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INTRODUCCION

El analisis gravimétrico esta basado en la Ley de las proporciones definidas, que establece que, en cualqui
compuesto puro, las proporciones en peso de los elementos constituyentes siempre son las mismas, y en |:
Ley de la consistencia de la composicion, gue establece que las masas de los elementos que toman parte ¢
cambio quimico muestran una relacién definida e invariable entre si.

En el método gravimétrico, el contenido de iones cloruros se determina por medio de la precipitacién
cuantitativa con nitrato de plata desde una solucién acidificada con &cido nitrico concentrado. Luego el
precipitado, lavado con agua acidulada, secado en estufa a 130 © — 150 °C y finalmente pesado.

En la siguiente practica, se realizara la determinacion de iones cloruros a través de un analisis gravimétrico
aplicando las técnicas de cuarteo en la toma de muestras sélidas. Ademas, se expresara el resultado del
contenido de iones cloruros presentes en cubitos de caldo concentrado en términos de porcentaje.

CAPITULO
MARCO TEORICO
1. Métodos Gravimétricos de Analisis

En el analisis gravimétrico el analito es convertido en una especie insoluble que se separa por filtracion, se
lava con una solucién adecuada, se seca o0 se calcina (con lo que generalmente se transforma en otra espe
se pesa una vez frio. A partir de las masas del producto pesado y del conocimiento de su composicion gquin
se calcula la concentracion de analito en la muestra.

Es la técnica analitica mas antigua, y existe actualmente un prejuicio en contra de ella de parte de algunos
guimicos analiticos, que atribuyen a la gravimetria lentitud, escasa sensibilidad y obsolescencia; esto requit
alglin comentario.

La gravimetria es lenta esta afirmacién es cierta si nos referimos al tiempo transcurrido entre el comienzo d
analisis y la obtencién del resultado, pero no lo es si se considera el tiempo que le demanda al analista. La
mayor parte del tiempo transcurre en operaciones que, como digestion del precipitado, secado y calcinacio:
demandan poca o ninguna atencién del personal a cargo. Es ademas la Gnica técnica absoluta, en el sentic



gue no requiere calibracion; todos los otros métodos analiticos requieren alguna forma de calibracién previc
ya sea la determinacién exacta de la concentracion de un reactivo por titulacion frente a patrones de alta
pureza en el caso de los métodos volumétricos, o la construccién de una curva de respuesta del instrument
frente a varias soluciones de patrones (curva de calibracion) en el caso de los métodos instrumentales. La
gravimetria, en cambio, sélo requiere el conocimiento de la masa y composicién quimica del producto pesa
y una tabla periédica para calcular su peso molecular y el del analito; por lo tanto es la técnica adecuada
cuando se debe analizar un nimero pequefio de muestras.

2. Mecanismo de precipitacion.

La formacion de una fase sélida en el seno de una solucidon saturada es un proceso altamente complejo y ¢
caracteristicas propias del precipitado que se esta formando. Por otro lado, precipitados de una misma
sustancia pueden cambiar profundamente segun las condiciones en que se los obtuvo. Este panorama nos
indica que no existe un mecanismo Unico de precipitacion. Sin embargo existen tres etapas en el proceso d
precipitacién que son comunes a todos los precipitados, si bien ocurren en cada caso con caracteristicas
propias, y que se han considerado para la elaboracién de un proceso idealizado de precipitacion. Este proc
supone que estas etapas se cumplen sucesivamente y que una de ellas debe completarse antes de entrar
siguiente, a pesar de que evidencias de diferente tipo indican que en general ocurren con algin grado de
simultaneidad. Las tres etapas del modelo idealizado son: Nucleacién, Crecimiento y Envejecimiento.

3. Nucleacion:

Durante esta etapa se forman cristales sumamente pequefios; como involucran muy poco material, la
concentracion de la solucién practicamente no se modifica. Se supone que el nimero de cristales queda
definido en esta etapa: una vez formados los nlcleos el material en solucién se deposita en la etapa de
crecimiento sobre ellos y no se forman nuevos nucleos luego de esta etapa. En consecuencia también el
tamafio promedio de las particulas se definiria en esta etapa, grande si se formaron pocos nucleos, pequef
los nucleos fueron muchos.

El cociente (Q — S)/S se conoce como "sobresaturacion relativa”. De acuerdo con esta expresion, cuanto
mayor es la sobresaturacién, menor es el tamafio promedio de las particulas, lo que nos indica que se ha
formado un mayor niumero de nucleos. A su vez cuanto mayor sea el valor de S (y generalmente S aument
con la temperatura), menor sera el cociente (Q — S)/S, y menor sera entonces el nimero de ndcleos formac
resultando en particulas mayores. Para obtener mayor facilidad en el filtrado y lavado, a la vez que menor
contaminacién con impurezas, es conveniente obtener particulas de mayor tamafio, por lo que de ser posib
se deberan ajustar las condiciones de precipitacion a fin de mantener en un minimo el cociente (Q — S)/S. E
permite definir las condiciones en que debe efectuarse una precipitacion: para lograr particulas mayores se
deben mezclar reactivos diluidos, mantener baja la sobresaturacién relativa por mezclado lento y agitacion
intensa, trabajando en condiciones en las que la solubilidad del precipitado sea alta. Si es necesario, para c
la precipitacion sea completa, se puede disminuir la solubilidad del precipitado hacia el final de la
precipitacién, cuando los nucleos ya estan formados y una disminucién en la solubilidad no resulta en la
formacion de nudcleos nuevos sino en un depoésito sobre las particulas ya existentes.

4. Crecimiento:

En esta etapa el material de la solucion sobresaturada se deposita sobre los nlcleos pre—existentes hasta
alcanzar cristales de tamafio macroscOpico; idealmente, en esta etapa no se forman nuevos ndcleos.

El crecimiento de los nlcleos es un proceso complejo: los iones no se depositan al azar sobre la superficie
cristal, deben respetar las secuencias del reticulo. En primer lugar, los iones deben alcanzar la superficie di
solido por difusion desde el seno de la solucién, y luego se irdn incorporando ordenadamente al reticulo. El
mas lento de estos dos procesos determinara la velocidad de crecimiento del cristal.



Durante el crecimiento pueden incorporarse al cristal iones extrafios 0 moléculas de solvente, con dimensic
distintas a las de los iones reticulares; asi se generan defectos cristalinos, con formacién de escalones o
dislocaciones, que aceleran el crecimiento. Cuando la sobresaturacion relativa es muy elevada la cantidad
iones que alcanzan la superficie del cristal por difusiébn es muy alta, superior a la que soporta un crecimient
ordenado. En casos extremos se produce un crecimiento dendritico, resultante en particulas con una gran
superficie por unidad de masa y que al microscopio presentan aspecto de ramas de pino. Una caracteristic:
importante de los cristales dendriticos es que se impurifican con facilidad y se quiebran facilmente, lo cual v
en detrimento de las propiedades buscadas en un precipitado.

5. Envejecimiento:

Cuando un sélido recientemente precipitado se deja por algin tiempo en contacto con la solucién a partir di
cudl se obtuvo ("aguas madres"), sobre todo a temperatura elevada, se forman cristales mas grandes y
regulares que son mas facilmente filtrables y también mas puros.

6. Contaminacion de los precipitados:

La contaminacién de un precipitado por precipitacion simultanea o postprecipitacion es un problema que
revela un enfoque incorrecto del analisis; no deben aplicarse métodos de andlisis por precipitacién sin cong
exactamente la composicion general de la matriz de la muestra, es decir conocer cuales son las sustancias
acompafan al analito problema de modo de eliminar previamente todos los posibles interferentes. Estos do
tipos de contaminaciéon no ocurriran durante un analisis correctamente planificado, y no seran tratados.

Por coprecipitacién, existen dos mecanismos posibles: a) adsorcién de impurezas en la superficie y b)
oclusién o arrastre de impurezas al interior del reticulo.

7. Adsorcion:

Las impurezas son retenidas sobre la superficie de las particulas primarias. Al estudiar las caracteristicas d
los coloides vimos que existen en la interfaz sélido—solucién cargas puntuales no saturadas que atraen
electrostaticamente a iones presentes en el seno de la solucién, formandose una capa primaria adsorbida s
la superficie del reticulo. La presencia de esa capa primaria determina la existencia de una capa difusa de
contraiones en la solucion cercana a la superficie del sélido. El sélido precipitado siempre tiende a adsorbel
como capa primaria al iébn de su reticulo presente en exceso.

8. Oclusion:

Consiste en el arrastre de impurezas en el interior de un cristal durante su crecimiento. Existen dos
mecanismos posibles, los que pueden ocurrir separada o simultaneamente:

(a) Oclusion de iones extrafios en el reticulo del precipitado. Se trata de iones capaces de sustituir a los
cationes o aniones del reticulo cristalino. Generalmente los iones del cristal se sustituyen durante el
crecimiento con iones de igual carga y tamafio presentes en la solucion. Los cristales que se forman a parti
estas sustituciones constituyen soluciones sélidas y se producen en rangos de concentracion especificos.

(b) Oclusion de iones que se adsorbieron durante el crecimiento. Se trata de iones que no encajan en el
reticulo, es decir, no son capaces de sustituir a los iones normales del cristal; en consecuencia la oclusion ¢
los mismos causa imperfecciones en el cristal formado. Como ya se describio, estas oclusiones ocurren
generalmente con precipitados de naturaleza cristalina, donde el crecimiento lleva a la formacion de cristale
relativamente grandes. Los iones extrafios ocluidos pueden ser eliminados en gran medida durante la
maduracion: en la redisolucion y reprecipitacién que ocurre durante la digestidn de cristales imperfectos se
forman cristales con menor superficie expuesta. Las impurezas inicialmente ocluidas retornan a la solucion



no vuelven a adsorberse pues la velocidad de crecimiento cristalino durante la digestion del precipitado es
mucho mas lenta que en la formacion inicial del sélido.

PARTE EXPERIMENTAL

* Materiales, Reactivos y Equipos:

MATERIALES: REACTIVOS: EQUIPOS:

» Desecadores.

» Embudos.

 Papel filtro Whatman n°41
* Vasos precipitados 600ml.
« Varilla de agitacion . » Balanza Analitica.
» Espétula. « Nitrato de plata 0.1 M * Estufa.

» Soporte universal. * Cloruro de Sodio 0. 1 M » Plancha de

* Pinza de tres dedos. * Acido Nitrico Diluido. calentamiento con
« Vidrio Reloj. Agitacion.

* Pizeta para agua destilada.
» Barras magnéticas.

* Buretas de 25 ml.

 Pinzas para buretas.

» Naturaleza y Estado de la Muestra:
El cubito de caldo concentrado se elabora en base a los siguientes ingredientes: Sal, almidén de maiz, ace
vegetal hidrogenado, glutamato monosaédico, harina de arroz, azlcar, carne y grasa de pollo, levadura,
legumbres y especias. Se encuentra en estado sélido a temperatura ambiente.

» Reacciones Quimicas:
Formacién del precipitado:
Ag+ + Cl- AgCl
Condiciones de Precipitacion:

AgCl Ag + % CI2

CAPITULOI

DATOS Y RESULTADOS EXPERIMENTALES
 Datos:

g muestra = 0,3 g (cubito)

Molaridad del AQNO3 = 0,1 M (titulante)

Volumen de NaOH = 0,5 ml



Volumen gastado en la titulacién = 15,2 ml

Grupos Peso de muestra (g) Ix-X/)
1 0,98 0,1278
2 1,54 0,0410
3 1,16 0,0315
4 1,67 0,1106
X =1,3375

Ix-X)?
=0,2003

* Desviacion Estandar = 0,2
» Resultado del porcentaje de cloruro presente en el cubito de caldo

% Cl = 80,8 %
» Resultado del porcentaje de cloruro basado en el peso de la muestra (valor promedio)
% Cl =110,2762 %

Valor (g de muestra) = 1,3375
0,2

APENDICE
(Calculos Realizados)

Como se obtuvieron dos valores (pesos de muestras) discordantes al valor promedio (1,3375 g) se procedit
calcular si aceptarlos o rechazarlos aplicando la prueba de Q:

Valores discordantes: 1,67 gy 1,54 g
En donde:
Dd = Dato dudoso
Dpd = Dato préximo al dudoso
Dm = Dato menor
e Paral,67g
e Paral,54¢g
Si Qexp > Qcritico, el valor dudoso puede descartarse
Qcritico = 0,765 (90 %) (Tomado del Skoog — West)

e Paral,67g



0,1884 > 0,765 Como Qexp es menor a la Qcritica se toma dicho valor
e Paral,54 g

0,6786 > 0,765 Como Qexp es menor a la Qcritica se toma dicho valor

Para la desviacion estandar:

Sustituyendo:

4 -_— 1
(X, -X)
i=1
=0,2003g2;n-1=4-1=3
« Calculo del porcentaje de cloruro presente en el cubito de caldo para 0,98 g (Valor obtenido)

Por gravimetria:

% Cl = 80,8 %

» Calculo del porcentaje de cloruro basado en el valor promedio (1,3375 Q)

% Cl =110,2762 %
Todos estos calculos son erréneos, el verdadero es:

% Cl = 27,208 %

DISCUSION DE RESULTADOS

En ésta practica se determind la cantidad de cloruros presente en el cubito de caldo mediante la aplicacion
método gravimeétrico.

A la solucidn filtrada se le agreg6 acido nitrico concentrado (HNO3) debido a que éste ayuda a la formacior
crecimiento de las particulas del precipitado. Al realizar la titulacion con (AgNO3) se observo que al
momento en que se formo el precipitado, es decir, en el punto final se gasto un volumen igual a 15,2ml de
AgNO3 después se le agreg6 un exceso de AgNOS3 para asi disminuir las pérdidas en el andlisis, ya que pc
mas baja que sea la solubilidad del precipitado, siempre quedara ién Cl- en la solucion interfiriendo en dich
andlisis, ya sea por una disminucién del mismo.

Se realiz6 el calentamiento de la muestra, ya que por medio de ésta se elimina el disolvente y cualquier
especie volatil presente en la misma para que no se altere el valor esperado.

El valor de la muestra obtenida fue 0.98 gramos de CI- presente en el cubito de caldo, el valor promedio

obtenido de todos los grupos fue 1.3375 gramos. Al determinar el porcentaje de cloruros se obtuvo un 80.8
al comparar éste porcentaje con el porcentaje promedio de todos los grupos que fue 110.2762%. Se deduc

6



gue estos porcentajes no son los esperados debido a que los graficos de muestras obtenidos por todos los
grupos fueron erréneos, porque se excedian de los gramos de la muestra tomados (0,33 g). Al calcular el
porcentaje de cloruros con 0,33 %, se obtuvo un valor igual a 27,08 % de cloruros.

En la realizacion de éste experimento se puede considerar la influencia de ciertos factores que pudieron
originar que los resultados obtenidos no fueron los esperados:

» Mala utilizacién de la balanza al momento de pesar la muestra.
 Durante la filtracion se pudieron pasar impurezas al licor madre.

» Manipulacién inadecuada de los materiales de laboratorio.

« Errores de paralaje (medicién del volumen gastado durante la titulacién).

Se determind la cantidad de cloruro presente en un cubito de caldo de forma inadecuada empleando el mét
gravimétrico. A la solucion filtrada se le agregé acido nitrico concentrado (HNO3), ya que éste permite que
las particulas se unan y formen una masa amorfa, la solucién se titulé con Nitrato de Plata (AgNQO3), el
volumen gastado fue 15.2ml.

Al precipitado formado: Ag + + Cl — AgCl, se le agregd un exceso de agente precipitante (AgNO3) para
disminuir las pérdidas en el analisis, ya que por mas baja que sea la solubilidad del precipitado siempre unz
parte del i6n quedara en solucién disminuyendo el resultado del analisis. Mediante el calentamiento de la
solucion se logr6 la eliminacion del disolvente y de cualquier especie volatil (HNO3) arrastrado con el
precipitado para que interfieran en el andlisis.

El valor de la muestra obtenido fue 0.98 gramos de cloruro en el cubito; el valor promedio obtenido en el
laboratorio fue 1,3375 gramos. Al calcular el porcentaje de cloruro por gravimetria se obtuvo un 80.8%
comparado con el porcentaje calculado por medio del valor promedio (110.2762%) se puede afirmar que lo
resultados obtenidos no son representativos debido a que todos los valores son discordantes, el valor a ton
es 0,33 g de muestra (valor tomado del grupo N° 3), por lo cual al calcular el porcentaje de cloruro se obtuv
un valor igual a 27,028.

Los errores en los resultados obtenidos de debid principalmente a los siguientes factores:

« Utilizacion inadecuada de la balanza analitica al momento de pesar la muestra; por esta razén se
obtuvieron excesos de muestras

« Exceso de agua, al momento de diluir el cubito de caldo.

» Pérdida de la muestra durante el filtrado, ya que al doblar el papel de filtro y agregar la solucion
pequefas particulas de ésta pasaron al licor madre.

 Errores de paralaje

 El no sustraer el valor del vidrio de reloj, ni el valor del papel de filtro al valor de la muestra.

En ésta practica de gravimetria se determind el contenido de iones cloruro presentes en un cubito de caldo
concentrado aplicando las técnicas de cuarteo y expresando el resultado en términos de porcentaje. Para
transformar la solucién en un compuesto practicamente insoluble se le agregé acido nitrico concentrado
(HNO3) como coagulante para que las particulas puedan acercarse entre si formando una masa amorfa qu
sedimenta haciendo mas facil su filtrado. El volumen gastado en la titulacion con Nitrato de Plata (AgNO3)
cuando se forma el precipitado es de 15.2 ml a éste se le afiade unas gotas de (AgNO3 ) en exceso puesto
aungue su solubilidad es baja, puede quedar un ién (Cl-) que reduciria el resultado final del andlisis.

La muestra obtenida en el cubito de caldo dio como resultado 0.98 gramos de iones cloruro (Cl-). El valor
gue se obtuvo de los demas equipos fue de 1.3375 gramos. Cuando se hacen los célculos para determinar
porcentaje de cloruros resulté de un 80.8%; pero estos valores son erréneos



Existen diversos factores a los cuales se les atribuye la variacién de éstos resultados, entre ellos podemos
mencionar:

» Exceso de agua en la dilucion del cubito.
« Mal procedimiento al momento de filtrar el licor madre.
* Mal uso de la balanza analitica, etc.

De acuerdo con la realizacion del experimento de la determinacién de cloruros por gravimetria, se puede de
que se obtuvo 0.98 gramos de iones cloruros, gastando para ello un volumen de Nitrato de Plata (AgNO3) ¢
15.2 ml. Estos gramos obtenidos comparados con el valor promedio y el valor de los otros grupos es
aceptable, pero esa desviacion observable en el valor, pudo ser debido a que durante la filtracion de la mue
se agreg6 mas cantidad de agua que la requerida, lo cual condujo a que disolviera la muestra, por lo que s
necesitaba que la muestra quedase en mayor proporcion.

Por consiguiente, se obtuvo un 80.8% de iones cloruro presentes en la muestra que con respecto al porcen
promedio que es 110.2762%, siendo asi un porcentaje bastante satisfactorio.

Por otra parte, hay que resaltar que estos valores son discordantes con respecto a los valores que debian
obtenerse, que se estima usando los datos verdaderos, como los 0,33 g de Cl-. Un porcentaje de iones
cloruros de 27 %, pero no se logré por posibles errores cometidos durante el peso de la muestra sin restar
valor del papel de filtro y el vidrio reloj. Esto condujo a que la practica no se diera como esperaba.

La presente discusién es resultado de la aplicacién del método gravimétrico para la determinacién de clorut
en un cubito de caldo de pollo.

Después de tomar la muestra (cuarteo) y disolverla, se le agrega HNO3 concentrado con la Unica finalidad
crear una disolucién que permita la formacién de coloides y obtener un mejor precipitado. Una vez titulado
con AgNO3 (15,2 ml) la solucién se torna de color blanguecino, al agitarlo constantemente durante la
titulacion se observa la formacién de pequefios cristales de precipitados en pocas cantidades.

Con el objeto de obtener mas cristales de precipitado y basandonos en el Principio de Le Chatelier, se le
agrega mas AgNO3 a la disolucion (5ml) para que la reaccion ocurra en sentido inverso. Para eliminar los
disolventes volatiles de la disolucién se procede a calentar agitando constantemente sin llegar al punto de
ebullicion. Después se deja reposar (30 min) la muestra para obtener mejores cristales.

Después de filtrar y secar los mismos se obtuvieron 0.98 gramos de cristales de cloruro de plata (AgClI) un
valor en lo personal algo representativo respecto al promedio de los grupos. Al determinar
estequiométricamente las proporciones de cloruros se obtuvo un %Cl = 80.8% lo que nos lleva a opinar el
fracaso del experimento en cuanto a la obtencion de cloruros se refiere. Es un fracaso, ya que el peso de Iz
muestra obtenida unido al porcentaje de cloruros no corresponde con los valores l6gicamente obtenibles gL
son de 0,33 g de Cl-y un % CI- = 27,028 %. Se atribuyen estos errores en los valores a factores externos
durante la pesada como el peso del papel filtro y el vidrio de reloj. La falta de la pericia necesaria para
manejar la balanza, pudo haber acarreado una lectura errada de la misma; se presume esto desde el inicio
practica.

En esta practica, se aplicaron las técnicas de cuarteo para una muestra de cubito de caldo concentrado, a
reducir el tamafio de dicha muestra a la cantidad deseada.

Ciertos parametros que de alguna manera influyeron en los resultados erréneos

« Mal manejo de la balanza.
 Errores de paralaje



CONCLUSIONES

» Se logr6 la determinacion de iones cloruros contenidos en el cubito de caldo mediante el método
gravimétrico. Este es un método de andlisis cuantitativo basado en la determinacién de la
composicion cuantitativa de la sustancia problema (cubito de caldo) midiendo la masa por medio de
pesada; utilizando la balanza analitica.

» Se empled la técnica de cuarteo para la obtencién de una muestra representativa de composicion nr
6 menos homogénea, a partir de la cual obtener la solucién madre desde donde se precipita el i6n
cloruro.

« El crecimiento de las particulas esta determinado por su velocidad de formacién, y ésta depende de
grado de sobresaturacién de la solucién que por su parte depende de la temperatura.

 Por diferentes factores, no se obtuvieron los resultados esperados, por lo que el porcentaje de cloru
se determiné basandose en un valor de muestra igual a 0,33 g
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