UNIDAD 3 METODOS GRAVIMETRICOS DE ANALISIS

Los métodos gravimetricos de analisis se basan en la medida del peso de una
determinada cantidad de sustancia, la cual esta intimamente relacionada con el
analito, los métodos gravimetrico de analisis comienzan y terminan con una
pesada.

Los métodos gravimetricos se suelen efectuar por diferentes procedimientos
como son: precitacién, volatilizacién, electodeposicion.

a. Precipitacion: en este procedimiento la muestra una vez pesada y
disuelta se hace reaccionar con una sustancia quimica llamada reactivo
precipitante, origindndose un precipitado, el cual posteriormente se
separo por filtracion, luego se lava, se seca y finalmente se pesa.

b. Volatilizacion: en este procedimiento la muestra se convierte en un gas
debido a la accidon de una sustancia quimica o por efecto de una
sustancia quimica o por efecto de una agente fisico, resultando un
residuo que se puede usar para efectos de calculo.

c. Electrodeposicion: consiste en determinar el peso solidé depositado en
un electrodo, como resultado del paso de una corriente eléctrica a través
de una solucién en la cual esta disuelto el analito.

Clasificacion de los precipitados.

De acuerdo al tamano de las particulas que componen los precipitados, estos
se clasifican en Coloidales, Cristalinos.

Precipitados coloidales:

Son aquellos que estdn constituidos por particulas cuyo tamano esta
comprendido entre 10* y 10”7 cm. Estas particulas por ser tan pequefias logran
atravesar los poros del, papel de filtro haciendo dificil su proceso de separacion

Tratamiento de los precipitados coloidales

Los precipitados coloidales son bastantes dificiles de manejar debido al
pequefo tamafo de particulas, por lo tanto para su trabajo se debe someter a
una serie de tratamientos como son: coagulacion, digestion, precipitacion.

¢ Coagulacion: es el procedimiento mediante el cual un precipitado coloidal
se somete a un calentamiento con el fin de que las particulas pequefias se
junten entre si adquiriendo un tamafio mayor y puedan ser separadas por
filtracion.

¢ Digestidn: es el procedimiento por el cual un precipitado coloidal una vez
coagulado se deja un rato dentro de una solucién en caliente antes de
proceder a su filtracion.

¢ Precipitacion: consiste en regresar nuevamente al estado coloidal al
precipitado después de ser coagulado.



Precipitados Cristalinos.

Son aquellos que estan formados por particulas de un tamafio mayor a 10 cm,
estas particulas por ser tan grandes pueden ser retenidas en los poros del
papel de filtro pudiéndose separar por filtracion, los precipitados cristalinos son
los mas usados en el analisis gravimetrico.

Propiedades de los precipitados

Un precipitado para poder ser usado en el andlisis gravimetrico debe reunir
ciertos requisitos como son: filtrabilidad, insolubilidad, estabilidad ambiental,
composicién quimica definida.

+ filtrabilidad: esto implica que el precipitado se puede separar facilmente
por filtracidbn usando los procedimientos normales, sin tener que acudir a
procedimientos especiales.

¢ Insolubilidad: esto implica que el precipitado debe ser lo mas insoluble
posible para evitar perdidas de el por efecto de lavado.

¢ Estabilidad ambiental: hace referencia a que el precipitado no debe
reaccionar con los componentes del aire para evitar su transformacién con
otro compuesto.

¢ Composicion quimica definida: nosotros como analistas no podemos
proceder a ciegas, por lo tanto debemos conocer la composicidon quimica
del precipitado formado ya que dicha composicion se necesita para
confeccionar el factor gravimetrico que tenemos que usar para efectos de
célculos.

Tamano de particulas de los precipitados.

El tamano de las particulas que forman un precipitado esta asociado a una
serie de factores fisicos y quimicos, procedimiento como son: temperatura,
concentracion, solubilidad, velocidad con que se mezclan los reactivos.

El efecto individual de cada uno de estos factores es muy dificil precisar por lo
que investigadores que han trabajado en ellos optaron en unificar dichos
efectos en términos de la llamada “sobresaturacion relativa” (S.S.R) la cual se
expresa de la manera siguiente.

Q-S Q= concentracién
SS.R= —— S = solubilidad en el equilibrio.
S

Cuando la S.S.R. toma valores pequefos se obtiene particulas de precipitado
de tamano grande, pero si la S.S.R. toma valores grandes se obtienen
particulas de precipitado en un tamano pequeno. En la practica lo que se hace
es jugar con dicha relacién de acuerdo a los que se desee.



Mecanismos de formacion de particulas de los precipitados.

Para explicar la formacion de las particulas de los precipitados se han
postulado dos mecanismos a saber: nucleacion y crecimientos de particulas.

¢ Mecanismos de nucleacion: este mecanismo consiste en que particulas
de un tamafo pequefio comienzan a juntarse para formar otra de un
tamafno mas grande.

¢ Mecanismos de crecimientos de particulas: en este mecanismo de
particulas formadas por el mecanismo de nucleacion se sigue juntando
hasta formar otras particulas de un tamano considerable.

COPRECIPITACION

Se entiende por coprecipitacion el procedimiento por el cual sustancia que en
condiciones normales deben quedar en la solucion, son arrastrados junto con
las particulas del precipitado formado. En la practica el fendmeno de la
coprecipitacion se debe tratar de evitar al maximo ya que el contribuye a la
contaminacion de los precipitados.

Entre las diferentes formas de coprecipitacion se encuentran: atropamiento
mecanico, formaciOon de cristalinos mixtos, oclusién.

¢ Tratamiento y manejo de precipitados.
Los precipitados cristalinos una vez formados se deben tratar de forma
cuidadosa durante cada uno de los pasos que entrafian el proceso como
son lo filtracién, el lavado el cual se debe centrar a los volumenes vy
cantidades expresadas en el método.
El secado se efectuar en estufa a temperaturas entre 105 y 110°C durante
aproximadamente 30 minutos, luego se procede a la calcinacién en muflas
cuando sea necesario o el enfriamiento para pesar hasta peso constante
determinando asi la cantidad del precipitado formado. También se puede
utilizar las termobalanzas.

Aplicaciones de los métodos gravimetricos de analisis

Mediante la aplicacién de procedimientos gravimetricos de analisis se puede
analizar diferentes tipos de analisis, usando para ello agentes precipitantes de
origen organico.

Los agentes precipitantes inorganicos tienen en su contra el hecho de que no
son selectivos ya que precipitan al mismo tiempo una serie de analitos,
teniéndose que proceder luego a la separacion de ellos para su posterior
cuantificacion. Entre los agentes precipitantes inorganicos mas usados
tenemos HCI; H.S; AgNOs; (NH,4)2S;

Por su parte los agentes precipitantes organicos son selectivos, es decir, ellos
eligen al analito que van a precipitar dejando a los demas en la solucion.



Los agentes precipitantes organicos se clasifican en dos grupos a saber:
+ Formadores de complejos insolubles llamados “Quelatos”.
+ Formadores de sales ionicas insolubles.

Entre los formadores de quelatos se encuentran el reactivo de OXINA que
quimicamente es 8- hidroxiquinolina el cual se usa para precipitar el magnesio.

Otro reactivo de este tipo es el alfanistroso beta que se usa para cobalto; la
dimetil glioxima que se usa para en niquel. Entre los precipantes formadores de
sales idnicas insolubles se encuentra la benzidina que precipita al acido
sulfarico y a los sulfatos y el tetrafenil borato de sodio que se usa para
precipitar el potasio.
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Calculos En El Analisis Gravimetrico

Los calculos en el andlisis gravimetrico se pueden hacer encaminados a
obtener el peso del analito en Gms o en porcentaje, también se puede
determinar su grado de dureza. Las expresiones usadas estan basadas en la
estequiometria de la reaccion.

GsmdelA=P.P*F.Gg P.P=Peso del precipitado
Peso formula de lo buscado

F.G= factor Gravimetrico =
Peso formulado de lo pesado

P.P*F.G*100

% del A =
Peso de muestra

Ejercicio de aplicacion

1. Una muestra que contiene cloruro y que peso 0.855g se trato con una
solucién de AgNOs3 produciendo 0.545¢g de precipitado de AgCI. Calcular
el porcentaje de cloruro en la muestra.

2. Un analista desea obtener un precipitado de AgCI de 0.455 usando una
muestra que contiene 50% de cloruro. Diga que cantidad de muestra
debe usar.

3. Una muestra que contiene azufre y que peso 0.585¢g se oxido y luego se
precipito obteniéndose 0.655g de precipitado de BaSO.. calcule el
porcentaje de S, en la muestra.



