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rn·rnoDUCCIOH. 

el error de cada uno de ellos. 

su desarrollo no se utiliz6 ningún aparato espec1ai·i4: 
:· . · •.. _~. ::·.:.~'..< 

de precisión sino que se emple6 material conn.ín de laboratorici \~fü; 

F.sto se hizo con el objeto de que este trabajo sea de benetic~~-f[~!, 
... '':,,;:;i}; 

para cualquier tipo de laboratorio. JU único aparato especia;":~1K~l 
. .. . . · .. ·. ··,·;.:;.?)~·;~:~V 

precisi6n usado fue la balanza. Fijn Mechanische Industriel tl:¡:;j.~~; 
· ~·.- : · :~·;.'.,. ~ .. ;·r::~~~~~~ft~ 

cker' s Sons 11 , N. v. Brurnmen, para la preparación de las soluciones¡:;¡; 
. , :·: ,, .;<Y:)~T~ 

estandar. .. ... ,,.·:, 

::,,_·.:··. 
•:.<; 
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,'·•-··.-, 

Ii.iP<~:1.TfJ;CIA r;;;;¡, ClJA.liT::O D:·; CLO:lUROS EH i], TRAT.AIUi·:!¡TO 

;JE AGUAS nmu:.>'l'HIAL2~.) 9 

i::l <.¿;ua es un :.':1ctor ceterminnnte en l<i localizaci6n-

c'.us'trial, yn. sea 1·' cB.nticiRd en que se encuentre, como por 

c.;;,ntic!ac1 de L; ;;iü;m<: Lr. cantidFtd del ªGUª est~ d::i.da t<tnto 

los s6lic'.os en suspensi6n como por los s6lidos disueltos que 

tenga. 

;:)e en ti ende por s6lidos di su el tos lns sales solubles 

lleve el ncua y por s6lidos e:" suspensi6n hs sales 

que 3l'I''1Str;:; , los cuales pueden ser materia orgánica, o bien 

rü>. inoreánica como SiO~~ y otrn.s sr.les insolubles. 

!:l agua puede ser dañina al producto elaborado o al 

po que se emple<:. en el proceso. 

El agu~ es perjudicial al producto te~inado 

snles que contiene 1.nterfieren en las reacciones del 

se quede como impureza en el producto terminado. 

Es dañina al equipo principalmente a cnusa .de. 

e incrustación. los cr;usantes de corrósi6n son el 02, Co2 

ocr:\slones ácit1.os disucJ.tor.; los de incrustnci6n se deben 

lic;:.tos y n los cationes Cn y l~ ('\Ue rencciomm con 

do s~les insolubles. 

::1 tr;:,1.tamiento df! 2.BinS, seeún donde se aplique se 
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s6lidos que put?den existir disueltos en un a.gun de caldera 1' qu4t;.\,_ 
están en reli.lc 16n con la prea~.6n a la cual esté :f'uncionnndo •. ·,·'ij)fl 
chos Hmi tes trnt.8n dr:dos ¡irincipalmente por la American Boiie~;.,ij'f:¡:¡i~ 

' -: . .·.·.:·:~·.:.:·:y¡/~;' 
nufactures Assochttion (A.Dt'J't) ; y po1• Hall Laboratories. · -<0\l] 

:·;er;ún .l.i1 AllHA: 

lt/in6 

o - 300 

301 450 

451 - 600 

601 750 

751 900 

901 1000 

1001 1500 

F'.g/ cm~~ 

o.oc - :>.l.09 

21.66 31.64 

31.71 - 42.18 

42.25 - 52.73 

5~.80 1 63.28 

63.35 70.31 

70.38 105.46 

ppm 

3500 

3000 

2500 

2000 

1500 

1250 

1000 
', '-,.;'. ; . ~~·:::' 

·;·· .'·i' 

Se entiende por partes por milltin (ppmo J una unidad cumu· . _,. ·
1 

:.:.:.' 
-. mente usada en análisis de -'lguas cuyn equivalencia ea : 

l ppm. 1 mgr/lt. 

STD 2.s p 

:-:n e~; tos cascis p repres .mta la. presi6n a la cual: 

2 la caldera expresr.tdn en lb/in • 

Los G6lidoG Totnles Disueltos (STD) se 
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de purgas Y el porcentaje. de p•tr""' p 1 · t' "·· 1· · l · ' u« uec e ser con .ro n<. o.·, 

cuanteo de cloruros y con la ayudn do 
cloruros en alimentaci6n x 100 
cloruros en la caldera 

En el empleo de dicha f6rmula 

en su contenido de cloruros. 

ln sieuiente t"6rmula :.> 

:e ª:i::::":u. tornar en .I]r~~ 

. ',' ::·· :<.'.~;~ 

3) .- Donde se ttse un . .:iblnndador a 'bas~ de zeoli ta, se de~· ;:') .. ~ 

be hacer un enjuage completo después de la 

manera el contenido de cloruros en el agua 

: . .'{~~.~ 
regeneraci6n; de .otra:r '·' 

de alimentaci6n s~~a·)'{;~ 

~ ge:~~::n::::o:=:::l :::~: ·~:::::.:::: .:· ::::::::i~~ll 
cloruros son del orden 0.5 a 1.0 ppm., no se deben tomar en cuen:· ,.,;,;:,~· 

ta para los cálculos , ya que un ,equefio . error analí~ico da~t.\~¡;· . 
error muy grande en el porcentaje de purga calculado. 

Otro uso del cuanteo de cloruros es poder conocer. 

cfontaj e de agua de repuesto que se encuentre present.~ ~ri 
de repuesto, en el condensado y en el agua de alimentaci4h:.~~f~;#,1 
caldera. El contenido de cloruros de un condensado puro debe~~;~~f· 
"cero". Asumiendo un condensado puro, 4ppm. en el agua de ai+m;.;:;é•/ 
taci6n.Y 10 ppm. en el agua de repuesto, entonces 

cloruros del aeun de alimentnci6n es el 40% del contsnido d~ . 
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ruros del agua de repuesto. Por lo tanto, 

contiene 40 % de agua de repuesto y 60 :; de condens:;do. 

Por lo general en la industri~ nunc[·. se trr.tP.n 

los cloruros. Sin embe.r¿;o, pnra uso de n.l[:.1.m<is inGustri~s 

pedficfls tales cor.lo las que ernpler:n aeua pnrn el recubrirnietitc 

de espejos a base de ;il<:i.ta, los cloruros pueoen depc3i t<'r ;il::t~ 

en forma de Cloruro de Pl:.:i.ta. En cnsos como este, los clcruros 

pueden ser elirninc.dos nor r.iec'.io de unidndes intcrc;:>.rnbiaclorr.s de 
iones. 

Parn e.gu~s po t.nbles, el contenido máxir:10 

de 250 ppm. se[Ún The United St~tes of. Public Health Service. 

kinz '.Inter Gtnndards. 
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TEORIA SOBRE LO::; ~!F.Tooos. 

E:n este capítulo 
se explicnr~ la teoría de 

que se han compnrado en ~ste trabajo, los cuales son: 

1) .- r.~hodo de Volhard. 

2).- Mhod.o de Mohr. 

3).- 11hodo tentativo de Hitrato 1-rercúrico. 
M~toco de Volhard. 

1).- Generalidades. 

Principio.- El mhodo consiste en ai"ladir Nitratode-Pla 
. . .. ,, ... ,, 

. '.;_;:· .. \·:·\ en exceso a una soluci6n acidulada para precipitar los 

El exceso de Nitrato de Plata se titula con Sul:t'ocianuro 

sio en presencia de iones férricos y Nitrobenceno. 

La f'unci6n del Nitrobenceno es permitir la 

d_el exceso de Nitrato de Plat.a sin necesidad de eliminaf_.:ef'j' 

cipitado de Cloruro de Plata formado 

sible porque Nitrobenceno tiene la propiedad de 

1·oudo a.;:l recip~ente el precipitado de Cloruro de 

do así su interferencia en el método. 

Interferencias.- Los yoduros y bromuros se 

como equivalentes de los cloruros. r.os sulfuros 
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2).- Uaterial 

l Matraz Erlenmeyer de 250 ml. 

1 Matraz Aforado de 1000 ml. 

l Matraz Aforado de 500 ml. 

l Matr<tz A.forado de 100 ml. 

1 Bureta Automática de 50 ml. 

1 Pipet<?. Graduada de 5 ml .. 

l Pipeta Volwnhrica de l ml. 

1 Probeta de 100 ml. 

1 Probeta de 50 ml. 

3) .- Reactivos. 

e.).- Solución Estand.:'1.r de Cloruro de Sodio Q~'c)];' 

Se disuelven 0.8243 gr. de Cloruro 

dos a 900 C durante media hora, en 

esta solución se tornan 50 mi,. y se 

esta soluci6n contiene 0.5 mgr. de Cloro. 

Peso Molecular del Cloruro de Sodio : 58.454' 

Peso dP. Cloro = 35.457 

Normalidad de la solución : 0.0141 

58.454gr, - ~~ 
1 N - 0.0141 N 

58,454 er - o,8243 ar 
35.457 gr - X 

X:: 0.8243.gr. 

x = o.sooogr. 

0,5000 gr - 0.0005 gr/ml = 0.5 x;igr/ril. •. 
1000 m1 -

b).- Solución Esta.ndar de Hitrato de 

N. se disuelven 2.396 gr. de Nitrato df! Pl<;ta en ngua dest.li~l.: .. ,i.'.; 
se aforo a 1000 ml. Cudn ol. equivale a o.s mgr, de. Cloro .• 

Peso Holeculnr del iHtrato de. Plata : 169,888 

- 14 -



Peso Molecular del Clo-1ro dP. ~Odio -- s~ A"'A' ., - ~ ,., ... o-i: 

Xormali&d de la solucion = r, .01111 
16~.888 o·::: X 

l N o.0141 " .. X : <~.3QG ¿,T 

lq.h888 r;r b380 cr 58.454 o· X ;: ::: 0.:::2~3 gr 

U3,'i54 (1' _ 0,8c43 f;r" 
35,154gr- X x ::.. o.caos sr 

o.c:oos rrr = o.s me-r 
e).- Soluci6n de Sulfocianuro de Potnsio.­

ven 2 gr de Sulfoci.'.liluro de Potasio en agua destilada 1 

P. lCOOrnl. Esta solución se titula usando el método descrito 

el l'~rrafo 4 tomando 10 ml de 1:itr<üo ele Plnta y llevroid~io'.~\ 
un volúrnen de 100 

que relaciona los 

de Plata por nedio de la sieuiente fórmula 

ml AeNó3- _ F 
m1 KSCU -

d).- so¡ución de Acido Nítrico 1:1.- Se hierve 

lución y se [;U:irda en frasco de tap6n esmerilado, 

e).- Soluci6n de Sulfato F~rrico-Potásico.- Se 

ven ~5 gr de la sal en 100 m1 de aetta destilada. 

:f) .- la trobenceno. 

4).- Procedimiento. 

Se tome.n 100 ml de muestra o una al!cuotn :ifor,.;tlc:l•,i'., 

lCO ml. :.;e añaden .5 Ml de la solución de Acido N!trico y se ;tf.:'':''.' 
· ··:;Ki 

1.:1 con solución Je !Iitrnto de Plata hasta un exceso de mns o';}t° 
nos :::! :nl. Se Gt:regnn , , . 3 ml de 1Utrobenceno y un rril. de Sultn. to .. 

rr"ico Potfisicn y se agita vigorosamente ¡->ara co~cular el 

tn 
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tado. :Sl exceso de Nitrato de Plnta se titula con 

de Potasio agitando despu~s de cada adici6n h~sta que un 

rojizo permanezca durante 5 rnin. despu~s de la agitación. 

El Nitrobenceno se añade pP..ra evitar la :tiltraci6n 

pu6s de precipitar el Cloruro de Plata, el cual enturbia la 

ci6n, pues es arrastrado al fondo del recipiente por el Nitroben~ 

ceno. 

5) .- Cálculo. 
( ml AffN03 -ml KSCN x F)N MN03x 35,46 x 1000 

pprn Cl = ml de muestra 

En donde : 

P.Pm Cl:. mgr por litro de cloruros. 

1 ml AgN03 - m1 KSCN x F) : ml reales de la soluci6n de 

trato de Plata para titul~ 

cloruro6 

N AgNo3 = Normalidad de la soluci6n de Nitrato de Plata. 

35.46 = Peso nt6mico del ~loro. 

1.000 
- Factor para. relaciona¡­_ml_,,_..,.d_e_mu_e"""a-.t_r_a -

a un litro y obtener. 

6).- Reacciones. 

Reacciones del m~todo 

Na Cl -t- AgN03 -::. NaN03 + AgCl 

AgN03 + KSCN = AgSCN + I<N03 

Fe+"'-t- + 3 KSCN = Fe(SCN)3 + 3K+ 

Reacciones de interferencia : 

NaI + AgN03 = NaN03 1- AgI 

UaBr -+ AgN03 ::.. AgSC:H + K?to3 

Na2s + 2AgH03 = 2NaN03 + Ag2S 

- 16 -
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7) .- Eliminaci6n de las interferencias. 

Se toman 100 nü de muestra y se evi:iporan hasta obtener 

un volúmen aproximado de 50 ml. A la soluci6n fria se le adi-,. 

cionan 65 m1 de Acido Achico Glacial l:l y 3 ml de Acido Sult'd~ 

rico conc. Se pesan aproxirnndrunente 1.5 gr de Permanganato de Po~ 

tasio, se le agregan a la soluci6n y se evapora hasta uno.a 10 ml 

Se afora a 100 ml con agua destHada y se cuantean los cloruros. 

Reacciones: 

( Son las mismas que para los yoduros ) 

llaBr + CH3-COOH = ITBr + CH
3

-COONa. 

2JO.ín04 + 3~so4 = ~so4 + 2Mn.so4 + 3H2o + 5 Q 

2HBr -t Q = H20 + Br2 

Separe.ci6n de los sulfuros: 

Se tol!lan 100 ml de muestra y se añaden 5 ¡nl de Acido N!;.. 

trico (l:l) y se hierve por espacio de 15 min. al cabo de los>· 

cuales se habrán eliminado todos los sulfuros. 

Reacci6n: 

2HN03 -t s- =- n2o + wo3 
Método de Mohr. 

1).- Generalidades. 

Principio.- En este método los cloruros en soluci6n ~eüg;7~: 
.·.: ,~,·~·>·~~'\;::·:::: 

tra o lieeramente ácida, que contenga cromatos se tittilan<cori''.'.· 
' . ':\; ':b::A'ii 

Ni trato de Plata. El Nitrato de Plata reacciona con los clol'Ur,c:>~{'' 

dando un prccipi tado de Cloruro de Platn y el final de ia tttul~f(';·; 
ci6n estfi dndo por 111 formaci6n de un precipitado rojo de CroÚU\~\:, 

do Plntn. 
,··'· 

J!ntcrí'orenc:ia.- Los yoduros y bromuros se registrlµ). :co4j¡' 
,, •'..': 
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7).w F.lliminnci6n de las interferencias. 

So toman 100 ml de nnHrntra. y se evaporan hasta obtener . 

un vol\Ímen aproximado do 50 ml. A la aoluci6n fr!a se le adi• 

cionan 65 ml de Acido Achico Glacinl lil y 3 ml de Acido Súltd• , 

rico cene. Se pesan aproximadamente 1.5 gr de Permanganato de Po• 

tasio, se le agreean a la soluci6n y se evapora hasta unos 10 niJ. 

Se afora a 100 ml con agua destilada y se cuántean los 

Reacciones: 

( Son las mismas que para loa yoduros ) 

lTaBr + CH
3

-COOH ::: HBr + CH3-COONa 

2K!~mo4 + 3H2so4 = ~so4 + 2Mnso4 + 3H20-+ 5 Q 

2HBr -\- Q. = H20 + Br2 

Separaci6n de los sulfuros: 

Se toman 100 ml de muestra y se añaden 5 ¡nl de Acido N!;;.< 

tl'iCO (l:l) y se hierve por espacio de 15 min. al cabo de· los·· 

cuales se habrán eliminado todos los sulfuros. 

Reacci6n: 

"' . :- ;:,'.~·;.: 

M~todo de 'Mohr .. 

Princi:~:~-G:e::::::::o los clo~s en s01uci~~;~~~I 
tra o ligeramente ácida, que contenga cromatoat se ti tul~;:c, ·,,r .. ~;?'•i 

•· ' ' .··· .. ·· ... · •.. :.:i:k. 
Ni trato de Pla·c.a. El Ni trato de Plata reacciona 'con· los eloiv.N' :''';-'-·-·.-

dando un preci;>itado de Cloruro de Plata y el final de .la· 

ci6n está dado por la formaci6n de un precipitado rojo de Cr~;~~~~K¡,~¡ 

de Plata~nterferencia.- Los y:d~~: y' bro>iuroa ae r•ll!'•tf~' ~~11 



mo equivnlentea de los cloruros. En la reacci6n 

fosfatos, Gul:furos, c:f.onuros y sulfi toa. 

2).- Material. 

1 Matrnz Erlenmeyer 250 ml. 

1 Matraz Afore.do 1000 ml. 

1 W.atraz Aforado 250 ml. 

1 Probeta Graduada 100 ml. 

1 Pipeta Volunétrica 1 ml. 

1 Pipeta Grz.dunda 5 ml. 

1 Bu reta Graduada 50 r.ll. 

3) .- Reactivos. 

interfieren los. 

a).- Soluci6n Estandar de Cloruro de Sodio 0.0141 N. La 

preparaci6n de esta soluci6n puede verse en el Método de Volhard, 

b)~- Soluci6n Estandar de Cloruro de Sodio 0.0141 N. ¡,a 

preparaci6n de esta soluci6n puede verse en el Método de Volhard 

e).- Soluci6n indicadora de Cromato de Potasio.- Se di_ 

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

le agrega soluci6n de Nitrato de Plata hasta 

precipita.do rojizo; se deja reposar por 24 hr, se filtra y 

afora a lCOO r.ü. con agua destilada. 

d).- Suspensión de Hidr6xido de Aluminio.- Se disuelveri 

125 gr de Sulfato de Aluminio y Potasio en agua destil13.da y se 

afora a 1000 ml. Se precipita Hidr6xido de Aluminio medianta la•\4 
adic i6n lenta de Hidr6xido de Amonio ngi tando const2nteinente. 

soluci6n. Se decanta y se lava el precipitado 

repitiendo estn operaci6n hasta que está libre de ~loruros. 

e).- Soluci6n Indicadora de Fenolfta.leina .­

- 18 -



5 D' de Fenolftaleína en 500 rnl de Alcohol Et!li · 1· 90 "' .. · co a . ,., y, 

~fora a 1000 ml con agua destilada. 

f).- Soluci6n de Acido Sulí'úrico.- 1:70 

g).- Soluci6n de Hidr6xido de Sodio 0.5 N.­

de la sal y se aforan a. ¿50 ml con agua destilada. 

4).- Procedimiento. 

Se toman 100 l!ll de muestra o una alícuota aforada a 
100 ml. Si la muestra está coloreada. se trata con 3 ml de la sus;,;,;' .. ;~~ 

:'":: .. <;;.;, 

pensi6n de Hidr6xido de AlllI'linio, se agita fuertemente y se deJ:,.;srn!'.~ 
reposar hasta que se asiente. Se filtra y el precipitado se iavll','y{,\~ 

con 10-15 ml de agua destilad.a. El filtrado se debe recoger en·:',:,:• . 
... ··~);~~ 

un r.1ntraz Erlenmeyer de ::?60 ml. '7 :,· 
' ··-·~-

Se procede a ajustar el pH con 
=.:,·} 

las soluciones de Acido ·.::: 

ulfúrico o Hidr6:xido de Sodio precisc>.nente 

de la Fenolftiüeína. Se agrega un ml· de 

en el vire incolo~w~~~~ 
la soluci6n indicadora/'// 

de Cromato de Potasio y se titula,con la soluci6n de Nitrato· de;/·',?. 
;:::~nsta que el color cambie de un amarillo puro a un an"1riÜ:;;1 

Se debe preparar un testieo con agun destil.ada para 

bir el cnmbio de color. Esta soluci6n se prepara siguiend(> 

los pasos descritos, pero en lugar de usar la muestra, se 

100 ml de agua de~til&da. 

ppm Cl ::. 

5) .- Cálculo. 
(ml AgN03 - ml Af".NOa_ test, )N AgN03 X 

Ihl de muestra . 

En donde : 

ppm Cl :: mgr por litro de cloruros 

m1 AgN03 - m1 AgN03 test. = ml de la 

- 19 -
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:•;.-;· 
''-'" ' 

Plata realI!lente usados para titular loa cloruros. 

N AgN03 ::. Normalidad de l'a soluci6n de Nitrato de 

35.46 = peso at6mico del Cloro. 

1000 

m1 de muestra .::. Factor para relacionar a un litro 

6) .- Reacciones. 

Reacciones del método 

Na Cl + Ag.Tq'03 :. AgCl i- Na,N03 

K...,::cr04 -+ 2AgN03 = 2KN03 + Ag2Cr04 

Reacciones de interferencia : 

AgCl + 2KCN ::. KAg(CN)2 + KCl 

3AgN03 -t Na3P04 = 3NaN03 + Ag3P04 

2AgN03 + Na2S03 -- Ag2S03 + 2NaN03 

~AgN03 + Na2S ::. 2NaN03 + Ag2S 

NaBr + AgN03 "::. AgBr + NaN03 

NaI + AgN03 : AgI + NaN03 
7).- Eliminaci6n de las interferen~ias. 

tener ppm. 

.. ' .. ':. -./·~~ 

en el M&::~::i::l:::e sulfuros,- Esta eliminaci6n puede v~~I 
Separaci6n de los cianuros.,- Para esta el1minac'16rL··~;;;~/ 

' ' .. <. ·:: ~_·;:,·:{· 

be proceder con sumo cuidado ya que hay f'ormaci6n de Acido · 

drico el cual ea sumamente venenoso. 

A los J.00 ml de muestra se le agregan 5 ml de Acid.(), ~'.~~;~~; 
+.rico y se calienta la soluci6n teniendo cuidado de no :reepi)'a:lfii¡~ 

los vapores que se desprenden. Esto se debe llevar a cabo eri.4K''''' 
l~gar adecuadamente ventilado. 

Reacci6n : 

~o-· 

.. ~ .. :.:.., . ,_ ' .. ~ ,.. - - . . . . . -
·;.·.~.;.-:'!':~.,...-'.~-~ :.:~w~:.·,;':::=-::=,-·;; _:·:·;'.::'.:-::-:- :; :~~"''. .-~ 



-:···:· ·~~i.~ 
<:.'.~f 

:: '.\)-.f 
separaci6n deben \:'\~l 

'' \,\!~ 
tenerse todos los fosfatos en 11.1 forma t:.e ortot'osfatos; si es'te·:'/:¡1: 

.·. ~··:··~:;::r,:: 

no es el caso se c1•.lentRrÁ la nmestr:'!. en presencia de AC:ido S\11~ \:!;~ 

Sepnraci6n de los fosf:i.tos.- Pnr?. esta 

rico, transfo~dose de esta maner~ n ortofosf~tos. .·· .\ .-; 

3e tornan 100 m1 de muestra y se le av-egnn 10 ml de Aci®. 
~ ·' '.;' 

rJ!trico concentrado y ~0-40 ml de una soluci6n satura.da de r:.011b~,"· :.::·.~· 
,:\. 

dato de Amonio. Se ngita fuertemente y se deja reposar 12 hr le · · 
-.. · 

filtra y se lava el precipitado con 15-20 m1 de un~ solución al ::. 

1% de NitrRto de Potasio. El filtrado debe recibirse en un l:'1atri~,; a; 
:'•: 

Erlenmeyer de ~50 ml. Hecho 

titulnc16n de los cloruros. 

lo anter1or se procede a efectuar la: < 

Reacci6n : 

~Na3ro4 -t 3(Nl4)2Mo04 = 3Na2lilo04 + 2{NH4)3P04 

3Na2MoO~ =- 3Mo03 + 3Ha20 

21 ~oo3 .H20.(t'H3)~ = Gl H2o + 2lnoo3 + 4~NH3 

20m4)3P04 + 24?1:003 ::. 2 1m,'lo03. OJI14)3P04 

4~mI3 + 48Hí.03 = 42NH4N03 

3Naz0 + 3HGO GNaOH 

6NaOH + 6JU~03 : 6Nrum3 + 6H:P 

~Na3P04 + 24(mL¡)2Mo04 + 48Hli03 -::: 24H20 + 6J'aN03 + 4~NH4N03 

+ <:: 12Mo03e {lfü4)3P04 . : 1~:} 
:,:·.··' 

3eparaci6n ele aulfi tos.- A1 ml de Per6xido de Hidr6eeno s~' 

agregan los 100 ml de muestra y se procede n efectuar l::t titulaé!..'.? 

on. 

::1encci6n 

- 21 -

. ·,, 
'·" 

'·>\.r;~,; 

. , , .......... /} .. , .. _, , . :·.;,,,le~;,r*::i;tú¡§~~fftíl 



Sepuraci6n de yoduros y bromuros.- Este caso pueda 

t!n el :Jétodo de Volhnrd. 

::étodo Tent~tivo de Hi tré>.to ?,:ercúrico. 

l). - Generalicfodes. 

?1•incipio.- 'Sn este m~todo los cloruros se titulnn con 

:ri tr;lt'.) ~-:~rcÚ.'.'ico en una 3oluci6n cuyo pH h~a sido ajustado a al 

;;e for11.:>_ un co::ipuesto poco disociado de Cloruro r..¡ercúrico no 
ocurre ninguna precipi toción. .;;;n el punto final, el exceoo de.· 
iones tTJercúricos producen un color violeta con la soluci6n indi;... : 

cador:i de di:~enilc:::•.r1::o.zona. 

Int.~rferenc ias. - Los yoduros y bromuros se registra.11 e~< 

:::io e'i_U i valen tes de los cloruros. :;n la reacci6n interfieren · 1oé:.2 
sulfitos, los íones férricos y los cromatos. 

~~) .- K-:tterial. 

l i'-'.::itraz Aforado de lOOOml. 

l :r.atrnz Aforndo de lOOml. 

1 Probet.J. Grndunda. de lOOml. 

1 nureta GrnduJ.da de 50ml. 

3).- ~<!~.ctivos. 

").- :.;oluci6n de Nitrato J.1ercúrico O.Old.:J. N.-

O "5 ml d ."e{ do ilitrico concentrnao, lu· ":O i::ont..:nz<•n •. ~ " e ,.. ... 

a lC.CO r.il con a~a desti1:1da. 

h).- :.;olnci6n ;~st3.IldHr de Cloi:".lro rle 3ooio C.o:iAl 

L~. 
r.. , ·6n ")U<!''e 1fa!'se en i;l ~.~Jilt()do de pre:,·1r-ci•;::J de 03t:;i se _uci , ··· 



0oluci6n Indic~dora de Difenilcarbazona.- Azul 

Dromofenol.- Se disuelven 5 gr de l1ifenil<:arbazonr.i 

Azul de !lroMofenol en Alcohol }~t:f.lico nl 

Se Qmrdn en un recipiente color {rn1bnr. 

"Sl objeto de la adición del Azul de nro:nofenol es perm:L · 

tir el njuste del pH 'J mejornr l.'l exnctitud del cambio de color 

en el ~unto final al erun11sc:.•r2r, con su color amarillo, la colora. 

ci6n p6lidf1. que la Difenilcarbazona desarrolla en el transcurso· 

de ln ti t·,.11.::tción. :>; 

d) .- '.JoJ.uci6n de Acido Nítrico 0.2 N.- ;''.f;~ 
.'·.::./;.~~ 

..;. ) • - Pro e edimi en to. .:'.f&j 
. . . ~~~::~~~A 

'..le tori;:m 100 m1 de r.ruestra o una alícuota aforada a 100 <:ES~~~ 

::ü y se coloc':ln en un llatraz Erlenneyer. Se aweean 10 eot:J.s de. ''.>~·}~;~ 
' ·.·::~::~~-~(,). 

"!.n-::ir.:'.dor y se :-,füi.de, por medio de un cotero, soluci6n de Acidci 

:·:.í.trico 0.2 H h:Jsta que se obtene;a un color amarillo (pH 3.G) y 

se r!grege, un exceso de .5 cotas v·rn lograr un p!I de 3.1. Se tit1!.. 

lo:. con soluciÓ-:& t;c '.litr'.:to nercúrico; antes del final de la 

ción t~:n:,1 un color narnnja pálido ~' desde esto punto hay que 

ceder con cuid<'.do h2.st:.:?. obtener un color violeta. 11 

c'.ic~.dor en el testigo, (100 ml de :ieua destilada) 

clespu6s d<J la adici6n de la prinera eotn de la solución de 

to r:ercú:rico • 

.5) .- C~lculo. 
_ ml Hr:;(N03l2...:x: N Hp;Orü:J.2 x _35.4G X lCOO 

:;ipn Cl - ::ü de ñu~stl'a 

En dondo 

rur0s, 

- "3 -



o-

N ~!g(H03 )?, -::. norMnlidnd de l::>. ool':.J.ci6n cln Hi tl"".tO 

rico. 

35.16::. peso at6r1ico (',.?. Clnro. 

1000. 

rnl de rmestra ::. F'aci,or pHra i·elncion~1r 

G).- :tencciones. 
te:ner ppn. 

Reacciones del rn6todo : 

2Ifa Cl + H~(!~0:3)2 = 2;raN03 + H3Cl2 

H H 
1 1 

N-N-C-N-N-o 
11 

o 

o 
~~E!TO ., -t-..., 

1!g 
/\ 

-H-N-C-H-H-
11 
o 

ReRcciones de interferencia : 

2Na! "" !1gOI03)2 = 2NaN03 + :reI2 

2NaBr + He(N03 )2 = 2NaN03 + Ht;Br~~ 

:!gS03 + 2~~ro3 

o 
Hg(lfü3) 2 -t Na2803 

lia2Cr04 + Hg(U03 )~~ 
+++ 

2Fe -+ 3Hg(N<;3 )2 

:: 2NaN03 + HeCr04 

= 2Fe(N03 )3 + 3iig + 

7).- El1minaci6n de las inte<>i'erancins. 

Sepc..raci6n de yoduros y bronuros .- l~ste 

en el 'Método de Volhard. 

:Jep;qrF.tci6n de iones férricos.- A los 100 

se año.ce ~~idr6:x:ido de Amonio hr>.Gt.:i. for!'.lnci6n de 

ponjoso rojo bdrillo de Hidr6:x:ido Férrico. Se filtra, 

precipitml.o y ::;.a ¿rocede nom~lmente a la titul<i.citn de los 

- 24 -
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Bste capítulo contiene los resultados obtenidos en 

l::\borntorio 

Las soluciones óe los compuestos 

en cnda m~todo se prepararon con l gr üe 

con n,g-ua destilada. Estas soluciones son 

Tabla No. I 

Inte:rt·erencin de SulfurosG 

ml de sol. 

l 

5 

10 

15 

20 

25 

30 

:35 

40 

45 

50 

55 

60 

- 27 -

N~S~9H20 .) 

nigrde s . . ',./·• 

0,;13348 

o.66740 

l.33470 

2.00220 

·., 

3.33100 .·.·· 
,_, ... ,1·'. :: .. ;º··:·. 

4:'bb.Mo ' 
4.,67180 

5.33920 

6._00660 

6.67400 

7.34140 

.. 8.00880 



·i.'nbla ~ro. 2 

Inte:rferencia de Cinnu.-os. ( KCI~ ) 

:nl. de sol. 

l 

5 

10 

15 

:~o 

25 

30 

35 

40 

50 

55 

60 

roer de CH 

0.39948 

1.99740 

3.3M80 

.5.99220 

7.98960 

9.38700 

ll.98440 

13.38180 

15.97920 

17.97660 

19.97400 

21.37140 

23.9G880 

Tabla lio. 3 

Interferencia de Fosf11.tos. ( KifgP04 ) 

r.il. de sol. 

l 

5 

10 

15 

20 

?.5 

30 

35 

- 28 -

m.,,"'l" de. l'O 4 

0.69789 

3.48945 

6~978~ 

10.46835 

13.35780 



,., 
Tabla Ho. 3 (continuaci6n) 

ml de Gol. ITl8'r de P04 
10 27.91560 

45 :n.4050.5 

50 :34.8!)450 

55 38.38395 

GO 41.87340 

Tabla Ho. 4 

Interferencia de Sulfitos. ( Hn~~;;o3 Cl8'.~ ) 

rol de sol. mgr de so3 
l 0.62249 

5 3.11245 

10 ~.22490 

15 9.33735 

~o 12.44B~O 

25 15.5G::?25 

30 18.67470 

35 :n.1s11s 
40 2'1.8')960 

45 28.01?.05 

50 31.l?.450 

55 34023635 

60 17.34340 

't'abla no. 5 

Hesult<edos del M~todo de Volh?.rd. 

tot. 
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:nl l:ac1 m1 H~ ml J..c1:0:¡ 

tot. 

10 '1C 13 .. 5 

20 80 23.5 

30 70 33.5 

40 60 43 • .S 

50 50 s:J • [. 
60 40 GJ.5 

70 30 73.5 

80 20 83.5 

00 10 93.5 

TablR No. :s 

rnl f'.SCN F ml. K..'-iC:~xF M1 :A¿;t:o
3 

real 
2.1 1.449 3.C4:?n lO • .t.571· 

?..l l.419 0.01:;3 ?.0.4571 

:~ .1 1.4.49 3.0129 30.'1.571 

2.1 1.449 3.04·~9 40.4571 

?. .1 1.449 3.c.r:·>9 so.r.571 

2.1 1.4.49 3.04'.~9 G0.4571 

2.1 l.4"1fl 3.04:~9 70.4571 

2.1 1.449 3~0i!'.'9 ::;o •. •.sn 
2.1 l.449 3 .0..:,2~ '.tC.4571 . 452.2~5~¿­

100 e 103.5 2.1 1.41!:9 3.r.:tti;3 l00."'571 . 50G~gSfi~-'~·'.:ii. 
Interferencia de Sulfuros. 

3n este m6t0do no se puede determinar la v.~iación a e•.~ ~~l 
:·~,_',:·.:: 

S<:c de' interferencin de sulf"uros puesto que e.l Madir el Nit:rau) ·;.·~] 

de Plnta se f"ormD. una colo!'nci6n que v:irfa de rojo .?. ~egro por l~ , 

formc.c16n dr~ Sulfuro de l'l'."ltn, es decir, 

tendrfr l>l. colort:ci6n irrual a l<:\ que se busca en el m~tódo.; 

Tabla No. 6 

nesultedos del il~~todo de r-7ohr. 

ml !inCl r:ll H~O ml Ar;N03 m1 AgN03 m1 AeH03 ppm 

tot. test. real 

10 ''O 10.r:i o.6 10o3 st.s 
20 80 20.9 0.6 20.3 101.5 
30 70 30.9 0.6 30.3 151.5 
40 GO 40.C 0.6 40.3 ~01 • .s 
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Tabla No. ,., 
( continur.c16n) " 

!".11 !racl mlHGO ml ~:o., ml Ac:m3 r:ü. A3liO ppr.t ,.) :1 ;-..,: 

tot. tt>st, renl 

50 50 10.ci 0.6 50,:) ~51.5 

GO '10 G0,9 O,G G0.3 :301.s 

70 30 70,9 0.6 70.3 :351.5 

:30 ?.O 30.9 o.6 80.3 401.5 

'10 10 90.9 0.6 90.3 451.5 

100 o 100.9 o.6 100.3 501.,5 

Ta.bla No. 7 

Interfcrenci<i. de :->ulfuros. 

ml m1 ml M1 AgN03 ml AgN03 rn1 AeN03 ppm 

liaCl Y.H2P04 H20 tot. test. real 

10 10 80 11.3 O,G 10.7 53.S 

10 20 70 11.7 0.6 11.1 55.5 

10 30 60 12.1 0.6 11.5 57.5 

10 40 50 12.s 0.6 11.9 59.,5 

10 50 40 12.9 0.6 12.3 61.5 

10 60 30 13.3 0.6 12.7 63.5 

Tabla No. 8 

Interferencia de Cianuros. 

ml ml ml ml AgN03 ml AeN03 ml AgN03 pprn 

NaCl KCN H2o tot. test. real 

10 10 80 11.1 0.6 10.5 52.5 .. 

10 20 70 11.3 0.6 10.7 53•5 

10 30 60 11.5 0.6 10.9 54,5 

10 40 50 11.7 o.6 11.1 55,5 
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r.ü. 

NaCl 

10 

10 

ml 

Jra.Cl 

10 

10 

10 

10 

10 

10 

ml 

NnCl 

10 

10 

10 

10 

10 

10 

ml ml 

KClt H:.P 
50 40 

60 30 

Tabln 110. 8 (continunci'Sn) 

ml AgN03 ml AeM03 
tot. t~st. 

11.C\ o.6 

12~1 0.6 

Tl'\bla No. 9 

ml AgNO:f · ppm. 

real 

11.8 56~5 .. 

11.5 57.6 . 

Interferencia de Sulfuros. 

nl r:i1 flÜ. ml AgN03 r.il J\e!'T00 ppm ·. 

Nn2S.9H20 H20 test. tot. real 

10 30 0.6 10.7 10.::i. 50.5 

20 70 0.6 10.0 9.4 47.0 

30 GO o .'3 9.3 807 43.5 

40 50 o.6 8.6 8.0 4.0.;0 

50 40 O.G 7.9 7.3 36.5 

GO 30 O.G 7.2 6.6 33,.C 

Tabla No. 10 

·,. 

""',' 
' . __ ':. ; ~ :: ;• . 

.. 

Interferencie. de Sulfitos. 

rol m1 ru A.gN03 ml AgN03 Ml Aglt03 ppm: 

Nn2S03 H20 tot. test real 

ll.2 o.6 10;,6 50•0 
10 80 

11.S o.6 10.9 54:.5. ..; :' '~ 
20 70 ; 

11.8 0.6 ll.2 56~0 '. 

30 6C .. 

11•5 
. ..• ,.·¡ .. 

12.l 0.6 . 57-~5.·• ,':·:'·'//·' 

40 so .. ·:·.:· 

12.4 o.6 11.8 ····59~0'.::)§ 
50 40 .. 

12.7 o.6 ·12•1· . G0~5:J}f:, 
60 30 :-.,;.\! 

-'·'" 

.':_.:"." 
. c.·,·, 
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TnhlA No. 11 
Resultados del ¡,:étodo de Ni t1•r1 ,0 · ercúrico. 

ml HaCl rü HeW03)2 pnm 
10 9.8 49.0 
20 19.8 9~.() 

30 29.8 149.0 
40 39.e 199.0 
5(' 4'3.8 249.0 
60 59.8 29.9.0 

70 69.8 349.0 

80 79.8 •149.0 

90 89.8 449.0 

100 99.8 499.0 

Tabla Uo. 12 

Interferencia de Sulfitos. 
ml i7aC1 m1 Nn2S03 m1 H20 m1 Hg(N03 ) 2 

10 10 so lC.6 
lC 20 70 10.9 

10 30 60 11.2 
10 40 50 

10 50 40 

10 GO 30 

La interferencia debida a los 

matos no se puede determinar exactrunonte, Yt:: 
cia es CRus:~da por la coloraci6n de las sales 

( Nitrato F6rrico y Cronatos ). 
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·.: •" 
! ·-

CONCLUSIONES. 

La diferencia entre las cantidades encontrad.as pr!cti_ . 
. ' . · .. <-.::>:.,,:;/~ 

camente y las realmente existentes en la muestra es debida ·pri~;,)· 
' -,¡,, 

cipa1mente al operador , es decir, al punto que tome como calrabio~::·;. 

de color del indicador en cuestión. 

Los m6todos de Volhard y 'Mohr, además de requerir ~· 

tiempo para ef c'\.uru: se t~ , cambio de color muy d:ltfc11 .de ... J'J:.i~ e = , ... enen un . :··:,:.,~~ 

observar, lo que motiva un IMyor error en estos m6todos. . <: ·;~~~ 
Es por esto recomendable el uso del método del Nit.rató ':?.;~ 

Mercúrico pues el cambio de color del indicador es sumam~nte t.Af.'.:·;7~1 
cil de observar y el tiempo necesario para llevar· e. cabo la · dt,o.•:;i;~ 

termiuac i6n es m!nimo. : . . . ; }{~f{~' 
Otro factor a favor de este método ea la no forma~i~ri.;M'.:~ff,~j 

: ,:. ,. , ::::· :',:':'.·:.~-:~\)\?;~~áBi 

de precipitados que solamente vienen a dificultar la exactitud'~'/ . ., 
'-··,:;;";':':· 

ln aprcciaci6n del cambio de color en los otros dos m6todo~. <Y'.~~~ 

Como los estudios para el tratamiento de calderas es~ ~i,l\;;~,i 
, -. ·- . ' ' '. '. ·.:,: .... '.; ~·t~::.i~ 

sado en el nn~;Lisis de lotes de muestras de agua, ea recomen~bll'/~\ 

que solo un operador realize el roi~lisis de CRdn lote. '},\~ 
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