OBTENCION Y PREPARACION DE MUESTRAS PARA UN ANALISIS
OBJETIVOS

« Definir los diferentes tipos de muestreo de acuerdo con la naturaleza de las sustancias
» Escoger las técnicas de muestreo mas adecuadas para un producto especifico
 Describir los fundamentos y aplicar el mas adecuado para disolver la sustancia dada

» Escoger el disolvente adecuado para compuestos inorganicos y para organicos.

Para que los resultados de un analisis sean acertados, es necesario que la muestra que se va a analizar se
representativa, es decir, gue contenga la misma proporcién de componentes que el total del producto.

Se puede definir una muestra: 1) como el material sobre el cual se hace directamente una determinacion, y
como el material del que se toman porciones de una preparacion de un sistema susceptible de mediciones
determinen la cantidad de un constituyente deseado. En ambos casos la muestra debe representar con
exactitud el conjunto del original.

TECNICAS DE MUESTREO
Muestreo de sélidos.

Si el material para analizar es homogéneo, basta con tomar una muestra suficiente para poder efectuar las
determinaciones necesarias y para conservar una parte con la gue se pueda comprobar un dato, en caso d
duda o de inconformidad con los resultados originales.

Si el material es homogéneo, el tamafio de la muestra dependera de la cantidad de dicho material y de la
variacion del tamafio de sus particulas; cuanto mayor sea el numero de masas individuales, mas grande de
de ser la muestra. Para preparar la muestra se toman pequefias porciones de diferentes secciones horizon
y verticales del material, que se trituran y se mezclan ; por el método de cuarteo.

Durante el muestreo es necesario tener cuidado para prevenir errores debido a la contaminacion, oxidacior
cambio de humedad y perdida de particulas volatiles y de poco peso.

Los métodos de muestreo se pueden clasificar en dos grupos:

* muestreo mecanico y manual de la cual el primero es mas confiable y de menos costo y

« el muestreo continuo, intermitente y erratico. El primero consiste en tomar porciones del material que se
encuentra en movimiento mediante una banda transportadora. El intermitente consiste en separar una
porcién de cada determinado numero de unidades de material, para formar una muestra. En el erratico s
toman muestras sin orden, y se emplea exclusivamente para materiales homogéneos.

Muestreo de liquidos.

Cuando se trata de liquidos homogéneos, cualquier porcién que se tome es representativa, pero si se trata
emulsiones y suspensiones es necesario agitar perfectamente antes de tomar la muestra. Si la cantidad de
material es muy grande y no se puede agitar facilmente se puede tomar la muestra a varias profundidades |
recipiente.

Muestreo de gases



Para muestrear un gas se emplean pipetas especiales.

Antes de introducir la muestra en la pipeta, es necesario hacer un vacio de aproximadamente de 1 mm de
mercurio para evitar contaminacion del gas con el aire.

A continuacion se llena el recipiente dejando una presién superior a la atmdsfera.
PREPARACION DE LAS MUESTRAS PARA ANALISIS

La mayor parte de las determinaciones analiticas se llevan a cabo con soluciones de la muestra, con las
siguientes normas de solubilidad:

» Los compuestos cuyas moléculas son polares o idnicas son mas solubles en disolventes polares que los
compuestos no polares, y los compuestos no polares son mas solubles en disolventes no polares.

» De dos compuestos con calores de fusion semejantes, el del punto de fusién mas alto es menos soluble
un mismo disolvente.

 De dos sélidos con punto de fusidn semejantes, el que tenga calor de fusién mas elevado es menos solu
en un disolvente determinado.

» De dos sustancias con el mismo calor de disolucién, su solubilidad en un disolvente determinado guarda
misma proporciéon de sus puntos de fusion.

* Los sélidos de elevada energia reticular son insolubles en agua.

e Un gas con temperatura critica y un punto de ebullicién mas elevado es mas soluble que otro de menor
temperatura critica y punto de ebullicibn mas bajo

« La flexibilidad de algunas moléculas favorece la solubilidad en determinados disolventes.

» Todos los liguidos normales solubles son entre si siempre y cuando sus presiones internas sean semejar

» toda sustancia capaz de formar con el agua puentes de hidrégeno es soluble en ella.

ALGUNAS REGLAS DE SOLUBILIDAD DE COMPUSTOS INORGANICOS EN AGUA
Se consideran solubles:

» Sales de sodio, potasio y amonio, con algunas excepciones.

« Los nitratos, acetatos y cloratos.

« Los sulfatos, excepto los de calcio, estroncio, bario, plata, plomo y mercurio.

« Los cloruros y bromuros, excepto los de plata, plomo y mercurosos.

* Los yoduros, excepto los de tres cationes mencionados, el mercurico, y el cuproso.

* Los carbonatos, fosfatos, y silicatos del grupo 1A de la tabla periddica, y de amonio.

* Los cianuros de los grupos 1A, 2A y del mercurio. Con gran numero de metales de transicién forman
complejos solubles.

« Los sulfuros del grupo IA y 2A y el amonio.

* Los hidrdoxidos y los éxidos del grupo IA de la tabla periédica.

» En algunos casos, a menor estado de oxidacién, menor solubilidad.

« Algunas sales, especialmente las de metales pesados en agua, tienden a hidrolizarse dando lugar a sale
basicas. Esto se evita agregando unas gotas de acido correspondientemente al anion.

« Los fluoruros son insolubles, excepto los del grupo IA, y los de la plata, bismuto, fierro, y estafio.

« Los cromatos son insolubles, excepto los del grupo IA, y los del Zinc, magnesio y calcio

ALGUNAS REGLAS DE SOLUBILIADAD DE COMPUESTOS ORGANICOS

» Agua. La solubilidad de los compuestos organicos en el agua se debe exclusivamente a los grupos polar:
qgue contengan.



Los compuestos oxigenados con tendencia formar hidratos suelen ser solubles, y a mayor estabilidad de
dichos hidratos, mayor solubilidad.

Los compuestos anféteros de bajo peso molecular son bipolares y, por lo tanto, son solubles en agua.

« Acido clorhidrico diluido. Las alifaticas, ya sean primarias, secundarias o terciarias son solubles en acido
clorhidrico 5% debido que se forman clorhidratos polares.

Los grupos aromaticos disminuyen la basicidad del nitrégeno y, a causa de ello las aminas arométicas
primarias son solubles en acido clorhidrico diluido, pero las secundarias y terciarias no.

» Hidréxido de sodio. Los acidos carboxilicos, sulfénicos y sulfinicos, fenoles, y minas, nitrocompuestos,
arilsulfonamidas sin sustituir, oximas tiofenoles son solubles en soluciones diluidas de hidréxido de sodio
5%.

* Bicarbonato de sodio. Los acidos carboxilicos sulfonicos y sulfilicos son solubles en soluciones de
bicarbonato de sodio al 5%. Los demas compuestos son solubles en soluciones de hidréxido de sodio no
son solubles en soluciones de bicarbonato. Esto se debe a que la acidez de dichos compuestos es dema
baja y la basicidad del bicarbonato también es relativamente baja, por lo que no alcanza a disolverlos.

« Acido sulfarico. Concentrado y frié disuelve los compuestos hidrocarburos, y aquellos compuestos que
contengan un grupo funcional con oxigeno. Los compuestos con dobles ligaduras se sulfonan facilmente,
con la consecuente disolucion. Ademas de la sulfonacion pueden existir reacciones de polimerizacion y
deshidratacidn. Las parafinas y ciclo parafinas son insolubles en &cido sulfirrico, y lo mismo pasa con sus
derivados halogenados.

Los hidrocarburos aromaticos y sus derivados halogenados son insolubles, pero si tienen sustituciones de
grupos alquilos en el anillo, el compuesto se sulfona con facilidad y por lo tanto se solubiliza.

Los éteres de alto peso molecular son insolubles en acido sulfarico diluido.

Los alcoholes secundarios y terciarios se deshidratan con facilidad formando olefinas las cuales a su vez s¢
polimerizan dando lugar a compuestos insolubles en acido sulfurico.

La solubilidad en disolventes organicos depende de la polaridad tanto del soluto como del disolvente, y no
existen reglas de clasificacion ya que la variacion de ambos es grande. Algunos de los disolventes organicc
mas usados son: alcohol etilico, éter etilico, acetona, cloroformo, tetracloruro de carbono, hexano, benceno
acetonitrilo, etc.
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