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sulfato, 14.5 g del cloruro, o 17.5 g del nitrato —todas éstas en
la forma del compuesto hexahidratado), y se afiade una solu-
cién constituida por 7 g de cianuro de potasio puro en 100 ml
de agua, efectuando la adicién lentamente, gota a gota y agi-
tando. El liquido, asi como el precipitado verde-grisiceo del
cianuro de niquel hidratado, se sujetan a digestién durante
una hora en bafio Maria (opcional) con objeto de que el sélido
se transforme en un material que pueda filtrarse ficilmente.
El precipitado se recoge en un embudo Buchner, se lava con
tres porciones de 20 ml de agua caliente, y se comprime bien.

La pasta himeda de residuo y el papel filtro se transfieren
hacia una cdpsula pequeiia, en donde el papel se separa cuida-
dosamente del material sélido, el cual se vuelve a humcdecer con
un volumen aproximado de 10 ml de agua. Mediante la adicién
de una mezcla que contenga 7 g de cianuro de potasio en 15
ml de agua, el cianuro de niquel se disuelve formindose una
solucién de color rojo-anaranjade. El liquido transparente se
evapora en bafio Marfa hasta lograr la cristalizacién, se enfria
en hielo, se filtra por succién y se deseca en aire.

Rendimiento = 12-13 g

La adicién de cianuro de potasio a la solucién acuosa de la
sal da lugar a un oscurecimiento notable del color, lo cual pro-
bablemente se deba a la formacién del ion hexacianoniquelato
(II) inestable. Los dcidos minerales descomponen a la sal com-
pleja para formar el cianuro de niquel; los oxidantes alcalinos

destruyen el material con la produccién del 6xido de niquel (III)
hidratado negro.
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67. Tetrayodomercuriato (II) de potasio
bihidratado”

HgCly + 2KI —— Hgl, + 2KCl
Hgl, + 2KI — K, [Hgls]
Una solucién que contenga 13.5 g de cloruro merciirico en

200 m] de agua, se mezcla con otra formada por 16.6 de yoduro
de potasio en 150 ml de agua, y el precipitado rojo de yoduro mer-
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cirico se separa por filtracién, se lava con agua en porciones de
25 ml, y se drena hasta eliminar la mayor cantidad de agua. A
continuacién, se disuelve en una mezcla caliente que contenga
16 g mis de yoduro de potasio en 10 ml de agua, se decanta el
liquido amarillo que sobrenada del pequefio residuo de yoduro
mercirico que quedé sin disolver, y se permite que cristalice
al vacio en presencia de dcido sulfitrico concentrado. Las costras
cristalinas que se forman en la superficie del liquido deberén
romperse periédicamente. La pasta final de cristales, de colora-
cién amarillo claro, se deshidrata totalmente en un desecador or-
dinario. Con base en el cloruro merciirico que se utilice, el rendi-
miento es casi cuantitativo. El producto es delicuescente, y deber
guardarse en recipientes herméticamente cerrados para evitar
la absorcién de la humedad del aire,

El reactivo de Nessler, cuya aplicacién en la determinacién
del amoniaco es bien conocida, es una mezcla de éxido merci-
rico disuelto en una solucién acuosa de yoduro de potasio,

HgO + 4Kl + H,0 — K;Hgl, +2KOH

Las sales de cobre (I) y de plata derivadas del 4cido tetrayo-
domercirico (II) manifiestan cambios de color al variar la
temperatura, las cuales son del tipo reversible.
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67a. Tetrayodomercuriato de cobre ( ,

El yoduro mercirico se precipita mezclando las soluciones
formadas por 6.8 g de cloruro mercirico y 8.3 g de yoduro de
potasio. El material lavado se disuelve en 50 ml de agua con-
teniendo una cantidad semejante de yoduro de potasio, y se
mezcla con una solucién acuosa saturada constituida por 12 g
de sulfato de cobre pentahidratado. A través de la mezcla se
hace pasar una corriente de biéxido de azufre hasta que la pre-

cipitacién sea completa y el liquido residual tenga una colora-
cién muy débil.

2Cu++ + SO, + 2H,0 —— 2Cu+ + 50, + 4H+ ]
La sal, de color rojo oscuro, se separa por filtracién, se la

con agua, y se imriga con 50 ml de acetona para facilitar
secado con aire caliente. El rendimiento es cercano a 20 g.

fuouguL

CRP del Segria

wdumng
9Ll U

bv-§ -¢



120 PREPARACION DE COMPUESTOS INORCANICOS...

Por medio de un bafio Marfa, y de un tubo capilar para la
determinacién de la temperatura de fusién, se puede observar
facilmente el punto de t;anﬂgﬁn_ gdel material rojo al negro. El
procedimiento puede acelerarse mediante el calentamiento pre-
vio del bafio a una temperatura aproximada de 65°C.

67b. Tetrayodomercuriato (II) de plata*

Se prepara la solucién de la sal de potasio en 50 ml de agua
(aplicando las observaciones indicadas para el caso del com-
puesto de cobre), y se mezcla con 8.5 g de nitrato de plata
disueltos en 150 ml de agua. El precipitado, de color amarillo
brillante, se separa igual que en el procedimiento anterior. El
rendirniento es cuantitativo.

La determinacfén del intervalo de temperaturas en el que
se presenta el punto de transicién correspondiente a esta sal es

igual a la indicada anteriormente. El color cambig de] amarillo

al rojo pasando a través de] anaranjado.
anto la sal de cobre (I) como la de plata, pueden prepararse

con mayor facilidad sometiendo simplemente a ebullicién, du-
rante 30 minutos, las suspensiones acuosas conteniendo las
cantidades estequiométricas requeridas de los yoduros.

2Cul + Hgly — Cu,[Hgl,] 2Agl + Hgl, — Ag,[Hgl.]
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68. Tetrasulfocianatocobaltato (II) de potasio®

Co(NO,); + 4KSCN ———> K, [Co(SCN),] + 2KNO,

Una mezcla formada por 0.05 moles de una sal de cobalto
(14.5 g del nitrato o 12 g del cloruro —armbas hexahidratadas),
¥ 21 g de sulfocianato de potasio, se calienta en 30 ml de agua
hasta que el material se haya disuelto totalmente. El liquido,
de color azul intenso, se enfria en hielo hasta que la cristali-
zacién del nitrato o del cloruro de potasio sea completa, y luego
se filtra por succién. El residuo se lava sucesivamente con ace-
tato de etilo utilizando porciones de 10 ml hasta que dicho
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residuo sea casi incoloro. El filtrado acuoso se junta con el
disolvente, se transfiere a un embudo de separacién, ¥ luego
se agita vigorosamente. Para distinguir la interfase liquida se
tendrd que hacer uso de una luz de transmisién intensa, ya
que las dos fases tendrin una coloracién notable. La fase infe-
rior (acuosa) se trata dos veces mis con porciones de 25 ml
del éster, después de lo cual tendrd que ser virtualmente inco-
lora. En los extractos orginicos combinados, se eliminan meca-
nicamente las gotas residuales de la solucién acuosa, para lo
cual se vierten cuidadosamente en una cipsula que se encuentre
limpia y seca. El disolvente se suprime totalmente mediante un
bafio Maria, y el producto residual de color azul y de aspecto
pegajoso se deseca al vacio. Tomando como base la cantidad
de sal de cobalto que se utiliza, el rendimiento serd casi cuan-
titativo.

Las soluciones acuosas concentradas del producto tienen un

w cuando se efectia la
dilucién, a causa de la disociacién del complejo; el proceso

es reversible si se afiade sulfocianato de potasio sélido.

[Co(SCN),]—— = Cot+ + 45CN—

En este aspecto la sal de potasio reacciona exactamente igual
que el compuesto de cobalto (véase la preparacién No, 36).

Referencia
B:147.

69. Trioxalatoaluminato (III) de potasio trihidratado*

I

AI;(SO.). + &NaOH —— 2A](OH)Q + 3Nu,50.
2A|(°H)| + 3K|C|°q + 3H3c.°q _— 2K’ [AI(C’O‘}.] + 6“.0

]

Una solucién caliente conteniendo 67 g de sulfato de alu-
minio (18 moléculas de hidratacion) en 300 ml de agua, se
trata con 24 g de hidréxide de sodio en 300 ml de agua, ¥ la
mezcla resultante se somete a digestién durante 1 hora en un
bafio Maria. El material gelatinoso de hidréxido de aluminio
se filtra por succién utilizando un embudo amplio, se lava tres
veces con 50 mi de agua caliente, y luego se comprime bien.
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