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Tratamiento de Muestras para Realizar la Marcha Analitica Completa

Marcha analitica de aniones y cationes

Antes de proceder al andlisis completo de cierta muestra es necesaria su investigacion fisica
exhaustiva. Las muestras deben examinarse en bulsqueda de caracteristicas particulares que
puedan orientar al investigador en el posible niUmero de componentes, para asi simplificar y
disminuir el nimero de pruebas necesarias. Las muestras sdlidas deben ser examinadas con ayuda
de algun lente de aumento en bldsqueda de heterogeneidades en formas, tamanos y colores de las
particulas presentes. El color es un indicio importantisimo que puede sugerir la presencia de
algunos elementos. Desde luego, no se pueden sacar conclusiones definitivas de este analisis.
Luego del andlisis fisico la muestra se debe preparar para los analisis subsiguientes; asi, si la
muestra es sdlida se debe triturar hasta su minima expresion, preferiblemente hasta un polvo fino
para facilitar su disolucién, en un mortero de porcelana o agata. Los metales o aleaciones
metdlicas deben reducirse a virutas o limaduras usando las herramientas apropiadas.

Una vez preparada la muestra esta debe ser dividida en, al menos, dos porciones: una destinada a
los andlisis preliminares y la otra para seguir la marcha de aniones y cationes. Los analisis
preliminares incluyen los denominados de: coloracién de la perla de borax, coloracion de la llama,
formacion de productos gaseosos, y de accién de los acidos sobre la muestra sélida. De estos, la
coloracién a la llama es uno de los mas sencillos de realizar gracias a la coloraciéon que algunos
elementos imparten a la llama. Sin embargo la informacion que este ensayo aporta es reducida y
debe ser complementada, de ser posible con los demas ensayos preliminares.

El ensayo de coloracion a la llama se efectlia empleando un alambre de nicromo o platino que se
limpia sumergiéndolo en HCL y calcinandolo fuertemente en la llama. Hecho esto se toma una
pequefia porcion de la muestra sélida y se introduce en la llama; comenzando por la zona de
menor temperatura y avanzando lentamente hacia la zona de mayor temperatura, observando
atentamente las coloraciones que se desarrollan en este proceso. Al final, el alambre se extrae y se
sumerge de nuevo en HCl, con la finalidad de transformar las sales poco volatiles en cloruros
volatiles, y se repite su introduccion en la llama siguiendo el procedimiento ya descrito.

El andlisis de una mezcla compleja de aniones no es tarea facil, y es dificil resumir en un esquema
sindptico sencillo una marcha sistematica general tal como ocurre con los cationes. Los reactivos
de los que se dispone para precipitar los aniones dan a menudo precipitados cuyo producto de
solubilidad no es suficiente para una precipitacion total. Por esta razdn los ensayos previos y las
reacciones de caracterizacion selectiva son de gran importancia.



Tabla 1 Coloracién impartida por los elementos a la llama

Elementos probables presentes Coloracion

Na Amarillo

K Violeta

Ca Rojo-ladrillo

Sr, Li Rojo Carmin

Tl Verde-esmeralda
Ba Verde-amarillo
Cu, Bi Verde

Cu, Pb, As Azul-celeste

Sb Azul-celeste

Los ensayos previos se efectian ya sea directamente con la muestra problema o con un extracto
de la misma. El extracto se prepara por ebullicién con carbonato sodico; ya que las sales sddicas
de una gran parte de los aniones son facilmente solubles, mientras la generalidad de los metales, a
excepcion de los alcalinos y de algunos elementos anféteros forman, al hervirlos con soluciéon de
carbonato sddico, carbonatos, carbonatos basicos o hidréxidos insolubles.

Para preparar el extracto se hierven por 10 minutos unos 200 mg de la sustancia problema,
reducida a polvo fino, con el triple de su cantidad (600 mg) de carbonato sédico anhidro en unos
20 mL de agua desionizada. Después del enfriamiento se centrifuga y se separa el sobrenadante
del precipitado por decantacion. El sobrenadante debe contener principalmente a los aniones que
inicialmente se hallaban en la muestra; mientras en el precipitado deben estar presente,
principalmente, los cationes que se hallaban en la muestra inicial bajo la forma de carbonatos,
carbonatos basicos e hidroxidos.

Una vez alcanzado este punto, se pueden comenzar a realizar las pruebas caracteristicas para los
aniones en el sobrenadante y la marcha sistematica de cationes.
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