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Trabajo Práctico Nº1:
Disolución y Disgregación
63.15: Química Analítica Instrumental

Integrantes:

Curso: Miércoles de 13 a 17

Armario: 
Fecha de realización: 18/03/09

Fecha de entrega: 25/03/09

Objetivos
El objetivo del presente trabajo ha sido comparar las distintas formas de llevar una sustancia sólida a solución acuosa, ya sea por disolución directa o por disgregación con una sustancia adecuada.
También se ha propuesto la identificación de las sustancias en base a su solubilidad, o ensayos de reconocimiento para decidir entre sustancias de similiar comportamiento de solubilización.

Introducción teórica

Como la mayoría de las reacciones y separaciones de los distintos métodos analíticos se efectúan con los iones en solución, las sustancias sólidas se han de disolver antes de poder efectuar su análisis.

Asimismo, se obtienen datos valiosos sobre la naturaleza de la muestra al conocer la solubilidad de la misma en distintos disolventes.

El paso a solución se efectúa por vía húmeda o vía seca (disolución o disgregación).

En forma general, la velocidad de ataque a un sólido es directamente proporcional a su superficie (que se puede aumentar considerablemente mediante una pulverización conveniente) y a la temperatura.

Ataque por Vía Húmeda ó Disolución

La secuencia de disolventes utilizada más corrientemente para disolver sustancias inorgánicas es:

1. H2O: para sustancias muy solubles, por ejemplo sales de metales alcalinos y / o de amonio.

2. HCl (d) FRÍO y CALIENTE y HCl (c): se usa tanto para sustancias capaces de ser reducidas como oxidadas. Ejemplos:
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3. HNO3 (d) FRÍO y CALIENTE y HNO3 (c): especialmente para sustancias más difíciles de oxidar. Ejemplo:
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4. MEZCLAS DE ÁCIDOS Y UN OXIDANTE; Agua Regia, ó (HCl + Br2) ó (HCl + H2O2) 

Agua Regia: 
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5. Formación de COMPLEJOS que favorece el ataque.

Ejemplo: aleaciones Sn – Sb con HNO3 más Ácido Tartárico.
Ataques por Vía Seca ó Disgregación

Cuando no dan resultados los ataques por vía húmeda (compuestos naturales ó calcinados) se clasifica la sustancia como insoluble y se procede a efectuar la disgregación, esto es, mezclarla íntimamente con una sustancia (ó varias) de intensa reactividad y mantenerlas a elevada temperatura hasta que se produzca una reacción química que, al modificar la composición, permite solubilizar fácilmente los compuestos formados.

Los disgregantes más comunes se pueden agrupar de la siguiente forma:

ÁCIDOS: (para solutos de naturaleza alcalina)

· KHSO4: para óxidos del tipo Al2O3, TiO2. En crisol de porcelana.

· H2SO4 (c) ó H2SO4 + HF: para fluoruros y compuestos mixtos. En crisol de Pt.

ALCALINOS: (para solutos de naturaleza ácida)

· Na2CO3 ó Na2CO3 + K2CO3 (1:1): para fluoruros, sulfatos, boratos, óxidos, etc. En crisol de Pt.

· NaOH, KOH: para halogenuros, cianuros. En crisol de Ni.

· Oxidantes como Na2CO3 + Na2O2 (1:1): para sulfuros. En crisol de porcelana.

· Reductores como KCN: para óxidos tipo SnO2. En crisol de porcelana.
Parte 1: Disolución de Muestras

Lista de reactivos
· 3 muestras numeradas de identidad desconocida

· HCl(d)
· HCl(c)
· HNO3(d)
· HNO3(c)
· Agua Regia: 3 partes de HCl(c) y 1 parte de HNO3(c)

· Solución de BaCl2 (para la reacción de reconocimiento)
Procedimiento

Se procede a intentar la disolución de las muestras recibidas en los distintos solventes según el diagrama que se presenta a continuación, en el orden siguiente: Agua fría, Agua caliente, HCl (d) frío, HCl (d) caliente, HCl (c) frío, HNO3 (d) frío, HNO3 (d) caliente, HNO3 (c) frío, Agua Regia.


[image: image4]
De las muestras insolubles se procederá a realizar la disgregación que corresponda. El disgregante a utilizar dependerá de la identidad del analito correspondiente, que será informado por los docentes.
En el caso de sustancias de las cuales se tenga más de una identidad posible, se procederá a ensayar una reacción de reconocimiento entre ellas, por ejemplo para decidir entre NiSO4 y NiCl2 se ensaya con BaCl2 y si aparece un precipitado blanco, se debe a la presencia del BaSO4, lo que indica que el analito en solución es NiSO4; de no aparecer precipitado, se trata de NiCl2.

Parte 2: Disgregación
A) Disgregación ácida: TiO2
Reactivos

· TiO2 (muestra a disgregar)

· KHSO4 (disgregante)

· H2SO4 al 5%

· H2O2
Procedimiento

Se utiliza el KHSO4 como disgregante, que calentado a altas temperaturas aparece en la forma de pirosulfato de potasio:
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El diagrama del procedimiento es:
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B) Disgregación básica: BaSO4
Reactivos:

· Muestra de BaSO4 a disgregar

· Mezcla fundente: Na2CO3 + K2CO3 (1:1)

· HCl (d)

· Solución de Na2CO3 al 5%

Procedimiento

El disgregante es una mezcla fundente de Na2CO3 y K2CO3 (1:1) que funde a una temperatura menor que la de sus componentes (mezcla eutéctica). El diagrama es:


[image: image7]
Tabla de datos
Los datos obtenidos de los ensayos se han volcado en la siguiente tabla. Las letras F y C se refieren a disolución en frío y en caliente respectivamente.

	Muestra

Nº
	Color
	Agua
	HCl (d)
	HCl (c)
	HNO3 (d)
	HNO3 (c)
	Agua Regia

	
	
	F
	C
	F
	C
	F
	F
	C
	F
	F

	1
	Verde
	Sí
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-

	2
	Negro
	No
	No
	Sí
	-
	-
	-
	-
	-
	-

	3
	Blanco
	No
	No
	No
	No
	No
	No
	No
	No
	No


En la disolución de la muestra número 2 se ha observado, además de la disolución, el desprendimiento de burbujas.
Resultados
Por comparación con la Tabla 2 de sustancias posibles hemos llegado a las siguientes conclusiones respecto a las identidades de las muestras:

Muestra 1

Al ser verde y soluble en agua, las posibles sustancias fueron NiSO4 o NiCl2. Para descartar alguna de ambas se ha probado una reacción de reconocimiento con BaCl2. Al observarse precipitado blanco, se concluye que la muestra era de NiSO4, y el precipitado aparece debido a la reacción de precipitación:
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Muestra 2

La identidad de la muestra de color negro podría haber sido Cu o Fe, pero Cu es soluble en HNO3 y el Fe en HCl, por lo tanto nuestra sustancia ha sido Fe0 que desprende burbujas de H2 al oxidarse:
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Muestra 3
Dado que no se ha disuelto en ninguno de los ensayos la sustancia se puede clasificar como Insoluble. Eso deja como posibilidades Al2O3, BaSO4 o TiO2.

Luego nos informaron que la sustancia en cuestión era TiO2, por lo que procedimos a realizar la disgregación ácida.
Si no se disuelve en ninguno de los solventes





Se registra en la tabla el solvente en el cuál se ha disuelto la muestra





INSOLUBLE





Disgregación (Parte 2)





Proponer identidad





Datos a la Tabla 1





Agitar suavemente con la varilla de vidrio y esperar que decante.


En caso de disolución en caliente se debe colocar el tubo sobre el mechero.





2 mL (aprox) de disolvente





Punta de espátula





Tubo de hemólisis





3 muestras en vidrios de reloj numeradas





TiO2





Tubo de ensayos





Mezcla íntima con KHSO4 en proporción 10:1





Se calienta hasta fusión





Se forma el Ti(SO4)2 soluble en H2SO4, por la reacción de disgregación:





� EMBED Equation.3  ���





Se sumerge el tubo caliente en un vaso de precipitados conteniendo 20mL de H2SO4 al 5%





El tubo se rompe por la diferencia de temperaturas y se solubiliza la mezcla





Vaso de precipitados con solución de TiIV





Se procede a hacer el reconocimiento de TiIV por la formación de un peroxocomplejo amarillo:





� EMBED Equation.3  ���





Trasvasar a tubo de ensayos limpio y agregar gotas de H2O2





Coloración amarilla





BaSO4





Tubo de ensayos





Mezcla íntima con la mezcla fundente en proporción 10:1





Calentar hasta fusión





Se sumerge en un vaso de precipitados con 20 mL de agua destilada





El tubo se rompe por diferencia de temperaturas





Vaso de precipitados con suspensión de BaCO3





La reacción de disgregación es:





� EMBED Equation.3  ���





Soluble en agua





Soluble en HCl





Trasvasar a tubo de centrífuga y centrifugar





El sólido se lava con agua destilada agitando y luego se vuelve a centrifugar





Sólido: BaCO3





Para reconocimiento se le agrega HCl (d)





Desprendimiento de CO2





� EMBED Equation.3  ���





La reacción de reconocimiento es:
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