Andlisis gravimeétrico



Clasificacion

Métodos gravimétricos

'

Precipitacion 1

Extraccion

Volatilizacion 4

Quimica

\ Electroquimica

.‘* N
Directos

Indirectos



Precipitacion
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Crecimiento cristalino

leuswn
- Naturaleza de los iones
- Concentracion
- Velocidad de agitacion
- Temperatura
* Deposito
- Concentracion
- Impurezas en la superficie
- Propiedades caracteristicas del cristal






Proceso que incluye todos los cambios irreversibles que ocurren
En un precipitado a continuacion de su formacion

Recristalizacion de particulas primarias

Envejecimiento térmico

Transformacion de formas cristalinas



Coloides

Suspensiones Coloides Disoluciones

Tamano > 10‘5 cm 10'5_10'? cim < lD_T cm

Observacion Microscopio = Ultramicroscopio® No visibles

Microscopio ~electronico

Sedimentacion Rapida Lenta No sedimentan

Filtracion S1 Atraviesan filtros ordinarios




Adsorcion por particulas

coloidales
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Contaminacion de

precipitados
Adsorcién
Coprecipitacion
Oclusion

Posprecipitacion



Oxalato calcico, CaOx *



Requisitos

* Forma de precipitacion
- Poco soluble
- Fdacilmente filtrable y lavable
- Puro

* Forma de pesada
- Composicion definida y conocida
- Estable en amplio margen de temperaturas

- Estable frente a los componentes de la
atmosfera



Etapas del andlisis gravimétrico
por precipitacion

1. Muestreo y preparacion de la muestra.
2. Pesada de la muestra.

3. Disolucion de la muestra

4. Precipitacion.

- Disoluciones diluidas
- Adicion lenta de los reactivos y con agitacion

- Precipitar en caliente
Ligero exceso del reactivo precipitante

5. Digestion.

6. Filtracion.

7. Lavado.

8. Tratamiento térmico del precipitado.
9. Pesada.

10. Calculos



Preparacion de la disolucion

- Reduccion del volumen
- Actuar sobre una alicuota

+ Ajuste de las condiciones de
precipitacion
- Posibles interferencias
- pH
- Temperatura
- Estado de oxidacion

+ Eleccion del reactivo precipitante



Métodos précﬂcos de

precipitacion

= Precupltucmn a partir de disoluciones muy diluidas
= Precipitacion a partir de disoluciones muy concentradas

= Precipitacion en fase homogénea
= Precipitacion por medio de urea
« CO(NH;), + H,O —> CO. + 2 NH; (NH,* + OH")
= (Generacion de iones sulfato
= HSO;NH; + H,O —> H + 50,2 + NH,*
= Precipitacion de sulfuros
« CH,CSNH; + H,O —> CH,CONH, + H.5

= Sintesis del reactivo precipitante
CH. C
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Filtracion

elemento filtrante
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Tratamiento térmico del

precipitado
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B. Analisis termico diferencial

A. Curva termogravimetrica




Calculos

%A — P2 100
P

P.= peso del constituyente
Puw=peso de la sustancia

PA=E£A:
P, =peso del residuo
F=factor graviméirico

F_Peso.moleallar.de.la sustanciabuscada a
Peso.moleailar.de.lasustanciapesada b

EJ- Z FE/Egggg




Determinaciones gravimétricas

Especie
analizada

Fed*

AP

Cad*

Mg+

[CT)

Ba*

(5045

38 pH=4
32 pH=7
neutro o

8.7 amoniacal

12.6 NHgf NHy~
0.8 HNO5
10 acido

Precipitante

NHs3.H,0
urea |fas h:}m.}

NHs3.H,0
urea |fas h:}m.}

(NHyg)2C204

(NHy)3PO4

Precipitado

FE[DH]}IHQD

Al(OH); xHo0

CﬁC204.H20

ME[NH4]PD4. EHEO

AgCl

BaSO,

Filtracion

papel

papel

placa

placa

papel

papel

placa

papel (fino)

Tra"[ am.1ento Pesada
termico
800-900°C Fe;0,
1200°C Al,O,
100°C CaC,0..H,0
475-525°C CaCO;
1100-1200°C a0
1000°C MgyP,07
120°C AgCl
800-900°C BaS0.

Interferencias

muchos metales

muchos metales

muchos metales excepto

Mg®*, Na", K*

Muchos metales excepto
Na®K*

Hg(1),Cufl),T1(I), Po(Il),(Br-I
,SCN-, §%,5,05,CN)

Ca?, Al¥, Cr¥, Fe¥, 517,
Pb?*
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Gravimetrias con

precipitantes organicos

. . . ..  Tratamient
Precipitante Precipitado Filtracion .0 Pesada
termico
OH 0 0
. s SUN /TN }
Ti(IV), Zr(IV], Th(IV) E-As=0 R-As=0 Ti O=As-R papel 900 °C Ti0; 0.59950
™~ 0H . 0/ No”
CEHj_li{i"ﬁ C N:HNO 1 105 °C CopHigNHNO 0.16517
NOs, ClO, HC Ar C 20H 1sN4HNO3 placa 20H16N4HNO; = 0.
N
A=CH, |
/NO N
Fe* il N Fe papel | >1000°C Fey03 0.69944
(cupferron) 3
Al ~a Al placa 130 °C Al(CsHgNO); = 0.058729
OH o
(oxina) L d3
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