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INTRODUCCION. ‘

Bl objeto del gsiguiente trabajo eé relacionar ireé ﬁé&o

dos cuantitativos de cloruros ompleados en el anflisis delfégu

industriales, ver cul es el mis adecuado en cada caso ¥ Qﬁp@ﬁ"
el error de cada uno de ellos, _k

Para su desarrollo no se utilizé ningln aparato especial

de precisidn sino que se empled material comin de iabdrétoribv

Esto se hizo con el objeto de que este trabajo sea de bgpgfiéi

'para cualquier tipo de laboratorio. El tnico aparato gspé#ii

precisidén usado fue la balanza Fijn Mechanische Indqétrigg

cker's Sons"y N.V. Brummen, para la preparacién de iaafaqlﬁc on
estandar. ., '¥

Esta se usd por ser un <trabajo de inve&;igad;&p}gﬁéro

se necesita para el trabajo normal de laboratdrio; y§fqu

quier balanza analitica puede ser empleada,
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ILPCHTANCIA DHL CUANTESC DN CLORUROS =Y 7L "‘R«x’I‘,\I LT
BE AGUAS INDUSTRIALRESG,.
Bl afua es un factor  determinante en la 1ocalizacién‘iﬁ;
dustrial, ya sea la cantidad en qgue Se encuentre, como por,Ial
canticdad de 1a misma  La cantidad del agua esti dada tanto ébf
los sdlicdos en suspensidén como por los sblidos disueltos que cdn-
tenga. -
5e entiende por s8lidos disueltos las sales solubles éug
1leve el agua y por sflidcs e~ suspensibn las sales insolubléd
que arrastre , les cuales pueden ser materia orghnica, o bien mﬁﬁé
ria inorginica como Si0s y otras sales insolubles. v |
11 agua puede ser dafiina al producto elaborado o alqu@jf
po que se emplea en ¢l proceso. » :
El agua es perjudicial al producto terminado cuando 1as
sales que contiene interfieren en las reacclones del proceso, o
se quede como impureza en el producto terminado.,

©s dafiina al equipo principalmente a causa de corrosi6r

e incrustacién. los crusantes de corrosidn son el 02, 002 y en
ocnsiones Zcicos disucltos; los de incrusta cién se deben a,

licatos y & los cationes Co y Vg que reaccicnan con anlones form

do snles insolubles. -
71 trotamientc de aguas, seglin donde se aplique se  divid
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861idos que pueden existir disueltos en un agua 6a‘cdid;ra;& qQ

estén en reilacién con 1a prestbn a la cual eatd funéiaﬁﬁﬁ

chos limites estén dedos principalmente por la American Boiler

nufactures Assoviation (AIMA) 3 ¥ por Hall Laboratories.

Sefinn La ADRMA:

16/ i Kg/cm” ppa

0 - 300 0.00 -~ 21.09 3500
301 - 450 21.66 ~ 31.64 3000
451 - 600 31.71 - 42.18 2500
60L - 750 42.25 - 52,73 2000
751 - 900 52.80 - *63.28 1500
901 - 1000 63,35 -~ 70.31 1250
1001 - 1500 " 70.38 - 105.46 1000

Se entiende por partes por millén (ppm.) una unidad cumﬁn
mente usada en anflisis de aguas cuya equivalencia es :
L ppm. 1 mgr/lt.
Segfin Hall Laboratories :

STD 3500 - 2.5 p ; .
Calderas que operen & mAs de 10001b/in (70, 1 Xe/

usarin la sigulente rérmula :
STD 2000 - 2,5 0
n estos casos p repres:mta la presién a la cual p#a

la caldera expresada en lb/ina.

Los 681idos Totales Disueltos (3TD) se
- .



de purgas y el porcentaje de purga puede Sérr‘céntfbiédd o]

cuanteo de cloruros y con la ayﬁda de la siguiente férmula
cloruros en alimentacidn x 100

% de purgs.
¢Toruros en la caldera P

En el empleo de dicha férmula se tienen que tomar éﬂ §uen
ta los sigulentes factores : | “‘v“
1).~ El porcentaje ﬁe purga se refiere a cualquiergagha
que sale de la caldera. Por lo tanto, esti en estrecha reigciGn
con cualquier arrastre de sblidos por el vapor. |

2).~ La determinacién de cloruros en el agua de alimenta_

cibén debe ser un promedio, sobre todo si dicha agua es variaﬁlv
en su contenido de cloruros. -

3).~ Donde se use un ablandador a base: de zeolita, séfdé;
be hacer un enjuage completo después de la régeneracién;idéjotf
manera el contenido de cloruros en el agua de alimentaciﬁhﬁéefa

my grandey, debido a que el reactivo usado para la regeneraci$

es generalmente Cloruro de Sodio.

4)e- Cuando en el agua de alimentacién'éi conténiﬁo_d‘

cloruros son del orden 0.5 a 1.0 ppmey N0 se deben tomar en‘cue

ta para los cflculos , ya que un nequefio error analitico darﬁ
error miy grande en el porcentaje de purga calculado. -
Otro uso del cuanteo de cloruros es noder conoeer el

centaje de agua de repuesto que se encuertre presente en el agu

neero", Asumiendo un conaensado puro, 4ppm. en el agua deiaiim’




ruros del agua de repuesto. Por 1o tanté; éigagué~dé'é11mé
contiene 40 % de agua de repuesto y G0 % de‘chdensﬁdo; S
“Por lo general en la industria nuncs se tratéﬁ de‘éiimi
los cloruros. Sin embargo, para uso de alrunas industrias  §§
pecificag tales como las que emplean agua para el recubrimienib
de espejos a base de plata, los cloruros pueden depesiter plﬁtﬁ;
en forma de Cloruro de Plata. En casos como este, los clcrﬁrQS
pueden ser eliminados por mecdio de unidades intercembiadorns‘dé 
iones.
Para aguas potables, el contenido mfiximo de cloruros es 3
de 250 ppm. sepin The United States of Public Health Service Lrin:

king Jater Standards.
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TEORIA SOBRg LO3 METODOS.

En este capftulo 8¢ explicari 1a teor{a de los

métod
arado en este trabajo,

que s& han comp los cuales son:

1).~ MEtodo de Volhard,
2)a- M&todo de }Mohr,

\
3}.“

Método tentativo de Nitrato Mercdrico,
Método de Volhard,

1)e- Generalidades,

Principio.~ E1 método consiste en apadir Nitrato de PYa

€N exceso a una solucidn acidulada para precipitar loas clorproa

El exceso de Nitrato de Plata se titula con Sulfocianurc 4

a de iomes férricos y Nitrobencenc,
La funcifn del Nitrobencenc es

del exceso de

s8io en presenci

permiiir la ‘titu1
Nitrato de Plava sin necesidad de eliminar 1

cipitado de Cloruro de Plata formado anteriormente._Esto ¢

sible porque Nitrobenceno tiene 1a propiedad de arrastrf

do as{ su interferencia en el método.

Interferencias.- Los yoduros y Dbromuros se
como equivalentes de los cloruros. Los aulfuros intenf eren
13 -




2)e- Material

Yatraz Erlenmeyér de 250 mt.
Matraz Aforado de 1000 ml.
Matraz Aforade de 500 ml;
Matraz Aforado de 100 ml.,
Bureta Automftica de 50 ml,
Pipeta Graduada de 5 ml,
Pipeta Volumétrica de 1 ml.
Probeta de 100 ml.

P Y Y T I

Probeta de 50 ml.

3).~ Reactivos.

a).- Solucidn Estandar de Cloruro de Sodio O.,
Se disuelven 0.8243 gr. de Cloruro de Sodio, que hayan sidovfun
dos a 900 C durante media hora, en 500 ml. de agua destilada
esta solucién se toman 50 ml. y se aforan a 1000 ml. Cada}ﬁi
esta solucién contiene 0.5 mgr. de Cloro,
Peso iMolecular del Cloruro de Sodio = 58.454
Peso de Cloro = 35.457
Normalidad de la solucidn = .0141

£843548rs - X __ ] 08243 .
1 0 — 0.014%1 X ’ &r

58,454 gr . 0,8243 ar
35,457 gr - X

048000 gr
1000 ml

b).- Solucién Estandar de. Nitrato de Pla

X = 0,5000gr.

0.0005 gr/ml = 0.5 mgr/ml.;‘}

1]

N. Se disuelven 2.306 gr. de Nitrato de Pleta en agua destil

se afora a 1000 ml. Cada mls equ*vale a 0.5 mgre de. Cloro.

Peso Molecular del. Jitrato de Pldta ::169.888
- 14 -




Peso Moleculay del Cloruro de aodio = 50.454;

Normalidad de la solucion = C.0141
008 ar SOMTT ¢ X = &r
Mlga.ggg £ = £4325 gr 35‘(33 : T =0.0043 gr
;’31’56.,42‘1524[_‘-2?: 038;43 £r 3 X = 0.C005 Er

G005 gr = 0.5 mgr

¢)e~ Solucién de Sulfocianuro de Pota81o.
ven 2 gar de Sulfocianuro de Pot

a2 1C00ml, Esta

- 3e
asio en agua destilada Yy se afb

solucidén se titula usando el método descrito
el “érrafo 4 tomando 10 ml ge Nitrato de

Plata y llevéndoA
de 100 ml con 8gua destilads, Determinar el facto
que relaciona los mis,

un voldmen

de Sulfocianuro de Potasio a mls de Nihr
de Plata por medio de 1a siguiente férmula ;

ml_AgNO~ _
ml KSCN— = F

d).- Solucibn de Acido NMitrico 1:l.- Se hierve 1
lucién y se gurrda en frasco de tapén esmerilado., iy

e)e~ Solucidn de Sulfato Férrico-?otésico.— Se disu
ven €5 gr de la sal en 100 ml de agua destilada,

T)e.- ¥itrobenceno.

4).~ Procedimiento.

Se toman 100 ml de muestra o wuna alf{cuotn nforhda

la con solucién Je Mitrato de Plata hasta -un exceso de mas o

nos 2 ml. Se agregan 3 ml de Nitrobenceno ¥y un ml. de Sulrato




tado. El exceso de Nitrato de Plata se titula con 5 1fociéhu
de Potasio agitando después de cada adicidn hasta que un co,
r0jizo permanezca durante 5 min. despubs de la agitacidn. |
El Nitrobenceno se sfiade para evitar 1la filtra016n~vde
pués de precipiter el Cloruro de Plata, el cual enturbia la éﬁi
cibén, pues es arrastrado al fondo del recipiente por el Nitfoben;”
ceno. -
5)+~ Célculo.
ml AgNOa -ml KSCH x FIN Oax 35,46 x 1000
ppn C1 = ml de muestira K
En donde :
ppm Cl = mgr por litro de cloruros.
‘ml AgNOz - ml KSCN x F) = ml resles de la solucién de Ni
trato de Plata para titular loe

cloruros
X AgN03 — Normalidad de la solucidn de Nitrato de Plata.‘
35.46 = Peso atémico del Cloro. ’

1000
- Factor para relacionar a un litro y obtener

PP,

ml de muestra
6).- Reaccliones.
Reacciones del método :
Na Cl -+ AgNOg = NaNOg + AgCl
AgNOg3 + KSCN AgSCN *—Knba
*" Fe(SCN)g + 3K

i

Fe "+ 3 KSCN
Reacciones de interferencia :
Nal + AgN0; = NaNOg + Agl
NaBr - AgNOz = ASCN +KNO3
NauS + 2AgHOg = 2NaNOgz + AgpS
- 16 -




7)e~ Eliminacién de las interferencias.

Se tomen 100 ml de muestra y se sovaporan hasta obtener -
un volimen aproximado de 50 ml, A la solucién fria se 1le adiﬁ,g
clonan 65 ml de Acido Acético Glacial 1:1 y 3 ml de Acido Sulfff=" -

rico conc, Se pesan aproximadamente 1.5 gr de Permanganato de Po=
tasio, sc le agregan a la solucidn y se evapora hasta unos 10 mlvf

Se afora a 100 ml con agua destilada y se cuantean los cloruros.f'

Reacciones:
( Son las mismas que para los yoduros )
NaBr + CHS-COOH = HBr + CHS-COON&
2]@17104 + 3H2304 = K2504 + 21:'.!1504 + 3H20+ 50
2HBr + 0 = Hg0 - Br, '

Separacibén de los sulfuros:

Se toman 100 ml de muestra y se afladen 5 ml de Acido Ni{-

trico (L:1l) y se hierve por espacio de 15 min. al cabo Qefﬁiqa;
cuales se habrin eliminado todos los sulfurocs. | P

Reaccidn:
2HNO, + 87 = HgO -+ 2NOj

Método de Mohr,

1).~ Generalidades. ;
Principio.~ En este método los cloruros ‘en sdiuéigh:
tra o ligeramente Aclda, que contenga cromatos, se ffﬁ@ﬁan
Nitrato de Plata. El Nitrato de Plata reacciona”éon~i§§ﬁ¢16'
dando un precipitado de Cloruro de Plata y el final defiaﬁtirl
cidn esth dado por la formacién de un precipitado rojo de Cfé‘
de Plata. ‘
Interferencia.~ Los yoduros y bromuros se registréﬁ”f

- 17 -



7)e~ Fliminacién de las interferencias.
5S¢ toman 100 ml de muestra y se evaporan hasia obtenar .
un voldmen aproximado de SO ml, A la 8olucién fria se le adi-'
cionan 65 ml de Acido Acético Glacial 1:1 y 3 ml de Acido Sulfﬁ- }
rico conc. Se pesan aproximadamente 1.5 gr de Permanganato dé Po=
tasio, se le agregan a la solucidn y se evapora hasta unos 10‘&1
Se afora a 100 ml con agua destilada y se cuantean los cloruréé;“
Reacciones: E
( Son las mismas que para los yoduros )
NaBr ¥ CHs-COOH = HBr + CHa-COONa

ZKMnO4 -+ 3H2804 = K2804 +'2MnSO4 +-3H20-+ 50

OHBr + O = Hgy0 + Bry

Separacién de los sulfuros:

Se toman 100 ml de muestra y se afiaden 5 ml dé*AQiadgﬁi
trico (l:1) y se hierve por espacio de 15 min, al cabo ‘déf‘idé'
cuales se habrin eliminado todos los sulfurosa ”

Reaceidn:

2HNO4 + S~ = HgO + 2NO0G
Método de Mohr,
1).~ Generalidades.

Principio.~ En este método los clorurqé" éh's&l@gié

tra o ligeramente Acida, que contenga crdmatdé};sé“ii@ﬁlén

Nitrato de Plata. EL Nitrato de Plata reaccidﬁaﬁéoﬁflbsféi
dando un precijitado de Cloruro de Plata ¥ elvfihél”déflafiil
cibn esté dado por la formacién de un precipitado rdjd;dé Cro
de Plata. .k"

Interferencia.- Log yodurOB: yibromurosiaej?ésiéﬁf}

- 17 -




mo equivalentes de log cloruros. En la reaccién interfieren -ioef
fosfatos, sulfuros, ciasnuros Y sulfitos,
2)e- Material.
1 Matraz Erlenmeyer 250 ml.
1 Matraz Aforado 1000 ml.
1 Matraz Aforado 250 ml,
1 Probeta Graduada 100 ml,
1 Pipete Volumdtrica 1 ml.
1 Pipeta Graduada 5 mi,
1 Bureta Graduada 50 ml.
3).~ Reactivos,
a)s- Solucibén Estandar de Cloruro de Sodio 0.0141 N, La
preparacién de esta solucién puede verse en el Método de Volhard;i
b).~ Solucién Estandar de Cloruro de Sodio 0,014) N. Léf
preparacién de esta solucién puede verse en el M&todo de Volhardvy

c)e- Solucién indicadora de Cromato de Potasio.- Se ai

suelven 50 gr de la sal en poca cantidad de agua destilada y se:

le agrega solucién de Nitrato de Plata hasta producir un 1iger6:”

precipitado rojizo; se deja reposar por 24 hr, se filtra'y Qs
aforz a 1C00 ml con agua destilada, ' B
d).~ Suspensién de Hidréxido de Aluminio.- Se disuelve;

125 gr de Sulfato de Aluminio y Potesio en agua destiladgﬂgfg'f

afora a 1000 ml, Se precipita Hidréxido de Aluminio medianpgf
adicién lenta de Hidrdxido de Amonio agltando conéténteméhtefi
solucién, Se decanta y se lava el precipitado con agua destiléda
repitiendo esta operacidén hasta que estd libre de zloruros, v '
e)e= Solucibén Indicadora de Fenolftaleina .- Se digug1b

- 18 -



5 gr de Fenolftaleina en 500 ml de Alcohol Etflico al 90_3@';‘(’_,
afora a 1000 ml con agua destilada. o
£)e- Solucidn de Acido Sulflrico.~ 1:70
g)+~ Solucidn de Hidréxido de Sodio 0.5 N.~ Se peéaﬁiSér
de la sal y se aforan a ¢50 ml con agua destilada. ‘ .

4),~ Procedimiento.,

Se toman 100 ml de muestra o una alfcuota aforada a
100 ml, Si la muestra esté coloreada se trata con 3 ml de lgvsﬁs
pensién de Hidréxido de Aluminic, se agita fuertemente y se déi:
reposar hasta que se asiente. Se filtra y el precipitado se igv
con 10-15 ml de agua destilada. E1 filtrado se debe recoger é
un Matraz Erlenmeyer de 260 ml. v
Se procede a ajustar el pH con las soluciones de Aéidb_
ulfirico o Hidréxido de Sodio precisamente en el vire incoloro
de la Fenolftaleina. Se agrega un ml de 1la solucién indicador
de Cromato de Potasio y se titula.con la solucidén de Nitrato d
"lata hasta que el color cambie de un amarillo puro a un.ama;ill
rosado. 0
Se debe preparar un testigo con agua destilada para pe;
bir el cambio de color. Bsta solucién se prepara siguiendo ﬁodo
los pasos descritos, pero en lugar de usar la mueatra,'sg;po'
100 ml de agua destilada. |
sggli-gchéqécgu-l-ox;ﬂ, 03_test, )N AgNO 5,46 x 10

ppm C1 = de muestra .

En donde :
ppm Cl = mgr por litro de cloruros ‘
ml AghOj - ml AgNOz test. = ml de la solucién de Nitrat



Plata realmente usados para titular los c¢loruros,
N AgNO3 = Normalidad de 1a solucibn de Nitrato de Plafé;
35446 = peso atémico del Cloro. H

1000

Bl ds Tuestrs = Factor para relacionar a un litro y asi;9h

tener Me
6).~ Reaccionea, ppme

Reacciones del método :

Na C1 + AgNOz = AgCl + NaNOg
E,cr0q4 + 2AgNOy = 2KNO3 + AgaCrO4
Reacclones de interferencia :
AgCl + 2KCN
34gNO5 -t NagPOg
2AgNO3 + NasSO3 =

FAg(CN)o + KC1
3NaNO3 + AggPOg4
AgeSO03 + 2NaNOg
2AgNO3 + NapS = 2NaNO3 + AgoS
NaBr + AgNOz = AgBr + NaNO,
Nal +AgNO3 = AgI + NaNOg
7)e- Eliminacién de las 1nterferencias.

n

i}

Separacién de los sulfuros.- Esta eliminéciéh-puédéjverg

en el Método de Volhard. e

Separacién de los cianuros.- Para esta el;miﬁ"

be proceder con sumo cuidado ya que hay formacién dé A§id6 é

drico el cual es sumamente venenoso.

A los 100 ml de muesira se le agregan 5 ml de Acido

trico y se calienta la solucién teniendo cuidado de no respi:

los vapores que se desprenden, Esto se debe llevar a cabd,eﬁ
lugar adecuadamente ventilado.

Reaccién 1
- 20 -




CN™ 4 K04 = HTI 4+ 103 _
separacidn de los fosfatos.~ Para esta separacién dcbeh>
tenerge todos los fosfatos en 1la forma de ortofosfatosy si eéié
no es el caso se czlentard la miestrn en presencia de Ac¢ido SuifﬁL
rico, transforméndose de esta manera a ortofosfatos. . ‘:
3e toman 100 ml de muestra y se le agregan 10 ml de_Acid§>
ni{trico concentrado y 20-40 ml de una solucién saturada de Moiib;
dato de Amonio. Se agita fuertemente y se deja reposar 12 hr éé»
filtra y se lava el precipitado con 15-20 ml de una soluc16n a1
1% de Nitrato de Potasic. El filtrado debe recibirse en unvﬁaif_
Erlenmeyer de 250 ml. Hecho lo anterior se procede a efectuarﬂlh
titulacibn de los clorurocs. .
Reaccidn :
2NagPO4 + 3(NHg)pMoO, = 3liaghioOy + 2(iH4)3F0s
3NaglioOs = 300z + 3Nag0
21 Mooa.HQO.(NH3)2 = &l He0 +21?-'xoO3 + 4?.1‘-11{3
2(lMH,)5P04 + 24No03 = 2 12Ko03.(NHa)3PO4
42NHg + 42HRO3 = 42NHg4NO3
3Nag0 + 3H,0 = ONaOH
©6MaCH + 6HNC3 = 6NaNO4 + GHZO

2NagPO4 + 24(NHa),MnO4 + 48HNOZ = 24Hu0 + 61'aN0g + 42NHgNOg
+ 2 12Mo0g. ()3P0,

Separacién de sulfitos.- Al ml de Peréxido de Hidrégeno 8

agregan los 100 ml de ruestra y se procede n efectuar la titulac;i_

ONe

Qenceidn @




in0p <+ SOS = Hg0 -g-so‘;"

Separacién de yoduros y bromurcs.- Ests caso~puedévv€és
en ¢l Hétodo de Volhard, =
liétodo Tentativo de Nitrato YNercdrico.

1).- Generalidades,

Principio.~ Tn ests método los cloruros se titulan con
Hitrato Vercirico en una sclucidn cuyoe pH haya sido ajustadb.akalf

Se forma unm compuests poco disociade de Cloruro lMercfirico no::

ocurre ninguna precipitacidén, An el punto finaly el exceso de

iones merctricos producen un color vinleta con la solucidén indi_

cadors de difenilcartazona.

Intarferencias.~- Los yoduros y bromuros se registran _¢g
mo equivalentes de los cloruros. ¥n la reaccidn interfiereh ji 8
sulfitos, ilos iones férricos y los cromatos. s
2).- Material.
1 Matraz Aforado de 1000ml.
1 ¥atraz Aforado de 100ml
1 Probeta Graduada de 100ml.
1 hureta Gradunda de 50ml,
3)e~ Ranclivos.
2)e- Solucién de Nitrato Mercirico O. Oldl N.- Se. Aai
ven 2.79 gr ode Nitrato Vercirico en 20 ml de agua destilada ¢

ontengen 0,26 ml de Acido 1{trico concentrado, lu % se-u'

0

a 1000 ml con agua destilada.

a

b)e- Golucién Hstandar de Cloruro de 3oaio (1,0LAL g

puefe verse en 2l 1Btode de | Vo

La prennr-cldn de esta sclucidn

“ord.
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30lucibén Indicadora de Difenilcarbazona.- Azu;:ﬁef
Bromofencl.~ Se disuelven 5 gr de NMifenilecarbazona y 0.05 gr‘dél
Azul de Bromofenol en Alcohol Etilico al 95% y se afora a 100 hlJ
3e guarda en un recipiente color Ambar. _
%1 objeto de la adicidn del Azul de Bromofenol es permi, -
tir el ajuste del pH vy mejorar 1la exactitud del cambio de color
en el punto final al enmascorar, con su color amarillo, la colorg :
cién pAlida que la Difenilcarbazona desarrolla en el transcuféd
de la titalacién. o
d)e~ Solucidn de Acido Nitrico 0.2 MN.-
4).- Procedimiento. _
e toman 100 ml de ruestra o una alicuota aforada a 1OOF
ml v se colocan en un Matraz EBrlenmeyer. 5e agregan 10 gotasfﬁe
indierdor v se nfinde, por medio de un gotero, solucién de Acid§
“ftrico 0.2 ¥ hasta que se obtenga un color amarillo (pH 3.6)7y
se ngrega un exceso de 5 gotas prra lograr un pli de 3.l. Sg tiﬁy
1n con solucidn ce Witrato Mercdrico; antes del final de laﬁfpgac
cifn toms un color naranja pAlido y desde esta punto hay que I
ceder con cuidado hasta obilener un .color violeta. 31inf§ad91
cicrdor en el testigo, (100 ml de agua destilada) teﬁdﬁéf%?
después de la adicidn de la primera gota de 1la solucidén de*nipra
to lercidrico.
5)e- Chlculo.

ml_He(NOs N He(1102 )5 X 35:46 X 1C00
npn C1 = 3dz-x nl de uéstra

n donde

) . . o ata
ml Ue(NOg), = ml gastedos part 1~ +{tulscién de iLcn',f;_T
ruros.
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N Hg(M03), = normalidad de 1a solucién e Nitpato Htare
rico. 7
35446 = peso atdnmice A2 Cloro.

1000.

= Factor pura relacions it y asi ob.
Ry i lacionar un litro y asi ob_

taner ppn.
$).- Reacciones,
Reascciones del método

2Fa C1 + Hg(NOglg, = ZWalog + Hgllp

HH
[
- N N=Cu NN~ +Hg(N0n)a = PIDI0,
| ‘ s L4
0 g
/'y
~N-N-C-F=l=
1"
C

Reacciones de interferencia
2Nal + Hg(NOg), = 2NaNOg + Hgls
2NaBr + Hg(Nog)ly
Hg(NO3)g + Na,50;
NagCrO4 + Hg(NCm), = 2NalOg + HglrOg
oFe ' + 3Mg(N6g)y = 2Fe(NOz)y + 3ilg™

PNaNO, + HgBro

i

UgS04 + 2100

7)e~ Eliminaciédn de las intevferanciss.

ce aftade Hidréxido de Amonio hasta formacién de un precipitad

"o

VR ]




Ve + S0 = Fe(Cl), + BIN,T

Jeperaeidn de sulfitos.~ liste cmso  puede varse

re

e

ke

aracidn de cromhtos.- 32 neutralizan los 100 ml. de

a4

con Acido Mi{trico o Hidrdxido de Amonin segfin 21 ensol;

s ~Maden 10 ml de solucidn 1.8 de  Acetnte de Pario n ] :

4

en 2hnllicidn. Lo ~dicidn dehe ser lento y con

n
ranosny 2-3 hr. ¥y se filtra lavando porfectsmant
: Y

<D

Reaceidn

'IagCI‘Oq + Ba(C3H302)2 = 2N&C23{302 +B&CI‘04"




CAPITULO III

PARTE EXPERT:ENTAL »




PARTE DPURITMENTAL .

Bste capftulo contiene 1los resultados obtenidos en
laboratorio en forma de tablas y grificas. -
Las soluclones de los compuestos que causan 1n£é}féfenei
en cnda método se prepararon con 1 gr de la sal éforado'a 1;_

con agua destilada. Estas soluciones soén :

Interferencia de Sulfuros. ( Nazs,?ggg.)
ml de sol.

1
5

10 .

15
20
25
30
35
40
45
60
55

60

Tabla No, I

mgr de S
10;13?48
o'.‘éés_?qeo
1.33470
2.00220

6.00660
6467400
7,34140

8.00880



Tabla Mo, 2

Interferencia de Cinsnuros, ( KCN )

mle. de sol.
1
5

ml de sol.
1
5

mgr de CN
0.39948
1,98740
3.99480
5.99220
7,98960
9,93700
11.98440
13.98180
15,97920
17,97660
19.97400
21.37140
£3.96880

Tabla No. 3 .
Interferencia de Fosfatoss. ( KigPO4 )

C

ngr de POy
0.69789
3.48945
6;97895
10,46835
13.0575C
17,4475
20493670
£4,42615




ml de sol,

410
45
50
55
GO

Interferencia de Sulfitos. ( Na,804 98% )

ml de sol,

1
5
10

Tabla lio, 3 (continuaci6n)

Tabla No. 4

Tabla lio.

5

mgr de P04
27,91560
31,40505
5489450
38.38595
41,87340

ngr de 503
0.62249
3411245
6.22490
9,33735
12,4490
15,56225
18.67470
21.78715
24.529G0
28401205
31,12450
34023625
3734240

Resultados del Método de YVolhard,

ml NaCl ml Ky0 ml Agloy ml KSCH F ml KSCNxF ml AgNO; ppm

¢
i

tot.

- 29 -
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Tabla-No. & (continucién) =
T FRCL Ml ¥ mlAgioy mlisoN P om KSCHXF  ml ‘Agl0a  ppi

tot.

' reéi
10 ne 13.5 2.1 1,499 3.0420 104571
20 80 23.5 2ol 1,419 53,0429 50,4571
30 70 33.5 .1 1.449  3.0400 3044571
40 60 43.5 2.1 1.44% 3,0499 40,4571
50 50 53,5 21 1.449 3,049 50,4571
60 40 6345 2.1 14449 3,0479 50.4571
70 30 7345 Rel 10449 3,04%9 70,4571 38
80 20 83.5 2.1 1,449 3,0409 50,4571 40
90 10 93.5 2.1 1.449 3.0429 0, 4071"°‘
100 c 103.5 2.1 1.449 3,047 1 4571

sa de.interferencia de sulfuros ruesto que zal anadir el Nitra_
Plate se forma una coloracidn que varia de rojo a negrq por 1
formecibn dn  Sulfuro de Flota, es decir, desde un'priﬁéiﬁioz
tendris la colorccidn igual a la que se busca enwelymé,
Tabla No., 6 |

Resultados del Método de Pohr.
ml NaCl ml Hy0 ml AgNOg ml AgNO; ml AglOg

tot. test. real
10 "0 10,2 0.6 10.3 _
20 80 20.9 0.6 2043 10L.5
30 70 30.9- 0.8 30,3 18l
40 60 40.¢0 0.6 40,3 015
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ml MaCl mlH.,0

50
GC
70

20
100

m  ml

[4)]
jo)

30
20
10

0

Tabla No. ¢ {continu~cién)

ml AgiO; ml AgHOz ml Aglo,

tot, test,
10.2 0.5
5049 0.6
7049 Ga6
3049 0.6
90.9 Ce6
100.9 0.6
Tabla No. 7

reanl
8043
650.3
7063
80,3
80,3
10043

Interferencia de 3ulfuros.

mlL  ml AgNO; ml AgNOg

NaCl KHyPO; H0

10
10
10
10
10
10

ml
NaCl

10
10
10
10

10
20
30
40
50
60

{CN
10
20
30
40

H

80
70
60
50
40
30

t0t. test.
11.3 0.C
11.7 0.6
12,1 0.5
12.5 0.6
12,9 0.6
13.3 0.6
Tabla No. 8

ml AgNOg
real
10.7
11l.1
11l.5
11,9
12.3
12.7

Interferencia de Cianuros.

ml ml ml AglOg

20
30
70
60
50

tot.

1l.1
11.3
11.5
11.7

ml AgNO5
test,

0.6
0.6
0.6

0.6

ml AgNOg

real

10,5
10,7
10,9
1l.1

ppm

7?5146
015
351.5
401.5
451.5.
5015

ppm

53.5
55.5
575
5945
61.5
63.5

ppn

52.5
53.5
54,5
55,5




nl  ml ml  ml AgNOy ml AgNO, ml AgNOS - ppm.
NaCl KCN 1,0 tot. test, real ” :
10 50 40  11.9 0.6  1l.3 565
10 60 30 1231 0.6 1.5 57.6°
Tabla No. © |
Interferenciz de 3ulfuros, :
ml m Ml ml ml AgNOg ml AZNO;  ppm
FaCl NapS.9HpO HpoO  test. tot. real “
10 10 50 0.6 10,7 101 50,5
10 20 70 0.6 10,0 2.4 47.0-
10 30 60 0.€ 9.3 8.7 43.5.
10 40 80 0.€ 8.6 2.0 40.0
10 50 40 0.6 7.9 7.3 3645
10 60 30 0.6 7.2 646 33,0
Tabla Né. 10
Interferencia de Sulfitos. . i
al ml ml ml AgNOg ml AgNOz ml AgO3 = ppm' .
NaCl NagS03 HgO tot. test: real i  7
10 1o o0 ez 06 1060 50,0,
10 o o 11.5 0.6 102 5 .
10 0 o 11.8 0.6 | 1z 56
10 0 o 121 0.6 LS 57
" o 0 12.7 0.6 121

Tabla Mo, 8 (cohtinuaci&n)
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Tabla Mo, 11
Resultados del wétodo de Hitra o

© " erclirico.
"l NaCl ol Hg(WO3),  pom b

10 9.8 9.0
20 19.8 89.0
30 29.8 149.0
40 39.8 199.0
50 40.8 249.0
60 59.8 £99,0
70 69.8 349,0
80 79.8 449.0
80 8.8 249.0
100 99.8 499,0

Tabla.No, 12
Interferencia de Sulfitoa.r

Al NaCl  ml NagSO03 ml Hg0 ml hg(N03)2

10 10 80 116.6

10 20 70 10,9

10 30 60 .2 56,0
10 40 50 1.5 sTs
10 50 40 PLECEE

10 60 30 1z

La interferencis debida a’los'ionesi

Mmatos no se puede determinar exactamente,ljg
¢ia es causada por la coloracién de las sales 1a"ual

( Nitrato Férrico y Cromatos ).
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CAPITULO IV

CONCLUGIONES




CONCLUSIONES .

La diferencia entre 1las cantidades encontradas précti:v
camente y las realmente existentes en 1la muestra es debidai§i1 '
cipalmente al operador , es decir, al punto que tome como ,cénbgp
de color del indicador en cuestidn, V ‘

Los métodos de Volhard y Mohr, ademfs de requerir mfs
tiempo para efectuarse, tienen un cambio de color muy difiéiijdé»
observar, lo que motiva un mayor error en estos métodos. S.:f

ES por esto recomendable el uso del método del Nitrato
Mercfirico pues el cambio de color del indicador es sumaantgffj
cil de observar y el tiempo necesario para llevar & cabo‘lafjdgb
terminacién es minimo. v ,ﬂ”

Otro factor a favor de este método es la nq £9fma
de precipitados que solamente vienen a dificultar 1a_gx¢c§;,~
1la apreciacifin del cambic de color en los oiros dos mthdbs;

Como los estudios para el tratamiento de caldéras é§£5° a
sado en el anflisis de lotes de muestras de agna, es recomenda

que 8010 un operador realize el anflisis de cadn lote.
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