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1 Lee con atencion el documento preparado por la profesora

En el analisis gravimétrico podemos utilizar distintos métodos:

a.Método por precipitacion: Técnica analitica clasica que se basa en la precipitacion de un
compuesto de composicion quimica conocida tal que su peso permita calcular mediante
relaciones, generalmente estequiométricas, la cantidad original de analito en una muestra.

En este tipo de andlisis suele prepararse una solucién que contiene al analito, ya que éste se
encuentra en la solucién madre, a la que posteriormente se agrega un agente precipitante, el
cual es un compuesto que reacciona con el analito en la solucién para formar un compuesto
de muy baja solubilidad. En seguida se realiza la separacion del precipitado de la solucion
madre empleando técnicas especificas.

En este método el analito es convertido en un precipitado poco soluble, luego se filtra, se
purifica, es convertido en un producto de composicién quimica conocida y se pesa.

Para que este método pueda aplicarse, el analito requiere cumplir con las siguientes
propiedades:

e Baja solubilidad

e Alta pureza

e Alta filtrabilidad

e Composicién quimica definida

Un andlisis gravimétrico por precipitacién consiste en un nimero de operaciones importantes
para obtener un precipitado puro y adecuado para ser pesado, por lo que requiere de una
manipulacion cuidadosa en todo momento. Después de disolver la muestra los pasos
necesarios para llevar a cabo el andlisis son los siguientes:

1. Preparacion de la disolucién. Se deben ajustar las condiciones de la disolucion
para mantener la baja solubilidad del precipitado; algunos factores que interfieren
son: volumen de la disolucién durante la precipitacién, intervalo de concentracion de
la sustancia de prueba, concentraciones de otros constituyentes, temperatura y pH.

2. Precipitacion. El precipitado debe ser lo suficientemente insoluble para que la
cantidad perdida por solubilidad sea inapreciable; debe estar constituido por
particulas grandes que puedan facilitar su filtracién y su contaminacién por agentes
externos debe ser despreciable. Durante este proceso se debe minimizar la
sobresaturacion para obtener cristales grandes, no se debe agregar demasiado
exceso de agente precipitante para no aumentar la adsorcion en la superficie del
precipitado y se debe verificar que la precipitacion sea completa.

3. Digestion. Proceso en el cual se permite al precipitado estar en la solucion madre
de donde precipitd; para obtener particulas mas grandes y con mayor pureza se
puede acelerar el proceso a temperaturas elevadas.

4. Filtracidon. Muchos precipitados se pueden recoger en un embudo o crisol de vidrio
filtrado.
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5. Lavado. Las impurezas se pueden eliminar lavando el precipitado después de filtrar,
de igual manera, al realizar este procedimiento se remueven restos de la solucion
madre. Muchos precipitados no se pueden lavar con agua destilada debido a la
peptizacién, proceso en el que el precipitado se revierte al estado coloidal y se
pierde. Se debe realizar una prueba para determinar cuando se ha completado el
proceso de lavado.

6. Secado. El precipitado se debe calentar para remover el disolvente y el liquido
absorbido en el lavado; si el precipitado se debe convertir a una forma mas
adecuado para pesarse, se requiere de incineracion.

7. Pesado. La masa de un precipitado gravimétrico se mide pesando un crisol de placa
filtrante seco y vacio antes de realizar la operacion, y de nuevo al acabarla junto con
el producto seco.

8. Calculo. El precipitado que se pesa por lo regular esta en una forma diferente a la
del analito cuyo peso se quiere informar. En general, para convertir el peso de una
sustancia al peso de otra, se utilizan relaciones molares estequiométricas, ademas
de hacer uso del factor gravimétrico, que representa el peso del analito por unidad
de peso del precipitado.

b) Método por volatilizacion: En este método se miden los componentes de la muestra,que
son o pueden ser volatiles. El método sera directo si evaporamos el analito y lo hacemos
pasar a través de una sustancia absorbente que ha sido previamente pesada, asi la
ganancia de peso correspondera al analito buscado; el método sera indirecto si volatilizamos
el analito y pesamos el residuo posterior a la volatilizacion, asi la pérdida de peso sufrida
corresponde al analito que ha sido volatilizado.

El método por volatilizacion solamente puede utilizarse si el analito es la Unica sustancia
volatil o si el absorbente es selectivo para el analito.

¢) Método por electrodeposicién: Este método se basa en la deposicién, sobre

un electrodo, de un compuesto (de relacién conocida) con el analito que se requiere
cuantificar. La cuantificacion se realiza mediante la diferencia de peso que se produce en los
electrodos antes y después de realizar una reaccién redox en la solucién problema, que se
moldea ocasionando la precipitacion del analito o de un compuesto formado por el mismo.

Calculos gravimétricos

En el procedimiento gravimétrico acostumbrado, se pesa el precipitado y a partir de este
valor se calcula la masa del analito presente en la muestra analizada. Por consiguiente,
el porcentaje de analito A es:

%A masa de A %100

masa de muestra

Para calcular la masa del analito a partir de la masa del precipitado, con frecuencia se
utiliza un factor gravimétrico. Este factor se define como los gramos de analito presentes
en un g (o el equivalente a un g) del precipitado. La multiplicacion del peso del
precipitado P por el factor gravimétrico nos da la cantidad de gramos de analito en la
muestra:
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masa de A=maa de precipitado X factor gravimetrico

Para la utilizacion del factor gravimétrico debe tomarse en cuenta que:

El factor gravimétrico esta representado siempre porla masa atdmica o la masa
formula de la sustancia buscada por numerador y el peso de la sustancia pesada por
denominador.

Aungue la conversioén de la sustancia que se busca en la que se pesa se verifica mediante
una serie de reacciones, solamente estas dos sustancias estan implicadas en el célculo
del factor; se prescinde de todas las sustancias intermedias, excepto de las que se indican
en lo siguiente.

El nimero de veces que los pesos atémicos o formulares de las sustancias figuran en el
numerador y en el denominador del factor, debe representar la estequiometria de la
reaccién quimica que tiene lugar.

Por ejemplo en la secuencia de reacciones representada por:

AS»S3 ~2H3As04 ~2Ag3AsO4 ~6Ag+ ~6AgCI

(buscado) (pesado)

el factor gravimétrico es As,S3/6AgCl. El numerador y el denominador no tienen en comun
ningun elemento, pero el factor representa la estequiometria de la reaccién que tiene
lugar. Se prescinde de las etapas intermedias, excepto en lo que concierne a la relacién
estequiométrica entre las sustancias inicial y final.

Los factores gravimétricos son muy convenientes en la realizacion de los célculos,
especialmente cuando se hacen analisis repetidos de un determinado constituyente. Por
ejemplo, el factor CI/AgCl = 35,453/143,233 = 0,24737 es el mismo para todas las
determinaciones de cloro pesado en forma de cloruro de plata, independientemente de la
forma original del cloro que se determina.

Ejemplos de célculos gravimétricos

Ejercicio 1.

Una muestra de 0,4000 g, que contiene cloruros, da un precipitado de cloruro de plata
que pesa 0,2500 g; calcular el tanto por ciento de cloro en la muestra.

R/ La masa de cloro en la muestra vendra dado por

mCl = mAgClx—C— = 0.2500x 22" _ 0.06184

14332

Este peso de cloro esta contenido en 0,4000 g de muestra; el tanto por ciento de cloro
(fraccion de 100) serd, por tanto,

“CT — mCl x100 — 006184

mnuestrad 0.

x100 =15.46

2. Realiza un resumen del tema y amplia los tipos de métodos con mas informacion
3. Resuelve

a. Una muestra de agua es analizada para determinar el contenido de SO4* que no
debe rebasar las 250 ppm (mg/L). 100 mL de la misma se hacen reaccionar con
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BaCl2 y se obtienen, después de las operaciones pertinentes, 58.3 mg de precipitado

de BaSO4 (FG — 233.39). ¢ Cumple el agua lo establecido en la norma

correspondiente?

b. Una muestra de harina de trigo pierde el 15,0 % de su peso por desecacion en

estufa. La muestra seca contiene el 2,31 % de nitrogeno. ¢ Cual es el porcentaje de
nitrégeno en la muestra original?

c. Una muestra de harina de trigo pierde el 15,0 % de su peso por desecacion en estufa.
La muestra seca contiene el 2,31 % de nitrégeno. ¢ Cudl es el porcentaje de nitrégeno en
la muestra original?
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