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.PROLOGO· 

Dentro de loe marco• rígidos que ~a comple~idad de_ loe si­

licatos natura.lee illponen ·para su análisis, las diversas etapas 

que han llegado a conaU tuir una marcha ciúica de un análisis ºº! 
pleto han ~urgido paul.atinamente. Xlaproth (1743-1817) propU&o la 

fuei6n de los miemos con carbonatos alcalinos ·oon airas a disgre-­

gar loe silicatos. Berselius (1779-1842) ide6 el prooedillliento que 

lleva au noabre 1 que permitiría, en lo sucesivo, el cuanteo de 

los metales alca],inoa'. B.,ta lllisiaa :tlonioa fue totalaente 11.oclifica-
. . 

da 7, psi-& aquel entonces, mejorada aediante el ahodo de Lawrence 

SJlith, el cual dej6 de tener ·ras6n de eer cuando Ber)l&, en 1927, 

introdujo la 8-hiclroxiquinoleina dentro del complejo a.nalitioo, 

peraitiendo la elillinaci6n del ~e•io eficiente 1 r4pi4aaente. 

Suoeeivaaente los procediaientos fueron objeto de revisiones des­

de un punto de vista te6:d.co, baaá.ndoH en consideraciOMB fisico­

quiaicae, de datos recientes de química inorgán.ioa, de reactivos 

orgán.icoe selectivos, depurando las detera1Dacione• tediosas 1 po­

co reproducible•. Sin eabargo, a6n quedan numerosa• mejoras por 

e•tudiar. 

Bl prop6sito del preeente trabajo es la revisión de una 

t6cnioa altaaente eficiente que se origin6 en 1937· con los traba-­

jH de B.B. W1llar4t 1 que H ha ido incorporando en n•eroeae ti!, 

laiou ualhiou. Sin eabargo, b&sta donde ba sido po•ible docuae~ 

taree, no ee' ba incorporado en los anl.lisis coapletos de eilioato•, 

au cuando H obrto que ei se .puede eaplear se obtendrían ven'\ajae 

iD4a4ablH. 

La t6onioa aenoion&da •e llaaa, en f~raa general, precip1-

tao16n en eoluoiones hoaopneas, 'i ee ba podido planear su uso en 

4oe deterai:aacionee tlUMlmaentale• para el an.Alisie de rooasa lá·•.!, 

parao16n 1 de'\era1Dac16n de lo• 6xido• mesolados 1 la precipi'\a-­

oi6n de o~oio ooao oxalato. 
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INTRODUCCION. 

El objeto de esta tesis es el de ver qu& ventajas o des--­

ventajas tiene el m&todo de preoipitaci6n en soluciones homogéneas, 

con . respecto al método usual de análisis de .rocas que se sigue ac­

tualmente, en lo que se refiere a la determinaci6n de aluminio, 

fierro, calcio y magnesio. 

En caso de que este método tenga varias ventajas sobre el 

método que se aplica actualmente, ver la posibilidad de sustituir 

éste, por el de precipitación en soluciones homogéneas. 

Para poder comparar los m&todos actuales con los de solu-­

ciones homogéneas, se prepararon cuatro soluciones de concentracio­

nes conocidas, de AlK(so4 )2 .12H20, para aluminio; de ?eso4.7 a2o, 

para fierro; de CaCl2, para calcio y de MgS04.7H20, para magnesio, 

a las cuales se les determinó su concentración exacta por medio del 

método tradic.ional de análisis y con las cuales se hicieron las pr! 

meras pruebas del método de precipitaci6n en soluciones homogéneas. 

Una vez que se efectuaron las determinaciones de l os elemen 

tos citado~, tanto por el método tradicional como por el de preci­

pitación en soluciones homogéneas, se precedió a comparar los resu! 

tados obtenidos por uno y otro métodos, tanto de las cantidades de­

terminadas de R203 1 calcio y magnesio, como de la rapidez de filtr.! 

ci6n, gelatinosidad o compactibilidad de precipitados y voluminosi­

dad. De estas comparaciones se obtuvieron conclusiones satisfacto­

rias para el método de soluciones homogéneas. 

En seguida se da una breve explicación de en qué consisten 

básicamente los métodos tradicionales y el de precipitación en so­

luciones homogéneas. 

En el método tradicional, la precipitación de los hidróxi­

dos se efectúa mediante la adición directa, a la soluci6n, de hidr6 
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xido de amonio, usando como indicador rojo de . metilo, hasta el vi­

re de áste, del color rosado al color amarillo. En el caso de la 

precipitación en soluciones homog,neas, los hidróxidos metálicos 

se precipitan por medio de una hidrólisis de urea, que libera amo­

niaco conforme a la siguiente reacción: 

Aquí, la liberaci6n de amoniaco es gradual y uniforme, es 

una reacción que se lleva a cabo en el seno de la sol ución y que 

nos permite un mayor control del pH, evitando así coprecipitacio­

nes y postprecipitaciones. 

Si to~ainos en cuenta que los precipitados de los óxidos 

hidratados de metales trivalentes y tetravalentes s on gelatinosos, 

ya sea que se hayan obtenido por el m6todo tradicional o por el 

m'todo de precipitación en soluciones homog,neas, se tratará de 

hacer la hidrólisis de urea en presencia de aniones como el succi­

nato, el formato, etc., ya que al estar presentes en la soluci6n, 

el precipitado que se obtiene durante esta hidrólisis es más com­

i»acto y, por lo tanto, más fácil de filtrar, lo que nos reduce co~ 

siderablemente el tiempo de filtración, que es uno de los factores 

que varían de mátodo a m6todo. 
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coao e• sabido~ para evitar la coprecipitaoi6n 1 la poet­

precipitaci6n, frecuentemente •• necesita conservar el pH dentro 

de limites estrechos durante una precipitac16n. Por ejemplo, ei ee 

quiere precipitar oxalato de calcio •n presencia de iones ma&neeio 

o iones fosfato, el pR debe ser lo m4e bajo posible para obtener 

suficiente cantidad de iones oxalato (c2o4•) al precipitar el cal­

cio; pero si el pH ea más alto de lo conveniente, puede ooprecipi­

tar el fosfato de calcio o po~tprecipitar el oxalato de. 118BJ1eeio. 

otra Tentaja del control estrecho del pB en una precipita­

ci6n es que, al controlar la ·solubilidad del precipitado, ae puede 

controlar la velooidad de reacc16n o precipitaci6n 1 tam.bi•n el t_!­

..ao de partícula. 

tJn. camino para obtener el control deseado en nuestro ejea­

plo, ee aftadir amoniaco diluido, ltntaaente, con agitaci6n vigoro­

sa, a una eoluci6n 4oida que contenga aalee de amonio como regula­

doras, generalaente cloruro de amonio. Con esta dcnica aieapre te!! 

dreaoe en la eoluci6n una sona con una alta conoentrao16n de aao-­

niaoo, con un pB alq alto, aobre to4o donde la gota de amoniaco ha 
. . -

oe coniacto con la aoluoi6n1 lo que puede ocasionar una pequefla 

precipUaci6n de oxalato de 118&118•io. 

Bata conoentraoi6n de aaoniaco en la eoluci6n ee puede ev! 

tar ei el Uoali no •• afiad• desde la superficie, pero es libel-Mo 

l•ntaaente dentro de la eol1111i6n por aedio de una reaoci6n quiaica 

interna. Bate ••todo ea el que •• conoce como •PJlBCIPI!ACIOK BI SQ 

LtEI01'BS ~OGBlfBAS•. Bn este •~todo, el i6n precipitante •• libe­

ra gradUa1 1 un.iforaeaente -a trav'• del cuerpo de la eoluci6n, por 

••dio de uita reacci6n qu!aioa. 

LB reaoci6n aú usada para eleTar el pB de una eoluoi6n . 

cllltU..nte.6oi4a, H la h14r61iai9 de ureas 
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CO(NH2) 2 + H20 co2 + 2NH
3 

Durante la reacci6n se forma el cianato de amonio como in 

termediario, mismo que no . se acumula si se trabaja a un pH menor. 

de 5• La velocidad de la hidr6lisis es casi i ndependiente del pH 

entre pH 1 y pH 7, pero depende definitivamente de la temperatura . 

A temperatura ambiente la reacci6n es muy lenta, pero a l ooºc la 

reacción es lo suficientemente rápida para liber ar bastante amonfaco 

para el promedio de precipitación gravimétrica en una o dos horas , 

El procedimiento es, pr imero, hacer la soluci6n débilmente ácida . 

evi1'.ando~sin embargo, que haya precipitado~ entonces se ·añaden eri 

seguida de 10 a 15 gramos de · urea a 250-500ml de soluci6n y se ca­

lienta a ebullici6n hasta que la precipitación sea completa, El 

co
2 

que se libera ¡ previene alguna sobre-ebullición. 

Otras reacciones que pueden ser usadas para elevar · el pH 

en una soluci6n homogéne a , son las de hidr6lisis de hexametilén 

tetramina o nitrito de amoni o, la reacci6n de los iones hidr6e eno 

con los iones tiosulfato y la reacci6n de los iones hidr6genó con 

una mezcla de yoduro-yodato. La reacción con tiosulfato precipi t a 

azufre como un coloide de carga negativa, que forma un coacervato 

con un prec ipitado coloidal de carga positiva, tal com~ 6xido de 

al~inio hidratado y se forma rápidamente un coág1,J:lo que es más 

fácilmente filtrable. Sin embargo, en general, la hidrólisis de l a 

urea es la mejox. 

También por hidr6lisis lenta de éstere·s pueden ser libera 

dos los iones precipitantes. Así, ei trietil fosfato se usa par a 

liberar iones ~osfato para la precipit aci6n homogénea de Zr y Hf. 

Ordinariamente estos fosfatos precipitados son muy gelatinosos y 

de difícil~ ~anipulaci6n, pero cuando se forman por hidr6lisis len 

ta de tri-etil fosfato, estos fosfatos precipitados son más com-­

pactos, más puros y más fácilmente filt:r:-ables. 

Los iones sulfato pueden ser liberados por hidrólisis de 
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di-metil sulfato, sulfato ~e etilo o ácido su],.f'-nJico; loe iones 

cloruro pueden ser liberados a partir de una clorhidrina y l~s 

iones oxalato a partir de oxalato .de etilo. · Loa iones hidr6geno 

pueden ser liberados por hidr61isie de algiin hter. Con esta 

t'cnica, el oxalato de calcio se puede obtener libre de f ósforo 

y magnesio en una precipitación y el sulfato ~e barto puede ser 

precipitado libre d.e calcio y fierro: la13 partículas son gran-­

des y más fáciles de lavar y· filtrar. 

Los precipitados de 6xidos hidratados de metales triva-­

lentes y tetrav~lentes son gelatinosos,. ya sea que se hayan fornl! 

do por medios c ·onvenc~onales o en una soluci6n homog,nea .. Estos 

prec'ipi tados se pueden h&c~r más compactos y más fácilmente fil­

trables y lavables. si se precipitan en soluci6n homog,nea en pr.!: 

sencia de ciertos aniones, como SOOCINATO, l"ORJlATO, y SULl"ATO, 

que entran en el interior del precipitado para formar sal es bás! 

cas amorfas de composici6n i -ndefinida• Lós precip_i tados obteni-­

dos están notablemente libres de cationes coprecipitados. 

La preferencia de un , ani6n depende de·l cat-16n que se va a 

precipitar y del pH de precipitaci6n. El euccinato ·a pH 4.4 es el 

que se prefiere para el aluminio; el formato a pH 5.4 para fierro 

f&rrico y thorio, e-1. sulfato a pH l. 5-1. 8 para titanio y tambUn 

para galio y estafio está.nico. Los formatos básicos de fierro y th~ 

rio tienen un gran poder de adaorci6n para \silice y vidrio unidos 

fuertemente, por lo que estos precipitantes se deben usar en reci 

pientes de polietileno. 

Los 6xidos ·hidratados son mAs puros y fá.oiies de secar 

cuando se obtienen por precipitaci6n homog&nea que .cuando se ob­

_tienen por ei camino· usual, con amoniaco. El\6xido de alumin~o 

hidratado. que se prec;Lpi ta con _soluci6n de amoniaco., debe, ser ca-
o lentado a 1100 e o mAs, para alcanzar un peso const~te; en cam-

bio, el precipitado obtenido por ebullici6n con ~ea, urea m's 

9ucciriato o hexam.etil&n tetraaina, &lcanza un ~eso oonat~te a 



(6) 

650ºc o menos. El 6xido de aluminio hidratado que se ha precipita­

do lentamente, a temperatura ambiente, por burbujeo de aire con un 

pequeffo porcentaje de amoniaco g'dseoso, da un precipitado que al-­

canza un peso constante a 475ºc. 

Los sulfuros pueden ser precipitados homog~neamente por me 

dio de tio-acetaaida, CH
3

csNH2• 
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PREPARACION DE REACTIVOS, INDICADORES, SOLUCIONES DE CONCEN'l'RA--­

CIONES CONOCIDAS Y SOLUCIONES DE LAVADO. 

Se prepararon cuatro soluciones de concentraci6n conocida, 

de alumiilio, :f.'1erro, calcio y magnesio, de la siguiente manera: 

Aluminio.- Se pesaron ll.63g de alumbre de potasio 

(AlK(so
4

)2.12H20) y se pasaron a un vaso de p.p.(pr eoipitados) de 

600ml. Se afiadieron en seguida 500ml de agua destilada caliente y 

2ml de ácido sulf6rico concentrado. Una vez que la sal qued6 com-­

pleta:mente disuelta, se pas6 a un matraz aforado de lOOOml y se 11,! 

v6 a la marca con agua destilada. 

Pierro.- Se pesaron 9.65g de la sal de fierro (Peso4.7H20) 

y se pasaron a un vaso de precipitados de 250ml. Se agregaron 200ml 

de agua déstilada 7 2ml de ácido sulfárico concentrado; se agit6 

hasta disolución completa de la sal y se paa6 a un aatras aforado 

de lOOOml y se llev6 a la marca con agua destilada. 

Calcio.- Se pesaron 2.695g de Caco3 R.A. y se paaaron ·a un 

vaso de precipitados de 250ml. Rn seguida se af!.adieron 200ml de a­

gua destilada y, en pequeRos incrementos, 5ml de HCl concentrado, 

con agitaci6n continua hasta disoluci6n completa de la sal. lllDle-­

diataaente se pas6 a un matraz aforado de lOOOml; se calentó suav! 

mente para eliminar .el eo2 formado, se enfrió y, a la temperatura 

ambiente, se llevó a la marca con agua destilada. 

Magnesio.- Se pesaron 15~29g de MgS04 .7~0 en un vaso de 

precipitados de 250ml y se disolvieron con 200ml de agua destilada. 

La soluci6n se paa6 a un matraz aforado de lOOOml 1 se llev6 a la 

marca con agua destilada. 

PREPARACION DE SOLUCIONES DE LAVADO. 

a) Solución de cloruro de amonio al 2~ en agua destilada. 

b) Soluci6n de ácido succinico al l~ en soluci6n acuosa, 

neutralizada con amoniaco (lsl) al rojo de metilo. 
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a) soiuci6n de NH4cl al 2~ en soluoi6n acuosa. 

Se prepararon 250· ml de esta soluc16n, disolviendo 5g de 

cloruro de amonio en 245 ml de agua destilada. 

b) Soluci6n de ácido succínico al l~ en soluci6n acuosa 

neutralizada al rojo de metilo. 

2.5g de· ácido succínico se disolvieron en 247.5g de agua 

destilada por medio de agitaci6n magn,tica. Esta soluci6n fue neu­

tralizada con NH
4
0H(lsl) hasta el vire del indicador rojo de meti­

lo. 

PREPARACION DE LOS INDICADORES UTILIZADOS EN ESTE 

TRABAJO. 

a ) Rojo de metilo. 

b) Azul de bromofenol. 

o ) Anaranjado de metil o. 

a) ~ !!! METILO.- El rojo de metilo se prepar6 peeando 

lOOmg del mismo y se disolvieron en lOOml de alcohol etílico. La 

zona de viraje de este indicador va de pH 4.2 a pH 6.2. 

b) .!1!!!! !!! BROMOP'ENOL.- Este indicador se prepru·6 pesando 

lOOmg de azul de bromofenol , miemos que se disolvieron en lOOml de 

alcohol etílico diluido. Su zona de viraje va de pH 3.0 a pH 4.6. 

o) ANARANJADO!!! OTILO.- Se preparó disolvienlio lOOmg de 

a.naranja.do de metilo en lOOml de agua destil.ada y posterior fil t~ 

ci6n. La zona de viraje de este indicador va de pH 3. 2 a pH 4.4. 
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PREPARACION Y VALORACION DEL PERMANGANATO DE POTASIO 

DECDIO NOBllAL. 

Se pesaron 3.3g de KMn0
4 

y se disolvieron en 400ml de agua 

destilada. Esta soluci6n se hirvi6 durante media hora y se dej6 r.!. 

posar un día completo. Despu's de dicho reposo, se filtr6 a trav'e 

de lana de vidrio y se pas6 a un matraz aforado de un litro y de 

inmediato se llevó a la marca con agua destilada y hervida. Esta 

soluci6n se guard6 en un frasco color ámbar. 

Estandarizaci6n de la sol uci6n anterior.- Se pesardn tres 

muestras de oxalato de sodio puro y seco (se sec6 en la estut'fl du0:: 

rante una hora a 105-llOºC). Cada una de ellas se pas6 a un matraz 

erlenmeyer de 250ml y se disolvi6 en 50ml de agua destilada,) ~ cada 

matraz se le adicionaron 20ml de ~so4 (1:4), se calent6 a '75ºc y 

se t~tul6 con el permanganato por valorar. 

Reacci6n: 

2KM:n04 + 5Na2c2o4 + 8H2so4---+ 2MnS04 + K2so4 + 5Na2so4 + 1000¿ + 8H20. 

Siguiendo la técnica adecuada, se obtuvieron los siguientes 

dato.e: 

1) o.3g. de Na2c2o4seco, en 20ml de ~so4 {la4) y 50ml de agua 

y a 75oc, gastaron 40.6ml de KMno
4

• 

2) o.3g de Na2c2o
4 

seco, en 20ml de H2so
4 

(1:4) y 50ml de agua 

y a 7500, gastaron 40.5ml de IMn0
4

• 

3) 0.2585g de Na2c 2o
4 

seco, en 20ml de H2so
4 

(1:4) y 50ml de ! 

gua y a 75º0, gastaron 34.Bml de KMno
4

• 

Cálculos: 

1) N= 0.3/0.067 X 40.6 =· 0.1102 ~ 

2) N= 0.3/0.067 X 40.5 = 0.1105 N 

3) N= 0.2585/0.067 x34.8 = 0.1108 N 

Promedio • 0.1105 N. 
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PREPARACION !. ESTANDARIZACION ~ ~.Q.::.22. !• 
Se pesaron 18.6g de la sal di-e6dica del ácido EDTA y se 

disolvieron dentro de un vaso de precipitados de 300ml, con 150ml 

de agua destilada. Se calentó ligeramente para facilitar la diso­

luci6n de la sal. Ya que 6eta se hubo disuelto, se dej6 enfriar la : 

eoluci6n y, una vez fría, se pas6 a un matraz aforado de un litro 

y se llev6 a la marca, 

Eetandarizaci6n.- Se tomaron 20ml de alícuota de una solu­

ci6n de znc12 O.ll!~ .miemos que se colocaron en un matraz erlenme­

yer ·de 125ml. Se afiadi6 la mínima cantidad de indicador eriocromo 

negro T (que se usa en el caso del zinc) y se le fue afiadiendo ·el 

EDTA que se deseaba titular. Esta titulaci6n termin6 con el vire 

del color violeta al azul y se gastaron 40ml de EDTA. 

Cálculos: )la va = )'lb Vb 

Donde: Ma es la molaridad del cloruro de zinc (O.lM). 

Mb es la molaridad buscada (EDTA). 

va es el volumen de cloruro de zinc titulado., 

en este caso, 20ml. 

Vb es el volumen de EDTA gastado en la titulación, 

en este caso, 40ml. 

DespeJando ~ de la ecuación anterior: Jlb = (Ma x Va)/Vb, 

por lo tanto, Mb = (O.l x20)/ 40 • 0.0511. 

PREPARACION ~ !!! SOLUCION COMPLEJANTE.-

Para formar el complejo de magnesio en la t6cnica de su de­

terminación, es necesaria una soluci6n complejante, misma que se 

prepar6 de la siguiente manera: 

Se disolvieron 64g de KCN en 600ml de agua destilada y 400ml 

de trietanol amina. Se homogeniz6 la soluci6n perfectamente y se 

guard.6 en un frasco limpio y seco. 
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DETF.RMINACION DE LAS CONCENTRACIONÉS DE LAS SOLUCIONES DE ALU-~ 

MINIO, FIERRO, CALCIO Y MAGNESIO, PREPARADAS ANTERIORMENTE. 

Aluminio .- Se pipetearon lOml de la soluci6n de aluminio 

y se vaciaron en un vaso de precipitados de 250ml al que previa~ 

mente se le habían colocado 200ml de agua destilada . En seguida 

se agregaron dos gotas de ·ro jo de metilo y se añadió NH
4

0H .(1:1,) 

gota a gota para neutralizar, hasta el vire del indicador mencio­

nado. Se filtr6 inmediat.amente usando papel · Whatman 11 41 y el .Pr.!:_ 

cipi t ado se lav6 diez veces con NH
4
cl al 2~ en soluci6n acuosa y 

una gota de amoníaco, en caliente. El papel con todo y precipitado 

se regres6 al vaso donde se hizo la prec'ipitaci6n y se agregaron 

20ml de HCl (ltl) y se hirvi6 suavemente con el vaso tapado por 

un vidrio de reloj, hasta que el papel qued6 hecho pulpa. Se lav6 

el vidrio de reloj y se ~fiadieron lOOml de agua destilada y dos 

gotas de roj~ de metilo ~ se repiti6 la precipitaci6n y la filtr! 

~i 6n del , hidr6~ido. Esta vez sí se· ba j6 todo el precipitado usan­

do gendarme y se lav6 diez veces desde el borde del filtro con el 

agua de · lavado preparada anteriormente. Se de j6 escurriil t .odo el 

liquido y el filtro con el precipitado se pas6 a un crisol de Pº! 

cJelana y se meti6 a la mufla fría y se·calc i n6 a 900°c durante 45 

· minutos •. 

Del'Jpu~s de lo· anterior, se pes6 el residuo que qued6 en el 

crisol de porcelana dejándolo caer -sobre un vidrio de reloj previa 
. . -

mente tarado en una balanza analítica.. El residuo se pas6 total--

mente al vidrio de reloj por medio de una brochita limpia. El' pe­

s o de las cenizas fue de 0.0125g, o sea, 12.5mg/10ml fue la con-­

centraci6n determinada. 

Pi erro.- Para · el fierro tambHn se ef'ectu6 todo ·el proc.e­

dimiento anterior y el peso de las cenizas fue de 0.0176g, por lo 

que la concentraci6n determinada fue de 17. 6mg/1 0m1 ~ 
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Calcio. - Se pipetearon lOml de la solución de calcio y se 

colocaron en un vaso de prec i pitados de 250ml con lOOml de agua 

destilada. Se agregó 1 ml de ácido .clorhídrico concentrado y dos 

gramos de oxa,lato de amonio y se pus.o el vaso a suave ebullición. 

hasta que s e disolvi6 el r eac tivo (este paso .req,uiri6; 5ml de 

HCl cene. en vez de uno). Se añadieron dos gotas de indicador ro­

jo de metilo y se alcaliniz6 con amoníac o hasta el vire del indi~ 

cador y se de j ó a suave calor por espacio de 45 minutos. Una vez 

que el cac2o
4 

~ubo granulado bien, se filtró por medio de un fil~ 

tro cualitativo (W'hat~an N 1) y se bajó todo el precipitado con 

gendarme y s e l avó con agua destilada caliente cinco veces, des-­

de el borde del filtro. El filtro con el precipitado se peg-0 en la 

~ared de .un vaso de p.p. de 250ml con 20ml de H2so
4 

(1:1), y se 

bajó a ~st~ tambi~n con agua destilada caliente. El contenido del 

v Etso s e calent6 suavemente (70°c) y se t1tuló el calcio en calien'­

te por permanganimetría, hasta la persistencia por 30 segundos mí­

nimo, de una coloración ligeramente rosada. En esta titulaci6n se 

gastaron 5.2ml de KMn0
4 

0.1105N. 

Cálculos: g/ml Ca0=(5.2x0.1105x0.028)/10 - 0.0016g/ml, o 

sea, l.6mg/ml que equivalen a 16mg/10ml. 

l\~agnesio.- Se pipetearon lOml de. la solución de magnesio 

y se pasaron a un vaso -de p . p . de 250ml q•.ie contenía lOOml de a'-­

gua destilada. Se· calent6 de 70 a 8o0 c durante diez minutos y se 

añadió un gramo de ácido asc6rbico. con e l fin de evitar interfe-­

rencias que pudieran bloquear el indicador. Después s e agregaron 

5ml de soluci6n de complejamiento y se dej6 reposar por diez mi­

nutos. Se enfri6 en el chorro de agua 7 s e ie adicionaron 5ml de 

amoníaco e inmediatamente se tituló con EDTA en forma di~eqta, 

usando como indicador azul negro de eriocromo B. En esta titula-­

ci6n se gastaron 13,.5.ml de EDTA 0.05M. 
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Con los datos anteriores, se calcul6 la conce,ntraci6n 

de magnesio co~o MgO, en la soluci6n. 

Cálculost g/ml Mg0=(l3.5x0.05x0.04)/10= 0.0027g/ml, que 

equivalen a 0.027g/10ml, o bien, a 27mg/10ml. 

En algunas pruebas posteriores, fue necesario checar es­

tas .cQnce:r:itraciones .. e incluso preparar otras soluciones nuevas 

de concentraci6n diferente. 

También más adelante fue necesario preparar . nuevas solu­

ciones de EDTA 0.05M y O.lM, así como KMno
4 

O.lN. Esta última 

soluci6n se estandariz~ por el método de l~ sal de Mohr, método _ 

que se describe posteriormente. 
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!ECNICAS DE PRECIPITACION EN SOLUCIONES HOMOGENEAS. 

Determinación ouantitativ' de aluminio por preoipitaci6n 

con urea.- El aluminio puede ser perfectamente separado de gran--­

des cantidades de calcio, bario, magnesio, manganeso, cobalto, ní­

quel, zinc, fierro, cadmio y cobre, por precipitaci6n como suco~ 

to básico denso, por ebullición 4e la solución ácida con urea, en 

presencia de á.oido sucoínico. La hidrólisis de urea, como ya antes 

se había e:ir;puesto, forma amoniaco gradualmente en una solución homo 

g'nea en los pH coaprendidos entre 4.2 y 4.6. Debido a la natura-~ 

leza densa o compacta del prctcipitado, 6ste es más fácil de filtrar 

y de lavar, y muest ra mucho menos adsorción por otras sal es que el 

precipitado obtenido por los m6todos usuales. Hay otro m6todo de . 

precipitación homog6nea por medio de hidrólisis de urea, que es el 

m6todo del sulfato básioo, por el cual se obtiene tambi6n un prec,! 

pitado denso; pero en loe pH comprendidos entre 6.5 y 7.5 y · lasª.! 

paraciones obtenidas por este m6todo son menos satisfactorias. La 

exactitud de las separaciones hechas por el m6todo de la hidr6li-­

sis de urea, es lll\11' superior a aqu6lla obtenida por ei uso de amo­

niaco. Esto ea atribuido a una combinaci6n de cuatro factores muy 

importantes,-una soluci6n homog6nea, un precipitado denso, un uni­

forme y lento incremento en el pH y un pH final bajo. 

En un trabajo previo se encontró que sobrecalentando solu­

ciones de alwainio que contenían sulfatos, a las cuales se les ha­

bía afladido urea, el al'IJa!nio se precipitaba como sulfato básico 

en forma densa ·1 f~ilmente flltrable. Esto se debe al lento 1' un,! 

forae incremento en ~l pH causado por la hidr6lisis gradual de la 

urea. En a~guida se indican las ventaja.e de este m6todo de preci­

pitación en la separación de aluminio de otros metales: 
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1) La soluci6n es homog&nea, ya no se añaden reac t ivos du­

rante la precipitaci6n. 

2) El precipitado es mucho menos voluminoso, .reduciendo 

así el error debido a l a ads orc i 6n y facilitando la filtraci6n y 

el lavado. 

3) El pH es fácilmente controlado y nunca puede ser alto 

en ninguna parte de lá soluci6n. 

No es extraño, por esto, que la aplicaci6n de este proceso 

a la separaci6n de aluminio, produzca resultados sobresalientes en 

exactitud, a diferencia de aquellos obtenidos por los mátodos usua 

les. 

Determinaci6n cuantitativa ~ aluminio por precipitación 

como sulfato básico.- Materiales usados: El aluminio metálico fue 

de un grado especial (obtenido de la Aluminum Company of America) 

y contiene 99.94~ de aluminio, 0.03," de silic.io, 0.01% de titanio 

y O.OJ:' de fierro. Estos dos dltimos , siempre se precipitan con el 

aluminio. La urea fue Q.P. El cloruro de amonio fue reactivo anal.! 

tico y el hidróxido de amonio fue preparado pasando amoníaco gase~ 

so de un cilindro, a trav6s de Una botella de cuarzo con agua redee 

tilada. 

Procedimiento: Se prepara una solución ácida pesando O.lg 

de aluminio metálico dentro de un vaso de precipitados de 60Qml, de 

forma alta. El metal se disuelve en 5ml de HCl ·diltúdo y se calie_!! 

ta suavemente. Se diluye un poco la soluci6n anterior y se agrega 

hidr6xido de amonio dilu!do hasta que la solución se ponga ligera­

mente turbia; en seguida se aclara con HCl diluido y se añaden dos 

gotas en exceso. Inmediatamente se agregan 4 gramos de urea, 20 gr! 

moa de cloruro de amonio y un gramo de sulfato de amonio y se adi­

ciona agua destilada hasta obtener un volumen de 500ml. Esta solu­

ción se lleva a ebullición y se procura mantener una ebullición ªU! 
ve durante dos horas despu6s de que la solución adquiri6 una apa~ 

riencia opaleaoente. En seguida la solución se co-

J. ~- ...... 
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loca sobre un plato caliente por una hora, para !ijar el precipit_! 

do. El precipitado se filtra lo mejor posible, procurando remover 

completamente todo el que haya quedado adherido a las paredes del 

vaso en que se hizo la precipitaci6n. 

Para asegurar el completo transporte de las trazas finales 

del precipitado, 6ste se disuelve con un poco de ácido clorhídrico 

y se precipita por el procedimiento de Blum y se filtra a trav6s 

del filtro que contiene la mayor parte del precipitado. Bl papel 

filtro con la combinación de precipitados se lava dies veces con 

soluci6n de cloruro de amonio al l~ y caliente, alcalinizada al ro 

Jo de metilo con hidr6xido de amonio. El precipitado se lleva a i¡ 

nici6n hasta peso constante en un crisol de platino, sobre una mu­

fla Meker, a l,200ºc. Bl residuo se pesa en una balanza analítica. 

Con lo anterior se ha hecho una descripción al m6todo del 

sulfato básico para la precipitación de aluminio por hidrólisis de 

urea. En seguida se hace una descripción del mhodo del succ.inato 

básico para la preoipitaci6n de aluminio por solución homog6nea. 

Un precipitado denso con aluainio, se forma en presencia 

de succinato, formato, oxalato, sulfato, benzoato 1 ftalato, pero 

no en presencia de acetato. La tácil separaci6n o remoci6n, por i¡ 

nici6n, del ani6n orgánico, es una ventaja obvia sobre un ani6n 

inorgánico tal como el i6n sulfato. Cuando se usa acetato, bajo 

ningunas condiciones es posible obtener un precipi~ado denso. La 

adici6n de tormato s6lo nos dará un precipitado denso si se ailade 

en gran cantida4; sin eabargo, con esta gran cantidad, el -aluminio 

no puede ser cuantitativamente precipitado. S6lo el uso de euccina 

to da resultados satisfactorios. 
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Determinaci6n cuantitativa~ aluminio por precipitación 

como suooinato básico.- Se prepara una aoluci6n ácida de la misma 

forma como se prepar6 la del m6todo del sulfato bási~o, es decir, 

pesando O.lg de aluminio metálico y disolvi~ndolo en 5ml de Bel d.! 

luido, dentro de un .vaso de precipitados de 6ó0m1 de forma alta, y 

se diluye a lOOml con a.gua destilada. Se a.fiade hidróxido de amonio 

diluido hasta que la solución se torne ligeramente turbia; esta s~ 

lución se aclara con HCl diluido y se agregan una o dos gotas en 

exceso. Esta vez, la soluci6n ácida, se diluye hasta 400m.l con a~ 

~destilada y en. seguida se adicionan 5g de ácido succinico di~ 

sueltos en lOOml de a.gua destilada, seguidos por lOg de cloruro de 

amonio y 4g de urea. 

La solución as! preparada ea calienta a suave ebullición, 

usando una varilla agitadora dentada. Esta suave ebullici6n y agi­

tación deben permanecer .dos horas despu6s de la aparici6n de tur-­

bidez (la turbidez tarda en aparecer cerca de 45 minutos ) . El pre­

cipitado formado se deja reposar por unos minutos, despu6s de loe 

cuales, se filtra; el filtrado se lava con una solución de ácido 

succinico al l~ neutralizada, con hidr6xi4o de amonio, al rojo de 

metilo. El precipitado adherid-0· al vaso se disuelve con ácido clo! 

hidrico ·concentrado (de 2 a 4ml), con el agitador de vidrio dentado 

presente; se tapa el vaso con un vidrio de .reloj y se refluja por 

calentamiento de 5 a 10 minutos. El precipitado residual de alumi­

nio se obtiene por el m6todo de Blum, por dilución hasta cerca de 

)Oml, con agua destilada y empleando unas gotas de rojo de metilo 

y, · entonces, se a.fiade hidróxido de amonio diluido gota a gota has­

ta el vire del indicador, del color rosa al color amari~lo. Se hie! 

ve por un minuto y en seguida se filtra a trav4s de un papel filtro 

separado 1 se lava con la misma soluoi6n de 4cido succ:lnico al l~. 

Los dos papelea filtro, con sus respectivos precipitados, se cal-­

cinan a 12oo0c en un crisol de platino, o bien, . durante una hora 

en un crisol de porcelana. Se pesa directamente en el crisol, sin 

usar contrapeso de botella. 
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Es conveniente hacer hincapi~ ' que, en los métodos mencio­

nados, a.ntes dle filtrar, es conveniente agregar una pequeña pulpa 

de papel para facilitar y acelerar la filtración y evitar que el 

precipitado se adhiera a las paredes del recipiente. 

Los métodos anteriores para la determinación cuantitativa 

de aluminio por medio de soluciones homogéneas, nos son 15.tiles 

también para la determinación cuantitativa de aluminio en presen­

cia de fierro, calcio y mágnesio. El fierro se precipita simultá­

neamente con el aluminio; el calcio se precipita como oxalato en 

el filtrado de los hidróxidos, también por hidrólisis de urea, y 

el magnesio se puede precipitar como fosfato para efectuar su 

cuanteo, ya que la. determinación volumétrica sobre el filtrado 

del calcio ~resen~ algunos problemas en el vire del indicador a­

zul negro de eriocromo B, al t .i tular con EDTA. 

En seguida se mencionan lo~ métodos .para el análisis cuan 

titativo de calcio por medio de la hidrólisis de urea y su deter­

minación como oxalato de calcio, ya sea por calcinación para obt~ 

ner óxido de calcio (método gravimétrico}, o bien, por disolución 

en ácido sulfúrico al 5~, en caliente y titulando como ácido oxá~ 

ll.co, con permanganato de potasio O.lN {método volumétrico}. 

La determinación de calcio por medio de' una soluci6n homet 

génea {hidrólisis de urea}, es muy necesaria, ya que es fundamen~ 

talmente una técnica diferente, con la cual siempre resul~ará la 

formaci6n de Un precipitado de oxalato de calcio de gran tamaño 

de partícula, que :será filtrado y lavado con más facilidad 1 ra-­

pidez. 

Para el caso especial de la precipitaci6n.de calc i o como 

oxalato, Wi.llard y Chan [ 7 J', investigadores norteamericanos, i-­

dearon un"procedimiento que produce un precipitado burdo que se 

filtra y se lava .fácilmente • . En este procedimiento, parte del o-­

xalato necesario, se afl.ade ' a la soluci6n de calcio, de una aeides tai 
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que no resulte una pequefla precipitación inicial. En seguida se a­

fl.ade urea y se hierve suavemente la solución hasta provocar una P.!. 

quefla 1 lenta hidrólisis. de la urea. Bato nos proporcionar' un de­

cremento gl'adual en la concentraoi6n de iones hidr6geno 1 el corre! 

pendiente incrementó en la concentración de los iones oxalato, los 

cuales causan una lenta precipitación del oxalato de calcio en fo;: 

ma de cristales burdos. Se aflade entonces, el resto del oxalato ne 

cesario para aaegur&r la precipitación completa. 

Determinación cuantitativa~ calcio por hidrólisis ~ !!!:!,!·­

Este m6todo de la hidrólisis de urea, conocido como precipitación 

en solución homog6nea, se basa en la precipitación del calcio como 

oxalato por medio de la aeción hidrolítica de la urea, al igual 

que en la preoipitaoi6n del aluminio 7 el fierro, s6lo que 6stos 

lo hacen en forma de hidróxidos.En el m6todo que en seguida se me!! 

cionar!, el calcio se determina en foraa gravim6trica, por medio 

de la calcinación del oxalato formado, como ó~do de calcio. 

La solución de calcio proviene del filti'ado de los hidr6x! 

dos (Al(OB)
3 

7 Pe(OH)
3
), 7 puede taabi6n contener iones JIS&llesio. 

Deteráinaoi6n ~ calcio ~ ~~ oaloio.- Despu6s de 

haber separado el aluainio 1 el fierro como hidróxidos, se precip! 

ta el calcio como oxalato, neutralizando lentamente la solución que 

contiene. un exceso de iones oxalato, con amoníaco, o bien, por hi­

dr6lisis de urea. Bn este caso, s6lo nos referiremos a la neutra-­

lisaci6n por hidr6lisi• de urea. 

Si en la soluoi6n mencionada anteriorment• se hallara pre­

sente una cantidad apreciable de m&&nesio, algo de 6ste seria a-­

rrastrado por el precipitado• debido principalaente al fenómeno º! 
nocido como postprecipitaci6n. Sin emb8.l'go, se puede obtener un 

, . . .... ~ 
... 
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oxalato libre de magnesio si la precipitación se lleva a cabo en 

sol~ción homog~nea, o si se efectúa una segunda precipitaci6n. El 

precipitado de oxalato se calcina y pesa como carbonato de calcio. 

Procedimiento.- El filtrado procedente de la determinación 

de a2o
3 

se neutraliza por medio de ácido clorhidrioo, utilizando .! 

naranjado de metilo o rojo de metilo como indicador (si el indica­

dor se destruyera durante el' proceso de evaporación, se afiaden u-­
nas ·gotas más del indicador empleado), y se evapora la solución 

hasta tener un volumen comprendido entre 200 y 300 e.e. Se adicio­

nan 2 e.e. de ácido ciorhidrioo concentrado y, por cada gramo de 

muestra, 1.5 gramos de ácido oxálico cristalizado H2c2o
4

.2H2o, o 

1.7 gramos de oxalato de amonio (NH
4

)2c2o
4

.H20, disueltos en 30 e.o. 

de agua destilada que contenga 2 e.e. de ácido clorhídrico concen­

trado. En caso de que la disolución del agente precipitante no se 

halle perfectamente transparente, deberá filtrarse. A1 adicionar el 

oxalato puede precipitar algo de calcio en la solución ácida, pero 

la mayor parte del mismo permanece en solución. 

Neutralización por hidrólisis ~ ~·- Se calienta la solu 

aión de i .ones calcio y magnesio, que contiene oxalato de amonio o 

ácido oxálico, a ebullición, y se afiaden con agitación, 15 gramos 

de urea. Se lleva el liquido a ebullición suave, con lo que tiene 

lugar la hidrólisis de este compuesto en una extensión apreciable, 

cbn lo que se consigue la lenta neutralización del ácido. De esta 

(NH2)2CO + H20 2NH3 t + C02j 

manera el ácido se neutraliza a trav's de toda la disolución y no 

sólo en ·la región en la que cae cada gota de amoníaco diluido. La 

ebullición suave se continóa hasta que el indioador ·adicionado e­

fect'de su cambio de coloración, del rosa al amarillo. Generalmen­

te esta neutralización requiere de 30 a 60 minutos. La solúoión se 

en~ria y se afiaden 4 gramos de oxalato de amonio disueltos previa­

mente en 80 e.o. de agua destilada y se .deja en reposo de tres a 

cinco horas, pero !!Q !!§_,ya que si .el reposo fuera mayor, 
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el oxalato de calcio puede . l:)..egar a contaminarse con magnesio. 

Después del reposo, se filtra a través de un crisol de Gooch, pr~ 

viá.mente desec'ado y · pesado. Se lava el precipitado con una solu-­

ci6n fria de oxalato de amonio al 1% (unas cinco veces) y se cal-
. o o . 

cina entre 475 e y 525 e durante un lapso inferior a dos horas, en 

una mufla. 

Para asegurar la ausencia de trazas d~ 6xido( de calcio en 

el carbonato de calcio pesado, el precipitado se humedece con dos 

o tres gotas de una soluci6n saturada de carbonato de amonio, se 

' deseca en una estufa 'de: 110 a 120ºc durante una hora y se vuelve 

a pesar; una ganancia en peso es indicio de oue algo de 6~ido de -. 
calcio se hallaba presente, el cual mediante el tratamiento; se 

habrá transformado en carbopato de calcio. A partir del pesó del 

carbonato de calcio hallado, se calcula el porcenta je d_e 6xido de 

calcio presente en la muestra. Mediante 'el método.' de la urea se 

consigue separar satisfactoriamente el calcio del magnesio con una 

sola precipitaci6n. 

·No es necesario determinar el calc i o ·como carbonato y gr!!: 

vimét~icamente, t 'ambHn se puede determinar en forma de 6xi do de 

calcio y volumétricamente, y quizá sea est~ método superior a a-­

quél. Más ad~Iá:nte se mencionará el procedimiento a s eguir y que 

·podrá apÚoarse al anterior -a partir del précip-i tado de oxalato 

de calcio', y que fue el método . aplicado en este trabajo para las 

d&terminaciones de calcio. En seguida se mencionará el métolio pa­

ra · la determinaci6n de calcio publicado en el libro de Gordon, S! 

lutsky & willard 1 [~], aue es muy .similar al anteri9r. 

Procedimiento.- Se afiaden 40ml de una soluci6n de oxalato 

de amonio al· 5~ mezclada con l.5ml de ácido clorhídrico concentra 

do, a 300ml de una solución que contenga 0.2g de cal-0io aproxima-­

damente, 2ml de HCl conc. y de 5 f:!. 7 gramos de NH4Cl. En seguida 

se agregan ·15g de urea disueltos en 20ml de agua. Se cubre el vaso 

con un vidrio de reloj y se hi erve la soluci6n suavemente 
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de 30 a 60 minutos has~a que el indicador rojo de metilo muestre 

un cambio al naranja o al amarillo. Se retira el vaso del plato 

caliente o parrilla y añádase, con agi t .aci6n, 60 ml de una solu .. 

ci6n de oxalato de amonio al 5~. Se deja reposar la soluci6n por 

espacio de 3 a 4 horas y se filtra a través de un medio poroso. 

El precipitado de oxalato de calcio se lava unas diez veces con 

una soluci6n de oxalato de ·amonio al 0.1%. 

Tanto a este método como al anterior, a partir del oxa-­

lato de calcio obtenido, se le puede aplicar una determinación 

volumétrica del calcio por medio de una titulación .permanganimé­

trica que se describe en seguida. 

Determinaci6n v~lumétrica ~ calcio por permanganimetría.­

Una vez que se tiene en el recipiente emplead~ el oxalato 

de calcio granulado, se filtra con un papel filtro Whatman # 1 de 

1 C1!I de diámetro y se baja todo el precipitado con ayuda de agua 

.calien·te y un gendarme. El precipitado se lava 5 veces con agua 

destilada caliente, desde el b.orde del filtro. Una vez que se ha 

terminado la filtración, el papel filtro con todo y precip'itado 

se coloca en el borde de un vaso de p.p. de 250 ml que contenga 

una soluci~n diluÍda de ácido sulfúrico (unos 100 ml) y se baja 

con agua caliente de manera. de que todo el precipitado caiga en 

el vaso. Se coloca un agitador magnético. y 1;3e calienta la solu­

ción del vaso de 70 a 8oºc y se procede a titular con KMn0
4 

O.lN 

hasta la aparición de una ligera coloraci6n rosada que perdure, 

como mínimo, JO segundos. Los cálculos que se efectúan: son los 

siguientes: mg/ml CaO = (V icmno
4 

x ft Kmn0
4 

X 0.028)/alicuota. 

El primer método mencionado para la determinación del cal 

cio, hasta la obtención del oxalato de calcio y el ~étodo volu-­

métrico anterior, fueron fusionados para así obtener el procedi-

1Diento aplicado en este trabajo para el análisis de calcio. 

El filtrado resultante de la filtraci6n del calcio, se 

emplea para determinar 111agnesio. Para el magnesio no existe mé-
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todo de análisis por hidrólisis de urea,por lo que para determiDS! 

lo se aplica el m6todo tradicional complejom6trico, que es el uti­

lizado en esta.tesis y que es el siguiente: 

El filtrado resultante de la filtración del calcio sirvió 

para determinar magnesio volum6tricamente en la forma tradicional. 

Procedimiento seguido: Al filtrado del calcio ( que debe te­

ner un volumen entre 200 y 250ml ) se le afiade un gramo de ácido 

asc6rbico o 5ml de cloruro de hidroxilamina al l<>.', con el fin de 

evitar interferencias causadas por huellas de fierro o de aluminio, 

sobre el indicador (esto se puede omitir si se considera que la 

precipitación de los hidróxidos de aluminio y fierro se llev6· a c! 

bo_ en forma correcta, aunque, para mayor seguridad, siempre se de­

ber' suponer que existen huellas de ellos). 

La solución se calienta entre 70 y 8o0 c durante diez minu­

tos. Se agregan en seguida 5ml de una s.oluci6n complejante (cuya 

preparaci6n se explicó ~n el capitulo 3) y se deja reposar durante 

diez minutos más. Se enfría bien la solución (puede usare~ un cho­

rro de agua o un bafio fr{o) y se afiaden 5ml de amoniaco concentra­

do y se procede a titular. La titulación se puede efectuar de dos 

formas: 

1) Titular directamente con EDTA 0.05M, usando eriocromo 

negro 'l', o bien, azul negro de er_iocromo B, como indicador, siendo, 

en ambos caeos, el vire del rojo al azul sin trazas de pdrpura. 

2) Agregar a 'la solución un exceso medido de EDTA 0.05• 

hasta obtener un color azul sin trazas de pdrpura, y ·titular el 

exceso de EDTA 0.05M (despu6s de dejar reposar la eoluci6n durante 

diez minutos) usando como indicador cualquiera de loe dos antes 

mencionados. Esta titulaoión se efectda con MgCl2 0.05M hasta la 

primera aparición de un color rojo. 
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METODOS APLICADOS EN LAS PRUEBAS. 

comentarios generales.- Los m6todos aplicados en las prue­

bas ya se mericionaron anteriormente. y son, para aluminio y fierro, 

la precipitación cuantitativa por medio ·de la hidr6lisia de urea, 

en presencia de suocillf\tO básico. Se escogi6 el m6todo del succi~ 

to básico debido a que este ani6n es el que se prefiere para el a­

luminio (pH 4.4), que es el cati6n más importante en el presente 

trabajo. Bata es la raz6n por la cual no se escogi6 el ani6n forma 

to que es el que se prefiere para el fierro, ya que este elemento 

se encuentra en proporción inferior al aluminio en la oomposici6n 

de las rocas. 

Para el calcio se aplicó el m'todo de la hidr61isis de la 

urea, tS11bi6n mencionado anteriormente, pero s6lo hasta ia obten-~ 
ci6n del oxalato de calcio, ya que de aquí en adelante se aplic6 

la deterainaci6n de calcio en forma volum6trica por medio de la 

permanganimetría, procedimiento tambi6n explicado en un capitulo · 

anterior. 

Para el magnesio se aplicó el m6todo tradicional de an4li­

eis de este elemento, que es por medio de la titulaci6n con ED'lA, 

en el filtrado que proviene de la filtración del calcio, es decir, 

una titulación complejom6trica que tambi6n ya fue menc i onada. 

PRUEBA A 

Detel'lli:Da.ci6n de alWllinio y fierro en presencia de Jalcio 

y magnesio por el •'todo del succinato (precipitaci6n en solucio-­

nes homog6neaa) .. 

PrQcédimiento.- Se pipetearon 20ml de una solución de con­

centración conocida (0.0125g/10ml) de aluminio; 5ml de una soluci6n 

de fierro de O.Ol76g/10lll; lOml de una soluci6n de calcio de 

O.Ol608gj10al; y por dl.timo, 15ml de una soluci6n .de magnesio de 

0.027g/10!il, y de esta toriaa se prepar6 la primera soluci6n, ya 

que en el9ta prueba se analizaron tres. Las otr.ae dos se prepara­

ron de manera siailar a la anterior, 
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Q6lo que las alÍCUOtaS fueron difere~tes, ~e P3t ~ fOT!'la tenemos 

que para la segunda so1uci6n se !Jipetearon lOml de r:iol_llci6n de 

aluminio, 5ml de soluci6n de fierro, lOml de sol.uci6n di> calcio 

y 15ml de soluci6n dé magnesio. Para la tercera las alícuotas 

fue;ron las siguientes: 5ml de soluci6n de -aluminio , 5ml de solu­

ci6n de fierro, · lOml de soluci6n de calcio y 15ml d,i soluci6n de 

magnesio_. 

Con objeto de captar con mayor clarldad lo anterior, se 

expone la siguiente tabla, en la cual se indican las alícuotas t_2 

madas para cada solucf6n. Se notará que las alícuotas de fierro, 

calcio y magnesio se mantienen constantes, en tanto que las de a­

luminio varían en forma decreciente. 
ALICUOTAS (al) 

Al Fe Ca ~g 

Primera soluci6n -.-.-.-20 .-.-.5 .-.-10 .-.-15 

Segunda soluci6n -.-.-.-10 .-.-.5 .-.-10 .-.-15 

Te~céra soluci6n -.-.~.- 5 .-.-.5 .-.-10 .-.-15 

Éstas soluciones se sometieron a la nrecipitaci6n cuantita 

tiva de aluminio y fierro en spluciones homogéneas, -así como el cal 

cio, no as! el magnesio que, como ya se dijo, no se 'Precipita en 

soluciones homogéneas. 

Cada ·una de las soluciones anteriores se prepar6 en un V!: 
so de p.p. de 250ml. A cada vaso se agrég6 agua destilada hasta 

obtener un volumen aproximado de lOOml de soluci6n. En seguida se 

les añadi6 5~ de ácido succínico disueltos previamente en 100 mi-

1-ili tros de agua destilada, aproximadamente. Se adicionaron a ca­

da solución, lOg _de NH
4
c1 y 4g de urea; se diluyeron con agua des 

tilada hasta un. volumen de 250m;l. y se llevaron a ebullición. Una 

vez que han empezado a hervir se mantienen a suave ebullición por 

dos horas {antes de hervir suavemente tJOr dos horas se debe estar 

seguro que las soJ.nciones se han nuesto turbias, 40 6 45 minutos 
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despu's de iniciada la ebullici6n). Pasado este tiempo, a cada vaso 

de precipitados se af¡.adi6 una pequefia pulpa de papel previamente 

neutralizada con agua alcalinizada con amoniaco,(Esta neutraliza­

oi6n se efectu6 al rojo de metilo). Se filtr6 con papel Whatman # 41 

y se lavó 10 veces cada uno de los precipitados con una soluci6n al 

l~ de ácido succinico, neutralizado tambi'n al rojo de metilo, con 

hidróxido de amonio {lsl). 

Una vez que se hubo filtrado, los precipitados que quedaron 

adheridos a los vasos, se removieron con trozo~ de papel filtro Wha! 

man # 41, y estos trozos fueron colo~ados en los crisoles donde se 

encontraban los precipitados obtenidos en la tiltración. 

Los tres crisoles se calcinaron hasta peso constante en una 

mufla (fria al principio) a 900°c por 45 minutos. Pue necesario a­

brir un poco la mufla para ayudar ~ desalojar los humos de combus­

tión originados por la calcinación de materia orgánica. 

Las cenizas de los crisoles se pesaron directamente en una 

balanza analítica, sobre un vidr-io de reloj previamente tarado, de!!_ 

pu's de haberlas enfriado durante unos 15 minutos en un desecador. 

En seguida se mencionan los tiempos de filtración que fue­

ron necesarios para cada solución, así como los pesos de las ceni­

zas de R203°de cada una de ellas. 

Tiempos de filtraci6n 

(Soluci6n) (tiempo) 
1 1 h 15 minutos 
2 1 h 45 minutos 
3 1 ~ 50 minutos 

La diferencia existente entre los tiempos de la primera ª.2. 

lución y los tiempos de la segunda y tercera soluciones, se debe a 

que a estas dos dltimas se les hicieron más lavados que a la pri~ 

mera, para bajar completamente los precipitados. 
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1 

.2 
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Pesos de las cenizas de 

ll#3 

R203 

0.0285 g 

0.0145 g 

0.0100 g 

Debido a que los filtrado~ obtenidos tomaron una coloración 

rosa(o\on el rojo de metilo presente)-, se hizo necesario neutrali­

zar co~ amoníaco 1:1 y volver .a filtrar debido a la posibilidad 

de que alg~ de alliminio y fierro se hubiera pasado disuelto a tra 

v~s del papel filtro. Despu~s de filtrar, los precipitados se co­

locaron en crisoles de porcelana. Los precipitados adheridos a las 

paredes fueron removidos con pequeños trozos de papel filtro y co­

io·cados en sus respectivoe crisoles( junto con los precipitados an­

teriores). Estos crisoles se introdújeron a una mufla fría, la cual 

se calentó a 900°c durf.Ulte 45 minutos, y de esta forma calcinar 

los precipitados de R2o
3

• Los crisoles seretiráron de ia mufla y 

se colocaron en un desecador para eliminarles el calor (arttes de 

meterlos al desecador se enfriaron un poc.o). Una vez fríos los cri 

soles, se sacaron del desecador y las cenizas de cada uno de ellos 

se' pesaron directamente sobre un vidrio de reloj pre·viamente ta;_ 

rado, en una balanza analítica. Los pesos de las cenizas de R
2
o

3 
fueron los siguientes: 

Soluciones. R203 
(crisoles) 

1 0.0140 g 

2 0.0095 g 

3 0.0100 g 

Esta cantidad de cenizas se sumó a la cantidad obtenida 

anteriormente, 

Soluciones R203 (1) R203 (2) R2o
3

.Total 
1 0.0285 + 0.0140 = Q.0425 gramos 

2 0.0145 + O.pO<J5 = 0.0240 gramos 



Solucio.nes 

3 

(?8) 

R203 (1) 
o.o:i.oo g 

R
2
o

3 
(2) · 

+ 0.0100 g 

R2o
3 

Total 

0.0200 g 

Despu~s de obtenidos . los resultados anteri-0res, se determi 

n6 el error por~entual de cada. uno de ellos, tomando ·en cuenta qu~ 

la cantidad esperada es el 100% (O~ de error). 

Soluciones cantidad Cantidad Error(~) 
esperada . obtenida 

1 ~.0338 g 0.0425 g +25.73~ 

2 0.0213 g 0.0240 g +·12.67·t 

3 0.01505g 0.0200, g + 32.89% 

Todos los porcientos obtenidos son .sobre cien, lo que . nos 

indica que en todas las soluciones se obtuvo mayor cantidad de 

R2o
3 

que la esperada, per~ en un porcentaje exagerado, por lo que 

los resultados de este análisis no se consideran satisfactorios. 

Tratando de encontrar -unos resultados más satisfactorios, 

la prueba A se efectuó nuevamente. Para ello se volvieron a prep~ 

rar las tres soluciones de conoentraciones con~cidaá de aluminio, 

fierro, cal~io y magnesio, tomando las alícuotas como se indica en 

el cuadro siguiente: 

Alícuotas (ml) 

Al Fe Ca · Mg 

Solución 1 20 5 10 15 

Soluci6n 2 10' 5 10 15 

Solución 3 5 5 10 15 

como áe notará, las alícuotas tomadas para las soluciones 

l, 2 y . ·3 \ son l~s mismas (!Ue se ;tomaron ar).teriormente. 

·Las tres soluciones fueron sometidas ;iuevamente a la pre­

oi.pi taci6n en soluciones homog1foeas por el mhodo del succinato. 

cada soluci6n se coloc6 en un vaso de p.p. de 250ml y a 
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cada una se le afladi6 agua destilada hasta que se complet6 un vol_!! 

men de 150m.l. Bn seguida se le agregaron 5 gramos de ácido auocfn! 

co disueltos previamente en lOOm.1 de agua destilada,- 10 gramos de 

clo'ruro de amonio y 4. gramos de urea. Las tres soluciones se hirvie 

ron hasta la aparioi6n de una turbidez. Bii la soluci6n 1, la turb! 

dez apareoi6 55 minutos despu6s de empezada la ebullición y el vo­

lumen hasta eae moment'o era de 85:ml. En la soluci6n 2, la turbidez 

apareció 75 minutos despu~s de eapezar a hervir y el volumen era 

de 80ml aproximadamente. La solución 3 alcanzcS la turbidez a los 

90 minutos de empezada la ebullici6n y su volumen aproximado era 

de 45ml. Despu's de la aparición de turbidez en .las tres soluciones, 

'etas fueron herviaas suavemente durante dos horas aproximadamente. 

Las soluciones se enfriaron a temperatura ambiente y se le afladi6 

a cada una, un trozo de pulpa de papel neutralizada; se filtraron 

las soluciones y a los filtr·ados se le agregarom unas gotas <le rojo 

de metilo e inmediatamente· to•aron una coloración rosada caracteri!. 

tioa de soluciones Acida.s, por lo que se pens6 que la urea adn no 

terminaba de hidrolisarse 7 que la ebullidi6n suave tenia que pros!. 

guir, por lo que las soluciones se pusieron nuevamente a suave ebu­

llición para continuar la hidr6lisis de la urea hasta el vire del 

rojo de metilo al ~illo rosado (color canela). La suave e~ulli-

ci6n dur6 muchísimo tiempo, tiempo que más o menos se distribu.,.ó 

de la siguiente manerat 

Etapas 

la. 2 horas 10 minutos. 

2a. 7 horas 00 minutos. 

3a. 6 horas 15 minutos. 

4a. 5 horas 45 minutos. 

5a. 2 horas 45 minutos. 

6a. 3 horas 25 minutQS. 

7a. 3 horas 00 ainutos. 
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Durante todo este tiempo se estuvo adicionando agua para 

evitar que con la evaporaci6n cristalizaran las sales disueltas. 

El tiempo total que dur6 la suave ebullici6n fue de 32 horas con 

20 minutos aproximadamenté. 

Cabe se~alar que la ebullici6n de la 4a. etapa ya no fue a 

temperatura baja, sino a temperátura media, y que antes de calen­

tar, a cada una de las so.luciones se le &grt)garon 3 gramos más de 

urea, ya que se pens6 que . la hidr61isis que se estaba efectuando 

no era suficiente y que por eso el vire se estaba haciendo lento 7 

tediosb. Debido a esto, taabi~n en la 6a. etapa se interrumpi6 la 

ebullici6n y se le adicion6 nuevamente a cada soluci6n, 3 gramos de 

urea, con el fin de acelerar la hidr6lisis y por consiguiente, el 

vire del indicador, y se prosigui6 el calentamiento. Una vez que 

concluyeron las 7 etapas de suave ebullici6n, se procedi6 a lavar 

los vidrios de reloj que cubrían los vasos y a filtrar las soluci.2, 

nea. Los tiempos de filtraci6n empleados para cada soluci6n fueron 

los siguientesi 

Soluciones fiempos totales de filtraci6n. 

l l hora 35 minutos. 

2. l hora 34 minutos 40 segundos. 

3 1 hora 36 minutos 10 segundos. 

El agua de lavado fue de una soluci6n al l~ de ácido succi 

nioo en agua destilada, neutr&lizada al rojo de metilo con hidr6xi 

do de amonio (lsl), cuyo pH era de 6.78. 

A l.ps filtra~os, que tenían una coloraci6n canela, se les 

detel'lllin6 el pH potencióm6tricaaente, el cual fue el mismo en las 

tres soluciones. Dicho pHfue de5.8. 
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Después de la, filtración, e
1
n los vasos de las. soluciones 

qued6 una parte de los ,·precipitados adhe:roida a las p¡iredes de las 

mismos, precipitados que fueron removidos de la siguiente manera: 

A cada uno de los vasos se le agreg6 un volumen aproxima~ 

do de 20 ml de HCl 1:1 y s.e dejaron . reposar un rato, hasta que se 

diso.lvieron los precipitados _adheridos a los vaso¡:¡. En seguida se 

les agregó un trozo de papel fil:tro 1 y se calentaron a ebullición 

suave hasta que el papel quedó hecho pulpa; se les adi9ion6 enton 

ces agua destilada hasta completal: un volumen aproximado de lOOml 

e inmediatamente se pusieron en cada vaso 2 gotas de rojo de· meti 

lo y en seguida NH
4

0H conc.; gota a gota hasta el vire del indi-­

cador y se procedió a filtrar. El tiemp·o empleado para las filtra 

c.i ·ones fue el siguiente: 

Tiempos de filtración de las reprecipitaciones. 

Soluciones 

1 2 3 

Se comenzó a filtrar 14.54 hrs • 14.54.30 hrs. 14.55 hrs. 

. T~rmino, sin lavados 15.07.30 hrs. 15.10 hrs. 15.05 hrs. 

Término total ,de filtración 15.17 hrs. 15.20 hrs. 15.15 hrs. 

Tiempo total de .filtración 23 minutos; 25.30 minutos;20 minu1ms. 

A las precipitaciones anteriores se les conoce como repre-· 

c~pitaciones por el método de Blum. 

Loe precip~tados de las dos filtraciones se colocaron en 

unos crisoles de porcelana, de manera que el precipitado de la so­

lución 1 de la primera filtración, quedara junto con el prec'ipita­

do de l a sei>:unda filtraci6n, también de la solución 1, e igualmen­

te se hizo con los precipitados de las soluciones 2 y 3. 

Los crisoles con los precipitados de las soluciones 1, 2 

y 3 se calcin~ron en una mufla durante 45 minutos a una temperat~ 
o r a de 900 e , se enfriaron en un desecador y las ceni·zas de 9ada 

uno de ellos fueron uesadas en una balanza . analítica, sobre un vi 

drio de reloj previamente t arado • . J,os resultados ol:¡tenidos son 



loe anotados en seguida: 

Solución l 

Solución 2 

Solución 3 
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R203 
0.0430g 

0.0285g 

0.0220g 

.con es.tas cantidades se calcul6 el error porcentual de ca­

da una de las determinaciones, considerando la cantidad esperada 

como 10~~ (~ de error). 

Solución Cant.esp. cant.obt. Error 

l o.0338og 0.0430g +27.21;( 

2 0.02130g 0.0285g +33.801' 

3 O.Ol505g 0.0220g +46.17i' 

Al igual que en los análisis anteriores, los porcientos ob 

t enidos son sobre cien y tambi6n demasi ado altos, por lo que se de 

ci di6 esperar los resultados de las siguientes pruebas para compa­

rarlos y poder sacar conclusiones. 

A pesar de que no se obtuvieron resultados sat isfac t orios 

en la determinaci6n de R2o3, se continuó e.l análisis de calcio y 

magnesio en las soluciones de los filtrados; para ello se juntaron 

todos los filtrados de la soluci6n l en un solo vaso de precipita­

dos, e igualmente se hizo con los filtrados de las soluciones 2 y 

3. Estos filtrados se evaporaron hasta obtener un volumen aproxi-­

mado de 200ml para cada uno de ellos. 

Originalmente se había programado efectuar, en el filtrado 

de la solución 2, la determinación de calcio y magnesio por los m! 

t odos tradicionaleeiy en los filtrados de las soluciones l y 3, la 

determinación de los mismos elementos por el m6todo de precipita-­

ci6n en soluciones homog6neas; pero finalmente se dec i dió determi­

nar calcio y magnesio por los m6todos tradicionales en los filtra­

dos de las soluciones 2 y 3, y por el m6todo de la hidrólisis de 

urea, determinar los elementos mencionados, en el fi·ltrado de la 

soluci6n l. 

.. 
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'Determinación de calcio y magnesio en los ·filtrados de l os 

hidr~xidoá de li¡t solución 2,-por el m~todo tradicional .• - Al filtra 

do de la ·solución 2 (volunien ,; 200ml) se le agreg6 lg de oxalat.o 

de amonio e inmediatamente HCl conc~ hasta la disolución total del 

oxalato. Se añadieron tinas gotas de rojo de metilo y se alcaliniz6 

con ~oníaco conc. hasta el vire del indicador menc ionado. La so­

luci6n se puso a suav.e aalor aproximadamente durante 35 minutos 

con el fin de"tque el oxalato de calcio formado granulara bien y 

·una 'vez sucedido ~ esto, se filtró el ox.alato de c:alcio usando un P!! 

pel Wha:tman # l; se bajó todo el precipÚado(con .gendarme) y se la 

v6 ~inco veces ·desde el borde del f iltro , con agua destilada calie!!_ 

te. E.l filtrado se apart6 para posteriormente, .determinar en ~1, 

magnesio. El filtro con el precipitado· se pegó en el borde de un 

vaso de 250ml con 20ml de H2so
4 

1:1 y se bajó al interior del mis 

mo· con agua destilada calient e ~ dejando por último, caer tambi~n 

el .papel filtro. Se calentó suavemente por unos minut os y s e ti­

tuló el calcio en caliente por permanganinietría. 

El t iempo de filtración del oxalato de calcio fue de 24 mi 

nutos, 25 segundos. 

En la titulación se consumieron 5.~5ml de KMn0
4 

0.0990 N. 

Cálculos: 

C O 5.45 X 0.099 N X 0.028 conc . a = 10 = 0.0015lg/ml 0.015lg/10ml. 

Considerando que la cantidad esperada era de 0.0016g/Ml , 

se d~termin6 el error porcerituaL obtenido: 

cantidad obtenida 

0 ~ 015lg/10ml 

cantidad esnerada 

O,Ol60g/10ml 

Error 

-5. 96l{; 

El error obtenido es realmente poco comparado con los erro 

re1! obtenidos en la d~terminación de R2o3
, por lo oue el resultado 

fde este anái1•111 ee consider6 como satisfac.torio. 

El filtrado de .la . separación del oxalato de calcio se uti'­

liz6 para deterininar·magnesio sieuiendo P.1 nrocedi~iento rue se 

indica en seguidat 
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Al filtrado se le .agregaron dos porciones de 0~5g "de áci- · 
o do asc6rbico y en seguida se calent6 · entre 70 y 80 e por diez mi-

1 
nutos. Se a.fiadieron 5ml de una soluci6n de , complejamiento y se 

dej6 reposar durante otroe dies1minutos. La soluci6n se enfri6 err 

el chorro de agua y se le agregaron aproximadamente 5ml de amónía 

co y un ligero exceso más. Se puso un poco de inGicador azul ne-­

gro de .eriocromo By se procedi6 a. .titular con ED'J:A 0.05M • . .Agregt · 
se un exceso medido de este reactivo y se retitul6 con una solu-­

ci6n estartdar de MgS04.7H20 .0.05M para conocer los mililitros de 

EDTA 0.05M comsumidos, en forma exacta • . El resultado fue de 15.3ml 

de EPTA. 

cálculos: 

conc.MgO ~ (15.3 x 0.05M x 0.041utol)/15ml ·= 0.00204g/ml 

Error porcentuali 

Valor esperado 

0.0270 g/lOml 

= 0.02040g/10mi. 

Valor obtenido Error 

0.0204 g/lOml -32.35~ 

El resultado de este análisis tampoco result6 satisfacto­

ri~ debido a que se tuvieron algunos problemas durante la titula­

ci6n con EDTA y al error porcentual obtenido·, mismo qu6 result6 

bastante elevado. 

Determinaci6n de calcio y magnesio en los filtrados de lCJS 

hidr6xidos de la soluci6h 3, por el m~todo tradicional.- Al fil-­

trado de la soluci6n 3 se le agreg6 un gramo de oxalato de amonio 
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y se agit6 durante 15 minutos con .un agitador magn,tico hasta la 

total disoluci6.n <Uil , reac.tivo. Se puso a suave . ebullici6n durante 

35 minutos. Se ~t1-r6 del calor y se alcaliniz6 con amoníaco has­

ta el vire del indicador rojo de metilo al amarillo y se colocó a 

suave calor durante 35 minutos nuevamente. Una vez que el oxalato 

de calcio hubo granulado bien, se filtr6 en un papel Whatman # 1 

y se baj6 todo. el precipitado con ayuda de un agitador de vidri.o 

con gen~arme. Se lav6 5 ocasiones con agua destilada caliente des­

de el borde del filtro. El filtrado se apart6 para posteriormente 

determinar en él, el magnesio. El papel filtro con el precipitado 

se coloc6 en el borde de un vaso de precipitados de 250ml al que 

previamente se le habían agregado 20ml de H2so4 (i:l). El precipi­

tado se baj6 del filtro con agua destilada caliente, -dejando alá! 

timo, tambi'n caer el papel filtro. Se calerit6 suavemente por unos 

minutos y se titul6 el calcio en calie'llté por perma.nganimetria. 

Tiempos ~ filtraci6n 

Filtraci6n sin lavar: 5 minutos 50 segundos. 

Tiempo para bajar y 
lavar todo el precipitados } .min1ltos 58 _segundos . 

Tiempo total de _fil,traci6n: 9 minutos 48 segundos. 

En la titulación se consumieron 6.lml de - KMn0
4 

0.099N, va­

lores con J,.os cuales se .efectuaron los sigUientes cálculos: 

Conc. Ca0=(6.l x . 0.099 x 0.028)/10 = O.Ol69g/10ml. 

Error porcentual: 

Valor esperad~ 

O.Ol60g/10ml 

Valor obtenido 

O.Ol69g/10ml 

Érror 

+5.62% 

Este error porcentual obtenido es sobre cien, por lo que 

se considera que es un resultado _bastante satisfacti:u-io. 

Determinaci6n de magnesio en el filtrado.- Al filtrado del 

calcio se le afiadi6 lg de ácido aso6rbico, ig de NH
4
c1 1 se calen-

º . t6 entre 70 y 80 e por 10 minutos. En seguida se agregaron 5ml de 

una solución complejante y se dej6 reposar durante 
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20 minutos y en seguida se enfri6 en el chorro ·de agua. Una vez 

fría, se le afiadieron un po'co más de 5 ml de amoníaco concentra­

do, una pequefia cantidad de azul negro de eriocromo "B" y se t i­

tul6 con EDTA 0.05 M. En esta titulaci6n se c onsumieron 17.4 ml 

de EDTA, pero se prosigui 6 afiadi endo vers eno hasta completar l a 

cantidad de 20 ml, para ~etitular el exceso de éste con una so­

luci6n 0.05 M de MgS0
4

• De esta so luci6n se gas t aron 2.7 ml, que 

a l restarlos de 20 ml nos dan l a cantidad exacta de EDTA requerl 

da para el .análisis. 

Cálculos: ¿O - 2.7 ~ 17~3 (valores en ml). 

cono . Mg0 a{l7.3 ml x 0.05 M'x 0.040mmol)/ 15 ml = 0.0230 g/10 ml 

Error porcentual: 

Valor esperado 

0.0270 g/10 ml 

Valor obtenido 

0.0230 g/10 ml 

Error 

-17. 39:~ 

Como se notará el porciento de error es algo elevado, por 

lo que se niensa en una posible interferencia én el vire del indi 

cador, posiblemente debida a un exceso de sales presentes en la 

soluoi6n. El hecho de que el vire del indicador haya sido dudoso, 

f ortalece esta sospec~a. 

Al filtrado de la soluci6n 1 se le aplic6 el método de pr! 

cipitaci6n en soluciones homogéneas para el calciq; éste se ' llevó 

a cabo de la manera siguiente: 

A la soluc i ón se le agregaron 2 ml de HCl cono. y 1.5 g 

de ác ido oxálico cristalizado (H2c2o
4

.2H20) previamente disuelto 

en 30 ml de agua destilada con 2mlde HCl oono. · La ~olución seº,! 

lent6 a ebullición y, con agitación, se afiadieron 15 g de urea. El 

liquido se puso a ebullición suave con el objeto de hid.rolizar la 

urea (NH2 ) 2co + H
2
G ) 2NH

3 
t+ co2 t. La neutralización , 

.del ácido se logró aproximadamente 60 minutos despu~s de empezar 

la ebullición lenta, pero se continuó el oalen,aaien'o otros 15 

minutos adicionales. La solución se enfrió y se le affadier on 4 g 
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de (NH
4

)
2
c

2
o

4 
disueltos en 80 ml de agua destilada y se dej6 re­

posar dUrante tres horas die.z minutos. Pasado e·ste tiempo, se pr~ 

cedió a filtrar el oxalato de ·Calcio. Los tiempos de filtraci6n 

fueron los siguientes: 

Filtráci6n bajando todo el p.p .(sin lavar): 5 min 35 seg 

Lavados con agua caliente 8 min 40 seg 

.Tiempo total de filtración :14 min 15 seg 

El papel filtro con el oxalato de calcio se peg6 en el 

· borde de un vaso de P·.P· de 250ml, al qual se le agregaron de an­

temano, 20ml de' H2.so 
4 

( 1: 1). El precipitado y el filtro se bajaron 

al v.aso por medio de agua caliente aplicada con presión. El conte­

nido del vas.o se. calentó suavemente hasta obtener una temperatúra 
o . . 

entre 65 y 75 ~y se tituló con KMn04 0.099 N. 

C'lculoau 

Mili litros de KMno
4

.o.099 N consumidos: 6.2 

Conc .ca.o = (6.2m1 x 0.099N x 0.028)/lOml = 0.01718 g/lOml. 

Error porcentual~ 

Valor esuerado Valor obtenido Error 

0.016 g/lOml 0.01718 ,g/lOml + 7.37"1. 

Como se verá, el valor obtenido es bastante bueno, en re­

lación al result·ado que se obtuvo en la , aoluci6n 2. Asi mi smo, el 

valor encontrado en la s ofuci 6n :lfU!lupera l os resultados de las 

soluciones 1 1 2 ante• menc i onados . 

Determinac i 6n de magnesio en -el f i l t r ado del calcio. - En 

el filtrado del ca¡cio se trat6 de determinar magnesio, para lo 

cual el filtrado de aproximada,mente 360ml, se evapor6 hasta un v~ 

lumen aproximado de .250ml. Esta solución se ~ometió al m~todo de 

ti tulaci6n complejomhric·a con IIDTA, que tue el mismo ·.que se apl.!, 

c6 a loe filtrados de las soluciones 2 y 3, y que ya se describió 

«~nteriormente. 

r.or-i . rni1il i. tros. de ED'l'A' gastados en la ti tulaci6~ fueron 
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imposibles de evaluar, ·ya que al agregar el _indicador a l~ solu-­

ción, ~sta, en vez de tomar el color rojizo esperado, tomó un co-
; 

lor »verde esmeralda, y al titular con el EDTA, fue impostble ob--

servar el vire del indicador. Fue . notable la formación de un pre­

cipitado en el fondo del matraz, que posiblemente sea un complejo 

insoluble formado por el EDTA y alguna de las sales disueltas. D~ 

bido a todo lo anterior, no se logró obtener un resultado concre­

to, por lo que esta prueba resultó ' negativa en l• que se refiere 

a la· _detel','lllinación de magnesio. En cuanto a la aparici6n del color 

verde esmeralda al agregar el indicador, se cree que fue debida a 

alguna ·iinterferencia causada por las mismas sales disueltas. 

Resultados generales de la prueba .As R2o
3
(primera y se~ 

·da partee); calcio y mapesio. 

!~) primera parte: 

Soluciones Cant.esp. ~ant.obt. 

1 

2 

3 

33.8 

21.3 

15.05 

42.5 

24.0 

20.0 

Error !leapo• de filtración 

~25.73" l hora 15 minutos. 

·+12¡.67" l hora 45 minutos. 

+)2:.89" 1 hora 50 minutos. 

Las cantidades anteriores están dadas en mg/lOml. 

!~3 segunda parte: 

Soluciones · Cant•esp • . Cant.obt. Error Tiempos de filtraci6n 

1 33.8 43.0 +21¡. 21" 1 hora 58 min O seg. 

2 21.3 26.5 +JJ,.80, 2 horas O min 10 seg. 

3 15 .,05 22.0 +46 .. 17, 1 hora 56 min 10 seg. · 

Todas las c~ntidades mencionadas están dadas . tambi~n en mg/lOml. 

Calcio.- Las siguientes cantidades de calcio .. oorre•pon4en 

a los anAilitB' de los filtrados 1, 2 y 3 de la ~rueba A segunda 

parte, al igtial que loe r:esultados de magnesio que se dan más a­

delante. 



Soluciones Cant.esp. 

1 

2 

3 

16mg/10ml 

16mg/10ml 

16mg/10ml 

Magnesio: 

Soluci·ones Cant. esp. 

1 27mg/10m1 

2 27mg/10ml 

3 27mg/10ml 

Las conclusiones 
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Cant.obt. Error 

17 .18mg/10ml +7. 37:fo 

15.l ·mg/lOml •5.96% 

16. 9 mg/lOml +5 •. 62% 

Cant.obt. 

de 

14 

24 

9 

Error 

20.4mg/1oin1 -J2.J5t 

-2 3. 0.mg/lOml -17.39% 

generales de la prueba A 

final del presente trabaj,ó, en la hoja #18, pero 

Tiempos 
filtraci6n. 
·m1n 15 seg. 

min 25 seg. · 

min 48 seg. 

se mencionan al 

sí cabe ac·larar 

que, debido al excesivo tiempo de hidr6lisis empleado y a los al­

tos errores porcentuaies obtenidos en la determinación específica 

de a
2
o

3
; fue necesario buscar un método semejante que abr eviara el _ 

tiempo de la hidr6lisis y que nos P,rodujera resultados mlis .. satis­

f actorios. El procedimiento más viable para· estos fines es el que 

se conoce con el nombre de PROCEDIMIENTO MODIFICADO ·del método del 

succinato, mismo que se conocerá más a fondo con la pequeña intro-: 

ducci6n que se da en seguida. 

Procedimiento modificado.- Cuandn la entera neutralizaci6ri 

es dependiente de la de.s~omposici6n de }J1 urea, pasa un tiempo co~ 

siderable ant~s . de que la precipitaci6n comience, especialmente 

cuando se ha añadido .un agente reductor ác:l,do, en· es.te caso, ei á­

cido succínico.· Para ~vitar esto, se puede. efectuar una neutr_ali­

zac.i6n parcial preeliminar con hidr6xido de amonio diluid~ [4] ,. 

cuando el hidr6xido de amonio se afta.de lentamente a una so 

luci5n fría, la. cual contiene urea, cloruro de amonio y ácido su­

ccínico, hasta una ligera turbide·z, se forma rápidaménte un prec! 

pitado floculento, aún llevando a ebullici6n posteriormenter· Sin 

embargo, si el hidr6xido de amonio se affade 'gota a 'gota a una so­

luci6n caliente conteniendo las mismas ·sales, hasta el punto de d! 
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bil opalescencia, se obtiene un precipitado satisfactorio despu~s 

de aplicar una suave ebullio'i.én por algdn tiempo. El precipitado 

que se obtiene es ligeramente más voluminoso que el que se obtiene 

sin neutralización preliminar, y es adn lo suficientemente compac­

to para poder lavar y filtrar rápidamente. Este p~ecipitado tiene 

la clara ventaja de ser más fácilmente retenido por el papel fil-­

tro comúnmente usado. Puest,o que la turbidez ligera aparece aprox! 

madamente al pH al cua~ el azul de bromofenol y el naranja de met! 

lo cambian de color, es conveniente, algunas veces, emplear uno de 

estos indicadores. No es necesario neutralizar siemp_re· al punto de 

turbidez, pero cuando esto se hace, es muy importante no· sobrepasa.!: 

se, ya que esto causaría la formación de un precipitado algo flocu­

;I.ento al llevar a ebullición. Los precipitados obtenidos por el 

procedimiento modificado alcanzan un peso constante en una hora, 

cuando se calientan a l,200°c, ya que el precipitado adquiere una 

forma no higroscópica (corundum), hecho que f acilita su peso en u­

~a balanza analítica, ya que se puede pesar direct amente sin nece­

sidad de usar pesafiltros o algún otro objeto para evitar su hidra 

taci6n. Se encontró tambi~n que, en vez de usar crisoles de plati­

no, se pueden utilizar crisoles opacos .de porcelana, cuyo peso no 

varía durante la ignición. 

El procedimiento modificado explicado anteriormente, fue el 

que se adoptó en las pruebas posteriores de precipitación en solucio 

nea homog~neas, con el fin de acelerar un poco la determinación de 

los cationes que nos ocupan. 
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PRUEBA B 

Para efectuar la prueba B se prepararon nuevas soluciones 

de a luminio, fierro, calcio .Y magnesio, de las cuales se les de-­

termin6 su concentraci6n por medio. de los métodos tradicionales. 

Las concentraciones obtenidas en cada una de las soluc.i.o­

nes son las que se mencionan en seguida: 

Aluminio: 23.8 mg/lOml. 

Fierro 19.8 mg/lOml. 

Calcio 16.9 mg/lOml. 

Magnesio: 2 5 • 3 mg/lOml. 

En la determinaci6n de las concentraciones de aluminio y 

fierro (método tradicional), se ·t .omaron los tiempos de filtración 

para ·cada uno de estos elementos. Estos tiempos fueron: 

AlWlli'nio 

Filtraci6n sin bajar todo el p.p. y sin lavar132min 15aeg 

Tiempo total de filtraci6n (despu~s de bajarlo y lavarlo): 

Aluminio: 54 min 15 se%· 

50 min 55 seg • . 

:Pierro 

3)11in 55aeg 

Basándose en .las concentraciones arriba mencionadas, se hl 
cieron cálculos para determinar las alícuotas que se necesitaban 

tomar de cada una de ellas para tener l as concentraciones existen-'­

tes, de lo• metales, en las rocas. 

Procedimiento seguid~~- En tres vasos de precipitados de 

2_50ml, se pre!)ara:ron las soluciones que se someterían al análisis 

de R2o
3 

y calcio por precipitaci6n en soluciones homogéneas. 

A cada vaso se afiadi6 agua destilada; al vaso # 1, 65ml; 
. ' . al vaso # 2, 70rnl; al vaso # 3, 72.5rnl. Las alícuotas tomadas pa-

ra cada vaso se ·11uetran en el pequefio cuadro éiguiente., 
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vasos 

l 2 3 

Aluminio lOml 5ml 2.5ml 

l"ierro 5ml 5ml 5ml 

Calcio 25ml 25ml 25ml 

Magnesio JOml 30ml 30ml 

Como se habrá n.otado, en las tres soluciones preparadas s_! 

lo varían las alícuotas tomadas para el aluminio, ya que las demás 

permanecen constantes. Una vez que se prepararon las soluciones, a 

cada una de ellas se le agregó agua destilada hasta completar un 

volumen de 135ml. En seguida se agreg6 hidr6xido de amonio (lzl) 

hasta la aparici6n de una ligera turbidez, misma que se aclar6 con 

RCl .(1:1) y dos gotas en exceso. Cada soluci6n se dil1lyó a 260ml 

con agua destilada y, tambitSn a cada una, se le af1adieron 5g de á­

cido .succinico disueltos en lOOml de agua destilada, lOg de cloruro 

de amonio y 4g de urea. En seguida se calentaron a suave ebulli ción. 

A las soluciones calientes se les afladi6 hidróxido de amonio (l:l) 

gota a gota hasta el vire del indicador azul de bromofenol. El vi­

re se efectuó en un pH de 4.3 y al momento se le añadió a cada .so­

lución una pequefia pulpa de papel .Y se prosiguió la ebullición ha.!, 

ta completar d<>s horas quince minutos, esto con el fin de que la 

hidr6lisis se efectuara lo más completamente posible. Pasado este 

tiempo, se suspendi6 la ebullición y se procedió a detet'lninar el pH 

de . cada soluci6n en forma potenciomhric~. En las tres soluciones 

el pR fue de 4.8, mismo que se consider6 adecuado y se dio por t•! 

minada la hidr6li.sie, ya que la urea se hidroliza de pH 4.2 a pH 

4.6. Las soluciones se dejaron reposar unos minutos y en seguida 

a.e filtraron. En la filtración se obtuvieron los siguientes tiempos: 
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l. 

Fi1traci6n----------- 7 min 44 seg 

5 lavados con Ac. suc 
oinico al l~ en solu: 
ci6n acuosa-----~--- i min 55 seg 

a Reprecipitaci6n 
(Blua)- 4 min 50 seg 

2 lavados más co~ la 

Soluciones 
2 3 

8 min 00 seg 7 min 12 seg 

l min 54 eeg l min 55 seg 

6 min 32 seg 6 min 50 seg 

solución de Ac.euoo! 
nico--------------- O min 18 seg O min 25 seg ·O min 15 seg 

Tiempo total---------14 min 47 seg 16 min 51 seg 16 min 11 seg 

Como podr' notarse, los tiempos totales de filtración son 

bastante reducidos. 

a Beprecipitaci6n.- Los precipitados adheridos a las pare­

des de los vasos se removieron con )ml de HCl cono. con posterior 

calentamiento durante seis minutos (en campana). A cada vaso ~e a­

gregó un trozo de pulpa de papel filtro (sin cenizas) y se di luyó 

con agua destilada hasta un volumen de 50ml apr oximadamente; se a­

fiadieron tres gotas de rojo de metilo y se fue agregando hidróxido 

de amonio concentrado, gota a gota hasta el vire del indicador. Se 

filtraron las soluciones. Los tiempos de filtración fueron los a-­

rriba citados. Los filtrados de cada solución se juntaron y se . eva 

poraron hasta un vo1U11en aproximado de 300ml. 

Los precipitados se introdujeron en sendos crisoles de PO!, 

celana· y se calcinaron en una mufla, fria al principio, a 900ºc d! 

rante 30 ~inutoe. Las oenisas de los precipitados de cada uno de 

los crisoles, ee pesaron directamente en un vidrio de reloj previ! 

mente tarado. Loa pesos de las cenizas se mencionan en seguida. 

Los gramos de cenizas de a203 correspondientes a las 
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solucione::,, 1, 2 y 3 son: 

Soluc i ones 

l 

2 

3 

Pesos de las cenizas de R203 0 

0.0314g 

0.0200g 

0.0148g 

Estos resultado~ se compararon con las cantidades espera-­

a \S toma1 o en ·cuenta las alícuotas de aluminio y. fierro tomadas 

1 ,ra cada · na de ·las solucion.es, determinándose así, el error por• 

oantu.a.l en ' os análi sis de di chas soluciones. 

Sol uci c.. ies Aluminio li'ierro Suma ( Cant. esperada) 

1 o.0238g o •. 0099g o.0337g 

2 O.Oll9g 0.0099g 0.0218g 

3 0.00595g o.0099g 0.01585g 
T ... auma de las cantidades de aluminio y fierro agregadas en 

cada soluci6n, no ;; da l a cantidad real de cenizas esperada para ca-

da· sol uci6n 
porm~~1 Soluciones Cant .esp . cant.obt. Diferencia 

l o.0337g 0.0314g 0.0023g -6.83:' 
;¿ 0.0218g 0.0200g 0.0018g -8.26;' 

3 O.Ol585g 0.0148g 0.00105g -6.63:' 

Como se notará, los resultados obtenidos son bastante bue­

nos, no obstante ser menores de l~s esperados. 

Los filtrados de las soluciones se iban .a someter a la de­

terminación de calcio por el m'todo de precipitaci6n en soluciones 

homog,neas, pero se observ6 que despu's de 5 días de reposo, en el 

fondo de las soluciones se había depositado un precipitado color 

rojo ladrillo, por lo que se procedi6 a filtrarlas empleando para 

ello los siguientes tiempos: 

Solución 1: l min 18 seg; Solución 2: 2 min 15 seg; Solución 3: 

1 min 05 seg. 

Los precipitados obtenidos se calcinaron a 900ºc · d~ante . 

una hora y los pesos de las cenizas fueron, para el precipitado de 

la solución 1, O.OOl8g1 para el precipitado de la soluci6n 2, 
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0.002lg y para el precipitado de la soluci6n· 3, 0.0012g. Al su-­

mar estos result ados a ·1os anteriores: 

1) 0.0314 + 0.0018 o.0332g, nue.vo error !>Orcentual -1. 50~ 

2) 0.0200 + 0.0021 = 0.022lg, nuevo error porcentual +1 .37~ 

3) 0.0148 + 0.0012 O.Ol6og; nuevo error porcentual +o.94C ' 

como se· verá, los nuevos errores porcentuales fueron men~ 

res y bastante aceptables~ S6lo los errores porcentuales de l a s 

soluciones 2 y 3 fueron sobre cien. 

Las posteri ores precipitaciones se atribuían a que l a ·. hi-

dr6lisis de la urea continuaba en el reposo y que podía precipitar 

al aluminio y al fierro remanentes en la s oluci6n, por lo que se 

les determin6 el pH a las soluciones por medio de un potenci6metro. · 

El pH para las tres solucion~s fue de 5.1,'valor que nos i ndic6 : 

que la hidr6lisis ya se había efectuado y que la raz6n de las posi 

precipitaciones no era la sospechada. 

Los filtrados se sometieron nuevamente a calentami ento por 

~spacio de ~ horas y media y se dejaron en reposo durante dos días 

con- el fin de observar si se volvía· a depositar en el fondo de las 
. . 

sol,uciones ·algilli precip~tadp. Después del reposo se not6 que si se 

habia .VU.elto a depositar precipitado en el fondo, por lo que se 

filtraron la~ tres soluciones. Los precipitados se calcinaron a 

900ºc duran~e u.na hora aproximadamente • . Los pesos de las cenizas 

fueron, para la solucii6n 1, 0.0045g; para la 2, 0.0030g .y para la 

3, 0.0027g, valoree que sumados a los anterio:res dan, para la so'."' 

lución 1, 0.0377g; para la 2, 0.0251g y para la 3, '0.0187g. Batos 

pesos varían .los errores porcentuales antes calculados, por l'o que 

se volvieron a caicular tomando en cuenta estos ~ltimos datos, sien-
' do para la soluCi6n 1 de 11. 86ct,. para le! solución 2 de 15 .13:t y P! 

rala solución "3 de 17.98%, todos ellos sobré cien. 

Los tres f p trad. os fueron · so~etidos ~ la d.eterminac16n de 
calcio por precipitación .en solucione'B homogéne,ae • 

• 
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. 1 

/ A lás .tres soluciones ~e les aplicó el mismo procedimÍe_! 

to para la determinación de calcio por hidrólisis de urea. 

Procedimiento.- A los tres vasos se les agregaro.n 2 ml de 

HCl conc. y 1.5 g de ·ácido oxálico cristalizado (H2c2o
4

.2H20) di­

sueltos en 30 ml de agua des.tilada con 2 ml de HCl conc. pr evia.me_!! 

te adicionados. Se calentaron a ebullicióh suave para hidrolizar 

la urea. La ebullición suave duró 1 hora 15 minutos aproximadame_!! 

te. Las soluciones se dejaron reposar 2.4 horas, despu~s de las cua: 

les se les afiadieron 4 g de oxalato de amoni.O dit¡!Ueltos en 80 ml 

de agua destilada y se dejaron reposar por tres horas y qui nce mi 

. nutos. Se filtraron y se titularon permanganim~tricamente y se 

obtuvieron los resultados siguientes: 

Los voltunenes de KMno4 0.10075 N cons~idos por cada una 

de las soluciones son, para la solución 1, 13.9 ml; para la solu-
~ 

ción 2, 13.95 ml ·y para la solución 3, 14.05 ml. El perm~anato 

de potasio .ut.ilizado se estandariz.6 por el ·mhodo de la sal de 

Mohrt20 .ml de KMn0
4 

0.1 N se .consumen para titular 784 mg de sal 
1 de Mohr). Las concentraci~nes de calcio obtenidas son, 

Sol. (1) cónc.CaO =(13.9 ml x 0•-10075 N x 0.028aeq.)/25ml 
g/1o ·m1 

= 0.015684 

Sol. (2) conc.CaO =(14.05ml x 0~10075 N x 0.028me~)/25ml 0.015854 

so¡. (3) conc.cao =(13.95ml · x 0.10075 N x 0.028meq~/25ml = 0.015741 

El'l;'ores porcentualesi Solución l ~-7.¿<>.' 

Solución 21-6 .• .1~ 

Solución 3 ;~6.86~ 

Todas las cantidades obtenidas son menores de las espera­

das, pero / ailn ' ~si, los resultados se consideran como sa'iisfactori:l.os. 

Las soluciones de las filtraciones del calcio se utiliza­

ron para determinar la concentración de magnesio presente en cada 

una de ellas; para poder efectuar lo anterio~ se cale~tB.ron las 

soluciones entre 70 y soºc por 10 minutos. En segtiida se agregó 

a cada 'Qna de ellai;h 1 g de ,wa
4
c1(para "1.tar 'que precipitaran los 
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hidr6xidos), 5ml de soluc16n complejante 1 5ml de amoniaco cono. Se 

dejaron enfriar las soluciones 7, una vez frias, se titularon con 

EDTA 0.05M usando como indicador el azul negro de eriocromo •B•. 
Realmente s6lo se obtuvo un resultado, 7a que en las soluciones a-ón 

persistía el color azul violeta del indicador azul de bromofenol 

usado en el procedimiento modificado de la precipitaci6n de los h!, 

dr6xidos de aluminio 1 fierro, color que bloque6 completamente los 

vires de las titulaciones. s6lo se pudo observar, pero con dificul 

t~, el vire de la soluci6n 3, titulac~6n que conaumi6 39.)ml de 

BDTA 0.0521!. La concentraci6n de llgO en esta soluoi6n se calcul6 en 

la forma siguiente: Conc.Kg0=(39.3x0.052X0.04)/30ml • 0.02724g/10ml. 

En este caso el error porcentual fue de 7.66,, arriba del 

valor esperado. 

En las tres titulaciones nuevamente apareci 6 un precipita­

do en el fondo de los matraces, precipitado que, como se dijo an-­

ter iormente, posiblemente se debe aun complejo insoluble foraado 

por el EDTA 7 alguna de las sales disueltas. 

Resultados de la prueba B. 

R2o3.- Como se dijo anteriormente, para R203 se obtuvieron 

tres resultados debido a que, durante. los análisis, se presentaron 

algunas postprecipitaciones, aparentemente de fierro ffrrioo. Des­

plás de las filtraciones 7 las calcinaciones de loe precipitados, 

se present6 en dos ocasiones la postprecipit~i6n mencionada, por 

lo que se volvi6 a filtrar 7 a calcinar los precipitados, aparent.! 

mente de fierro f'rrico, por lo que son los 61.timoa valores de R2o3 
loe que se consideran correctos, aunque tanto manejo de loe preci­

pitados puede causar un error considerable. 

Primeros resultados.-
Solu-
ciones. cant.esp. Cant.obt. Error !iempo• de filtraci6n. 

l 33.7 mg/lOal 31.4 6.83~ 14 min 47 seg. 

2 21.8 20.0 8.26:' 16 nn 51 seg. 

3 14.8 15.85 6.63~ 16 ain 11 seg. 
Betas cantidades están expresadas en mg/lOlll. 
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A los resultados anteriores se les sum6 la cantidad de ce­

nizas obtenidas en la calcinaci6n de los precipitados que se depos!. 

taron en .el fondo de las soluciones posteriormente. Las sumas son 

las siguientess Los valoree están dados en mg/lOml. 
Solu- . 
ciones. ler.peso. 2o.peso Suma Error Tiempo de filtraci6n. 

1 31.4 1.8 .33.2 -1.50;( 1 min 18 seg. 

2 20.0 2.1 22.1 +l.37% 2 min 15 seg.· 

3 14.8 1.2 16.0 +0.94% 1 min 05 seg. 

El error porcentual marcado es .con respecto a los valores 

esperados, valoree que fueron mencionados en la hoja anterior. Bn 

· este cae~ e6lo el valor obtenido para la eoluci6n 1 está por abajo 

del 100;(, es decir, que la cantidad obtenida es menor que la espe­

rada. 

Al calcinar loe precipitados que nuevamente se depositaron 

en el fondo de las soluciones, se obtuvo un tercer peso, . mismo que 

se sum6 a los dos anteriores, dando los resultados que en seguida 

se mencionan. 

Los valoree de las cenizas que se anotan en la tabla, están 

expresados en mg/lOml. 

Soluciones ler.peeo 2o.peso 3er.peso Suma cant.esp. Error 

1 31.4 1.8 4.5 37.7 33.10 +11.86~ 

2 20.0 2.1 3.0 25.1 21.8.0 +15.13" 

3 14.8 1.2 2.1 18.7 15.85 +17.98, 

Como se verá claramente, loe err ores porcentuales .de la t! 

bla superior son muy reducidos y, por lo tanto, bastante acepta--­

blee, mientras que los de la tabla inferior ya no son tan aceptables 

debido a lo elevado de ellos, aun siendo todos los valores más al­

tos de lo esperado. Los tiempos de filtr~ci6n son bastante buenos 

por lo reducido, aun aumentando loe tiempos de la segunda filtraci6n. 

Loe tiempos del tercer filtrado no se anotaron, pero tambi6n fueron 

muy reducidos . 
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Resultados ~ calcio.- Los resultados que en segui'da se 

mencionan están dados en mg/lOml. 

S.oluciones dant_.esp • . Cant.obt, Error 

1 16.9 15. 684 -n20.,t 

2 16.9 15 .• :854 -6.19·.~ 

3 16.9. 15.74! -6 .86( 

I.os re.sultados .obtenidc!> s . se pueden considerar aceptables, 

no obstante ser menores que los esperados, ya que el error porce~ 

tual: 'de cada valor no llega ni al 10:( . 

Resultados ~ magnesio.- En la determinación de magnesio 

sólo se obtuvo el resultado de la solución #3, ya que debido a una 

serie de problemas en la titulaci6n con EDTA, mismCYS que ya h~n 

sido comentados, fue imposible obtener resultados s atisfactorios 

en los filtrados de las _solucione~ : l y !?. 

Solución 

3 

cantidad obtenida 

27.24 mg/lOml 

Cantida4 esperada Error 

25 . 3 mg/ l Oml -7. 66:t 
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PRUEBA C 

Para efectuar i a prueba. e, se prepararon nuevamen·te la so 

luciones de calcio : y magnesio, las cuales tuvieron las siguientes 

conc entraciones: 

Para calcio, 0.01551 g/lOml. 

Par a me.gnesio,- 0 . 02672 g/10.1. 

Estas concentraciones, con las de aluminio (0.0238g/10ml) 

y fierro (0.0198g/10ml), sirvieron como base pe.ra tomar las alí-­

cuotas adecuadas para efectuar l a prueba C. 

Es t a prueba se efectuó con una solución solamente, misma 

que s e formó en base a ·1as alícuotas calculadas, que. fueron las 

que se . mencionan .a continuación. 

· Altiminio ••• • • 20ml de alícuota. 

Fierro ••••••• lOml de alícuota. Más llOml de. agua des-

Calcio ••••••• ~ml de aHcuot~. 
t;i,lada, en un vaso de 

Magnesio ••••• 5ml de alícuota. 'P·!'·· de 400ml. 

!!~3 .- Procedimiento.- A esta solución se le agregaron u­

nas gotas de NH
4

oH dil. (1:1) ·hasta la aparici6n de una ligera tu,:: 

bidez, misma que se aclar6 con HCl (1:1) y se añadieron dos gotas 

en exceso. Se agregaron en segilida 5g de ácido succínico disueltos 

en lOOml. de agua destilada, lOg de NH
4
c1 y 5g de urea. La .soluci6n 

se calent6 a suave ebullici'6n,y, estando caliente, se le agregaron 

5 gotas de anaranjado de metilo e .hidr6xido de amonio (lsl), gota 

a gota hasta el vire del indicador mencionado, del color rósa .al 

co1or canela (pH 3.6 tomado en potenci6metro), punto en el que , ap! 

reció una ligera turbidez. Se afiadi6 en seguida una pequeffa canti­

dad de pulpa de papel y se llev6 a ·suave ebullición por espacio de 

1 hora 15 minutos. Pasado este tiempo se procedió a filtrar en ca 

liente. J,os lavados del precipitado se hicieron con ácido succíni 

co al l;t neutralizado al rojo de m~tilo con rrn
4

oH (1:1). Los tie.!!! 

pos deº filtraci6n y reprecipitación, así como los pesos de las ce 

riizas de R2o
3

, se anotap en la página siguiente. 
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Tiempos de filtración.-

TiemPOEl 

Sin bajar todo el precipitado del vasos .4 minutos 35 seg. 

Para bajar el precipitado s 2 minutos 00 seg·. 

5 lavados con ác ~ succíniCo al ~% 2 minutos 10 seg. 

Tiempo 'Parcial .• ~ .•......•...•.....••.• 1. 6 minutos 45 seg. 

para.la reprecinitación . ~método de Blum) .-

Reflujo de HCl conc.(3 ml) s 2 minutos 00 seg. 

ll'iltración 1 2 minutos 10 · seg. 

3 lavados con ác. succ!nico al l~ . 'O minutos 42 seg. 

Tiempo parcial ••••••••••••••••••••••••. : 4 minutos 52 seg. 

Duración total de la filtración ••••••• ~ ••••••• 113 minu~oe 37 seg. 

Si se toma e~ cuenta que los dos minutos de reflujo ~ son 

de filtración, el tiempo real de filtración fue de 11 min. 37 seg. 

Los precipitados se juntaron. en un mismo crisol, ya que 

se f1ltraron por separado, y se calcinaron a 9oo0 c durante 1 hora. 

~l peso dé las cenizas obtenidas fue de 0.0561 g. 

Error porcentual.- Siendo el .peso de cenizas esperado 

0.0674 g y el peso de cenizas obtenido 0.0561 g, el error poreen­

tual fue de 13.60% (menos que el esperado). 

El filtrado de los hidróxidos se 0.ejó reposar durante dos 

dias, durante loe cuales no se .depositó ningún sedimento en el fo~ 

do del vaso, como en las nrnebas anteriores. El _pH de esta solu­

ción, tomado en potenciómetro, fue de 4 • .4. 

Calcio.- El filtrado de :los hidróxidos se evaporó un pocm 

y en seguida se afiadieron 2ml de HCl~.one. y l.5g de ácido oxálico 

disueltos previamente en 30ml de agua destilada con 2ml-de 8Cl cono. 

y se calentó a ebullición. En ,el instante, y con agitación, se a­

~regaron 15g de urea. El indicador anaranjado de metilo-adiciona­

do durante ia precinitación de R2o
3
-se-dest:tuyó, por lo que se a­

fiadieron . 5 gotas más, mismas o.ue más adelante también · se .destruy! 

ron. La solución se llevó a suave ebullición durante 60 minutos .Y 

se dejó reposar ~or espacio de 1 día. Después de este lapso, se a 
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gregaron 80ml de una soluci6n de oxalato de amonio al 5~ en a.gUa 

destilada y se dej6 reposar por 3 horas 45 minutos. Pasado este tie~ 

po se procedió a filtrar. Los tiempos de filtración empleados son: 

Piltraci6n •.•••••.•.•••••••• 20 minutos 08 segundos. 

Para bajar el precipitado.~. 2 minutos 28 segundos. 

5 lavados con agua caliente. 1 minuto 23 aegandoa. 

Tiempo total de filtración •• 23 minutos 59 segundos. 

Bl precipitado de oxalato de calcio se sometió a una ti tu-

laci6n por permangBnimetria, como en las pruebas anteriores, sólo 

que en esta ooasi6n no se tuvo el 'xito esperado, ya que el vire 

esperado (un colo~ rosa ligero}, nunca perduró arriba de 15 segun­

dos. Debido .a lo anterior, el resul·tado de esta prueba fue negativo, 

aunque los tiempos de filtración se pueden considerar como a.d'epta­

bles. 

El filtrado del calcio Se utiliz6 para determinar magnesio'• 

Magnesio.- El filtrado de la solución que contenía al oxa­

lat o de calcio, se sometió al •'todo complejom6trico tradicional 

para la deterlilinaci6n de magnesio, sin ninguna variación con resp•,2_ 

to a las anteri ores pruebas. En éste, nuevamente se presentó el pr_2 

blema del vire explicado en la prueba anterior, s6lo que en esta .2 

casi6n si se not6 el vire, pero fue lento y tardío. 

Resultado• ~ la prueba 2·- Como se habrá notado, . esta pru! 

ba ha s i do de las menos afortunadas, ya que s6lo se obtuvieron los 

resultados de R203. 

a2o
3

1 Cant.esp.s 0.0674g Cant.obt.10.0581g xrrors -13.8~ 

Calcio: No se obtuvo ning6n resulté.do. 

Jiagnesio: Ide11. 
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PRUEBA Q 
Para efectuar esta prueba se prepararon nuevas soluciones 

de aluminio y- fierro a las cuales se les determtn6 la c~ncentra-­

ci6n, por el m~todo tradicional. r.as concentraciones de l as cuatro 

soJuciones utilizadas para esta prueba, son las s iguientes: 

Aluminio: 

Fierro 

Calcio 

Magnesio: 

0.0254 g/lOml 

0.01625' g/lOml 

0.01551 g/lOml 

0.02672 g/lOml 

Las alícuotas . tomadas para esta prueba fueron las mismas 

que para la prueba anterior, es decir, 20ml de la soluc i ón de alu 

minio, lOml para la de fierro, 5ml de . la <de calcio y 5ml de la so 

lución de magnesio. 

' !!2.Q3 
El !m~todo aplicado para esta prueba fue e.l mismo que se 

aplicó para la prueba C, salvo algunas pequefias variaciones, mis­

mas que se mencionan en seguida. 

Variaciones con respecto a la prueba C: 

1) Al aclarar con ácido clorhídrico (l!l), s6lo se afiadió. 

una gota en .exceso. 

2) Al agregar hidróxido de amonio (ltl) hasta el vire del 

indicador anaranjado de metilo (turbidez ligera), no se tomó el 

pH en potenciómetro, para poder, en an!lisis posteriores, basar­

nos sólo en el vire del indicador. 

3) La suave ebullición se mantuvo durante una hora y dieE 

minutos. 
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Los tiempos de filtración obtenidos en esta pruepa son: 

Piltraci6n •.••••••.•••••••••••••.•••••••••• 3 min 44 seg. 

Para bajar la mayor parte del precipitado •• O min 58 seg. 

5 lavados con ácido succínico al l~ •••••••• 2 min 53 seg. 

Reflujo con HCl conc. (Blum) ••••••••••••••• 1 min 00 seg. 

Filtraci6n de la reprec i pitación •• .• •• •• • •• l min 07 seg. 

Lavados con ácido succínico al l~, tres • •• • 2 min 43 seg. 

Tiempo total de filtración •••••.••.•••••••••••••.•• 12 min 25 seg. 

Los precipitados se colocaron en un mismo crisol y se cal 
o cinaron a 900 e durante una hora. El peso de las cenizas fue de 

0.0553g y, siendo el peso esperado d~ 0.06705g, el error porcentual 

obtenido en este caso fue de -17.53'· 

Calcio.- El filt·rado de los hidróxidos se evapor6 hasta 

200ml y se dejó reposar durante 5 horas . Después de este tiempo, se 

le aplic6 a la solución la técnica de prec.ipi tación en soluciones 

homogéneas para la determinación de calcio , es decir, la misma que 

se aplicó para determinar calcio en la prueba anterior, sólo que 

con unas pequeñas variaciones que se mencionan en seguida. 

Vari aciones con respecto a la prueba anterior: 

1) No se agregaron gotas adicionales de anaranjado de me ti 

lo después de que éste se destruyera~ 

2) Después de la suave ebullici6n se dej6 reposar durante 

19 horas. 

3) Después de agregar los 4g de oxalato de amonio, se dej6 

reposar durante 3 horas 15 minutos. 

4) La titulación permanganimétrica se efectuó en la forma 

usual, pero en vez de recibir el precipitado de oxalato de calcio 

en ácido sulflirico 1:1 (20ml), se recibió en ácido sulflirico al 5~ 

aproximadamente (5ml de H2so
4 

en lOOml de agua destilada). 

Los tiempos registrados durante la filtraci6n del oxalato 

de calcio soni 



(55 ) 
Jiltraci6n ••••••••••••••••••••••••••••••••• 13 min 11 seg 

3 Lavados del vaso, con agua caliente ••••••• 4 min 28 seg 

3 Lavados del precipitado, con a.gua caliente 2 min 32 seg 

Tiempo total de fil traci6n.. • • • • • • • • • • • • • • • 20 miJ1 11 seg 

En la titulación se consumieron 2~75ml de XMn04 0. 10075N. 

Cáloulosr 

conc.cao = (2.75mlx 0.10075N x 0.028)/5 • 0.00155lg/10ml = 
= O.Ol55lg/10ml • 15.5lmg/10llll. 

Error porcentualr 

Cant.esperada 

0.0155lg/10ml 

cant.obtenida 

0.0155lg/10ml 

Error porcentual 

•agnesio.- En el filtrado del oxalato de calcio se trat6 de 

determinar magnesio siguiendo la t6cnica tradi~ 

oional conocida 7, una vez aplicada la Jliema, no 

se lleg6 a ning6n resultado positivo debido al 

problema del vire. 

Resultados de la prueba D. 

&203.- · Oant.eapera4a Oant.obtenida Error porcentual 

0.06705g 0.0553g 

Calcio.- Cant.esp. Cant.obt. Error porcentual 

o.ol551g/10al o.ol55lg/10m1 ~ 

Magnesio.- wo se obtuvo resultado alguno. 

!ieapoe !!_ ti1•rii.c16n. 

!ieapo total de filtraci6n para R2031 

!ieapo total de filtraci6n para calcios 

12 min 25 seg 

20 ain 11 seg 

Las conclueiones de esta prueba se mencionan en la p&gina 

81 de este trabajo. 

.. 
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PRUEBA E 

Para llevar a cabo esta prueba, se .usaron , las mismas so­

luciones empleadas para la anterior, por lo que las concentraci~ 

nes son, 0.0254 g/lOml la de aluminio, Q.01625 g/lOml la de · fie­

rro, 0.01551 g/lOml la de calcio y 0.02672 g/lOml la de magnesio. 

Las alícuot~s tomadas de cada una de l as s oluciones son: 

Aluniinio 15ml 

Fierro lOml 

Calcio 5ml 

Magnesio 5ml 

Las cuatro alícuotas se colocaron en un vaso ~e p.p. de 

600ml. El cont¡mido del vaso se diluy6 con agua destilada hasta 

un volumen de 150ml. · 

R20y- Variacionea efectuadas en el procedimient o para 

R2o
3 

con respecto a la prueba B. 

1) La alícuota de la solución de aluminio fue de 15ml. 

2) Al aclarar la soluci6n con HCl 1:1, se añadieron las 

dos gotas en exceso. 

3) Después d~ la aparición de-la ligera t:urpide1 al a-­

gregar NH
4

oH lsl, no se tom6 el pH ~pote11~ióm6ti-1cu•nt• ~ 
4) La suave ebullición duró dos horas. 

Cabe mencionar que, a diferencia de pruebas anteriores, 

durante la hidr6lisis., el : anaran~aclo de metilo no se · dea1iruy6. 

Los tiempos de filtración registrados sont 

Filtración sin lavar.-.-.-.-.-.-.-.-~-.-.-

·Para bajar la mayor parte d~· precipitado.-

5 lavados con ác.succ!nico al l~.-.-.-.-~.­

Reprecipitaci6n: 

Ref).ujo. -. -. -. -. -. -. -. -.· •• -. -. - . -. -. -. - . - • 

Filtración sin lavar.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-

5 lavados con ác.succínico al l~.-.-.-.-.- · 

2 min llseg 

2.min 45 seg. 

1 min 30 seg. 

1 min 30 seg. 

1 min 18 seg. 

3 min 16 seg. 

· TIEMPO TOTAL DE FILTRACION.-.-.-.-.-.-.-.-.-~-.-.~ 12 min 30 seg. 
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Los precipitados de ambas filtraciones se juntaron en un 

~risol de porcelana y se calcinaron a 900°c durante una hora. 

Las cenizas óbtenidas tuvieron un peso de 0.0446g/10ml 1 

tomando en cuenta que el peso esperado era de 0.054j5g/10ml, el e­

rror porcentual obtenido fue de -17 . ·96%. 

Calcio.- El filtrado de los hidróxidos, que contiene cal-­

cio y magnesio, se dejó reposar alrededor de 10 horas. En seguida, 

el volumen original de 45Qml, se llevó hasta 150ml. Durante esta ~ 

vaporación se notó que la solución se tornaba opalescente y, paul~ 

tinamente, se depositaba un precipitado en el fondo del vaso. Al 

notar lo anterior, se optó por fiitrar la solución, para lo cual se 

afiadió una pequeffa pulpa de ~apel con el fin de que el precipitado 

se adhiriera a fsta y se facilitara la filtración. Ya que el volu­

men de la solución era de 150ml, se dej6 enfriar un poco y se pro­

cedió a filtrar (como de costumbre para el R2o
3 

con todo y . lavados, 

reprecipitaci6n, etc.). El tiempo total de filtración registrado 

fue de 12 minutos 26 eeglindos. 

El precipitado obtenido en este caso, tom6 un color mamey, 

caracter!etico de loe precipitados correspondientes al fierro, por 

lo que se puede asegurar que en la primera filtración, el aluminio 

fue el único elemento retenido por el papel filtro, 1 quizás algo 

de fierro; el resto del fierro pas6 en solución y fue el que pre­

cipitó durante la evaporación. Este precipitado se colocó en un 

crisol de porcelana y tamb1'n se calcinó a 900°c por una hora. El 

peso de las cenizas obtenidas fue de O.Oll6g/10ml, cantidad que 

sumada a la anteriormente obtenida nos resulta 0.0562g/10ml, por lo 

que el error porcentual se .redujo a +3.46~, valor que se considera 

el m!s correcto. 

Al filtrado resultante se le trató de someter a la deter-­

minación de calcio por el m'todo de precipitación en soluciones 

homog,neas, pero erróneamente se agregaron los 4g de oxalato de 
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amonio sin haberlos d.isuelto preyte.mente en agua, por lo que su 

di eolucién no .se llev6 ·a efecto r ni apl i c,ando calor. Aún as í se 

traté de llevar el análisis hasta el final, pero la t itulacién 

permanganim~trica no tuvo el 'xito esperado. 

El "filtrado de la prueba anterior se uti lizé para de ter-
o minar MAGNESIO; para ello se calenté entre 70 y 80 C 

minutos . Pasado este tiempo se añadieron lg de NH
4
c1 

cido ascérbico, 5ml de eolucién de qomplejamiento y 

niaco concentradQ. La solucién se 'enfrié en: hielo y 

durante · 10 

y lg de á--

l Oml de am.2. 
a l agregar 

el indicador ,azul negro de eriocromo B, se not~ que _ la soluci6n 

se ponía turbia y que en el fondo d•} matraz se depositaba un 

precipitado, mismo que .se procedi6 a filtrar, pero al lavar el 

. matraz se observé que el precipitado se. disolvía con el agua, por 

lo que se _ cree que, debido a la baja temperatura, se efectu6 una 

cristalizaci6n de salee, .ya que la soluci6n tenía bastantes de 

ellas disueltas. 

El filtrado se titul6 con EDTA 0.052 M y el vire se efec 

tu6 en forma clara, por lo que se piensa que las sales~! eliminadas 

con la filtrac;l.6n ~ estado interfiriendo dich_o vire en las ante 

riorea pruebas. cabe añadir .que, aún eiend~ claro el vire, ~ste 

se e·fectda en forma tardía, hecho que tambUn afe<'.·ta el análisis 

ya que siempre se obtendrán valores de _c~ncentraciones más altas · 

que las que realaente existen en las soluciones. 

En la titulaci6n con EDTA se consumieron 9.75ml de 'este 

~UYh 

Cálculos: conc.Mg0=(9.75ml x 0.0521! x 0.04mmol)/5ml = 0.04056 g)1Dml 

Como el valor obtenido es demasiado •alto con respecto a.l 

esperado (0~02672 g/lOml), el error porcentual tambHn result6 d_! 

m~aiado léle~o~_51.1CJ~., Qomo se observará, todos los valores ob­

.te;iiidoa en Jata determinaci6rt están fuera de toda 16gica. 
' ; 
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Resultados ~ !! prueba !· 
R2031 

Tiempo de filtraci6n: 12 minutos 30 segundos. 

Calcio: como 1a se había mencionado anteriormente, al t~tar efec­

tuando la determinaci6n de este elemento, se precipitó el hidr6xi­

do de fierro que no pudo ser retenido por el filtro durante su fil 

trac16n. Este hidr6xido de fie.rro se filtr6 nuevamente, pero coao 

su consistencia era gelatinosa, la filtraci6n fue algo más tardada. 

!iempo de filtraci6n del hidr6xido de fierro: 12 min 26 seg 

Al sumar este tiempo al arriba anotado, el tiempo total de 

filtraci6n de los hidr6xidos fue de 24 min 56 seg. 

Cenizas de R203: 

cantidad esperada 

0.05435g 

Cantidad obteni·da 

0.05620g. 

calcio.- No se obtuvo ningón resultado. 

)lagnesio.­

Concentraci6n 
esperada 

0.02672g/l.Ollll 

Concentraci6n 
obtenida 

0.04056g/l.O.l 

Error porcentual 

BJTor ·porcentual 

+ 5l.79f. 
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ñlgµnas _consideraciones ~ las pruebas anteriormente 

efectuadas.- Al j investigar -la posible causa de que, en algunas 

pruebas, la precipitación .de los hiQ.r6xidos haya sido inc ompleta> 

ya que parte del fierro no era retenida po:r el lJapel filtro, se 

pensó en que la razón bi en podría ser la misma por la cua l las 

soluciones de fierro siempre·-ee habían obtenido de una concentra­

ción relativamente baja. 

Al recurrir a la literatura se encontró que el fierro fé­

rrico prec ipita aproximadamente a un pH de 2.25 y el fierro ferr~ 

so a un pH de , 5.5 y, dado que después de la hidrólisis el pH es 

menor a 5.5, se _ pensó que el único fierro que precipitaba era el 

fierro f ér r i co y que el fierro ferroso quedaba en aoluci6n, razón 

por la cual no era retenido por el papel filtro _y, en consecuencia,' 

al determinar la ·concentración de fier.ro por el método -de la hi- _ 

drólisis de urea, este valor siempre fue bajo y posteriormente se 

presentaba la postprecipitación del hidróxido de fierro menciona­

da en e.lgµnas _ prueb~s.(Ver tabla pág.59) •. 

Al determinar la concentración de fierro por el método 

tradicional se presentó el mismo problema, ya que al preparar el 

cloruro de amonio al 2~ se _utiliz6 agua desmineralizada con .un pH 

d·e 5, y al efec_tuar. los lavados con esta solución, e-1 fierro ferro 

so fue arrastrado. por ~sta, dando finalmente una baja concentraci6n 

de fierro en la solución preparada como base ñara· estas pruebas. 

Para evitar este problema, se preparó la solución de fie­

rro nuevamente~ pero oxidando previamente el fierro ferroso a fie 

rro férrico. La té·cnica fue la sigui ente: 

T~cnica.- Se pesaron 3,068g de sal de Mohr y se disolyie­

ron en lOOml de agua destilada. _ En seguida se -añadieron 2c.c. de 

H2so
4 

cono. y se agitó ligeramente. Se agregaron lOml de H20?. al 

)03 , se agitó y se cale_ntó a ebullición, con el recipiente tapa­

do _para evitar pérdidas, qon el fin de eliminar el oxíger{o; se 

enfrió y se pasó a un matraz aforado de 250mL y se 1le1r6 a la mar 
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ca con agua destilada. De ·esta forma, todo el fierro ferroso se 

pas6 a l a forma · f~rrica. 

Como en las concentraciones de las soluciones de calcio y · 

magnesi o así como del aluminio no se present6 ningún pr oblema, 

s6lo s e procedi6 a estandarizar las concentrac.iones de las cua­

tro soluciones, a manera de obtener, para las cuatro, aproxima­

damente la misma. 

Para lograr lo anter ior se efectuaron l ·os cálcuios co--­

rresponP.ientes y se prepararon . las· soluciones de aluminio, calcio 

y magnesio conforme a las t~cnicas mencionadas anteriormente(pág. 

7). Para la solución de fierro, se sigui6 la t~cnica descrita en: 

la página anterior(61). 

Una vez preparadas las cuatro soluciones, se les determi­

n6 su concentraci6n conforme a los m~todos tradicionales. Las. con 

centrac i ones obtenidas son las siguientes: 

Aluminio: 0.0235 g/lOml 

Fierro 0.0258 g/lOml 

Calcio 0.02539 g/lOml 

Magnesio: 0.02588 g/lOml 

Las soluciones anteriores fueron empleadas para efectuar 

la prueba .F, por lo que, tomando en cuenta las concentraciones 

anteriores, se calcularon las alícuotas que deberían tomara~ en 

base a la cantidad, de los cationes mencionados, presente en las ro 

cas. Las alícuotas calculadas son: 

Aluminio 25ml 

Fíérro lOml 

Calcio 5ml. 

Magnesio 5m:J_ 
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PRUEBA,! 

Én esta prueba fue aplicado el mismo mhodo empleado pa­

ra la prueba E, ~ólo q~e para efectuar 6~t~ ~· prepararon nue-­

vas soluciones de· aluminio, ·flerro, calcio y magnesio. Tambi~n 

las alícuotas tomadas de cada una de ellas ; vari aron con respec­

to ·a la prueba mencionada. 

Dürante la aplicación del m~todo de ~precipitación en so­

luciones homog1foeas no se presentó ningún !)roblema. Los resulta- ' 

dos obtenidos. en esta prueba se mencionan .en seguida. 

Tiempo 

Tiempos de filtraciónt 

Filtración.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.~. 4 min 2i seg 

Para bajar el precipitado.-.-.-.- •. - 3min 08 seg 

5 lavados con ác.succínico al l'.-· 4 min 12 seg 

Reprecipitación (Blum): 

Reflujo HCl conc.-.-.-.-.-.-.-.-.-. .1 min 00 seg 

Filtración.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-.-. o min 54 seg 

5 lavados con ác.succínico al H.-~ 1 min 51 seg 

total de filtración 15 min 26 Sé~ .-.-.-.-.-.-.-.-. 
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El peso de las cenizas de R203 que se obtuvo fue de 

0.0874g. En este caso ei peso esperado era de 0.08455g, por 1o que 

se obtuvo un error porcentual de +3.37~. 

calcio.- En eet.a determinaci6n se aplic6 el mismo procedi­

miento de las 6.ltimae pruebas, pero con algunas pequeaas modifica­

ciones, sobre todo en las cantidades de reacti vo que se añaden. 

Procedimiento.- El filtrado de los hidr6xidos (450ml ap;ox!, 

madamente) se evapor6 hasta tener 200ml de soluci6n; a esta solu­

ci6n se le a.f'ladieron 2ml de HCl conc. y l.5g. de ácido oxálico di-­

sueltos previamente en 50ml de agua destilada aciduladá con 2ml de 

HCl conc.; se calent6 a ebullici6n y se adicionaron, con agitación, 

15g de urea. La suave ebullici6n se mantuvo por espacio de 1 hora 

15 minutos , tiempo que tard6 la neutralizaci6n. Pasado este tiempo, 

se agregaron~l.5g de oxalato de amonio y se mantuvo la soluci6n en 

reposo por 3 horas 15 minutos. Despu6s del reposo se procedi6 a f i l 

trar con un papel filtro Whatman # 1 de '7cm de diámetro; el precip!, 

·tado se lav6 5 veces con agua destilada y calien"!'e y el filtrado se 

r eserv6 para la deteminaoi6n 49. magnesio . El precipitado se titu16 

permanganim6tricamente. 

Cabe mencionar que durante la f i'ltraci6n , no se baj6 '\O(io 

e!L precipitado al papel filtro, sino que ·el ácido sulfárico ai 5:' 

se colocó en el vaso donde se hizo la precipitaci6n y aquí mismo 

se baj6 el .resto del precipitado con agua caliente y se tituló en 

61. 

Tiempos de filtraci6n: 

Piltrac16n •••.•••• • ••••••••••.•• 9 min 48 seg 

5 lavados con agua caliente. . ... 4 min 12 seg 

Tiempo total de filtrac i ón •••• ~ . 14 min 00 seg 

Loe ml de KMn04 O.l0075N consumidos fueron 4.75. 

C~lculos: 

conc.CaO = (4.75ml x O.l0075N x 0.028)/5 ml = 0.0268g/l0ml 
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Siendo la concentraci6n esperada de 0.02539g/10ml, el error 

porcentual obtenido fue de +5.55~ 

Magnesio.- Para la determinaci6n de . este elemento se sigui6 

el m6todo tradicional, pero la· titulaci6n con el EDTA se efectu6 en 

caliente :r aun así se presentaron problemas al observar el vire .• 

En está titulaci6n se consumieron 3.85ml d~ EDTA 0.09957N. 

·Cálculos: 

conc.Hg0 -=(3.85ml x 0.09957N x 0.04mmol)/5ml = o.03067g/10ml. 

El valor esperado en este caso era de 0.02588g/10ml , por lo 

que el error porcentuaJ. obtenido fue de +18.5~. 

Resultados ~ !! prueba !· 
ª2.Q

3
.- En -esta prueba lds .resultados fueron los siguiente~ 

Tiempo total de filtraci6n de los hidr6xidos, 15 minutos 26 

segundos. 

Peso de las cenizas de R203 obtenidas, 0.0874g. Siendo el 

peso de las cenizas esperado de 0.06455g, el error porcentual fue 

de +3.37~. 

calcio.- En esta determinaci6n, el tiempo total de filtra­

c16n fue de 14 minutos 00 segundos. La concentraci6n de calcio de­

terminada fue de 0.0268g/10ml. La concentraci6n esperada era de 

0.02539g/10ml, por lo que el error porcentual fue de +5.55:(. 

Magnesio.- La concentre.ci6n esperada era de 0.02588g/10ml 

y la concentración determinada fue de o.03067g/10ml, por lo que el 

error porcentual obtenido fue de +18.5~. 

Cabe mencionar que esta determinación volvió a presentar pr~ . 

blemas en la apreciación del vire. 

Las conclusiones de esta prueba se mencionan en la página 

83 de este trabajo. 
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METODO GENERAL .PARA LA DETERMINACION DE ALUMINIO, FIERRO, CALCIO 

Y MAGNESIO PRESENTES EN LAS ' ROCAS, . PRECIPITANDO EN SOI,UC IONES HO 

ti!OGENEAS A LOS TRES PRI~!EROS CATJONES. 

Este m~t o~o que a conti~uaci6n se describe es el resu1ta 

do de todas las ex-periencias obtenidas en las ·pruebas que, sobre 

la precipit~~i6n . en soluciones homog~neas, fueron efectuadas. 

Una \tez obtenida l a soluc i 6n proveniente de las rocas por 

analiz~r, con\ los cuatro cat iones presentes, se procede a · aplicar 

el si;guiente m~todo • 

. ..112Q3~ De la soluci6n proveniente ·de las rocas se puede to 

mar cualquiera de tas alícuota."'s siguientess 

.l.- l OOml (equivalente a 0.5g ·de muestra). 

2 . - 50ml ( equivalente a 0 ~ 25g de muestra) . 

3.- 25ml (equivalente a 0.125g de .muestra) . 

La elección de la alícuota va a depender de la cantidad 

de muestra que s e tenga y de su concentraci6n. 

La .alícuota tomada se diluye a lOOml (a 15oml si se trata 

de la alícuota de lOOml) yse afiade NH
4

0H (lH) gota a gota hasta 

una· ligera turbidez, misma que se aclara con HCl (1:1) y 2 gotas 

en exceso. Se afiaden en seguida 5g de ácido succínico previamente 

disueltos en lOOml .de agua destilada, lOg de NH
4
Cl, y 5g de urea, 

ambos con agitaci6n. La solución así form&d.a se calienta a suave 

e bulli.c i6n y se le agregan 5 gotas de anaranjado·· de metilo · y- en 

seguida se va adicionando NH
4

0H (1:1) gota a gotf hasta el ·vire 

del indicador, del color ~sa al color canela, momento err:-,el que 

aparece una ligera turbidez (se puede omitir el .indicador siem- · 

pre y cuando la adición del h.~d+6xido de amonio se haga lo más' 
J 

cuidadosamente posible para no sobrepasarse, lo cual traería co­

mo consecuencia la obtenci6n de un precipitado g1:ilatinoso y di-­

f:!cH , de filtrar); una vez qui! ha aparecido la ligera turbidez, 

se adiciona una pequefia pulpa de papel y se mantiene la soluci6n 

.a suave ebullici6n de 90 a 120 minutos (de l _ 1/2 a 2 horas). Pa- · 
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sado · este tiempo se filtr·a en caliente a través de un papel fil­

tro Whatman # 41. El precipitado se lava con ácido succínico al 

l~ neutraliza.do al rojo de metilo con NH
4

0H (1:1), de 5 a 10 ve­

ces y en seguida se pasa a un crisol de porcelana. 

El precipitado adherido a las paredes del vaso~ se remue 

ve por el método de Blum, de la siguiente manera: 

Al vaso donde se encuentra adherido el precipitado se le 

agregan de 2 a 4 ml de HCl conc'., procurando lavar bien las par!. 

des, y se refluja por espacio de 60 6 120 seg (1 6 2 minutos) h!!; 

biendo añadido prevíamente, un petlueño trozo de papel fi l tro sin 

cenizas. Una vez que el papel se haya hecho pulpa,. se di luye a 

50ml aproximadamente, con agua destilada y se reprecipita con 

NH
4

0H conc. hasta él vire del indicador(rojo de metilo) . Ei pre­

cipitado así obtenid~ se filtra con otra pieza de papel filtro 

Whatman #41, se lava el vaso perfectamen.te con :J,.'a soluc i ón de . á­

c i do succínico· al l t neutralizada, al igual que el prec i pitado. 

Este precipitado se coloca en el mismo crisol que el ant erior, y 

·de 'esta forma, los precipita.d.QS combinados Be calcinan a 900ºC 

por 45 ·· 6 60 minutos. Las cenizas se pesan en una balanza analí­

tica, directamente sobre un vidrio de reloj previamente tara~o. 

Calcio: Los filtrados combinados de · ambas precipitacio-­

nes de los hidróxidos, se evaporan hasta tener .un volumen entre 

150 y 200ml, se agregan 2 c .c .• de HCl conc .y l. 5g de ácido oxá-­

lico( 6 l.7g de oxalato de amonio} previamente disueltos en 30ml 

de agua destilada acidificada con 2ml de HCl conc. Ésta so~ución 

se e.alienta a ebullición y se adicionan, con agitación, 15g de .!! 

rea y se mantiene la suave ebullición de 60 a 75 minutos, tiempo 

en el que se efectúa la neutralización. En seguida se añaden l.5g 

de oxalato de amonio disueltos en 30ml de .agua destilada y se de­

ja reposar de 3 a 5 horas, pero no más, porque se presentaría la 

posib!lida~ de que precipitara el magnesio( se recomienda un rep~ 

so de 3 horas 15 minutos, para mayor rapidez}. Pasado este tiem-



(68) 

po, . se filtra la solución por medio de TJapel filtro Whatman f l de 

7 cm de diámetro (el .filtrado se reserva para la determinación de 

magnesio en .élY. El oxalato · d-e calcio se lava 5 veces con agua des 

tilada (70-80ºC). El vaso do~de se encontraba el oxalato de calcio 

también se lava perfectamente con agua destilada caliente. F.n este 

mismo vaso se colocan iOOml de H2so 
4 

al 51o y en su borde s e coloc·a 

el papel filtro con el oxA.lato . de . calcio; éste se baj a con agua de.! 

tilada caliente (70-8oºc) al ·seno del vaso (si s e desea, s e puede 

dejar caer el papel filtro a la solución), y se titula con KMno
4 

0.1 Nen caliente· (70-8oºc), hast a l~· aparición de un .color liger~ 

mente rosa,do que persista 30 segundos como mínimo. 

Cálculos: 

conc. CaO = (V X N X meq)/0.25 (alícuota de 50ml). 

Magnesio.- Debido a que en el método que se ha estado a:!'l li 

cando se ha dificultado bastante l a apreciaci6n del vire en el mo­

mento preci"Bo, los · resultados de las pruebas efectuadas no .pue.den 

ser de n.ii'lguna forma confiables. Se cree que el problema del vire 

se debe a alguna interferencia provocada por alguna o varias de 

las sales que son añadidas en el transcurso del análisis, ~or lo 

que el método aplicado hasta el momento para la determinación de 

magnesio i:iobre los filtrados de l .os hidróxidos, precipitados por 

hidrólisis de urea en presencia de ácido succínico, no es el ade­

cuado, por lo que se recomienda,. que en ve111 de aplicar el método 

mencionado, sqbre el filtrado del oxala to de calcio se sfectiie u­

na titulación fotométrica del mag!iesio, o bien, precinitarlo co­

mo fosfato, y de esta forma determinar la concentración de dicho 

elemento en las rocas. 
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PLICACION DEL METODO ANTERIOR A ALGUNAS MUESTRAS DE ROCAS. 

Todas las muestras analizadas corresponden a la misma roca, 

e la cual se tom6 un gramo, se disolvi6 1 se aforó a 200ml. 

A todas las sub-muestras se les aplicaron los mismos m'to-

os. 
Muestra 

M 1 
M 2 
'M 3 

Al:lcuota 
50ml 
25ml. 
50ml 

Indioador usado. 
Ringuno 
Ninguno 
Anaranjado de metilo. 

!2º
3
.- Tiempos ~ filtración z lavado: 11 l )( 2 • 3 

Filtración sin bajar todo el pre­
cipitado••••••••••••••••••••••••••••••• 2-min35•eg 2min28seg 2min29eeg 

Filtración bajando todo el precipitado~ lmin25seg lminJ5aeg lmin5lseg 

5 lavados con áo.succ!nico neutralizado.2min54seg 2min46seg 2min28seg 

Tiempo de reflujo del HCloono.(4ml) •••• lainO()seg lminOOseg lainOOeeg 

Piltraci6n del repreoipitado sin bajar~ 
lo ·todo.. ..... • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • ... • • • • • Omin56seg 

Piltración del repreoipitado bajándolo 
todo •••.••• · •.....••..•••••..•.•...•••••• 

TIEMPO TOTAL DE FIL!RACIOR ••••••••••••• lOminO~eeg 

Pesos de las oenisaa de R2o
3 
•••••••••• 0.0614g 

Calcio.- tiempos de fi~traci6n: M 1 

Sin bajar todo el preoipitado ••••••••• 16min18aeg 

5 lavaeos con agua destilada caliente. 5minl2seg 

Bajando todo el precipitado.~ ••••••••• Jmin57aeg 

TIEMPO TOTAL DB PIL!HACION •••••••••••• 25min27aeg 

Cono. de CaO en las mueatras(mg/aü) 0.38 

~aO en las muestras •••••••••••••••••• 7.67~ 

mililitros de 111no4 0.10075N consumi­
dos en la titulaciGn de o/u de las 
muestras •••••••••••••••••••••••••••••.• 6.80lll 

Omin50seg 

lmin20ae¡ 

9min59seg 

o.0313g 

• 2 

21min20tleg 

4min22seg 

JminJ4se¡ 

29minl6seg 

0.38 

7.67~ 

Omin54seg 

lmin45se¡ 

l0min27aeg 

0.0538g 

' 3 
7min06seg 

3min32seg 

lmin45se¡ 

12min23aeg 

0.33 

6.71~ 

5.95.i 

•&gneaio.- r;oa mililitros de BDTA 0.10028M consumidos para cada una 

de las m.ustraa son, 27.35ml para• 1, 13.JOml para K 2 1 36ml para 

• 3, por lo que las concentraciones correspondientes .para cada 
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una de las muestras, son las siguientes: 

Muestras conc.MgO '(MgO 

M 1 2.2mg/ml 43.88 

M 2 2.lmg/ml 42.68 

• 3 2.8mg/ml 57.76 

Como se notará en los resultados mencionados, s6lo reflejan 

los dos primeros valores, ya que el tercero (M 3) dio muy alto • . E! 

te hecho confirma la dificultad que se tiene en la percepci6n del 

vire en la titulaci6n volum6trica con EDTA, pues por tratarse de la 

misma mue.stra,. los tres resultados deberían ser prácticamente los 

mismos. 

Análisis de las muestras M 4, M 5 y M 6 de la sol uci6n de 

roca. Las alícuotas tomadas fueron, 50ml para las muestras M 4 y 

M 6, y 25ml para la muestra M 5. 

! 2.Q
3
.- Tiempos ~ filtraci6n. M 4 M 5 M,6 

Sin bajar todo el precipitado.~ lmin 55seg 2min 37seg 2min 03eeg 

Bajando todo el precipitado •••• lmin 50seg lmin 43seg lmin 18seg 

5 lavados con ác.succ!nico 
neutralizado ••••••••••••••••••. lmin 54eeg lniin 45seg 2min 03seg 

Reflujo del HCl conc.(4 ml) •••• 2min OOseg 2min OOeeg 2min OOeeg 

Piltraci6n del reprecipitado 
a.in bajarlo todo ••••••••••••••• lmin 26seg lmin 39seg lmin 23seg 

Para bajarlo todo •••••••••••••• lmin 49se lmin 28se lmin 2lse 

TIEMPO TOTAL DB PIL'fRACION.-.-. lOmin 54seg llmin 12seg lOmin 08seg 

Peso de las cenizas de R2o3---- 0.0546g 0.0276g 0.0602g 

CALCIO.- Tiempos de filtraci6n. M 4 M 5 M 6 

Sin bajar todo el precipitado •• 5min 19aeg 3min 14seg 2min 12eeg 

5 lavados con agua destilada 
caliente ••••••••..••••••••••••• 3min 25seg lmin 25seg . lmin 30seg 

Para bajar todo el precipitado. lmin 50se1 lmin 04see¡ 2min 02see¡ 

TIEMPO TOTAL DE PILTRACION ••••• lOmin 34seg 5min 43seg 5min 44seg 



(71) 

Los mililitros de KMn0
4 

0.10075N consumidos en la titula-­

ci6n de cada una de las muestras fueron, 6.75 para M 4, 3.1 para 

M 5 y 6.75 para M 6. Con estos datos y efectuando cálculos: 

Conc. de CaO en las muestras: 

Por ciento de CaO en las muestras: 

0.38mg/ml para M 4 

0.35mg/ml para M 5 

0.38mg/ml para M 6 

7.62;( para M 4 

7.001' para M 5 

1~621' para M 6 

MAGNESIO.- En las titulaciones complejom~tricas de este elemen 

to se consumieron las siguientes cantidades de EDTA 0.1003M: 

Muestl'a Mililitros 'de EDTA 
M 4 28.00 

• 5 13.95 

M 6 37.25 

Con las cantidades mencionadas se obtuvieron los resul~ados 

siguientes: 
Muestra Conc. MgO !> Jlg0 

M 4 2.2mg(ml 44.93~ 

M 5 2.2mg/ml 44.77, 

II 6 2.98mg/ml 59.69:' 

Si se observan los valores obtenidos para magnesio hasta el 

momento, se puede ver claramente que los resultados de las muestras 

l, 2, 4 y 5 son muy semejantes entre sí, hecho que nos hace pensar 

que en dichas muestras el m6todo funcion6 bastante bien, pero en 

realidad, s6lo en dos de las titulaciones se vio el' vire con rela­

tiva claridad (M 2 y M 4) y en las demás se torn6 en algo complic~ 

do la percepción del cambio de color. En lo referente a las mues-­

tras M 3 y M 6, fue en ástas donde se pr~sent6 la mayor dificultad 

para percibir el vire, razón por la cual los 'resultados de estas 

muestras difieren bastante de los obtenidos en las otras. 
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.Análisis de la muestra M 7 de la soluci6n de roca. 

Para esta muestra se tom6 una alícuota de 50ml. 

! 2Q3
.- Tiempos ~ filtraci6n. • 7 

Sin bajar t odo el precip,i tado ••••••••••••••••••••••• 

Tiempo para bajar casi todo el precipitado ••••• • •• .• • 

5 lavados con ácido succinico neutralizado •••••••••• 

Tiempo de reflujo del HCl conc. (4ml) ••••••••••••••• 

Filtraci6n del reprecipitado sin bajarlo todo ••••••• 

Tiempo para bajar todo el reprecipitado ••••••••••••• 

TIEMPO TOTAL DE FrLTRACION--------------------------

Peso de las cenizas de R2o3------------------------­

CALCIO.- Tiempos ~ filtraci6n. 

Sin. bajar tQáo el precipitado ••••••••••••••••••••••• 
' o 

5 lavados con agua destilada caliente (70-80 C) ••••• 

Tiempo para bajar todo el precipitado ••••• • ••••••••• 

TIEMPO TOTAL DE FILTRACIOR--------------------------

3min 04seg 

lmin 55seg 

Omin. 43seg 

lmin OOseg 

lmin 55seg 

lmin 16seg 

9m1n 53seg 

o.0538g 

:M 7 

lOmin 57seg. 

2min 25seg. 

·2min 37seg. 

15min 59seg. 

Cabe aclarar que en este análisis se aplic6 la misma t6cn,! 

ca que en los anteriores, pero en este caso se omiti6 la adici6n 

de los l.5g de oxalato de amonio, 1 é6lo se dej6 en reposo durante 

20 minutos, en vez de las 3 6 5 horas que marca el mftodo. 

En la titulaci6n permanganim6trica se consQmieron 3. 95ml 

de KMno
4 

0.10075R, valores que nos dan una concentraoi6n de CaO de 

0.22mg/ml 1 un porcentaje de CaO d~ 4.4~, resultados bajoe con re.! 

pecto a los anteriormente obtenidos. 

MAGNESIO.- Se sigu16, al igual que en las anteriores muestras, 

la t6cnica complejom6trica tradicional, en la cual se consumieron 

27.4ml de El>'?A 0.10028M, cantidad con la que se obtienen ·los resu_! 

tados siguientesc 

Conc. de JlgO • 2.2mg/al -o . 44.<~ 
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CONCLUSIONES GENERALES DE LAS PRUEBAS E~ECTUADAS.- .en seeuida se 

hace una recópilaci.6n de las conclusiones a las que se ll·egaron· 

en las diferentes pruebas efectuadas . 

PRUEBA A (la. 7 2a. partee).- Después de analizar los re­

sultados · obtenidos en esta prueba, se puede· concluir que los va­

lores _ que se o~tuvieron para a2o
3 

no son positivos debido a los 

altos porcentajes , de error obtenidos, · aun estando dichos valores 

sobre la cantidad esperada. En ninguno de los dos análisis 4e R
2
o

3 
se obtuvieron resultados satisfactorios, y, de ambos, se conside­

ran mejores los de la primera pa:tte. Tampoco los tiempos de fil-­

traci6n registrados se pueden coqsiderar como buenos, ya que tam~ 

bién son demasiádo altos (todos rebasan la hora) y por lo tanto 

la filtración no resultó más práctica que en los m!Hodos tradi-­

cionales. Todo ésto, aunado al tiempo que las soluciones estuvie-

. ron a suave ebullici6n bus.cando hidrolizar la urea ( 32 horas 50 

minuto~ aprox.), nos hace concluir que esta prueba, con lo que 

respecta a R
2
o

3
, fue totalmente negativa. 

Con lo ~ue ! respecta al calcio, se puede concluir que esta 

prueba res~t6 satisfactoria en las tres soluciones de la segunda 

parte de la prueba A, sobre todo en las soluciones 1 ! 3. Cabe se 

fialar que, en todos los casos, el error porcentual fue reducido. 

En las soluciones de la prueba· A, primera parte, no s~ efectuó el 

análisis del calcio. 

En el caso del magnesio tampoco se obtuvieron buenos resul 

tados. El .principal .problema en las titulaciones del magnesio fue 

el vire del• indi-0ador, el cual parece sufrir alguna interferencia 

en la titulación complejomhrica. Este problema se acrecent6 más 

en la soluci6n ' l proveniente de la filtraci6n del calcio y que se 

efectu6 por soluciones homogéneas (hidr6lisis de urea), ya que, 

como se CMUo anteriormente, al agregar el indicador a la soluci6n, 

~ata tom6 una coloraci6n .verde esmeralda que hizo imuosible ver 

con claridad el vire y! por lo tanto, no se . obtuvo resultado al-­
guno. 



('14) 

PRUEBA B~- Como donclusiones generales tenemos que , con 

lo que respecta a R2o
3

, el -6nico inconveniente que se presentó 

fue la postprecipitación del fierro férrico,, ya que este hecho 

provoc6 que la prec.ipitaci6n, .filtración y calcinacÍ6n de los 

hidr6xidos se dividiera en varias etapas, mismas que pueden ser 
. ' 

causa de errores considerables, por lo ·que los resultados fina­

les se toman como buenos tomando l~s reservas del· caso. , 

En lo . referente al calcio, los resultados obtenidos no 

son muy buenos, pero tampoco están muy distantes de la realidad, 

por lo que se pueden considerar como áceptable.e ya que el error 

porcentual en riinguno de los tres casos rebasa el 10~ . Debe to­

marse en cuenta que loe errores porcentuales obtenidos están por · 

debajo del 100,, es decir, que los valores obtenidos son menores 

que los valores esperados. 

Magnesio.- Los resultados obtenidos fueron completamente 

negativos, pues ni el -6nico:·valor obtenido puede considerarse co­

mo real, debido a los problemas que presentó su titulación. 

Como ya se dijo anteriorm~~te, el azul de bromofenol,uti~ 

lizado como indicador para la precipi taci.6n de los hidróxidos por 

hidrólisis de urea., interfirió con su color azul violeta, los vires 
... 

de las· tres , ii~ulaciones, '. b~oqueando en las soluciones, el color r.2. 

sa que se obtiene· al agregar el indicado?" azul negro de eriocromo 

B, a las soluciones de magnesio, impidiendo ver ,con cl,ar.idad el P! 
so de un color a otro. Debido a todo lo anterior, s.e evitó volver 

a utilizar el azul.de :bromofenol en las neutralizaciones previas 

de las soluciones ác:i.das. 

• 
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PRUEBA c.- Conclusiones corres:l)ondientes a la prueba c. 
R2o

3
.- Coino se habrá notado, esta prueba fue de las me­

nos afortunadas, ya que s6lo se obtuvo un resultado, el de la so­

luci6n 3, mismo que no se considera satisfactori.o debido al por­

centaje de error obtenido. Si se compara .dicho error porcentual 

cori los obtenidos en anteriores pruebas, se observará que es algo 

elevado. En esta prueba·s6lo se pueden considerar· como satisfac­

torios los tiempos ·de filtraci6n. 

Calcio.- También en el caso del c.a lcio, sólo los ti.empos 

de filtraci6n resultaron satisfactorfos, ya que en la titulaci6n 

del oxalato de calcio no se obtuvo resultado . alguno. 

Magnesio.- Esta prueba ta.mbi~n result6 totalmente negati­

va, ya que tampoco se obtuvo ningón resultado debido al problema 

del vire, del que ya se habl6 anteriormente. 
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PRUEBA D_.- R203_• ...... como podrá notarse en los resultados 

obtenidos, el error porcentual de la precipitaci6n y calcina-­

ci6n de los hidr6xidos es bastante elevado, por lo que el resul­

tad.o obtenido no se consi_dera aceptable. 

Se piensa que la posible r a z6n del bajo va lor obtenido, 

no se puede atribuir al m~todo analítico, sino a ilna precipita~ 

ci6n incompleta del fierro. 

Con lo que respe·cta al tiempo total de 'filtración obtenido, 

~ate es bastante buen~ y se considera muy p~sitivo. 

Calcio.- Como se' habr' podido riotar en los resultados .del 

calcio_, ~stos son excelentes, ya que el error porcentual fue de 

o~ y el tiempo total de filtraci6n fue de 20 minutos 11 segundos. 

En la precipitaci6n del oxalato de calcio por hidr6lisis de urea 

no se tuvo -ningún '. problema y se efectuó con bastante rapidez. 

Magnesio.- Nuevamente se present6 el problema del vire al 

titular este elemento, por lo oúe se puede decir, a reserva de los 

resultados ·de las sieui entes pruebas, que dada la interferencia 

que ' sufre el vire _en las titulaciones, las s a les que se agregan 

durante l as -hidr6lisis, afectan en forma directa a esta determina­

ci6n. 
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PRUEBA E.- R2o
3
.- El valor de las cenizas de R2o

3 
obteni­

do se considera bastante bueno, ya que la. diferencia entre el va­

lor esperado y el valor obtenido es muy reducida y, por lo tanto, 

el error porcentual también. 

En lo referente a los tiempos de filtrac i ón, el primer 

t i emp-0 de filtración es muy bueno, ya que es bastante reducido, p~ 

ro e.l segundo, aun siendo casi el mismo, se considera que fue al­

go más tardado debido a (l_Ue sólo se estaba filtrando una parte de 

los }lidróxidos. Tomando en consideración la consistencia gelatiil.,2 

ea del precipitado en cuestión, el. tiempo :de filtración del mismo 

se ·'Puede considerar como normal. 

Como conclusi ón final, se puede decir que los tiempos de 

filtracfón. obtenidos son. bastante buenos, ya que aun la suma de 

ambos, . no . da como resultado un tiempo' demasiado elevado. 

Calcio.- En el caso del calcio, la conclusión a la que se 

llega es que nunca deberán agregarse el oxalato de amonio o el á­

cido oxálico a las soluciones, sin antes haberlos disuelto previ~ 

mente en agua .destilada acidulada con HCl concentrado, de lo con­

trario, la disolución de lás sales mencionadas será prácticamente 

imposible y como consecuencia, el procedimiento se modificará ;y 
l a determinación no tendrá el éxito_ esperado. 

Magnesio.- La conclusión a la que se llega en el caso del 

magnesio, ya que tampoco eri esta prueba tuvo el éxito espetado, 

es que el método volumétrico . a'!)licado para s,u determinación 9 se 

ve interferido. :por el exceso de sales' disueltas en la solución y, 

por lo tanto; no es el método adecuado en este caso. 
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PRUEBA F.-· Juzgando por los resultados obte~idos en esta 

.prueba se puede decir q~e, . con lo que respecta a las deteraina-­

ciones de R
2
o

3 
(aluminio + fierro) y ·calcio, .el m~todo es exce-­

lente, t anto por los tiempos de filtración .obtenidos que son bas­

tante reducidos, como por los resultados menciona.jos en dicha nrue - -
ba, mismos que, como se podrá observar, son bastante buenoe. En lo 

que se refiere . al magnesio, tamposo fue satisfactorio el resulta~ 

do obteni do en esta prueba, ya que ~s~e fue demasiado alto y 16-­

gicamente el error porcentual también resu;Lt6 elevado.; por todo 

lo anteri.or, casi se puede asegurar que este m~todo no -es e.deq.ua­

do para la determinaci6n de magnesio. 



(79) 

CONCLUSIONES DE LA APLICACICN DEL METODO DE PRECIPITACION EN SO­

LUCIONES HO~OGENEAS AL ANALISIS DE ROCAS. 

Para poder obtener conclusiones ,de l a -aplicaci6n del m~to­

do al análisis de las rocas, fue nécesario analizar las muestras 

de la M 1 a la M 7 por los métodos clásicos y, con los valores ob­

tenidos de estos análisis, hacer la comparaci6n con los resultados 

de l as mismas_ muestras, pero obtenidos por el método de precipita­

ción en soluciones homogéneas. 

En seguida se da una lista de los resultados obtenidos, 

tanto por precipitación en soluciones homogéneas como por el méto­

tradicional, asi como los errores porcentuales ·obtenidos en cada 

caso. 

PMT.- Precipitación por el método tradicional. 

PSH.- Precipitaci6n en soluciones homogéneas. 

ª2º3 ª2º3 Error 

PSH PMT Porcentual 

M l 0.0614g/50ml 0.0606g/50ml 1.32:' 

Ji! 2 o.0313g/25ml o.0308g/25ml 1.62" 

M 3 0.0538g/50ml 0.0535g/50ml 0.56" 

M 4 0.0546g/50ml 0.0533g/50ml 2.44~ 

M 5 0.0276g/25ml 0.0282g/25ml 2~13% "< 100 

M 6 0.0602g/50ml 0.059lg/50ml 1.861' 

M 7 0.05)8g/50ml 0.0529g/50ml 1.70~ 

cao cao Error 

PSH PMT Porcentual 

'M 1 o.380mg/ml 0.)6lmg/ml 5.26% 

)1 2 o.380mg/ml 0.36Jmg/ml 4.68~ 

M 3 o.·330mg/ml o.328mg/ml 0.61~ 

M 4 o.38omg/ml o~J67mg/ml 3.54,( 

M 5 0.350mg/11l O.J365mg/ml 4.01_, 

M 6 o.380mg/ml 0.372mg/ml 2.15, 

M 7 0.220mg/ml 0.23lmg/ml 4.761. 
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Como para la determinaci6n de magnesio como MgO no existe 

ningún método de precipi taci6n en soluciones homogéneas,. la deter­

minaci6n de este elemento se efectu6,. en · todos los casos, por . el 

m~todo tradicional complejométrico, s6lo que en unos casos, los 

filtrados del calcio provenían de una precipitaci6n en soluciones 

homogéneas, y en otros, de la precipitación del calcio por el mét.2_ 

do tradicional. En seguida .se da una lista de los resultados de 

magnesio, como MgO, obtenidos, tanto de un origen como del otro. 

Filtrado I'iltrado Error 
proveniente proveniente porcentual 

de PSH de PM! 
MgO Mg0 

M 1 2.2mg/ml 2. 0056mg/.m.l +9.69:.' 

:M 2 2.lmg/ml 2.00mg/ml +5.0M 

M 3 2.8mg/ml 2 • 04rilg/ml . +31.25~ 

M 4 2.2mg/ml 2.045mg/ml +7.58~ 

K 5 2.2mg/ml 2.003mg/ml +9.83~ 

llI 6 2.98mg/ml 2.13mg/ml +39.9~ 

M 7 2.2mg/ml 2.02mg/ml +8.91,, 

Conclusiones.- En la aplicación del método de precipitaci6n 

en soluciones homogéneas al análisis de rocas; se puede concluir 

que, según los resultados obtenidos, el método es muy eficaz en lo 

que se refiere a las determinaciones de a2o
3

.y cao, ya que los errE_ 

res porcentuales de las mismas son bastante reducidos, sobre todo 

para a2o
3

• También, como podrá notarse, tanto para a2o
3 

como .Para 

cao, s6lo se obtuvo un error porcentual por abajo del 10~~. para la 

muestra 5 en el caso de a2o
3 

1 para la muestra 7 en el caso del cal 

cio. 

Otra de ias claras ventajas que tiene este método sobre el 

tradicional, es la rapidez con que se efectáan las filtraciones, 

pues, como podrá notarse, en el oaeo de a2o
3 

ninguna de las filtra 

ciones tardó más . de 12 minutos, tiempo que se considera excelente. 
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Como ya se hab!a mencionado al principio de este trabajo, 

los preeipitad~s compactos que se obtienen por el m6todo de preci­

pitaci6n con urea, favorecen la filtraci6n, logrando as! que las 

filtrac i ones s e ef ectúen en un tiempo bastante corto. 

Bn el caso · de l calcio h~bo muchas variaci~nes en lo que se 

refiere a los tiempos de filtraci6n, pues, mientr•~a la filtraci6n 

más tardada fue de 29 minutos 16 segundos , la filtraci6n más rápi­

da s6lo fue de 5 minut os 43 segundos. Con todo lo anterior, los 

tiempos de fi ltraci6n obtenidos para Q!.Q se. consideran como acept_!! 

bles. 

Magnesio .- Desgrac iadamente no se puede decir lo mismo para 

magnesio que para los elementos anteriores, puesto que en ninguna 

de las pruebas efectuadas · se obtuvo un resultado satisfactorio, 

princ i palmente por el problema que la concentraci6n de sales prov~ 

ca en la titulación comple jométrica del magnesio por EDTA. Este 

problema. también se present6 en los filtrados del calcio provenie~ 

tes de soluciones homogéneas de los análisis de rocas, de tal mane 

ra que los resultados obtenidos son poco confiables, pues al estar 

efectuando las titulaciones, fue realmente difícil percibir con el_! 

ridad los vires correspondientes debido a la interferencia que pr~ 

voca en los mismos, la presencia de sales en cantidad considerable. 

Por todo lo anterior se concluye que, definitivamente, siempre que 

se determinen R2o
3 

y CaO por el método de precipitaci6n en soluci~ 

nes homog4neas y con ellos esté presente el m88Ilesio (como en las 

rocas), este ·elemento deberá. determinarse usando otra técnica, ·.ya 

sea precipitándolo como fosfato o bien, empleando un método fotom! 

trie o. 

Bn todos los casos, ya sea R203, calcio o m88Ilesio, oonvi.! 

ne efectuar los análisis de . las rocas por du~licado, tanto por el 

•'todo tra&icional como por el m'todo de preoipitaci6n en solucio­

nes homog,neas, 1, segtlli los resultados qua se vayan obteniendo, 

ir paulatinamente sustituyendo el primero por el seglindo. 
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