agua caliente.

ira'l

Acidos orgánicos, p. ej., salícílíco, benzoico, etc.

Azufre proveniente de los tíosulfatos o de los polísulfu- 
ros, acompañado, en el primer caso, de un desprendimiento 
de anhídrido sulfuroso, y , en el segundo, de ácido sulfhídrico.
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PRECIPITACION Y  SEPARACION DE LOS M ETALES
DEL SEGUNDO GRUPO

A

Hg, Pb, Bí, Cu, Cd,

As, Sb, Sn.

El liquido ácido filtrado, proveniente de la separación de 
los metales del primer grupo, o el líquido primitivo, en caso 
de que el HC1 no hubiere determinado precipitación alguna, se 
lo coloca en un Erlenmeyer, se lo calienta a la temperatura de 
ebullición y  se hace pasar por ¿1 una corriente de gas sulfhídri­
co hasta que el liquido desprenda el olor característico de este 
gas; después se lo diluye con agua hírvíente y  se deja atrave­
sar nuevamente gas sulfhídrico, hasta el enfriamiento del lí­
quido y  saturación del mismo*

Por la acción del H.2S se precipitan los siguientes metales 
en estado de sulfuros:

% *  .*•>

H gS, PbS, Bí.,S.j, CuS, CdS,

As.2S s, A s.,S-, Sb.2S 3, Sb.2S-, SnS , SnS.2*

Cuando la disolución que se ensaya contiene un exceso 
de ácido nítrico, todo el ácido sulfhídrico se descompone con 
precipitación de azufre y, por consiguiente, en la disolución no 
se produce ningún precipitado:

2HNOa +  3H.,S =  4 H ,0  +  2NO +  3 S ;
•  •  -

en este caso, el exceso de ácido se desalojará por evapora­
ción y  después de diluir el residuo con agua, se hará atrave­
sar la corriente de gas sulfhídrico*

Sí el líquido que se analiza contiene otras sustancias 
oxidantes como p. ej. Cl, Br, I, o bien sales férricas, croma­
tos, etc., el ácido sulfhídrico es descompuesto por la acción 
de dichos cuerpos oxidantes, depositando azufre, el cual co­
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munica al líquido un aspecto lechoso, sin dificultar por esto 
la marcha del análisis:

f

Cl3 - f  H ,S  =  2HC1 +  S 

2FeCl3 +  H ,S  =  2FeCl, +  S

2 K ,C r 0 4 +  3H ,S  +  J0HCl =  2CrCl, +  4KC1 +  8H..O + 3 S
amarillo verde

Se puede evitar la precipitación del azufre producida por 
las sustancias oxidantes, reduciéndolas previamente con ácido 
sulfuroso; para esto, a la solución débilmente ácída se adiciona 
40 a 50 c. cúb. de agua saturada de SO,2, luego se la calienta 
a 6 0 — 70°C. y  se la deja después en reposo durante 24 horas; 
transcurrido este tiempo, se expulsa el exceso de SO.,, por 
ebullición del líquido, lo cual se reconoce porque ya  no se 
desprende del líquido el olor característico de dicho gas.

EXAM EN  DEL PRECIPITADO OBTENIDO

CON EL H ,S

El precipitado se filtra, y  después de lavarlo con agua 
sulfhídrica, se lo lleva medíante una espátula a una cápsula de 
porcelana, en la que se lo trata con un ligero exceso de sulfuro 
de amonio amarillo, calentándolo suavemente durante algunos 
minutos; después se filtra.

El líquido filtrado puede contener arsénico, antimonio y  
estaño en estado de sales sulfoamónícas; el residuo ínsoluble 
podrá estar constituido por los sulfuros de mercurio, plomo, 
bismuto, cobre y  cadmio.
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A . — Investigación del residuo insoluble en sulfuro de amonio

Después de lavar el residuo con agua sulfhídrica se lo 
lleva a una cápsula de porcelana y  se lo hierve con ácido ní­
trico al 20°/o» el cual disuelve los sulfuros de plomo, bismuto, 
cobre y  cadmio, conviniéndolos en nitratos, mientras que el 
sulfuro de mercurio queda sin disolverse, bajo la forma de un 
polvo negro, denso. Se filtra; el residuo se lo lava con agua, 
luego se lo disuelve en agua regía, se expulsa por evapora­
ción el exceso de ácido, se trata por agua y  se filtra para se­
parar el azufre. En este líquido filtrado se caracteriza el 
mercurio por adición de cloruro estannoso, que determina la 
formación de un precipitado blanco o gris de cloruro mercu- 
ríoso o de mercurio metálico, en caso de existir este metal.

Para continuar la separación se agrega a la disolución 
nítrica unos centímetros cúbicos de ácido sulfúrico diluido, lue­
go se evapora en una cápsula de porcelana hasta que se des­
prendan humos blancos de ácido sulfúrico, se deja enfriar, se 
diluye el residuo con una pequeña cantidad de agua y  después 
se filtra: la formación de un precipitado blanco, pulverulento 
(PbSO j), índica la existencia de plomo.

A la disolución obtenida después de la separación del 
sulfato de plomo, se añade amoníaco en ligero exceso, que 
precipita el bismuto bajo la forma de sal básica (BíSO^OH), 
de color blanco. Por la acción del amoníaco precipitan ade­
más, junto con el bismuto, los hidratos de Cu y  Cd, mas, 
estos compuestos se redísuelven fácilmente en el exceso de 
amoníaco, tomando el líquido una coloración azul intensa, en 
el caso de contener cobre.

El precipitado de sal básica (BíSOjOH) se filtra y  lava 
con agua, luego con el fin de confirmar la existencia del bis­
muto, se lo disuelve en el mismo filtro con una pequeña 
porción de ácido clorhídrico diluido y  se agrega después un 
exceso de agua: la formación de un precipitado blanco 
(BíOCl), de aspecto lechoso, comprueba la existencia del bis­
muto.

Al líquido amoniacal filtrado, de- color azul, y  que con­
tiene en disolución el Cu y  Cd, bajo la forma de sales com­
plejas, se le agrega una solución de cianuro de potasio hasta 
decoloración del líquido, y  luego se hace pasar por él, una
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corriente de gas sulfhídrico: la formación de un precipitado 
amarillo demuestra, la existencia del cadmio.

B .— Investigación de la solución en sulfuro de amonio

El líquido filtrado, o sea la solución sulfoamónica, se di­
luye con agua, se acídula con ácido clorhídrico diluido y  
se calienta hasta la ebullición. Por este tratamiento, las sa­
les sulfoamónícas se descomponen con precipitación de los 
sulfuros de arsénico, antimonio y  estaño; para separarlos, se 
recoje el precipitado sobre un filtro, se lo lava con agua sulf­
hídrica, se lo deseca lo mejor posible prensándola entre dos 
hojas de papel filtro, se lo lleva después a una cápsula de 
porcelana, en la que se lo calienta suavemente con ácido 
clorhídrico concentrado (1 : 1), hasta que cese el desprendi­
miento de gas sulfhídrico: el sulfuro de antimonio y  el sulfuro 
de estaño se disuelven convirtiéndose en los cloruros corres­
pondientes, quedando sin disolverse el sulfuro de arsénico y  
el azufre; después se filtra.

Para el reconocimiento del antimonio se ponen unas go­
tas de la disolución clorhídrica sobre una lámina de platino 
y  se sumerge en ellas un pedacíto de zinc metálico: caso de 
existir antimonio se produce sobre la lámina, al cabo de cor­
to tiempo y  en toda la extensión del líquido, una mancha ne­
gra de antimonio metálico, la cual no desaparece por la ac­
ción del ácido clorhídrico.

El examen del estaño contenido en la disolución clorhí­
drica se practica agregando al resto de esta disolución unos 
pedacitos de granalla de zinc, que precipita el antimonio y  
el estaño en forma metálica, de aspecto esponjoso. Una vez 
terminada la reacción, se decanta el líquido que sobrenada 
el precipitado, se lo lava con agua, asimismo por decanta­
ción, y  por último se lo hierve con ácido clorhídrico con­
centrado, que disuelve el estaño transformándolo en cloruro 
estannoso, en tanto que el antimonio queda sin disolverse. 
Se filtra, y  a la solución obtenida se adiciona cloruro mer­
cúrico: la formación de un precipitado blanco de cloruro 
mercuríoso o gris de mercurio metálico índica la presencia
de estaño.

3 6 4
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La parte de precipitado ínsoluble en el ácido clorhídrico 
concentrado y  que está formado por sulfuro de arsénico y  
azufre, se hierve, junto con el filtro, hasta que se disuelva 
todo el precipitado y  y a  no se desprendan de la masa vapo­
res nitrosos; después se añade cierta cantidad de agua desti­
lada caliente; luego se filtra y  evapora el líquido filtrado has­
ta reducirlo a pequeño volumen, A la solución así obtenida 
se agrega cloruro de amonio, amoníaco y  cloruro de mag­
nesio: la formación de un precipitado blanco, cristalino, de­
muestra la existencia del arsénico.

En presencia de pequeñas cantidades de arsénico, el 
precipitado se forma, únicamente, después de haber transcu­
rrido algún tiempo.
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SEPARACIÓ N  DE LOS M E T A L E S  DEL SEGUNDO GRUPO

Reactivo general: H>S, en solución ácída y  caliente.

El precipitado obtenido puede contener: H gS , PbS, Bí.,S.{, CuS, CdS,

A s2S 3t AsoSr,, SboS3t Sb.,S-, SnS , S n S ,.

Se lava el precipitado con agua sulfhídrica, luego se lo lleva a una cápsula de porcelana y  se lo 
calienta suavemente durante unos minutos con sulfuro de amonio amarillo; después se filtra:

A .—Residuo

H gS, PbS, B í2Sy, CuS, CdS.

Se lo lava con agua sulfhídrica, luego se lo hierve en una 
cápsula de porcelana con ácido nítrico al 20°/o*

Residuo:

HgS
Se disuelve en agua re­
gía, se evapora el exce­
so de ácido, se adiciona 
agua al residuo, luego 
se filtra para separar el

Disolución:

Pb, Bí, Cu, Cd,

en estado de nitratos.
Se adiciona unos centímetros cúbicos de 
H.2S 0 4 diluido, se evapora en una cápsula 
de porcelana hasta que se desprendan hu-

B .—Dísolucíónr

As, Sb, Sn,

en estado de sales sulfoamóní- 
cas.

Se diluye con agua, se acídula 
con HC1, se hierve, se filtra y  
lava el precipitado con agua 
sulfhídrica; después se lo trata 
por HC1 (1 : 1) y  se filtra:

Residuo:
9

As*S, -4- S' O —
w é « 9

Solución:
-  S

SbCÍ3, SnCÍ



azufre y  se agrega por 
último aí líquido filtra­
do cloruro estannoso:

Un precipitado blanco 
Hg2CL o gris Hg, índi­
ca la existencia de Hg.

mos blancos de H . ,S 0 4, se diluye con agua 
y  se filtra:

Residuo

P b S 0 4

blanco, pul­
verulento, de­
muestra que 
existe Pb.

- Solución:
Cu, Bí, Cd,

en estado es sulfatos. 
Se agrega exceso de 
níaco y  se filtra:

amo-

Resíduo
BíSOjOH

blanco; dísuel- 
to en HC1 di­
luido, produce, 
con exceso de
agua BíOCl,
blanco, lecho­
so, confirman­
do que existe
Bí.

Solución:
Cu(NH;¡) - i -  - i -

Cd(NH,)„+l
El Cu se carac­
teriza por la 
coloración azul 
que toma el lí­
quido.
El Cd se reco­
noce agregan­
do KCN hasta 
decoloración y 
haciendo pasar 
H.,S: un preci­
pitado amarillo 
prueba que hay
Cd.

de color ama­
rillento; se lo

*• 1

o x i d a  c o n  
HNO.¡, conc. 
se diluye con a- 
gua, luego se 
filtra y  seredu- 
ceporevapora­
ción a un pe­
queño v o l u ­
men y  por úl­
timo se agrega
NH.C1, NH
y  MgCL: un 
p r e c i p i t a do 
blanco cristali­
no, índica la 
p r e s e n c i a  de
As.

Sb: unas gotas 
de la solución so­
bre una lámina 
de Pt, producen 
en ella, en presen­
cia de Zn, una 
mancha n e g r a  
que p r u e b a  la 
existencia de Sb.

Sn: se agrega Zn 
a la disolución 
c l o r h í d r i c a ;  el 
precipi t ado es­
ponjoso que se 
forma se lo trata 
por HCÍ conc. y
en la disolución 
resultante se en­
saya el SnCl2,
a d i c i o n a n d o
HgCL: un preci­
pitado b l a n c o
(Hg,Cl.2) o gris
(Hg), comprueba 
que hay Sn.



A N A L E S  DE LA

* : • j y

PRECIPITACION Y  SEPARACIO N DE LOS
%  * • * •

M E T A L E S DEL TE RC E R  GRUPO
* ‘

*

• #

A lt Cr, Fe, Mn, Zn, Co, Ni,
• » *  •

Al líquido filtrado procedente de la separación de los
metales del segundo grupo, se adiciona cloruro de amonio,
después se lo alcalíníza con amoníaco, y  entonces, se produz­
ca o no un precipitado, se agrega gota a gota y  a la tem­
peratura de ebullición, sulfuro de amonio incoloro, hasta que 
cese la precipitación.

El precipitado obtenido puede contener:

A l(O H )3, Cr(OH)3, FeS, M nS, ZnS, CoS, N íS;

además, junto con estos hidratos y  sulfuros pueden encontrar­
se los oxalatos y  fosfatos de bario, estroncio, calcio y  mag- 
nesío.

El precipitado se filtra y  lava con agua caliente que
contenga unas gotas de sulfuro de amonio incoloro y  otras 
de cloruro de amonio; luego se lleva el precipitado a una 
cápsula de porcelana en la que se lo trata con ácido clorhí­
drico diluido al 5 ° / 0f calentado a unos 40°C. y  se agita la 
mezcla hasta que cese el desprendimiento de gas sulfhídrico.

Por la acción del ácido clorhídrico se disuelve el Al, Cr, 
Fe, Mn, y  Zn, convirtiéndose en cloruros; quedan sin disol­
verse en forma de sulfuros, de color negro, el Co y  Ni, 
acompañados de una pequeña cantidad de azufre; después se 
filtra y  lava el precipitado con agua sulfhídrica.

La mezcla ínsoluble de los sulfuros de Co y  Ni que se 
encuentran en el filtro, se disuelve en un pequeño volumen 
de agua regía, después se evapora casi a sequedad con el 
objeto de eliminar el exceso del ácido, y  el residuo así obte-
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nido se trata con una pequeña cantidad de agua; por último 
se filtra para separar el azufre que se deposita.

Para comprobar en este filtrado la existencia del cobalto, 
se agrega primeramente una solución de acetato de sodio, 
luego otra de ácido acético y por último una solución con­
centrada de nitrito de potasio; se agita la mezcla y  se la de­
ja en reposo durante 12 horas. En caso de existir cobalto, 
se formará enseguida, o al cabo de este tiempo, un precipi­
tado amarillo, cristalino, de nitrito cobaltí - potásico; se filtra.

Al líquido filtrado obtenido después de la separación del 
cobalto, se adiciona sosa cáustica diluida, con el objeto de 
investigar el níquel: la formación de un precipitado amorfo, 
de color verde manzana, prueba la existencia de níquel.

Se puede además reconocer el níquel medíante la reac­
ción de Tschugaeff

Antes de continuar la investigación de los metales que 
pudieran encontrarse en la disolución clorhídrica, es nece­
sario averiguar primeramente sí ella contiene o no oxalatos 
y  fosfatos, según los siguientes métodos:

• # • m . . * * * * • •
• *

A . — Reconocimiento del ácido oxálico
•  9 , %

• • !m • •

• f  • r  A t  *
• » •  * '

Se toma en un tubo de ensayo un pequeño volumen 
de la disolución clorhídrica, se expulsa el H._,S por ebullición, 
luego se adiciona una solución caliente de carbonato de sodio, 
se hierve la mezcla durante un corto tiempo y  después se 
filtra.

El líquido filtrado se acídula con ácido acético, se ex­
pulsa por ebullición el anhídrido carbónico y  se agrega, a la 
solución caliente, unos pocos centímetros cúbicos de cloruro 
de calcio: la formación de un precipitado blanco, cristalino, 
de oxalato de calcio, demuestra la existencia de ácido oxá­
lico. ■ •
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B ,— Reconocimiento del ácido fosfórico
r  . ) . . # • . : . . . . . . .  , i

J  )  |  • % • i  .  | é  «

A otro volumen de la disolución clorhídrica se le adi­
ciona ácido nítrico concentrado, después molíbdato amóni­
co en exceso y  se calienta suavemente la mezcla: la forma­
ción de un precipitado amarillo, cristalino, de fosfato amónico
molíbdíco, indica la presencia del ácido fosfórico.

‘ ) 1 * ) 
v  • *  :  .  « *  i  .  *  » r

é  . • •  • ♦

m ■ ■—r..irr. r .ts i ¿ jtl m im r-n m« . *__• __________ * i •

INVESTIGACION DE LO S M E T A L E S E X IST E N T E S

EN LA DISOLUCION CLORHIDRICA

P r i m e r  c a s o

La disolución no contiene oxalatos ni fosfatos:

Se la reduce por evaporación, en una cápsula de por­
celana, a un pequeño volumen (aproximadamente 10 c. c.); 
se deja enfriar y  se trata con sosa cáustica diluida hasta que 
el líquido tome reacción alcalina; después se agrega todavía 
10 crrL más de sosa cáustica y  luego gota a gota agua oxi­
genada al 37o, hasta que no se observe cambio o transfor­
mación visible; por último se hierve la mezcla durante algu­
nos minutos.

Mediante este procedimiento se precipita el hierro y  man­
ganeso en forma de hidratos ínsolubles, mientras que el alu­
minio, zinc y  cromo se transforman en alumínato, zincato y  
cromíto, solubles; este último de color verdoso, se convierte, 
por la acción del agua oxigenada, en cromato, de color ama­
rillo. El precipitado obtenido se filtra y  lava repetidas veces 
con agua hírvíente.

Para el reconocimiento del hierro se toma una pequeña 
porción del precipitado que se encuentra en el filtro, se lo 
disuelve en ácido clorhídrico diluido, se lo diluye con agua 
y  la solución resultante se trata con sulfocíanuro de potasio 
o ferrocíanuro potásico: una coloración rojo - sanguínea de
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sulfocíanuro férrico o un precipitado azul oscuro de azul de 
Prusía índica la presencia del hierro.

El reconocimiento del manganeso se efectúa fundiendo 
otra porción del precipitado con carbonato de sodio y  nitrato 
de potasio, sobre una lámina de platino; sí la masa producto 
de la fusión aparece de color verdoso, demuestra la existencia 
del manganeso.

Cuando se disuelve la masa verde en una pequeña por­
ción de agua y  se acídula con unas gotas de ácido nítrico, 
el líquido se tiñe de rojo.

En el líquido alcalino filtrado, después de la separación 
de los hidratos de hierro y  manganeso, se ensaya sí hay alu­
minio, zinc y  cromo, de la siguiente manera:

Se reconoce el cromo acidulando una pequeña porción 
del filtrado alcalino con ácido sulfúrico diluido, agregando 
después unas gotas de agua oxigenada y  luego un poco de 
éter; sí después de agitar la mezcla, la capa etérea que so­
brenada aparece teñida de azul, demuestra la presencia del 
cromo.

Antes de continuar la investigación del aluminio y  zinc 
que puede contener el resto del filtrado alcalino, es necesario 
separar el cromo que contiene esta disolución, para lo cual 
se trata el líquido filtrado con un exceso de ácido acético, y  
se agrega después cloruro de bario que precipita cromato de 
bario, amarillo; se agita la mezcla, luego se la deja en reposo 
hasta que se deposíte el precipitado, y  después se filtra.

En este filtrado acético se reconoce la axístencía del alu­
minio por la adición de amoníaco, en exceso; la formación 
de un precipitado blanco, gelatinoso — Al(OH);J —, indica 
que hay  aluminio; se deja en reposo durante algunas horas 
y  luego se filtra.

S í el líquido filtrado amoniacal anterior contiene zinc,
éste debe encontrarse disuelto en el exceso de amoníaco, for-

+
mando el compuesto complejo Zn(NH:5)G ; para su reco­
nocimiento se acídula la solución amoniacal con ácido acético 
y  se hace pasar por ella una corriente de gas sulfhídrico; un 
precipitado blanco, coposo (ZnS), índica la presencia del zinc.
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A la solución hírvíente se adiciona NH,C1, luego se alcalíníza con NH, y  se agrega gota 
a gota, el

reactivo general: (NH,).,S, incoloro, 

hasta que ya  no se forme más precipitado. Este puede contener:

A l(O H );j, Cr(OH).¡, FeS , M nS, ZnS, CoS, NíS.

Se lo filtra y  lava con agua caliente que 
pués se lo trata con HC1 al 5"/o> calentado a 
después se filtra:

contenga unas gotas de (NH4)2S 
40°C., y  se agita hasta que no se

y  NHjCl; des­
desprenda H2S;

Residuo:

CoS qr NíS
^  * *

Se lo disuelve en agua regía, se 
evapora el exceso de ácido, se 
diluye el residuo con poca agua, 
luego se agrega sucesivamente 
acetato de sodio, ácido acético 
y  una solución concentrada de 
KNO.,; se agita y  se deja en re­
poso 12 horas: un precipitado

Disolución:
v

FeCl,, MnCl,, CrCl3; AlCla, ZnCl,.

Se reduce por evaporación a un pequeño volumen, luego se agre 
ga NaOH en exceso -f- H>0>, se hierve y  se filtra:

' Residuo:

Fe(OH), y  Mn(OH),

Una pequeña parte del resí-

Dísolucíón:' i
Na .CrO,, AI(ONa),, Zn(ONa),

Una pequeña porción del líquido se
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e f u n d o  c a s o

La disolución contiene oxalatos:

Se procede como en el ensayo preliminar, esto es, hir­
viendo la disolución clorhídrica con carbonato de sodio.

•  •

Con este objeto, se pone en una cápsula de porcelana 
un volumen de solución de carbonato de sodio (1), p. ej., 
60 cm:\, se adicionan unas gotas de agua oxigenada y  se ca­
lienta el líquido hasta la ebullición; una vez en ese estado, se 
agrega poco a poco la disolución clorhídrica líbre de H.>S y  
se continúa la ebullición durante algunos minutos; por últi­
mo se deja enfriar y  se filtra.

El precipitado obtenido puede estar constituido por los 
carbonatos e hidratos de Al, Cr, Fe, Mn, Zn, Ba, Sr, Ca y  
Mg; mientras que la disolución contiene el ácido oxálico en 
forma de sal sódica.

El residuo insoluble que se encuentra en el filtro, una 
vez lavado con agua hírvíente, se lo disuelve en ácido clor­
hídrico diluido y  caliente, luego se hierve durante algunos 
minutos con el objeto de desalojar el anhídrido carbónico y, 
por último, la disolución así obtenida, se somete a un trata­
miento análogo al del líquido filtrado proveniente de la sepa­
ración de los metales del segundo grupo; es decir, se lo 
alcalíníza con amoníaco y  se agrega, en el calor, el reacti­
vo general (NH4)2S, en presencia del cloruro de amonio.

El precipitado podrá contener en este caso

Al, Cr, Fe, Mn, Zn;

y  el líquido filtrado, procedente de la separación de estos me­
tales

Ba, Sr, Ca, Mg.

( í ) —El aluminio y  cromo son bastante solubles en un gran ex 
ceso de carbonato de sodio.
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rT V ' r c e r  c a s o

La disolución contiene fosfatos:

Se evapora a sequedad la disolución clorhídrica, y  con 
el objeto de transformar los cloruros en nitratos, se repite la 
evaporación dos veces, adicionando cada vez 5 cm.:1 de áci­
do nítrico concentrado y, poco a poco, 1 gr. de granalla 
de estaño químicamente puro o 1 gr. de papel estañol, que 
se disuelve rápidamente convirtiéndose en ácido meta - están- 
níco, el cual adsorve completamente el ácido fosfórico for­
mándose un compuesto ínsoluble en ácido nítrico. Se hierve 
la mezcla hasta reducirla a un pequeño volumen, después se 
trata el residuo con 100 cm.:i de agua destilada, se deja en 
reposo durante unas horas y  se filtra.

En el caso de utilizar papel estañol en la operación an­
terior, se hace pasar por el líquido filtrado una corriente de 
gas sulfhídrico con el objeto de precipitar el plomo, cobre y  
demás impurezas que puede contener el papel estañol, y  des­
pués se filtra nuevamente.

En este líquido filtrado, líbre de ácido fosfórico, puede 
encontrarse Al, Cr, Fe, Mn, Zn, Ba, Sr, Ca y  Mg, que se 
los investiga según el procedimiento ya  descrito.

C u a r t o  r a s o

La disolución contiene oxalatos y fosfatos:

Se separa primeramente el ácido oxálico, hirviendo la 
disolución clorhídrica con carbonato de sodio, de acuerdo 
con el método anteriormente indicado, con lo cual se precipi­
tan los fosfatos y  carbonatos de Al, Cr, Fe, Mn, Zn, Ba, 
Sr, Ca y  Mg; el ácido oxálico queda dísuelto en forma de 
sal sódica.
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El precipitado obtenido se filtra y  lava con agua hírvíen- 
te, y  luego, con el objeto de separar el ácido fosfórico se lo 
disuelve en ácido nítrico y  se lo trata después en la forma ya 
mencionada.

PRECIPITACION Y  SEPARACION DE LOS M ETA LES

DEL C U A R T O  GRUPO

Ba, Sr, Ca.

El líquido filtrado, proveniente de la separación de los 
metales del tercer grupo, se acídula con ácido clorhídrico di­
luido, que descompone el exceso de sulfuro de amonio, con 
desprendimiento de gas sulfhídrico y  depósito de azufre; des­
pués se hierve y  filtra para separar el azufre precipitado.

Este líquido filtrado se alcalíníza con amoníaco, se agre­
ga carbonato de amonio y  se hierve hasta que ya  no se 
desprenda anhídrido carbónico.

El precipitado así obtenido es blanco, cristalino, y  pue­
de estar constituido por los carbonatos

-  '  1 f  jk

• • i •

BaCO ,, S r C 0 3 y  CaCO;í.

Se filtra y  lava el precipitado con agua caliente que con­
tenga unas gotas de amoníaco y  luego se disuelve en ácido 
acético diluido y  caliente.

Para reconocer el bario se toma en un tubo de ensayo 
una pequeña porción de la disolución acética y  se adicionan 
unas gotas de bicromato de potasio: la formación de un pre­
cipitado amarillo, pulverulento (B aC rO ,), índica la presencia 
del bario.

Una vez comprobada la existencia del bario, se procede 
a separar este metal del resto de la disolución acética, me­
díante la adición de bicromato da potasio; después se filtra 
el precipitado que se forma, se alcalíníza el líquido filtrado 
con amoníaco, se hierve y  adiciona nuevamente, al calor, 
carbonato de amonio, que precipita SrCO^ y  CaCO;{, en ca­
so de contener estos metales.
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Se recoge el precipitado sobre un filtro, se lo lava con 
agua caliente para desalojar el exceso de bicromato, y  se lo 
disuelve otra vez en ácido acético.

Para reconocer el estroncio se toma en un tubo de en­
sayo unos centímetros cúbicos de la disolución acética y  se 
la trata con agua de yeso (C aS O J , que produce, enseguida 
o al cabo de algún tiempo, un precipitado blanco (SrSO J ,  
sí la disolución contiene estroncio.

En caso afirmativo, se agrega a la parte restante de la 
disolución acética, ácido sulfúrico diluido para precipitar todo 
el estroncio, luego se deja algún tiempo en reposo y  se filtra.

Con el objeto de reconocer el calcio se alcalíníza el lí­
quido filtrado anterior con amoníaco, y  luego se añade al 
calor, oxalato de amonio: la formación de un precipitado blan­
co, cristalino (C .,0 ,Ca), prueba la existencia del calcio.



C U A D R O  I V

SEPARACIÓN DE LOS M E T A L E S DEL C U A R T O  GRUPO

El líquido procedente de la separación de los metales del tercer grupo contiene (N H ,)2S , el 
cual se lo elimina acidulando la solución con ácido clorhídrico diluido; luego se hierve y  filtra 
para separar el azufre precipitado; se alcalíniza con NH;¡, y  se agrega el

reactivo general: (NH4)2C 0 3;
por último, se hierve hasta que cese el desprendímíentode CO,.

El precipitado que se origina puede contener:

BaCO ,, SrCO ;(, CaCO,.

Se lo filtra y  lava con agua amoniacal, a continuación se lo disuelve en ácido acético dilui­
do y  caliente y  se trata con K.,Cr.,07:

Residuo:

•

Disolución:

BaCrO,, Sr, Ca,
••

amarillo, pulverulento indica la existencia en estado de
i

acetatos.
de Ba. Se alcalíniza con NH.¡, se agrega (NH,)8CO;í



y  se hierve hasta que ya no se desprenda
COg:

S r C 0 3 y  CaCO...

El precipitado así obtenido se filtra y  lava 
con agua caliente; luego se disuelve en áci­
do acético.
Para reconocer el Sr, se agrega a un pe­
queño volumen de la disolución acética, agua 
de yeso; en caso afirmativo se precipita todo el 
Sr en el resto de la disolución acética, adicionan­

do H.,SO, diluido; se deja después algún tiempo 
en reposo y  se filtra:

Residuo:

S rSO „

blanco, pulverulento.
Se alcalíníza con NH.¡ y  
se agrega en el calor 
CoO.((NH4)3: un precipi­
tado blanco, cristalino, 
prueba la existencia del

! Ca.

Disolución:

+ + 
Ca



«380 A N A L E S  DE LA

SEPARACION DE LOS M E T A L E S DEL
QUINTO GRUPO

El liquido filtrado procedente de la separación de los 
metales del cuarto grupo, puede contener:

Mg, Lí, K, Na,

que se los reconoce medíante reacciones especíales.

Reconocimiento tlel magnesio:

Se acídula una porción del líquido filtrado con ácido 
clorhídrico diluido, luego se agrega fosfato sódico, se agita la 
mezcla y  se la alcalíníza fuertemente con amoníaco: un pre­
cipitado blanco, cristalino, demuestra la existencia del Mg.

S í la cantidad de magnesio es pequeña, la precipitación 
se produce después de doce o veinticuatro horas.

Una vez comprobada la existencia del magnesio, se eva­
pora a sequedad el resto de la disolución, después se calcina 
suavemente para expulsar las sales amónicas; el residuo, así 
obtenido, se disuelve en un pequeño volumen de agua, se adi­
ciona agua de barita hasta obtener reacción alcalina y  se 
hierve durante algunos minutos con objeto de precipitar com­
pletamente el magnesio en estado de hidrato; se filtra,

Al líquido filtrado, exento de magnesio, se adiciona amo­
níaco y  carbonato de amonio, para eliminar el exceso de 
agua de barita, luego se hierve y  filtra. En este estado se 
evapora nuevamente a sequedad, se calcina ligeramente para 
expulsar las sales amónicas, se humedece el residuo con 
HC1 y  se examina la coloración que comunica a la llama, o 
o mejor, medíante el espectroscopio.

Para reconocer el litio, caso que la coloración de la lla­
ma no fuera característica, se evapora a sequedad la disolu­
ción clorhídrica, y  el residuo seco así obtenido, se trata por 
una mezcla de éter y  alcohol absoluto, la cual disuelve el cío-
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ruro de litio; se filtra, y  el líquido filtrado se evapora a se­
quedad y  se examina el residuo a la llama, que se tiñe de 
color rojo carmín, en presencia del litio.

El residuo ínsoluble en alcohol absoluto y  éter, se di­
suelve en una pequeña cantidad de agua y  se ensaya pri­
meramente a la llama, y  después se divide la cantidad res­
tante en dos porciones:

A una de ellas se agrega ácido cloroplatíníco: un preci­
pitado amarillo cristalino, demuestra la presencia del potasio.

A la otra se le adiciona una solución clara de píroantí- 
moníato ácido de potasio K.2H.2Sb.20 7: la formación de un 
precipitado blanco, cristalino —Na.2H.2Sb.20 7— índica la exis­
tencia del sodio.



3 8 2 A N A L E S  DE LA

C U A D R O  V

SEPARACIÓN DE LOS M E T A LE S DEL QUINTO GRUPO

Reconocimiento 

del Mg:
Una porción del 

líquido filtrado pro­
veniente de la sepa­
ración de los meta­
les del cuarto gru­
po, se acídula con 
HC1 diluido, se a - 
grega fosfato sódi­
co, se agita la mez­
cla y  luego se la 
alcalíníza f ue r t e ­
mente con amonía­
co: un precipitado 
blanco, cristalino, 
índica la presencia 
de Mg.

Comprobada la existencia de magne­
sio, se evapora a sequedad el resto de 
la disolución, luego se calcina suave­
mente para expulsar las sales amónicas, 
se disuelve el residuo en una pequeña 
cantidad de agua, se adiciona agua de 
barita hasta reacción alcalina, y, por úl­
timo, se hierve y  filtra para separar el 
precipitado de M g(O H )2.

Este líquido filtrado se evapora nue­
vamente a sequedad, se calcina ligera­
mente para expulsar las sales amónicas, 
y  el residuo seco obtenido se trata con 
una mezcla de alcohol absoluto y  éter; 
se filtra:

Residuo:

KC1 y  NaCl

Se disuelve en pequeña can­
tidad de agua, luego se exa­
mina primeramente a la lla­
ma y  después se la divide 
en dos partes:

Reconocimien­

to del K:

A una parte 
del líquido fil­
trado se adi­
ciona K 2PtClG:
un precipitado 
amarillo, cris­
talino, índica 
que hay  K.

Rec. del Na: 
La s e g u n d a  
parte del líqui­
do filtrado, se 
trata con
K 2 H, Sb2 0 7 :
un precipitado, 
blanco, crista­
lino, demues­
tra la presen­
cia del Na.

Disolución:

LíCl

Se examina 
a la llama: 
sí ésta se ti­
ñe de color 
rojo carmín, 
prue|ba la  
e x i s t e n c i a
del Lí.
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Reconocimiento del amonio

Para caracterizarlo, se coloca en un tubo de ensayo una 
porción de la sustancia primitiva objeto del análisis, se adi­
ciona una base fuerte, p. ej. NaOH, y  se calienta suavemen­
te: un desprendimiento de NH:j, que se lo reconoce por su 
olor, por su acción sobre el papel de tornasol rojo, el cual 
en estado húmedo se vuelve azul, o bien porque ennegrece 
el papel filtro humedecido con nitrato mercuríoso, prueba la 
existencia del NHr



3 8 4  A N A L E S  DE LA

INVESTIGACION DE LOS ACIDOS

A n i o n e s
i v

/  !  . . . .

. 4 ■ * . I • • ’
• • 1 , • • * « *  . • •

Una vez terminada la investigación de los metales exis­
tentes en un compuesto salino, se procede al ensayo del áci­
do o de los ácidos que se encuentran combinados con las 
bases, constituyendo las correspondientes sales.

Muchos de los ácidos se reconocen ya  en el ensayo pre­
liminar medíante ácido sulfúrico diluido y  concentrado; asi­
mismo, de la naturaleza de ciertas bases existentes en el 
cuerpo que se examina, se puede deducir la ausencia de uno

4- 4-
o más ácidos; p. ej., en las disoluciones que contienen Ba

o Pb , no puede encontrarse a la vez SO j ; además, en

presencia de A g , no puede existir C1 , etc.

Preparación de la solución destinada a la investigación 

de los ácidos

En el reconocimiento de los ácidos se emplean única­
mente las disoluciones de las sales alcalinas neutras; de suer­
te que sí la sustancia objeto del análisis contiene metales pe­
sados y  alcalino - térreos, es necesario primero eliminarlos 
antes de proceder a la investigación de los ácidos.

Con ese objeto se trata aproximadamente 1 gr. de la
sustancia que se investiga, con una solución concentrada de
carbonato de sodio, hasta que la mezcla tome una reacción 
ligeramente alcalina; después se hierve y  se filtra.

Mediante este procedimiento se precipitan los metales pe­
sados y  los alcalino - térreos en estado de carbonatos, mien­
tras que los radicales ácidos que se encontraban combinados 
con esas bases, se unen al sodio y  pasan en el líquido filtrado 
en estado de disolución.
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La solución así obtenida se divide en dos partes, de las 
cuales, una, que debe ser mayor, se neutraliza con ácido ní­
trico diluido, y  la menor, o sea aquella en la que se supone 
que existe ácido nítrico, se neutraliza con ácido acético, pro­
curando que en uno y  otro caso las disoluciones conserven 
una reacción ligeramente ácída; después se hierve para ex­
pulsar de ellas el exceso de ácido carbónico.

En estas disoluciones, preparadas según la forma indica­
da, se investigan los diferentes ácidos, atendiendo, por una 
parte, a la manera de comportarse respecto a los tres reactivos 
tipos

BaCl,, P b (C ,H ,0 ,) ,  y  AgNOa,

y  por otra, a las propiedades de los precipitados producidos 
por la acción de los reactivos anteriormente mencionados.



C u a d r o  d e  l a s  r e a c c i o n e s  d e  l o s  á c i d o s  c o n  l o s  t r e s  r e a c t i v o s  t i p o s

Grupo

T . t

Acidos
■

0 m

*  •

B H M K W K /  - *  A « . • •

• • 

Precipitac

BaCl2

• 4 \

ios que produce la í

Pb(c,H,cg,

.  ¥ • .  *  r  •
•  ) *' • J *

iccíón de

Á g Ñ Ó j

•« • - - • * •  * •

V  >  '• • 1 v  • f  
-  .  -

Reacciones particulares

I

h , s o 4

• • •

•

blanco, ínsoluble 
en ácidos

blanco, soluble en 
tartrato amónico

i  * •

' • '  * .  '  • 
*  •  J

. * i  '  ’  ,  * Produce la reacción de 
Hépar

0

blanco, ínsoluble 
en HC1 y  HNO.,, 
diluidos

• %% •
• ••

■ „ ;  . * *  : ■ i ! .

0  ' •

Con H.,SO., concentrado 
desprende HF y  S íF 4; la 
sal potásica es poco so­
luble



Grupo Acidos
Precipitac

BaCl,

los que produce la ¡

P b (C ,H ,0 , )2

ficción de

A gN O ,
Reacciones particulares

C ,0 ,H ,
oxálico

blanco, ínsoluble 
en ácido acético, 
soluble en HNO,

blanco, soluble en
HNO,

blanco, soluble en
HNO,

D e c o l o r a  el KMnO, 
en presencia de H ,SO , 
con desprendimiento de
co,

mJ

I I

HF blanco, gelatino­
so, soluble en
HC1 y  HNO,

blanco, soluble en
HNO,

Con H.,SO, concentrado 
desprende HF que corroe 
el vidrio transformándolo 
en S íF ,

H .,C r04

H ,C r ,0 ;
^  — i

amarillo, soluble
en HNO, y  HC1;
ínsoluble en áci­
do acético

amarillo rojo ladrillo, so­
luble en HNO,

Con H .SO , diluido - \ -  

H..O, y éter; éste se tiñe 
en azul

• +•

•

H ,SO ,
L  O

blanco, d i f í c i l ­
mente soluble en

blanco blanco, se des­
compone por ebu-

Produce la reacción de 
Hépar; con H ,SO , di-

p
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P o t o ,  do  A.  N.  M A R T I N E Z .

Pasochoa, Cotopaxi y Rumiñahuy, lado O. N. O.
Desde  Turu-loma, decl ivios orientales del Atacatzo.





Acidos

H ;;P 0 4

H .AsO ,

• v *  • *  M I

H.AsO,

H.BOo
.  9 . )

H.,SiO.3

Precipita!

BaCl2

los que produce la

Pb(C2H , 0 , ) 2

acción de

A g N O ,
Reacciones particulares

•

blanco, s o l ub l e
en HC1, HNO.,, 
y CH.COOH

blanco, soluble en
HNO.., casi íns.
en CH..COOH

$

amarillo, soluble
en FINO, y  NH,

El molíbdato amónico, en 
solución nítrica, precipita 
fosfato amónico molíbdíco, 
amarillo

blanco, s o l u b l e  
en ácido acético

.  • .  .  ^  \  ’  w •.  • • .

•

blanco, casi íns. 
en ácido acético

rojo ladrillo, so­
luble en HNO.,,
CH...COOH y
n h 3

•

•
•

Con el molíbdato amónico; 
precipitado amarillo; en el 
aparato de Marsh, produ­
ce las manchas de As

• . . .  • . »  \  »  • • •  •

•

blanco* s o l u b l e
en ácidos '  ‘ •

•

• •• »

blanco, soluble en
ácido acético

* #

amarillo limón,
soluble en HNO..

• *

y  NHo

Decolora las soluciones de 
yodo

blanco, precipita 
solamente en di­
soluciones con­
centradas; solu­
ble en HC1

blanco, soluble en 
ácido acético

•

blanco, soluble en
HNO, y  NH,,

Pardea el papel de cúrcu­
ma; con H .SO , concentra­
do y  alcohol: llama de co­
loración verdosa

•

j  • r  1

• • *

i  ^  i  «• .
•

%

Los silicatos trátado's con 
H.2S O . concentrado -f- HF,





Grupo Acidos
Precipitados que produce la acción de

BaCL

HC1

I V HBr

HI

Pb(C,H.,0,)2 AgNO,
Reacciones particulares

blanco, soluble en 
agua hírvíente

blanco, soluble en 
exceso de agua 
hírvíente

blanco, soluble en
NH0, KCN y
N a2S._,0,

amarillento solu­
ble en exceso de
NHj,, KCN y
NaoS.20 ;t

amarillo, soluble amarillo, soluble

H..SO,
Los cloruros tratados con

concentrado des­
prenden vapores de HC1;
con K 2Cr20 7 -f- H.)SO,
concentrado d e s p r e n den 
vapores amaríllento-rojízos 
de cloruro de cromílo

Los bromuros tratados con 
H 2S 0 4 concentrado des­
prenden HBr-|-Br; el agua 
de cloro pone en libertad el 
bromo que se disuelve en 
cloroformo tíñéndolo de 
rojo-amarillento

Los yoduros son descom-



- ¿ 1 - • - « _ .I *

1 *

i • . * • . - «O « .

1 * '

en exceso de agua 
caliente

1 en N a2S 20 3 y  
KCN; insoluble 
en NH:¡

puestos por el H.2SO 4 con­
centrado con desprendi­
miento de HI y  depósito de 
yodo; el agua de cloro po­
ne en libertad el yodo que 
se disuelve en cloroformo
tíñéndolo de rojo-violeta

• •

HCN blanco, soluble en
h n o 3

blanco, soluble en
NH3, KCN y  
Na2S 20 3

Los cianuros son descom­
puestos por el H.,SO, di­
luido dejando en libertad 
HCN, reconocible por su 
olor a almendras amargas; 
producen además la reac­
ción del azul de Prusía

H 4Fe(CN)(. blanco, díf. sol. blanco, soluble en 
en H N 0 3 diluido KCN

' * A

Los ferrocíanuros con las 
sales férricas dan un preci­
pitado azul de azul de Pru­
sía; con las sales de Cu, 
precipitado rojo pardo



H3Fe(CN)c en solución amo­
niacal forma un 
precipitado pardo 
rojizo

anaranjado, so­
luble en NH., y
KCN

Los ferrícíanuros forman 
con las sales ferrosas azul 
de Turnbull

•
HCIO blanco, que se 

t r a n s f o r m a e n  
pardo por la ac­
ción del calor

blanco, soluble en
NH.„ KCN y
N a,S .,0 .,

mJ •>

c . • t • T I  • <
Los hípoclorítos descom­
ponen las soluciones de 
KI, aciduladas con HC1 o 
HoSO,, depositando I

•

HSCN b l a n c o ,  única­
mente de disolu­
ción concentrada; 
soluble en H N 0 3

blanco, soluble en
KCN

Los sulfocíanuros con las 
sales férricas producen una 
coloración sanguínea

h 2s negro, soluble en 
HNO,, hírviente

negro, soluble en 
H N 0 3, hír viente

Todos los sulfuros neutros 
solubles tiñen en violeta la 
solución de nítroprusíato 
sódico

•• *



Grupo

V

Acidos
Precipitad

BaCL-é

os que produce la i

Pb(C.,H,0,),,
acción de

AgNO,

HNO,

•

HNO,

C2H3O o
Acético

---------- --------- ----------

Reacciones particulares

Los nitratos desprenden 
con H 2S 0 4 conc. vapores 
nitrosos; t r a t a d o s  con
F e S 0 4-j-H2S 0 4, se forma
un anillo pardo oscuro

Los nitritos tratados con 
H.2S 0 4 diluido, desprenden 
vapores nitrosos; con KI 
-f- ácido acético, depositan 
yodo

Los acetatos tratados con 
percloruro de hierro, dan 
una coloración roja inten­
sa, que por ebullición se

(}
)
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