ANALISIS EXPERIMENTAL CUALITATIVO I
METODO DE LASSAIGNE

.- OBJETIVOS

e Propiciar la conversién de los elementos de un compuesto organico en sale
i6nicas solubles.
¢ Reconocimiento de los halégenos, azufre, nitrégeno, y fésforo que hubiera

en la sustancia organica.

II.- EUNDAMENTO TEORICO

Para la investigacion cualitativa del nitrégeno , halégenos fésforo y azufre en

los compuestos orgénicos, estos se trasforman en sales inorganicas. Unos de
los procedimientos que empleamos con este fin, consiste en la fusion de la
sustancia organica con Sodio metalico que convierte el Azufre en Sulfuro de
Sodio, el Nitrégeno en cianuro de sodio, los halégenos en halogenuros, fosforo

en fosfato.
MUESTRA (C,H,O,N, S, X I]IZII:> NaCN, NaX, Na,S, NaCNS, Naz;PO, )

1. HALOGENOS ( HALOGENUROS: X)
El nombre de halégenos significa “Producto de Sales ”. La familia de los halégenos

comprende el Fluor, Cloro y Bromo. La electronegatividad de los hal6genos
decrece del Fluor al Yodo. Con el Hidrogeno forma Hidracidos y con los metales,
sales. La investigacion de halégenos se puede realizar mediante el ENSAYO de

BEILSTEIN o la solucion procedente de la fusion con Sodio.



A) IDENTIFICACION DEL CLORO

B)

A.1) Con Nitrato de Plata.- La investigacion de haldégenos en compuestos
organicos e puede realizar transformando el derivado halogenado en
halogenuro sédico. El i6n haluro se reconoce por la formacién de halogenuro

de plata. En el caso de del cloro el precipitado de AgCl es blanco.
NaX + AgX ~— > AgX + HNO7

A.2) Con Dicromato de Potasio.- solamente los Cloruros pueden formar
cloruro de cromilo (vapores parduscos ) cuando es tratado con Dicromato de
Potasio y Acido Sulfurico (1ml. de muestra +1ml de Dicromato de Potasio +
0.5 de H,SO,)

K>Cr,O; + 4NaCl + 3H,SO > 2CI'02C|2T + KSO4 + 2Na,SO, + 3H,0
Vapores
Parduscos

IDENTIFICACION DEL YODO

B.1) Con Cloruro Férrico ( FeClz ).- A una pequefia porcion de la solucion
se agrega gotas de HCI y FeCls, consiguiendo liberar al Yodo en forma libre
que luego es tratada con almidon o solvente no polares (benceno, tolueno,

cloroformo, sulfuro de carbono, etc.) permite su identificacion

Nal + 2FeClg - > 2NaCl + 2FeCl, + I,
12 + (C6H1105) - >  (CgH110s]) |
Almidén sorbato-yodo almidon azul

12 + CHCI3 [,CHCI;



B.2) Con Agua Clarada.- En forma idéntica a la interior, si agregamos a la
muestra gotas de agua clarada, este liberara | yodo en forma molecular cuya
identificacion serd empleando los mismos reactivos que en la anterior.

Cl; + 2 NaL =========> |, + 2 KCI

C. IDENTIFICACION DEL BROMO

C.1. Con Permanganato De Potasio.- A una pequefia porcion de la solucion
se agrega gotas de acido sulfarico concentrado, y gotas del Permanganato de
Potasio, consiguiendo liberar al Bromo en forma molecular (Br,), luego al afadir

cloroformo, permitira su identificacién.

10NaBr + 2KMnO, + 8H,SO, ====== 5Br, + 5Na,SO, + K,SO, + 2MnSO, + 8H,0

Br, + CHCIl, ======= Br,CHCI, rojo marrdon

C.2. Con Agua Clorada.- También al bromo se le identifica por el
desplazamiento con agua clorada, eliminando previamente al Yodo con exceso
de Cloro, por formacion del acido lédico, quedando en la solucion el Bromo

libre, cuya identificacion es semejante a la anterior.

NaBr,Nal +Cl, ======== NaCl + Br, + 1,

Br,, I, +5Cl + 6H,0 ========== — 2HIO, +10HCI + Br,

C.3 Con Fluoresceina.- La presencia de Bromo puede identificarse con este
reactivo especifico, con la cual una coloracion roja intensa forma la EOSINA
tetrabromo fluoresceina). Primero se separa el Yodo por extraccién con
tetracloruro de carbono, luego se libera el Bromo y se identifica con la

fluoresceina.

2NaBr + PbO, + 4CH,COOH ====== Br, + Pb(CH,COO0), + 2CH,COONa + 2H,0



Br Br Br Br

OH @) OH @)

Fluoresceina Eosina

D. Ensayo De Beilstein.- El ensayo de Beilstein es un método rapido para

investigar halégenos, se emplea un alambre de Cu y calor, que con la muestra

halogenada produce un halogenuro volatil que a la llama da un olor verde azulado.

C,H, O, N, X+ CuO =========> CuyXz + H,O + CO2 N>

2. AZUFRE (/SULFUROS: S).-

El azufre se encuentra en un estado nativo en los volcanes, de color amarillento

limén insipido, soluble en Sulfuro de Carbono, es mas conductor del calor y la
electricidad, por el frote electriza negativamente. Los estados alotropicos del
Azufre son dos formas cristalizadas, por fusion y dos formas amorfas la soluble y

la insoluble.

El Azufre es combustible, arde con el oxigeno o en el aire con una llama azul, es
un reductor, con el hidrogeno bajo la accion del calor da sh,, se combina con la
mayoria de los no metales dando sulfuros, se combina con los metales a mas o

menos temperaturas elevadas, dando sulfuros metalicos. Usados para su



obtencion de anhidrido sulfuro y acido sulfurico, se puede prepara sulfuro de

Carbono, hiposulfitos, pélvora negra, vulcanizar el caucho, preparar la ebanita.

A. IDENTIFICACION DE SULFUROS
A.1l. lon Acetato De Plomo.- El azufre en el compuestos organicos se investiga
en la solucién procedente de la fusion con Sodio metalico. El ion sulfuro se

reconoce como sulfuro de Plomo.
Na,S + Pb(CH,COOQ), ====== PbS + 2CH,COO "Na

A.2 Con Nitroprusiato De Sodio.- El i6n sulfuro se puede reconocer con el

Nitroprusiato de Sodio, se hace segun la reaccion.

Na,S + NaNOFe(CN) ====—=> Na,[Fe(CN ), NOS]

A.3. Con El Cloruro Férrico.- En caso de que la muestra contenga Azufre y
Nitrogeno, se puede formar Sulfocianuro de Sodio, que al ser calentado con

cloruro Férrico de una coloracion roja sangre.
NaSCN + FeCl,, ======== Fe(SCN), + 3NaCl

3. NITROGENO (CIANUROS:CN).- El Nitrbgeno se puede investigar por
formacién de Ferrocloruro Férrico de “Azul de Prusia” o por fusion de Cal Soldada.

Algunas sustancias organicas nitrogenadas al ser quemadas desprenden un olor a

pelo quemado.

A. IDENTIFICACION DEL CIANURO
A.1l. Formacion Del Azul De Prusia.- La sustancia organica por fusion de Sodio
da el Cianuro Sdédico, el cual se convierte en Ferrocianuro de Sodio que con el
Cloruro Férrico produce un precipitado de Ferrocianuro insoluble de Azul de
Prusia.

2NaCN + FeSO, ======== Fe(CN), + Na,SO,



Fe(CN), + 4NaCN ========> Na,Fe(CN),
3Na,[Fe(CN), |+ 4FeCl, ========= Fe,[Fe(CN), ], + I,NaCl

A.2 Formacion Del Azul De Bencidina.- El ion Cianuro también puede ser

reconocido con la Bencidina.

NH, NH
—= Cu*? —

==>CuCN+ ==>Azul de Bencidina
— —

4. FOSFORO (FOSFATO P0O4%®).- El Fésforo existe en la naturaleza en estado de

fosfato de hierro, magnesio, plomo y principalmente de Calcio, hay existencia de

Fosforo en la orina, en el sistema nervioso. Presenta varios estados alotrépicos
cémo el ordinario o blanco y e rojo. Es oxidable al aire seco fosforescente, soluble

en Sulfuro de Carbono.

A. IDENTIFICACION DEL FOSFORO.- A la muestra se le agrega solucion de
Molibdato de Amonio y acido Nitrico diluido. Se calienta la soluciéon a 50°C por 2
minutos y después se deja en reposo. Si un periodo de 30 minutos aparecera un

precipitado amarillento, indicara la presencia del Fosforo.

Na,PO, +2(NH,)M00, + 2IHNO, ========= (NH, ), (PO, ), MoO, + 2INH,, (NO,) + 1,H,0
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