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INTRODUCCION

La ingenieria petrolera requiere del conocimiento de las propiedades fisicas y
quimicas del agua de formacidn debido a que las acumulaciones de petréleo se encuentran
asociadas con ella; en muchas ocasiones la produccion de petréleo obtenida, se encuentra
acompafiada de agua. En diversos casos, el volumen de agua asociada con los yacimientos
pelroleros excede en volumen, a la acumulacion de hidrocarburos.

La ingenieria petrolera estd directamente relacionada con el agua de formacion
debido a la necesidad de observar y predecir su localizacion, direccidn y velocidad de su
movimiento y asociacién con otros fluidos tanto en la superficie como en el interior de los
yacimienios. Mds especificamente el ingeniero de yacimientos tiene a su cargo el estudio,
evaluacion y prediccion del volumen de agua en el yacimiento, la velocidad de su
movimiento a través de la roca impregnada de hidrocarburos, el volumen de entrada de
agua ol yacimiento y de los problemas que lo acompafian durante su explotacion, tales
como la conificacion y la interdigitacion.

Se emplean los datos del agua en la determinacion de la entrada de fluidos extrafios
en el yacimiento, para determinar la efectividad de la terminacion de cada poze y para
definir sus reparaciones empleando las correlaciones de resistividades eléciricas En los
proyecios de recuperacion secundaria ademds de otros aspeclos inkerentes, existe la
posibilidad de generar taponamientos debido a la reaccion del agua de inyeccion con la
del yacimiento.

A fin de realizar un estudio completo de ingenieriu, es necesario conlar con un
andlisis completo del agua incluvendo sus propiedades fisicas y quimicas. Probablemente
las propiedades fisicas mds utilizadas son la compresibilidad, la viscosidad, la solubilidad
del gas, la densidad, el factor de volumen y la salinidad.

Debe contarse con un andlisis de las propiedades quimicas para cada yacimiento
para tener un enfoque completo y estar en condiciones de resolver los problemas futuros
gue se deriven de las caracieristicas del agua. El andlisis debe comprender los sélidos
totales ¥ las partes por millén de cada ion positivo y negativo y de radicales; con esia
mformacion serd posible su representacién grdfica y calcular valores de reaccién,
productos y propiedades de reaccion.

Aungue la quimica analitica constifuve una rama ya antigua de la quimica, ha
tenido lugar un desarrollo rapidisimo de nuevos métodos de andlisis a partir de la tercera
o cuaita década del siglo actual. Este desarrollo ha sido motivado en gran parte por las
necesidades 1nherentes a la rdpida expansion de la economia Industrial y también al
desarrollo intenso de programas de investigacién en diversos campos. El andlisis
cuantitativo  es  indispensable en una amplia variedad de operaciones técmicas y
comerciales. Agricultura, alimentos, suministro de agua efc.

Cuando para la determinacidn, de una susfancia dada, se dispone ae diversos
métodos, la eleccion de la que va a seguirse debe hacerse de forma adecuada



Supongamos, por efemplo, que una sustancia puede deferminarse por métodos
gravimétricos, volumétricos de suficiente veracidad para nuestro propdsito

La eleccidn implica una consideracion del nimero de muestras a tratar, el infervalo
de variacion del contenido del constituyente a determinar en la muesira y el fiempo
necesario. En general, los procedimientos volumétricos son mds rdpidos que los
graviméiricos, una vez gue se haya levado a cabo la normalizacién del reactivo valorante.

En este trabajo se exponen los principios fundamentales del andlisis quimico
cuantitativo desde un punto de vista tedrico prdetico para aguas de formacion; el cual
comprende reacciones, cdlculos, aplicaciones y técnicas para poder determinar los
diferentes materiales que estdn presentes en el agua de formacion; la seccidn experimental
comprende distintas técnicas de laboratorio y properciona efemplos de experimentos que
se Hevan acabo dentro de la industria petrolera, asi como también las prevenciones de
incendios y guias en caso de accidentes que se pudigran presentar al estar realizando
dichas actividades

CAPITULO I

GENERALIDADES

El ingeniero pefrolero debe tener conocimiento de las propiedades fisicas y
quimicas del agua porque las acumulaciones de hidrocarburos esidn asociadas con el
agua, en algunos casos el volumen de agua puede resultar varias veces mayor que el
volumen original de los hidrocarburos. En la superficie a menndo tiene que manefor el
agua producida por los pozas petroleres durante la explotacién de los yacimientos,
alcanzando hasta el 935 % de agua por tan solo un 5 % de aceite

La informacion sobre el agua producida no sélo tiene que ver con los problemas de
witerdigitacion y conificacion, sino también en la evaluacion de la terminacion de pozos

En los proyecios de recuperacion secundaria por inyeccion de agua, deberd
vigiarse cuidadosamente la composicion de ésta, pues existe hasta la posibilidad de que
una formacion se obture debido a la reaccién del agua inyectada con el agua del
yacimienio.

A fin de realizar un estudio completo de ingenieria de yacimientos serd necesario
conocer v emplear propiedades del agua tales como compresibilidad, viscosidad, gas en
solucién, densidad, fuctor de volumen y salimdad.

Se debe contar con resultados de andlisis quimicos del agua desde el inicio de la
eaplotacicn de los pozos a fin de predecir y resolver fituros problemas relacionados con
las caracteristicas del agua El andlisis quimico debe particularizar las partes por milldn
de cada nno de los iones positivos y negativos y de los radicales



Supongamos, por ejemplo, que una sustancia puede determinarse por métodos
gravimétricos, volumélricos de suficiente veracidad para nuestro propdsito

La eleccion implica una consideracion del nimero de muestras a tratar, el intervalo
de variacicn del contenido del constituyente a determinar en la muestra y el tiempo
necesarto. En general, los procedimientos volumétricos son mds rdpidos que los
gravimétricos, una vez gue se haya Hevado a cabo la normalizacién del reactivo valorante.

En este trabajo se exponen los principios fundamentales del andlisis quimico
cuantitativo desde un punto de vista teérico prdctico para aguas de formacion; el cual
comprende reacciones, cdlculos, aplicaciones y técnicas para poder determwnar los
diferentes materiales que estan presentes en el agua de formacion; la seccion experimental
comprende distintas técnicas de laboratorio y proporciona efemplos de experimentos que
se Hevan acabo dentro de la industria petrolera, asi como también las prevenciones de
mcendios y guias en caso de accidentes que se pudieran presentar al estar realizando
dichus actividades

CAPITULO 1

GENERALIDADES

El ingeniero petrolero debe tener conocimiento de las propiedades fisicas y
quimicas del agua porque lus acumulaciones de hidrocarburos estdn asociadas con el
agua, en algunos casos el volumen de agua puede resultar varias veces mayor que el
volumen original de los hidrocarburos. En la superficie a menudo tiene que manejar el
agua producida por los pozos petroleros durante la explotacidn de los yacimientos,
alcanzando hasta el 95 % de agua por tan solo un 5 % de aceite.

La informacion sobre el agua producida no séle tiene que ver con los problemas de
imterdigitacion y conificacion, sio también en la evaluacion de la terminacion de pozos.

En los prayecios de recuperacion secundaria por inyeccion de agua, deberd
vigilarse cuidadosamente la composicicn de ésta, pues existe hasta la posibilidad de que
una formacicn se obture debido a la reaccion del agua inyectada con el agua del
yacimiento.

A fin de realizar un estudio completo de ingenieria de yacimientos serd necesario
conocer y emplear propiedodes del agua tales coma compresibilidad, viscosidad, gas en
solucién, densidad, factor de volumen y salinidad

Se debe contar con resultados de andlisis quimicos del agua desde el inicio de la
explotacion de los pozos a fin de predecir y resolver futuros problemas relacionados con
las caracteristicas del agua El andlisis quimico debe particularizar lus partes por millén
de cada uno de los fones positivos y negativos y de los radicales.



Las propiedades fisicas del agua de formacién dependen fundamentalmente de la
composicion guimica, la temperatura y la presion.

1.1 OBJETIVO

El objetivo principal de este trabajo es el mostrar diferentes técnicas de laboratorio
para poder determinar los elementos o materiales que estdin presentes en el agua de
Jormacion La importancia del andlisis del agua y el método a utilizar en cada caso viene
condicionado en cierto modo por el estado del agua en la muestra, y para poder ayudarse
se apoya en la quimica analitica que trata de la deteccion de la naturaleza ( andlisis
cualitativo} y de la medida de las cantidades ( andlisis cuantitative ) de las diversas
sustancias presenies en unt material.

1.2 METODOS DEL ANALISIS CUANTITATIVO

El andlisis cuantitative en sus diversos aspectos puede considerarse desde varios
puntos de vista; como materiales analizados, métodos empleados, proporcién del

componente buscado en la muestra efc.
Algunos de los métodos mds usuales, para la delerminacién de la cantidad de
constituyente buscado presente en una muestra son los que a continuacion se describen.

1 Métados gravimétricos. En los cuales la cantidad de sustancia buscada se determina
mediante el peso de la propia sustancia pura, o de algiin compuesto quimico que la
contiene ¢ equivale quimicamente a ella.

a) Precipitacién. Ei constituyente buscado se determina como producto insoluble de una
reaccion, el método es quimico por estar implicadas en el relaciones estequiométricas
fen pese) definidas. Un ejemplo es la determinacion de clorure por precipitacién como
cloruro de plata

h) Electrodeposicion. La electrilisis da lugar a la separacién de un producto sélido en un
electrodo, como, por ¢jemplo, en la determinacidn electrolitica de cobre.

¢) Folatilizacion. El método puede ser fisico, como en la pérdida de peso por desecacion
en una estufa, o quimico, como es la expulsion del dicxido de carbono de los carbonatos



por calcinacion o por la accién de un dcido. La medida puede ser directa, por
determinacion del aumento de peso de un absorbente del constituyente voldtil, o
indirecta, por determinacion de la pérdida de peso.

3 AMétodos voluméiricos. Su determinacion se realiza por medida del volumen de una fase
relacionada crantitativamente con el constituyente buscado.

@) Yolumeiria. Se efectida la medida del volumen de una disolucion de concentracion
conocida que es necesario para conswnir exactamente el constituyente buscado, ¢ con
otra sustancia equivalente quimicamente a él. Estos métodos implican una reaccion
estequiométrica definida.

b) Gasométricos. La delerminacion se realiza por medida del volumen de gas en
condicrones conocidas o constantes de temperatura y presion.

3 Métodos instrumentales. Estos se utilizan para realizar determinaciones de la
concentracion de muchas sustancias disueltas. Los instrumentos empleados en dichas
determinaciones han ido evolucionando de acuerdo a la disponibilidad de la fecnologia,
haciéndolos cada vez mds precisos y exactos, pero el principio en el cual se basaron los
primeros modelos de estos equipos se ha conservado en su mayoria.

Debido a que los contaminantes se encuenfran presenfes en cantidades muy
pequeiias ¢ trazas, es necesario recurrir a equipos electrénicos mds avanzados, como lo
son el fotémetro de flama y el espectrofotometro de absorcién atomica. Para manejar
estos equipos y obtener buenas respuestas de parte de ellos, se requiere seguir las
mstrucciones gue marcan los manuales de operacion y darles el servicio de
manterimiento adecuado.

Ademds de lo anterior, se necesita cierta destreza por parte del analista, ya que las
sustancias por determinar pueden presentar interferencias de diferente naturaleza y
conducir a resultades erréneos. La calibracion de estos equipos en ocasiones no es muy
rdpida, sin embargo una vez que ésta se llevd a cabo, se pueden analizar un niimero
grande de muestras en un intervalo de tiempo relativamente corfo.



! 3 MEDIDAS DE SEGURIDAD EN EL LABORATORIO

La aclividad del laboratorie implica realizar operaciones, las cuales pueden

representar cierios peligros al efectuarse, por lo que a continuacion se hardn algunas
recomendactones cuya observancia permitird realizar el trabajo experimental con la
mayor seguridad.

Las reglas que a continugcién se mencionan son tinicamente una parte de una gran

cantidad de ellas que se deberdn utilizar en el laboratorio.

10.

Estd prohibido cualguier tipo de broma dentro del laboratorio.

Se reguicre de proteccién para los ojos cuando se esién manejando y almacenando
sustancias quimicas.

Con anticipacion debe conocerse la peligrosidad de las sustancias quimicas y las
precauciones de uso de los aparatos a emplear dentro del laboratorio

No encender el mechero sin haberse previamente asegurado de que en la proximidad
no se encuentren sustancias inflamables o explosivas.

Enfriar durante un intervalo adecuado, el material que haya sido calentado.

No estd permitido m fumar, ni ingerir alimentos dentro del laboratorio.

Utilizar la campana extractora de aire al levar a cabo reacciones en las que se
desprendan gases toxicos o irritanfes.

No se permite realizar experimentos no autorizados.

Usar guantes y/o espdtula para manipular las sustancias, si no se estd seguro de que
son inafensivas.

Al manipular sustancias guimicas, introduciy en los envases originales objetos que
estén limpios y secos.
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19

24

Utilizar la pera de hule para succionar deidos.

. Debe wtilizarse ropa apropiada para el trabajo de laboratorio.

Evitar utilizar sandalias.

Al terminar el trabajo experimental, siempre hay que lavarse las manos con aguay
Jabon antes de abandonar el laboratorio .

5 Estd prohibido sacar del laboratorio sustancias quimicas, materiales o equipos sin la

autorizacion del encargado
Para lavar los tubos de ensayo utilizar el escobillon.

Leer las etiquetas de cada frasco antes de abrirlos para saber que sustancia o reactivo
contiene, las indicaciones de uso y precauciones, antes de abrirlos y manejarlos.

No oler los gases directamente de los materiales como tubos de ensayo, sino mover
con la mano los vapores hacia la nariz.

Nunca probar el sabor de las sustancias del laboratorio.

Para introducir un tubo de vidrio dentro de un tapon perforado, humedecer el tapon
previamente y empujario lentamente. Para proteger las manos utilizar un trapo o
guanles para evitar accidentes.

Los tapones de los aparatos deben embonar perfectanente.
Para calentar una sustancia sélida colocar el tubo de ensayo en un soporte.
Cuando se calienten sustancias en un tubo de ensayo procurar que la boca del tubo no

esié en direccion nuestra ni de otra persond

Las probetas graduadas no se deben calentar



26.

28

29

30

3

32

33

34

30

_ Si se proyecia deido diluido al 10% sobre la ropa, mesa o la piel, lavar de inmediato

con abundante bicarbonato de sodio.

Al disolver un dcido en agua, depositar el dcido lenta y cuidadosamente y no afiadir
agua al acido.

27 No tomar directamente con las manos los recipientes calientes, wilizar las pinzas.

Leer la informacion en relacion con el experimento antes de iniciarlo. Tener presente
cualquier recomendacion y analizar las instrucciones.

Mantener la atencion en las actividades y cerciorarse que lo hacen los demds.

Tirar los remanentes de los reactivos usados, sin regresarse a los envases originales y
cerciorarse que pueden desecharse en el drengje.

Los desechos que no sean muy solubles en agua no tirarlos en el vertedero del
laboratorio.

No se deben mezclar sustancias al azar, para ver qué pasa.

Jamas se debe dejar de vigilar una reaccion quimica que se esté llevando acabo.

Al ejercer presion dentro de una pieza de vidrio, pensar en cual serfa el resultado si
ésta se rompiese, debido a que es fragil.

Conservar limpos el material, los aparatos y la mesa de trabajo. Limpiar
inmediatamente cualguier derrame.

Deniro de las instalaciones del laboratorio es muy peligroso caminar con prisa,
descuido, correr, empujar etc.



37

38.

39.

40

En caso de tropiezo o caida cuando se {ransporte material de vidrio o sustancias
quimicas, se debe tratar de arrojarlas en direccion opuesta a donde se encuentran las
personas

Suspender todos los servicios que no se contintien usando, fales como agua, luz y gas
al término de cada jornada laboral

En caso de incendio apagar los mecheros, desconectar los aparatos eléctricos, retirar
las sustancias inflamables y extinguir el fuego.

S una persona estd mareada, debe inmediatamente sentarse.

1 4 PREVENCION DE INCENDIOS

Normas generales de prevencion

Desde el primer dia debe familiarizarse con el plan de emergencia preparado. En
particular-

L

£n

. Localice las vias de escape y las salidas de emergencia.

. Observe la posicion de los timbres de emergencia, extintores y los botiquines de

primeros auxilios.

Tenga a mano los nimeros telefonicos de emergencia

. Lea y respete lo indicado en la sefializacion expuesia.

. Tenga su lugar de trabajo en orden, de modo que no pueda constituir fuente de riesgo

wrgencia incendio

St ve un incendio y no puede intervenir para apagarlo con éxilo seguro.

I

2.

Evacué la zona por el camino mds corto.

Dé la alarma utilizando los relativos timbres.



3 Sies posible, al abandonar el lugar de trabajo desconecte las herramientas eléctricas y
apague la luz.

4. Cierre las puertas, pero no con llave.

L

. Si hay mucho humo, baje la cabeza y si es necesario camine q gatas.

6 No use los ascensores

7. No abra eventuales puertas calientes, si es necesario, dbralas manteniéndose detrds de
la puerta, preparado a cerrarla inmediatamente en caso de llamarada

Urgencias

En caso de accidente a personas:

1. Dé inmediatamente la alarma al servicio de wrgencias, indicando de la mejor forma
posible las condiciones del accidentado y proporcionando indicaciones precisas sobre
el lugar del accidente. Atienda eventuales sugerencias sobre lo que se haya de hacer
mientras se espera el auxilio

2. Realice los primeros auxilios sélo si es capaz de ayudar al accidentado.

3 Encargue a alguien que espere al servicio de wrgencias en el camino y les indique el
punio exacto en el que se encuentra

Otras emergencias
CONSIGNAS A SEGUIR EN CASQ DE INCENDIO

I Liamar lo mds répido posible al Parque de Bomberos.
2 Conservar la calma y actuar con rapidez.

3 En un incendio, corte cuanto antes el fluido elécirico. Si no es posible, recuerde la
prohibicion de usar chorro de agua.

1. Alejar inmedratamente a toda persona que no tenga misidn concreld en los trabajos de
extincion



5 Antes de iniciar la evacuacion, piense en las posibles vias de evacuar y valore los
obstdaculos que pueda encontrar en las mismas.

6 Si decide atacar el fuego, sitiese entre la pueria y el fuego.
7 Atague al fuego por la base.

& Anfes de abrir la puerta de una habitacion que esté incendiada, toque con la palma de la
mano Si estd muy caliente, aléfese.

9 Si decide abrir la puerta, no lo haga de golpe, es muy peligroso; dbrala lentamente.

10 Al abrir la puerta de la habitacion incendiada, hdgalo pegado a la pared y de lado
nunca de frente.

11 Las puertas blindadas son peligrosas porque el calor las dilata y quedan bloqueadas.
12 Aprenda el manejo y funcionamiento de los equipos de extincion que posea.

13 FEn los fuegos de aceite, alcohol, gasolina, efc, no inlente apagar con agua.

!4 No utilice agua para apagar los fuegos eléciricos.

15 No unlice el ascensor como via de evacuacion, pues puede morir asfixiado por los
humos o puede descolgarse el ascensor

16 Para evacuar un edificio, utilice la escalera y hdgalo de manera pausada, el oxigeno
puede faltarle en eualquier momento.

17, Una vez en la escalera, muévase con la espalda pegada a la pared.
18. Tdpese la nariz y la boca con un pafiuelo, a ser posible hitmedo.

[9. En un incendio, muévase reptando; los gases y el calor ascienden y la respiracion es
tanto mas dificil cuanto mds alta tiene la cabeza.

20 Si se le prenden las ropas, no corra, tirese af suelo y ruede
21 Sise le prende el pelo, meta la cabeza en agua.
22 Al huir de un fuego cierre todas las puerlas y venlands que encuenire en su camiso.
23 Si se encuenira atrapade en una habitacion:
a Tape con trapos, de ser posible himedos, las rendifas de puertas y ventanas

b Cierre toduas las puertas.



¢ Héagase ver a través de los cristales, agitando un trapo o sdbana.

24. 5t se encuentra en un distribuidor de habitaciones:
a. Entre en la que dé a la calle mds ancha.
b. Cierre todas las puertas
¢. i todas las habitaciones son interiores, escoja la que dé al patio de mayor superficie.

d. S1 el patio no fuera suficientemente amplio, métuse en el cuarto de bafio y moje fodo
cuanto esta a su alrededor.

¢ Si no pudiera tampoco melerse en un cuarto de baio, hdgalo en la habitacion que
tenga pared maestra y sifiiese proxime a ésta.

f No olvide nunca tapar las rendifas.

25 Ayude siempre que pueda y sea posible, pero no olvide que los "supermanes" suelen ser
los primeros muertos.



SENALIZACION

La sefalizacion de seguridad tiene un cédigo especifico A continuacidn se dan algunos

eremplos

SENALES DE PROHIBICION

Forma: redonda
Color: rojo

Algunos ejemplos:

prohibida la entrada

prohibido el paso

prohibido fumar

trvteto diacoesse

dwaetn R transito

w2t fumare

wietals ol Zare
farrere doere

vielalg usere
eshatan

ron spepnere
£0N Baua

prohibido utilizar lamas libres

prohibido usar extintores

no apagar con agla



SENALES DE OBLIGACION
Forma- redonda
Color. azul

Algunos ejemplos:

ohbEgo genenco

ysare fa maschera

ygare schermg
protettve

usare ealzatare o
LCFRTTY

Obligacion genérica

Usar los guantes

Usar las gafas

Usar la mascariflla

Usar la pantalla protectora

Usar calzado de seguridad



SENALES DE PELIGRO
Forma: irrangular
Color amarillo

Algunos ejemplos:

correarenda

rathanoenm ismzrant § nschea 0:0dGpoo

Peligro general

Alta rension

Nocive

Corrosivo

Inflamable

Explosivo

Comburente
Radhaciones ionizantes

Riesgo bielogico



SENALES DE SEGURIDAD
Forma: cuadrada
Color- verde o rojo

Algunos efemplos:

altarme antncendo eshntore

USCAI th HOuAe2rs

ccale O SCurezza

Casselta proms
SILCATSC

Alarma antiincendio

Extintor

Hidrante

Botiguin de primeros auxilios
Escalera de emergencia

Salida de emergencia



15 GUIAS EN CASO DE ACCIDENTES
Definicion y etimologia

El accidente es un suceso eveniual, inesperado y generalmente desagradable.

La Organizacién Mundial de la Salud (OMS) lo definié en 1938 como “Un acontecimiento
Jortuito, generalmente desgraciado o dafiino, o aiin como un acontecimiento independiente
de la voluntad humana, provocado por una fuerza exferior que actiia rdpidamente y que se
memifiesta por un dafio corporal o mental”.

Etmolégicamente procede del Latin, de la palabra “Accidens” que significa, “(ue
ocurre.”

I CONCEPTO DE PRIMEROS AUXILIOS

Los primeros auxilios son todas aquellas medidas o actuaciones que realiza el auxiliador,
en el mismo Iugar donde ha ocwrrido el accidente y con material prdcticamente
mmprovisado, hasta la llegada de personal especializado. Los primeros auxilios no son
tratamientos médicos. Son acciones de emergencia para reducir los efectos de las lesiones
v estabilizar el estado del accidentado Y esto tltimo es lo que le concede la importancia a
los primeros auxilios, de este primera actuacion va a depender en gran medida el estado
general y posterior evolucion del herido.

Pero, ;qué es una urgencia? ;Y una emergencia?
é é

La American Hosprtal Association define la urgencia como cualquier situacion que en
opinion del enfermo, los parienfes u otra persona gue asuma la responsabilidad de llevarlo
al hospital, requiere intervencion médica inmediata. La situacion de urgencia continua
hasta que se ha realizado una evaluacidn y diagndstico médico.

En una urgencia, pueden tener gue aplicarse uno de estos dos tipos de primeros auxilios:

Primeros auxilios emergentes o emergencias: en los que existe peligro vital para la vida
del accidentado, estas son: una parada cardiwo-respiratoria, la asfixia, el shock, las
hemorragias importantes y los envenenamientos graves



«Primeros auxilios no emergentes: en los que no existe dicho peligro, por efemplo: una
Jractura en un brazo, dolor abdominal, etc

Por tamto, una emergencia es una urgencia en la que existe una situacion de muerte
potencial para el individuo sino se actiia de forma inmediata y adecuada.

Concluyendo, en las urgencias (sean o no emergencias) los primeros auxilios juegan un
papel importante para el estado posterior del individuo.

I QUEMADURAS

Las quemaduras pueden ser producidas por el fuego, liquidos calientes, producios cdusticos,
electricidady por el sol.

Podemos clasificar las quemaduras segiin su profundidad, en tres tipos:

! Primer grado: muy superficiales (sélo enrojecimiento).

2 Segundo grado- aparecen ampollas en la piel.

3 Tercer grado- existe destruccidn de los tejidos y la piel estd carbonizada.

Aetuacion en quernaduras de:

Primer grado
« Refrescar inmediatamente la quemadura con agua a una temperatura de enire 10 y 20
grados centigrados

« Beber abundantes liguidos si la quemadura es muy extensa, caso de las producidas por el
sol durante el verano.



Segundo grado

Existe peligro de infeccidn si la ampolla revienta al convertirse en una puerta de entrada para
los microorganismos. Siempre se ha de lavar la zona afectada con abundante agua durante al
menos J minutos, posteriormente, segtin el estado de las ampollas se actuard de una u ofra

manera
Ampolla intacta poner antiséptico sobre ellay cubrir con pafto limpio o compresa estéril.
Ampolla rola. tratar como una herida Lavarse las manos, aplicar antiséptico, recortar con

una tijera limpia (a ser posible estéril) la piel muerta e impregnar nuevamente con
amtiséptico. Colocar una cinta adhesiva o tirita para evilar el dolor y la infeccion.

Tercer grado

« Apagar las llamas al accidentado, con lo gue se tenga a mano: mantas, tierra, o tirandose al
suelo y revolcarse.

« Lavar la zona afectada con abundante agua durante al menos 3 minutos.

« No retirar los restos de ropa

* No se deben reventar lus ampsilas que aparezcan.

= No dar pomadas de ningtin tipo.

» Envolver la parte afectada con un padio limpio, toallas o sdbanas, humedecidos en suero,
agua ovigenada o agua.

« Trasladar al paciente con urgencia hasta un centro hospitalario.

La quemadura es el resultado elinico del contacto o exposicion del organismo con el calor.

Las quemaduras obedecen a muiltiples causas, siendo comunmente de origen accidental,
luboral o domestico, especialmente en nifios.



Los principales origenes son:

Fuego
Liquidos
Quimicos
Eléctricos
Radwaciones

Una réapida y aceriada actuacion ante un quemado puede salvarle la vida y, en otros casos,
mejorar el prondstico y tiempo de curacion del raumatismo térmico

VALORACION:
Se realizasobre la base de dos pardametros:

EXTENSION: Es el primer factor a considerar en la valoracion de la severidad de una
quemadura

PROFUNDIDAD: Directamente relacionada con la temperatura del agente y el fiempo de
duracion del contacto. Se clasifican generalinente, en primer, segundo o tercer grado, de
acuerdo con la profundidad de tefido destruido.

Primer grado: destruye solamente la epidermis y se expresa, (ipicamente, por un erifema que
palidece a la presion, es dolorosa y no se asocia con evidencia de desgarro de la piel ni
Sormacion de ampollas.

Segunde grado- destruye la epidermis y un espesor mayor o menor de la dermis; se
subdiden en dos grados, superficial o profundo. Su aspecto es rosado o rofo, con presencia
de vesiculacion de conltenido plasmdtico y tienden a una epitelizacién espontdnea. Son
dolorosas

Tercer grado- destruyen todo el espesor de la piel y, salvo que sean muy pequefias, no tienen
posihilidad de epitelizacion espontdnea. Su aspecto es pdlido y se aprecian pequefos vasos
coagulados Son indoloras y no palidecen por la presion,



QUEMADURA INHALATORIA:

La quemadura inhalatoria representa un dato severo y significativo para el paciente, sus
signos caracleristicos son.

PERDIDA DEL VELLO NASAL

QUEMADURAS INTRANASALES Y HOLLIN EN L4 BOCA

CAMBIOSEN LA VOZ '

105, DISNEA, ESTRIDOR, CIANOSIS

INSUFICIENCIA RESPIRATORIA

SIGNOS DE OBSTRUCCION DE LA VI4 AEREA SUPERIOR

CARBOXIHEMOGLOBINASUPERIOR AL 15%

Se presentan generalmente asociadas con quemaduras en espacio cervado donde el aire a
altas temperaturas produce lesion respiratoria; también ocasionadas por la degradacion de
cicrtos elementos sintéticos como pldsticos. Este tipo de lesiones, si esldn asoctadas con
quemaduras de pequefia extension, se catalogan como de prondstico reservado debido a la
afta incidencia de morbilidad/ mortalidad.

En su diagnostico es imporiante el antecedente de lesion en espacio cerrado, automévil, etc.,
encontrindose siempre asociadas con los signos caracleristicos cifados anteriormente
Pueden darse tres modalidades de presentacion.

Cuadro tipico de intoxicacion por mondxido de carbono, el cual debe ser manejado mediante
administracionde oxigeno humidificado a altas concentraciones.

Lesion directa por aire o alta temperatura que produce un cuadro de inflamacion aguda con
posterior desprendimiento de la mucosa respiratoriay posibilidad de infeccidn, atelectasiasy
posteriormente focos bronco-neumonicos

Intoxicacion respiratoria ocasionada por productos de degradacion de elementos sintéticos

durante el incendio, los cuales ocasionan un cuadro de gran irritacién y lesion de las vias
Fespiratorias
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El manejo de estos pacientes depende del grado de obstrucciony de insuficiencia respiratoria.
Se discute acerca de la wtilidad de los corticoides.

QUEMADURAS QUIMICAS.

Se producen cuando la piel entra en contacto con sustancias quimicas, como deidos y dlcalis
fuertes u ofros materiales corrosivos. La gravedad de la lesion producida por los productos
quimicos depende de: la duracién del contacto, de su concentracion, y de la cantidad de
agente que entre en contacto con la superficie corporal. El manejo de estas lesiones se basa,
Jundamentalmente, en retirar el producto guimico del contacto con la piel de la victima, tan
rdpidamente como sea posible.

Lus pautas de actuacion son’

Imciar cuanto antes el lavado de la piel, con agua abundante o suero bioldgico, pero no a
presion

Deben retirarse fodos los objefos en contacto directo con la piel: ropa, zapatos, relojes,
pulseras, anillos y otras foyas.

Hay que tener especial cuidado en no tocar la sustancia quimica al manejar af lesionado. En
este caso, seria necesario lavar, igualmente, la zona afectada,

las quemaduras de los ojos deben lavarse al menos durante 20 minutos.
Deben cubrirse las dreas guemadas con apdsitos estériles y humedos.

Algunas sustancias quimicas, como el fenol, no son solubles en agua, debiendo utilizarse
cceite como elemento de limpieza

Posteriormente, deben investigarse los signos y sintomas que puedan expresar lesiones de
grgaros vitales, para iniciar las maniobras de soporte inmediatamente.

21



CAPITULO IT

MATERIAL DE LABORATORIO

[1.1 USO DEL MATERIAL E INSTRUMENTOS DE LABORATORIO

Gracias al avance de la tecnologia, el hombre se vale para realizar sus actividades
de una serie de aparatos e instrumentos de laboratorio que le permiten facilitar su trabajo
v obtener una mejor calidad El laboratorio es la instalacion o local donde se desarrollan
lus ciencias experimentales, estd provisto de aparatos, instalaciones especiales, materiales,
recipientes, sustancias y elementos indispensables, en donde podemos Hevar a la practica a
través de los experimentos, fodos los hechos que observamos en nuestra experiencia y
obtenemos de esta manera los datos o la informacion que confirmard lo visto en teoria.

El laporatorio ha representado en la historia de la quimica un apoyo muy
importanie en donde los hombres de ciencia se han dedicado a buscar respuestas a sus
dudas y soluciones a sus problemas de investigacion, a continuacion se muestra
sinicamenie parie del equipo que se liene en el laboratorio, pero que para este trabajo es
suficiente para realizar las siguientes prdcticas.

JIORNO MUFLA DE MESA (Fig. 1 de la pdgina 26)
APLICACTONES.

Es ideal para una gran variedad de aplicaciones, tales como calcinacion de
muestras  orgdnicas e inorgdnicas; trabajos ortoddnficos, puentes, coronds e
incrustaciones; tratamiento de calor de muestras minerales, deternmnacion de calcio,
solidos en suspension y voldtiles, evaporacion y secado en general; fundicion, pruebas de
manicion, andlisis gravimétricos efc

CARACTERISTICAS.

e Un aislante de fibra de cerdmica rodea la cdmara calentadora logrando asi
mdxima eficiencia de energia y rdpido calentamiento.

o La propiedad liviana de la fibra de cerdmica hace el horno compacto y eficiente
en el uso de espacio.

o Los elementos calentadores estdn empotrados en un refractario especial de
cemento, para proveer una excelente distribucion del calor.
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o El interruptor de seguridad instalado en la puerta suspende la energia a los
elementos calemtadores cuando la puerta estd abierta.

o Cuando la puerta estd abierta pucde servir como un estante para cargar y
descargar la cdmara

BURETA (Fig. 2 de la pdgina 26)

Los niveles de liquidos incoloros son perfectamente visibles. Calibrado
individualmente para cumphr con los requisitos mas exigentes de exactitud de las
especificaciones ASTM E287 la llave de paso no gotea en absoluto cuando se utiliza con el

tapén lubricado.
Excelente para uso general en escuelas, laboratorios industriales elc

GOTERQ (Fig. 3 de la pdgina 27)

Sirven para succionar o administrar las soluctones con confeo de gotas son Seguros
y econdmicos, ademds permite observar el nivel del liguido.

EMBUDO (Fig. 4 de la pdgina 27}
Sirve para prevenir el desperdicio o derramamiento innecesario o accidental hacia

{u abertura o boca de un recipiente, incluyendo pipetas; también es ideal donde se requiera
filtraciones de volimenes en trabajos analiticos.

CRISOL DE PORCELANA (Fig. 5 de la pdgina 27)

Es de forma semiesférica y es utilizada para efectuar calcinaciones por su gran
resistencia a las altas temperaturas, su uso deberd ser con cuidado.

TUBRO DE ENSAYO (Fig. 6 dela pagina 28)

Sirve para colocar los diferentes liguidos que vamos a wilizar o bien para
calentar los ya que se puede colocar directo ala flama del mechero
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VASO DE PRECIPITADO (Fig. 7 de la pdgina 28)

Sirve para medir grandes voltimenes de liquidos que vamos a wtilizar en la practica
asi como para colocar diferentes liquidos

ESPATULA (Fig 8 de la pagina 28)

Sirve para tomar las sustancias y depositarlas en los aparatos de medicion o bien
para levar materiales de un recipiente a olro.

PINZAS DE MOSS (Fig 9 de la pagina 29)

Se usan para fijar los tubos de ensayo que son puestos al fuego para aumentar la
temperatura de las soluciones, transportandolos de un sitio a otro, de una gradilla a ofra o
bien para sostenerlos y verter en ellos alguna otra sustancia
TELA DE ASBESTO (Fig 10 de la pdgina 289)

Es una telu de alambre con centro de asbesto, sirve para depositar sobre ella los
matraces en el momento en que se van a calentar las sustancias; permite que la
distribucion del calor sea uniforme
TAPON DE HULE PERFORADO (Fig 11 de la pagina 29)

Sirve para colocarse ea la boca de diferentes instrumentos para permitir el paso de
nuevas sustancias o liquidos a través de sus orificios.

AMECHERO DE BUNSEN (Fig. 12 de la pdgina 30)

Sirve para aumentar la temperatura de los liguidos o mezclas, ésto se logra al
quemar el gas con el aire lo que da una cierta energia (calor)

PINZAS PARA MATRAZ (Fig 13 de la pdgina 30)

Son muy iiles para colocar al fuego el matraz a fin de elevar la temperatura de las
sustancias gue estin contenidas en él

SOPORTE UNIVERSAL (Fig. 14 de la pagina 31)

Sirve para colocar recipientes al fuege con ayuda de aceesorios tales como:
Pinzas para bureta, pinzas para matraz, arillos, tela de asbesto elc.
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PROBETA GRADUADA (Fig. 15 de la pdgina 31)

Sirve para contener liquidos o gases, la cual estd cerrada por un extremo y por el
otro se le puede colocar un lapdn para evitar que éstos se tiren o volaticen.

MATRAZ ERLENMEYER (Fig. 16 de la pdgina 32)

Sirve para contener en cantidades mds considerables los liquidos listos para
mezclarse o bien ya mezclados para utilizarse en un experimento
BALANZA ANALITICA (Fig. 17 de la pdgina 32)

Sirve para pesar los diferentes materiales que se van a utilizar durante el
desarrollo de la prdctica en cuestion, ademds es un instrumento indispensable en todo
laboratorio de gran exachitud.

TERMOMETRO (Fig. 18 de la pdgina 33)

Sirve para tomar la temperatura a las diversas sustancias, durante un experimento

VIDRIO DE RELOJ (Fig. 19 de la pdgina 33)

Estan hechos de vidrio y son utilizados para colocar sustancias o para separarlas;
utiles para tapar los vasos de precipitados.

PIPETA GRADUADA (Fig 20 de la pdgina 33)

Sirve para hacer mediciones de los liquidos en milimetros.

GRADILLA (Fig 21 de la pagina 33)

Pueden ser de madera, laming o alambre galvanizade, son utilizadas para
depositar en ellas los tubos de ensayo, en el momento del experimento y también sirve para
guardarlos.

ESCORILLONES (Fig 22 de la pdgina 34)

Sirven para lavar los tubos de ensayo, frascos, etc., son indispensables para
mantener la lunpieza de los utensilios de laboratorio.
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GUANTES (Fig. 23 de la pagina 34)

Son hechos de hule latex, necesarios para protegerse de sustancias como deidos;
permiten y facilitan un manejo segure de recipientes de laboratorio

FN ’::f
Fig. I Horno mufla de mesa

Fig. 2 Bureta
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Fig 6 Tubo de ensayo

Fig. 7 Vaso de precipitado

Fig 8 Espatula
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Fig 9 Pinzas de Moss

Fig. 10 Tela de asbesto

Fig 11 Tapdn de hule
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Fig 12 Mechero de Bunsen

Fig 13 Pinzas para matraz



Fig 14 Soporte universal

Fig. 15 Probeta graduada
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Fig. 16 Mairaz Erlenmeyer

Fig 17 Balanza analitica

32



Fig. 18 Termémeiro

widrio de relof

Fig. 19 Vidrio de relof

(et hddopuuiod ol i apsidmpad >
ploeta graduada

Fig. 20 Pipeta graduada

Frg 21 Gradilla
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ascobillones

Fig. 22 Escobillones

guantes

Fig. 23 Guantes
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11.2 LA BALANZA Y SUMANEJO

La cantidad de una sustancia presente en una muestra se expresa generalmente en
porcentaje en peso. Con independencia del métedo wtilizade para la medida del
constituyente buscado, debe conocerse el peso de la muesira; si se realiza la determinacion
de forma gravimétrica, debe medirse, también el peso del producto gue contiene del
cansfituyente @ determinar; los métodos voluméiricos exigen la preparacion de
disoluciones patrdn por pesada exacta de patrones primarios. La balanza analitica es un
mistriumento analitico importante y la masa una de las magnitudes Sfundamentales. La
balanza analitica estd dotade de una alta relacion de capacidad a sensibilidad; pocos
pstrumentos alcanzan este grado de precision. La balanza analitica es un insirumento un
tanto delicado, que no soporia malos traios, pero que, con los cuidados adecuados, presta
excelentes servicios.

La masa de un objeto es una medida de lo cantidad de material que contiene y €5
invariable. El peso de un objeto es una medida de la fuerza ¢jercida sobre él - por la
airaccion gravitacional de la tierra puesto que la fuerza de la gravedad varia con la latitud
y la altitud terrestre. La masa de un objeto se mide por comparacion de sus peso con el de
wna masa conocida Para un valor constante de la fuerza de la gravedad, las masas son
proporcionales a los pesos

La balanza analitica determina masa, porque la gravedad ejerce la misma fuerza
sobre ¢l objeto y las pesas. Por conveniencia, el término peso se utiliza como idéntico a
masa, aungue no sea verdaderamente correcto, es permisible, una vez advertido, con la
condicién de wiilizar correctamente los conceptos de masa y peso cuando sea preciso.

TIPOS DE BALANZAS

| Balanza de brazos iguales. Consiste esencialmente en una cruz susientada en su
centro por un soporte o fulcro, de forma que actia como palanca sencilla. De cada
extremo de la cruz, en puntos equidistantes del punto de apoyo central, pende un platillo
para colocar el objeto a pesar y las pesas. El objeto (que se coloca en el platillo izquierdo)
tene fa misma masa que las pesas (que se colocan en el platillo derecho) cuando la cruz
estd en posicién horizontal, indica que la fuerza gravitacional que actia en cada uno de los
dos brazos es la misma La posicion de la eruz respecto a la horizontal estd indicoda por
wna agwe Hamada fiel, unida a la cruz y perpendicular a ella que se mueve sobre una
escala graduada con un trazo en su centra que esid debajo y exactamente en la vertical del

fulcro
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Toda la balanza estd colocada en una vitring, que la protege constanfemente y evita
corrientes de aire perjudiciales cuando se hace con ella una pesada. La ventfana delantera
de la vitrina puede elevarse y bajarse para poder colocar en los platillos los objetos a
pesar y las pesas La nivelacion de la balanza se consigue moviendo las patas con tornillo
de la virina, niveles de burbuja colocados en la base que indican cuando estd nivelada.
Las diferentes partes de una balanza de brazos iguales con reiter se ilustra en la fig. 2-1

PG

my s o L
H.J = . p— 3 B .
. =< ? . __UJ

Fig. 2-1 Diagrama de wna balanza de brazos iguales con reiter.

PARTES DE UNA BALANZA DE BRAZOS IGUALES

C, cruz; K, cuchilla cemral;, P;, P, platilios sustentados por los estribos k;, Ej; con
soportes sobre las cuchillas terminales Ky, K>, Ty, T, tormilos de ajuste del equilibrio
horizontal: M, mando de control del soporte de la cruz CS, SP, soportes de los platillos
movidos por el boton B; F, fiel que se mueve a lo largo de la escala Es, G, conirapeso de
ajuste del centro de gravedad, R, reiter que se coloca en la cruz manefando la varilla V.
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2 Balanza de cadena con cruz dentada. En la parte superior de la cruz estd
dentada a intervalos adecuados a lo large de su longitud para colocar en las
divisiones un reiter que permite aftadir pesos hasta de 1 g en incrementos de 0.1
g en combinacion con una cadena de 100 mg, las oscilaciones del fiel a lo largo
de la escala graduada para la determinacion del punto cero y de los puntos de
equilibrio, puede omitirse cuando la balanza estd equipada con un dispositivo de
amortiguacion por aire o magnélico que frena las oscilaciones, de forma que el
fiel se detiene en un lapso pequefio de tiempo. En la fig 2-2 se muestra este tipo
de balanza

L o
B AFTI N

Fig. 2-2 Balanza de cadena con cruz dentada y amortiguacion magnética. ( corlesia de
Christian Becker Divisién of the Torsion Balance Ca. )
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3. Balanza analitica monoplato Esta balanza es adecuada para hacer pesadas muy
rdpidas utilizando el principio de sustitucion. El platilio de la balanza y las pesas estin
suspendidos del mismo extremo de la cruz, cuyo peso estd compensado en el extremo
opuesto; ademds la balanza estd amortiguada mediante un amortiguador de aire. Para
pesar un objeto en el platillo se retiran pesas de la cruz de forma que se resiablezea la
posicion en el momenlo en que la proxima pesa separada sobrepase el peso del objefo; el
peso total de las pesas separadas queda registrado en una escala. La diferencia de peso
entre la posicion de equilibrio y el punto cero de la cruz queda indicada en una escala
dptica de proyeecion, cuya amplitud corresponde a un peso igual al de la pesa mds
pequeiia de fa balanza { En la balanza Meitler, tipo H3 o H6, toda la escala dptica
equivale a 1.000 mg ) por medio de un indice y nonio, la lectura permite apreciar 0.1
mg. este tipo de balanza se aprecia en la fig. 2-3

Fig. 2-3 Balanza analitica monoplato ( cortesia de Mettler Instrument Corp. )



£ Balanza electrénica Sartorius Hoy en dia la investigacién y produccidn en los
laboratorios requiere cada vez mayor precision y semsibilidad en los instrumentos de
pesar, para obtener resullados mds exaclos y pesadas mucho mds rdpidas., para ello se
cuenta con balanzas electrénicas de diferentes modelos y eapacidades, un gjemplo de ello
son las balanzas de la serie AC Sartorius MCI que ademds de las caracteristicas
convencionales incluye un chip de microcomputadora de 40 MHz para una rapidisima
pesada, wn fdcil acceso ol menti, un respaldo de pantalla reflector LCD con ajuste
automéitico a luzloscuro segin el lugar y 4 filiros digitales que filtran hacia el exterior las
vibraciones y movimientos para una rdpida estabilizacion, calibracidn automdtica y triple
memoria de respaldo adicional, su velocidad de restauracion es alta con ayuda de
servicios computarizados (cas) por efemplo una computadora laptop. Incluye programas
de aplicacién estandar en % de peso, ademds se puede coneclar a PCs o impresoras para
registrar todas las pesadas las cuales pueden dar lecturas de hasta diezmilésimas de
gramo. Ejemplos de este tipo de balanzas se muestran a continuacion.

fig 2-4 Balanza electrdnica Sartorius Modelo AC210S
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fig 2-6 Balanza Electronica Sartorius Modelo ACI20S
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REQUISITOS DE UNA BALANZA ANALITICA.

1. La balanza debe ser exacta: es decir, debe dar resultados correctos en pesadas
repetidas del mismo objelo y debe conservar su posicion original horizontal cuando se
colocan masas iguales en ambos platillos. Para ello, deben cumplirse las exigencias de
caonsiruecion siguiente:

a) Los brazos deben tener la misma longitud, con diferencias admisibles de solo
algunas partes por millén. Cuando las pesados se verifican por diferencia, una leve
desigualdad de los brazos no da lugar a error, debido a una compensacion de los ervores
idividuales Cuando se necesitan masas absolutas, debe tenerse en cuenta cualguier
desigualdad de los brazos

b) Las aristas de las tres cuchillas deben estar en el mismo plano y ser paralelas.

2 La bglanza debe ser sensible, ésto es, debe acusar diferencias muy peguefias de
peso. La sensibilidad de una balanza se determina por el desplazamiento del fiel, contado
en divisiones de la escala, producide por una pequefia sobrecarga en el platillo. La
sensibilidad depende de los siguientes fuctores.

a) El desplazamiento del fiel es directamente proporcional al valor de la
sebrecarga, siempre que ésta sea pequeiia. En las balanzas analiticas ordinarias se utiliza
una sobre carga de 1 mg para la determinacion de la sensibilidad,

b) La sensibilidad es directamente proporcional a la longitud del brazo de la
balanza En igualdad del resto de las caracteristicas, las balanzas de brazos largos son
mds sensibles que las de brazos cortos

¢} La sensibilidad es inversamente proporcional al peso del sistema movil { cruz,
platitles y carga ). Cuanto menor sea este peso, mayor es la sensibilidad. Por ello, las
piezas de la balanza se fabrican con metales ligeros, como aluminio o aleaciones de
alummnio y magnesio. Entre la balanza sin carga y cargada a su capacidad  total, la
sensthilidad no debe descender en mds de un 40 % a 50 %.

d) También la sensibilidad es inversamente proporcional « la distancia entre el
centro de gravedad y el punto de apoye; cuanto mds corta sea esta distancia, mayor es la
sensibilidad.
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e) La friccion debe ser minima; a medida que la friccion aumenta la sensibilidad
dismunuye. Para ewtar el deterioro de las aristas de las cuchillas debe manejarse la
balanza con cuidado Las superficies de apoyo deben conservarse exentas de polvo; de vez
en cuando, alguien que conozca el procedimiento adecuado, debe limpiar las balanzas con

un pincel de pelo de camello.

3. La balaniza debe ser rdpida para no emplear demasiado tiempo en la lectura de
las oscilaciones. )

4 La bhalanza debe ser estable, es decir, después de puesta en movimiento, debe
oscilar y volver a su posicién original Esto se verifica si el centro de gravedad del sistema

movif estd bajo el punto de apoyo.
METODOS PARA 1A DETERMINACION DEL PUNTO DE EQUILIBRIO

1. Método de las oscilaciones. Es el mds adecuado para principiantes y de hecho es
el wilizado siempre para la calibracidn de pesas.

2 Método de la desviacion. Se define como el punto donde cambia de sentide la
oscilacion del fiel, en una oscilacion ideal que tuviese el cero como centro. Las
oscilaciones se designan con los signos + y - a cada uno de los lados del cero de la
escala ( ceniro ). La desviacion es la suma algebraica de la media de las lecturas positivas

yaregahivas

3 Método de las oscilaciones cortas. El reiter { 0 la cadena ), se qjustan por fanteo
hasta que el fiel oscile una distancia igual a cada lado del centro de lo escala. El
procedimiento es lento.
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METODO DE PESADA

I. Pesada directa. Este método es satisfactorio para el trabajo analitico ordinario,
en que el peso de las muesiras: precipitados, substancias, efc, se obtienen por diferencia,
si los brazos de la balanza son desiguales y se necesitan conocer masas absolutas, el peso
determinado puede corregivse mediante la relucion de los brazos de lu balanza.

2. Pesada por sustitucién. El objeto se coloca en uno de los platillos y se nivela la
halanza con wna tara conveniente, como arena o perdigones, en el ofro platillo. Se retira
Iuego el objeto y se sustituye por pesas hasta contrarrestar exactamente el peso de la tara.

3. Pesada por transposicion ( doble pesada ). Si los brazos de la balanza son
desiguales, el peso verdadero de un objeto puede hallarse pesdndolo primeramente en uno
de los platillos y después en el otro. Este método también conocido como método de Gauss,
permite alcanzar doble precision que el de sustitucién y se utiliza con frecuencia en la
calibracion de pesas.

FERRORES DE PESADA.

Las principales fucntes de error y los medios de eliminarlos o corregirlos son los
siguienies”

1. Desigualdad de los brazos de la balanza
2. Aristas de las cuchillas no planas o no paralelas.

3. Pesas inexactas.

-

. Efectos de la temperatura.

. Electrizacion.

L

6 Sustancias tomadas de la atmisfera
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MANEJQ DE LA BALANZA ANALITICA.

OBJETIVO-
Al terminar el estudio y desarrolio de esta prdctica, a través de los experimentos

realizados, el alumno serd capaz de.

1. Aprender el principio de funcionamiento de la balanza analitica.
2. Conagcer lus partes de que estd constituida la balanza analitica.
3 Conocer la técnica para realizar una pesada

4.Realizar en forma carrecta la pesada de un obfeto.

5. Aprender a evitar distintos errores de procedimiento.

EQUIPO, MMATERIALES Y REACTIVOS

I Bedanza analitica

! Crisol de porcelana

I Vaso de precipitado de 100 mi

I Cepillo para limpiar el plato de la balanza

Fig 2-7 Crisol de porcelana
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Fig. 2-8 Balanza electronica

DESARROLLO.

0.

i

12

. Asegurarse que la masa del objeto no sobrepase la capacidad de la balanza.

Controlar que la balanza esté nivelada, la burbuja de awe del nivel debe encontrase en
el centro del circulo. En caso contrario, se lleva la burbuja al centro atornillando o
destorniflando los tres pies de la balanza.

. Controlar gue el astil se encuentre en posicicn blogueada En estas condiciones el

indicador de la perilla del lado izquierdo debe estar hacia arriba.

. Las perillas deben marcar cero en la pantalla de leciura

. Las puertas de la balanza deben estar cerradas. La cdmara de pesada y el platillo

deben estar perfeciamente limpios
. Liberar completamente el astil con la perilla del lado izquierdo de la balanza

Efectuar el ajuste a cero, con el platillo vacio y las puertas cerradas. Para ajustar
a cero se gira la perilla situada del lado derecho de la tapa.

Bloguear el astil.

Abrir una puerta y colocar el objeto a pesar sobre el plato y cerrar la puerita.

. Ltherar parcialmente el asil girando la perilla izquierda a la posicién de prepesada,

Renrar pesas patron mediante las perillas situcdas en el frente de la balanza,
acercindose a los 100 mg mds cercanos por defecto.

Liberar completemente el astil (indicador de perilla hacia atrds)
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13 Esperar que se estabilice la escalu dptica que se proyecta sobre el vidrio deslistrade.

14. Hacer el ajuste de los décimos de mg con el vernier. Efectuar la lectura hasta el
décimo de mg

15. Apuntar la lectura.
16. Bloquear el astil
17. Abrir la puerta y retirar el objelo. .

18 . Cerrar la pueria y regresar las perillas a cero.

IL3 LIMPIEZA

Toda balanza debe conservarse exenta de polvo, para evitar una mayor friccion
entre las partes en confacto para ello de vez en cuando, alguien que conozca el
procedimiento adecuado debe limpiar la balanza; pues debe dar resuifados 1guales en
pesadas repetidas del mismo objeto.

Pues a medida que la friccién aumenta la sensibilidad disminuye y por consiguiente
el errar en alguna pesada aumenta considerablemente. La balanza es un instrumento
delicado que no soporta malos tratos, pero que, con los cudados adecuados, nos
proporciona excelentes servicios.

Es por ello que se debe conservar limpia
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CAPITULO T

PREPARACION DE SOLUCIONES

117 PREPARACION DE UNA SOLUCION DE NITRATO DE PLATA.

!

2.

Primero hay que preparar una solucion de cloruro de sodio ( NaCl ), de la siguiente
Jorma-

a) Se pesan 1.0 g de NaCl dentro de un pesafiliro en la balanza electronica.

b) Se tapa y se coloca en la estufa durante 2 horas a 110 ® C, para extraer las particulas
de agua

¢) Se coloca en el desecador hasta que enfrie y se vuelve a pesar, tomando este ultimo
valor como real para el NaCl.

dj Se disuelve en agua destilada hasta 1000 ml en un matraz aforado.

Sobre el vidrio de la balanza se pesan aproximadamente 17 g de nitrato de plata AgNO;
y se afora con agua destilada en un matraz de 1000 mi.

. Se procede a titular esta solucién con la solucion estindar de cloruro de sodio ( NaCl).

Primero se colocan 10 mi de cloruro de sodio en un matraz Erlenmeyer, agregdndole de
20 a 23 ml de agua destilada y de 3 a 5 gotas de cromato de indicador, dando una
coloracicn amarilla.

En el soporte universal se coloca una bureta graduada la cud! se afora con solucion
verlorada de nitrate de plata AgNO;.

Se coloca el matraz debajo de la bureta en el mismo soporle y se comienza a gotear
AgNQ; dentro del matraz al mismo tiempo que se agita continuamente hasta que vire de
color amarillo a rosa. En este momento se deja de gotear

~ Se anota el volumen gastado de AgNO; y se calcula la normalidad de la solucion por

medio de la siguiente expresion:
. ml de sol. de NaCl x N de la sol. de NaCl
ml de nitrato gastado

i
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11 2 PREPARACION DE UNA SOLUCION VALORADA DE ACIDG CLORHIDRICO.

“del ICT =

. Primero se prepara una solucion estandar de carbonato de sodio, de la siguiente forma:

a) Se pesa 1.0 g de Na:CO; dentro de un pesafiltro en la balanza electrénica

b) Se tapa y se coloca en la estufa durante 2 horas a 110 °C, para extraer las particulas
de agua

c) Se coloca en el desecador hasta que enfrie y se vuelve a pesar, tomando este tltimo
valor como real para el Na,CO;

d) Esta sal se disuelve en agua destilada en un matraz aforado de 1000 mi.

Se miden aproximadamente 8.5 ml de HCl y se aforan en un matraz de 1000 ml con agua
destilada

Se procede a titdar ésta solucion con la solucion estdndar de carbonato de sodio.
Primero se colocan 30 ml de solucién estdndar de carbonato de sodio en un matraz
Erlenmeyer, agregandole de 3 a 3 gotas de indicador anaranjodo de metilo, dando
como resultado una coloracion amavilla

En el soporte universal se coloca una bureta graduada la cual se afora con solucién
valorada de HCI

Se coloca el matraz debajo de la bureta y se comienza a gotear HCI dentro del matraz al
mismo tiempo gue se agita continuamente hasta que vire de color amarillo a canela
palido. En este momento se defa de gotear.

Se anota el vohumen gastado de HCl y se calcula la normalidad de la solucion por medio
de la siguiente expresion

mi de sol De NayCO; x N sol. De Na;CO;

mi gastados de HCI

F sol. De Na,CO; = g Na;COsz x 001887

48



HL3 PREPARACION DE UNA SOLUCION VALORADA DE ED.TA.

Las reacciones quimicas suelen llevarse a cabo entre dos mezclas de sustancias,
casi runca entre dos sustancias puras Uno de los tipos de mezclas mds comunes es la
solucidn ( en la naturaleza, la mayor parte de las reacciones se verifican en soluciones
acuosas). Una solucion es una mezcla homogénea de moléculas, dtomos o iones de dos o
mds sustancias diferentes, Una solucion se considera como una mezcla debido a que su
composicion es variable. Las soluciones son homogéneas, pues su composicin es tan
uniforme que no es posible detectar la presencia de partes diferentes, ni siquiera con un
microscopio sptico.

A veces también es iutil considerar como soluciones algunas suspensiones
coloidates sujetas a movimiento browniano, y hay también soluciones solidas en las que
un solido estd uniformemente disuelto en otro. De la mayoria de las soluciones se puede
decir que tienen un componenle mayoritario Hamado disolvente, y uno o mds
componentes minoritarios Hamados solutos. Normalmente el disolvente es un liguido,
mientras que los solutos pueden ser s6lidos, liguidos o gases

Ademds de la composicién cualitativa de la solucidn, hay que hacer algunas
especificaciones sobre la cantidad presente de cada componente. Normalmente solo se
especifican las cantidades relativas de los componentes, dado que las propiedades de las
soluciones no dependen de las cantidades absolutas de las sustancias presentes. La
cantidad relativa de una sustancia Se denoming concentracion, para dar origen a una
solucion valorada Dicha concentracion se puede expresar
a) Por ciento en peso. Cuando se expresa asi se refiere af soluto.

b) Por ciento en volumen. La concentracidn de una solucién de dos liquidos se expresa
generalmente en forma de porcentaje de volumen, pues es la medicion mds conocida
para liguidos.

¢) Fraccion mol. Es el nimero de moles del componente uno dividido entre el nimero
lotal de moles de todos los componentes de la solucion.

d) Molalidad. Es el nilmero de moles de soluto en 1000 g de solvente

¢) Molaridad. Es la unidad de concentracion mds comin . La molaridad de una solucidn
es el numero de moles de soluto en un litro de solucion.

i Normalidad Es el ntimero de pesos equvalentes de soluto en un litro de solucion.

El ED.T.A Es el dcido etilendiamino tetraacético; en espafiol seria AEDT, pero los
quimicos suelen utilizar las siglas del nombre en inglés.

PROCEDIMIENTO

! Primere hay que preparar una solucién estindar de carbonato de calcio, de la
siguiente forma

a) En la balanza electrénica se toma el peso del pesafilero vacio

b) Una vez realizada la medicion anterior, se pesan .2 g de carborato de calcio.

¢} Se coloca tapado en la estufa durante 2 horas a 110 ° C, para extraer las particulas
de agua.
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dj Se coloca en el desecador una vez transcurridas las 2 horas y se espera a que se

Mde EDTA=

enfile

Una vez frio, se vuelve a pesar tomando como valor real de la masa de carbonato de
calcio esta wltima medicion.

Se disnelve esta sal con una solucion de HCI diluida a 100 ml al 1% (99 ml de agua
destilada y | mi de HCI).

. Sobre el vidrio de la balanza analitica se pesan aproximadamente 8 5 g de EDTA.

Se disuelve el soluto anterior en agua destiluda, después se afora en un matraz de
1000 mi.

Se procede a titular esta solucion con la solucién estandar de carbonato de calcio
anferiormente preparada Primero se colocan 5 ml de carbonato de calcio en un
matraz Erlenmeyer, agregdndole de 20 a 25 ml de agua destilada de 3 a 5 gotas de
trietanolamina més 3 mi de NaOH (Hidroxido de sodio) y como indicador 0.1 g de
murexide. De toda esta combinacion nos resultard una coloracion rosa.

_ En el soporte umversal se coloca una bureta graduada la cual se afora con solucion

valorada de EDTA, preparada en el paso niimero 3.

 En el mismo soporte se coloca el matraz, colocdndolo debajo de la bureta

Se comienza a gotear EDTA dentro del matraz al mismo ftiempo que se agifa
continuamente hasta que vire de color rosa a azul o violeta, en este preciso momento
se deja de gotear.

' Se anota el volumen de EDTA gastado indrcando en la burela y se procede a calcular

fa molaridad de la solucién con la siguiente expresion:

ml de sol. De carbonato de calcio x M de la sol. De carbonato de calcio

ml de EDTA gastados
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[il4 PREPARACION DE UNA SOLUCION VALORADA DE DICROMATO DE
POTASIO. ( K2Cri07)

[ Primero se prepara wna solucion estandar de cloruro férrico, de la siguiente forma:
a) Sobre el vidrio de la balanza electronica se pesa 1.0 g de cloruro férrico.
b) Se disuelve en agua destilada en un matraz aforado de 1000 mi.

2. Después se prepara una mezcla de deidos. Mezclando 300 ml de dcido sulfirico y 300
wil de deido fosforico, mds 400 ml de agua destilada.

3 Sobre el vidrio de la balanza se pesan aproximadamente 0.88 g de dicromato de potasio
{ K2Cr407) y se aforan en un matraz de 1000 mi con agua destilada.

4. Se procede a titular esta solucién. Primero se colocan 50 ml de solucidn estdndar de
cloruro férrico en un matraz Erlenmeyer, agregdndole 25 ml de deido clorhidrico
(HCl).

3. Después se calienta casi al punto de ebullicién, al mismo tiempo que se le agregan
gotas de cloruro estanoso hasta que se torne mcoloro.

6 Se deja enfriar a temperatura ambiente y una vez frio se le agregan 25 mi de cloruro de
mercurio mds 15 mi de mezcla de dcidos (preparados en el paso 2) con mucha
“precaucion” y como indicador se le agregan de 3 a 5 gotas de difenilamina, dando una
coloracion azul

7. En el soporte universal se coloca una bureta graduada la cudl se afora con solucion
valorada de dicromato de potasio ( K:Cri07)

& Se coloca el matraz debajo de la bureta y se comienza a gotear dicromato de potasio
dentro del matraz al mismo tiempo que se agita continuamente hasta que vire de color

azul a violeta. En este momento se defa de gotear

9 Se anota el volumen gastado de ( K2 Cri07) y se procede a calcular la normalidad de
la solucion por medio de la siguiente expresion.

ml de sol. De Fierro x N sol. De Fierro

Node (K:CriQOr}) =
ml gastados de ( K2Cri07)
DONDE.

N solucién de Fiervo = g FeClz x 0.002 = 0.00255
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CAPITULO IV

ANALISIS QUIMICO DEL AGUA DE FORMACION.

1V 1 DETERMINACION DE CLORUROS

El cloruro puede determinarse volumétricamente con nitralo de plata por
cualquiera de los métodos siguientes. EI método de Mohr queda limitado a las disoluciones
casi newtras. El de Fajans puede wiilizarse para disoluciones débilmente dcidas o alcalinas
cuyo (pH esté entre 5 y 9). El método de Volhard es aplicable en presencia de dcido
nitrico

DESCRIPCION DE LOS DIFERENTES METODOS.

‘1. Método de Molr. En matraces Erlermeyer pesar por triplicado muestras de 0.15
a 017 g (nofa I de la siguiente pdgina) del cloruro problema seco. En ofro matraz, poner
wnos 0.3 g (pesados aproximadamente) de carbonato cdlcico exento de cloruro 4 cada uno
de los matraces, afiadiv unos 75 ml de agua destilada y 1 ml de disolucion indicadora de
cromalo potdsico al 3%, Se afiade gota a gota una disolucion de nitralo de plata a la
suspension de carbonato cdlcico con ayuda de una bureta hasta la aparicion de un tinte
rojo anaranjado permanente claramente detectable, diferente del color amarilio del ion
cromato (notas 4 y 5). Valorar la primera muestra de cloruro con disolucion de nitrato de
plata hasta fa primera tonalidad rojo anaranjado permanente y comparar el color con el
de la prueba en blanco.

Valorar la segunda muestra y comparar la coloracion con la de la primera .
Agltense ambas muestras para que quede suspendido el precipitado cuando se comparan
los colores. Aftadir a wna de estas muestras valoradas un cristalito de cloruro sédico o
potdsico para establecer el color amarillo. Este procedimiento da ahora dos muestras
para la comparacién, una en un punto justamente anterior al de equivalencia y ofra en un
punto justamente después del punto de equivalencia.

Valorar la tercera muestra y compararla con las dos anteriores para apreciar el
punto final. Corregir los volimenes gastados deduciendo el volumen consumido por la
prueba en blanco, hacer los cdlculos e informar sobre el porcentaje de cloro en la muestra.

2. Método de Fajans (indicador de adsorcidn). En matraces Erlenmeyer se pesan
por triphcado muestras de 0.15 a 0.17 g del cloruro problema seco (nota 1} Disolver la
muestra en wnos 75 mi de agua destilada, afiadir 5 ml de disolucion de dextrina al 3%
fnota 2) y 10 gotas de indicador dicloro-fluoresceina al 0.1% Valorar, en luz difusa
fnota 3) con una disolucion patrén de nitrato de plata hasta el primer viraje permanente de
amen illento a rojo salmén en la suspension y en el precipitado depositado. No es posible
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wtilizar prueba en blanco. Hacer los cdlculos e informar del porcentaje de cloro en la
muesira

3. Método de Volhard: modificacion de Caldwell. Pésense tres muestras de 0.15 a
0 17 g de cloruro problema seco en matraces o frascos que puedan taparse con lapones de
vidrio (nota 6). Disuélvanse cada muestra en unos 75 ml de agua destilada, afiadiendo
después 10 mi de dedo nitrico exento de cloruro y recién hervido. Con ayuda de una
bureta afadir una disolucion patrén de nitrato de plata hasta que haya en la mezela un
exceso. Cerca del punto de equivalencia coagulard el precipitado. Cuando ésto ocurra,
agitar bien, dejar sedimentar el precipitado y afadir un poco mds de nitrato de plata al
liquido sobrenadante. Si la precipitacion es completa, no se originard mds precipitado ni
enturbiamiento. Contintese afiadiendo reactivo hasta que se esté seguro de que hay nitrato
de plata en exceso. Afiadir entonces unos 2 mi de nitrobenceno, tapar el matraz y agitar
enérgicantente.

Afiadir 5 mil de indicador alumbre férrico y valorar el exceso de ion plata con una
disolecion patrén de tiocianato potdsico. Cuando aparece en la disolucidn la primera
tonalidad roja, agitar circularmente el conlenido y dejar después que se sedimente el
precipilado. Si ha desaparecido el color rojo, agregar mds liocianato gola a gold hasta
que aparezca de nuevo. Continuar de esta forma, hasta que después de una de las
agitaciones, el liquido quede con un color rojo débil, pero permanente.

Del volumen total de la disolucion de nitrato de plata wiilizado, se resta el volumen
de nitrato de plata equivalente al tiocianato potdsico gastado en la valoracion por
reiroceso, para obiener el volumen neto de mirato de plata consumido en la precipitacion
del cloruro.

NOTAS

| Los pesos indicados son los que se toman cuando las muestras tienen una
proporcion elevada de cloruro. Para contenidos mds bajos en cloruro, tomense
muestras proporcfonalmeme mayores.

2. Se aprecia mucho mejor el punto final observdndolo bajo una luz amarilla,

3. Solo deben ser necesarias unas cuantas golas de nitrato de plata. Esta prueba en
blanco es necesaria para determinar la cantidad de reactivo valorante que
reacciona con el indicador cromato para formar una cantidad visible de cromato
de plata. Se utiliza el carbonato cdicico para simular el precipitado que se
obtiene en la valoracidn del cloruro,
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4 En la utilizacion-de indicadores de adsorcidn es fundamental que mantenga el
precipitado bien disperso en particulas pequefias para que presente una elevada
superficie especifica La dextrina impide la coagulacién del precipitado de
cloruro de plata.

3. Sf antes de alcanzarse el punto de equivalencia se oscurece infensamente a causa
de accion fotaquimica, no es posible determinar con exactitud el punto final. En
este caso, valbrese ung nueva muestra con luz mds atenuada y valorar mds
deprisa hasta cerca del punto final para terminar, como siempre, gota a gofa.

0. Se realiza mejor la valoracion en un maltraz o frasco que puede faparse después
de afadide el nitrobenceno. En la valoracidn por refroceso, no obstante, deben
evitarse las sacudidas demasiado enérgicas, aungue se mnecesita una buena
homogeneizacion de la mezela

DETERMINACION DE CLORUROS.

OBJETIVO:

Deternunar la cantidad de cloruros presentes en una muestra de agua extraida de
la formacicn

EQUIPO, MATERIALES Y REACTIVOS.

I Soporte wmversal.

I Bureta graduada.

I Probeta graduadu.

I Matraz Erlenmeyer.
Pinzas para burefa.

Agua de formacion.

Agua destilada

Cromate de potasio
Solucion valorada de AgNO;
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Fig, 4.1.3 Probeta graduada
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Fig. 4.1.4 Marraz Erlenmeyer

Fig. 4.1.5 Pinzas para bureta
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DESARROLLO

1. E£n una probeta graduada se vierten 10 ml de agua de formacion que contengan sales
de cloruros.

2. Se vierten los 10 ml de agua de formacicn en el matraz Erlenmeyer y se diluyen con 20
6 25 ml de agua destilada, agregdndole de 3 a 5 gotas de cromate de amonio
(NH I ) _:ICFO;

3. Agite hasta que se observe un color amarillo,

4. En el soporte universal se coloca la bureta {previamente lavada) y se llena o afora a
ceros con la solucion de mitrato de plata AgNG;

3. Se coloca debafo el matraz Erlenmeyer y se comienza a gotear lentamente al mismo
tiempo que se agila confinuamente hasta que vire de un color amarillo a rosa
permanente, en ese momento se deja de gotear.

6. Sc anota la lectura de ml gastados de nitrato de plata AgNQ» y se calculan los mgil de
cloruros conterudos en la muestra mediante la siguiente expresion.

VxNx3535x100
mg/ lde Cl =

Vin

donde:

Vo = volumen gastado de solucion de AgNO; (mi).
Vm = Volumen de la muestra (ml).

N = Normalidad de la solucion de AgNO;. (0.017)
335 = Equivalente guimico del ion Cloro-
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DETERMINACION DE CLORURCS

Ill[llllllll

1 Se werten 10 mi de agua de formacion que contenga las
sales de cloruros.

Oo

0
o

.
/A
'

2 Los 10 ml de agua se diftyencon 206 235 ml de agua
destilada, agregdndolede 3a 3 gotas de cromato de
amonio
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3. Agite hasta gue se observe un color amarillo.

4 Se coloca la bureta en el soporte umiversal y se afora a ceros con
fa sohicion de ritralo de plata
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5. Se coloca debajo el matraz y se empieza a gotear leniamente
agitando continuamente hasta gue vire de un color amarillo a

rosa permariefile.

6. Se anota la lectura de ml gastados de nitralo de plata y se calewlan
{os mifl de cloruros contenidos en la muestra mediante la siguiente
axpresion:

YxMNx3I5 5x 1000

mg ! 1de Ci Ev

¥ = vofumen gastadp de solucton de AgNC 3 (mi}
= Volumen de la muestra {mi}

N = Normalidad de fa sofucion de AgNO ;. (0 017)
35 5 = Egunalenie quimico del ion Cloro-
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PREPARACION DE LAS SOLUCIONES UTILIZADAS PARA ESTA PRACTICA.

SOLUCION VALORADA DE NITRATO DE PLATA.

1. Primero hay que preparar una solucién de cloruro de sodio ( NaCl ), de la siguiente
Jorma-

a) Se pesan 1.0 g de NaCl dentro de un pesafiltro en la balanza electrénica.

b) Se tapa y se coloca en la estufa durante 2 horas a 110° C, para extraer las particulas
de agua.

¢) Se coloca en el desecador hasta que enfrie y se vuelve a pesar, tomando este ultimo
valor como real para el NaCl.

d) Se disuelve en agua destilada hasta 1000 ml en un matraz aforado.

7 Sobre el vidrio de la balanza se pesan aproximadamente 17 g de nitrato de plata AgNO;
y se afora con agua destilada en un matraz de 1 000 mi

3 Se procede a titular esta solucion con la solucion estandar de cloruro de sodio { NaCl ).
Primero se colocan 10 ml de cloruro de sodio en un matraz Erlenmeyer, agregdndole de
20 a 25 mi de agua destilada y de 3 a 5 gotas de cromato como indicador, dando una
coloracion amarilla.

4 En el soporte universal se coloca una bureta graduada la cudl se afora con solucion
valorada de ritrato de plata AgNQO;

5. Se coloca el matraz debajo de la burefa en el mismo soporte y se comienza a golear
AgNO; dentro del matraz al mismo tiempo que se agita contimuamente hasta que vire de
color amarillo a rosa En este momento se deja de gotear.

6. Se anota ¢l volumen gastado de AgNO; y se calcula la normalidad de la solucién por
medio de la siguente expresion.

_ ml de sol. de NaCl x N de la sol. de NaCl

i .
mi de nitrato gastado
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SOLUCION ESTANDAR DE CLORURO DE SODIO.

P

Se pesa alrededor de 1.0 g de cloruro de sodio ( NaCl ).

7 Posteriormente se iniroduce en la estufa para eliminar las particulas de agua y secarlo
a una temperatura de 110° C.

3. Una vez seco el cloruro de sodio { NaCl ) se vuelve a pesar en la balanza analitica y se
anota el peso.

A, Pasteriormente se disuelve en aproximadamente 200 ml de agua.
5. A continuacién se diluyen hasta 1000 ml en un matraz aforado.
6 Se calcula la normalidad de la solucién estdndar de NaCl con la siguiente expresion:

Nde NaCl = g de NaCl x 0.01710864

SOLUCION DE INDICADOR DE CROMATO DE POTASIO.
I Se pesan 5 g de cromato de potasio.

2 Se disuelven en 100 mi de agua destilada.
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1.2 DETERMINACION DE CARBONATOS (CO;3 ) Y BICARBONATOS (HCOs )

El carbono se halla en la naturaleza tanto libre como combinado. Los principales
compuestos naturales del carbono son las sustancias orgdnicas que se Jorman en los
tejidos de los seres vivos, tanto vegetales como animales, y en los metales que se deriven de
éstos, tales como la hulla y el petréleo. Entre los compuestos inorgdnicos del carbono mds
comunes se encuentra el dioxido de carbono v las rocas caledreas, especialmente las de
carbonato de calcio CaCO;

Siendo los compuestos inorgdnicos del carbono mds abundantes, los carbonatos y
bicarbonatos son susiancias bien conocidas y titiles La mayoria de los carbonatos son sélo
ligeramente solubles en agua por ejemplo el carbonto de calcio (CaCOy3), el carbonato de
magnesio (MgCO3), y el carbonato de plomo (P6CO;) son algunos de ellos.

Muchos bicarbonatos solo son ligeramente solubles en solucién acuosa por e¢jemplo
el bicarbonato de magnesio Mg(FICO3); vy el bicarbonato de calcio Ca(HCO3),. Los
carbonatos y bicarbonatos reaccionan con la mayoria de los dcidos, desprendiéndose
didxido de carbono CO, . La reaccidn es bastante rdpida, y el gas se desprende con suma
Jacilidad. Los bicarbonatos son sustancias anfoteras, ésto es, pueden reaccionar tanto con
los deidos como con las bases. También son inestables, y al calentarse se descomponen
para formar carbonatos.

Para poder determinar los carbonatos, asi como los bicarbonatos se utiliza la
norma NOM-AA-36-1980. La cual es aplicable a aguas naturales, residuales y
superficiales, que tengan una concentracion de 0 - 500 (mg/ ) de acidez o alcalinidad
expresada como carbonato de calcio. Para mayores concentraciones, deben emplearse
soluciones valoradas de mayor concemtracion. La aplicacién de cualguiera de estos dos
métados depende del color y turbiedad de la muesira.

Esta norma se complementa con las Normas Oficiales Mexicanas siguientes:
NOM-AA-8 “Aguas.- Determinacion de PH”

NOM-AA-3  “Aguas residuales.- Muestreo™
NOM-AA-14 “Cuerpos receptores.- Muestreo”

La acidez o alcalinidad presente en el agua, se mide por titulacion con una solucion
valorada de un dlcali o un deido segtin sea el caso, y éstas dependen de la concentracion
de los iones hidroxilos ( OH ), carbonatos { CO;™ } y bicarbonatos (HCO3').

Los reactivos que se ulilizan deben ser grado analitico, a menos que se indique otra
cosa, cuando se hable de agua se debe entender agua destilada con el objeto de eliminar el

CO;
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Reactivos:

FHudrixido de sodio ( NaOH )
F(.’HOMCT[&I'HG (CQQH”O.;)
Anaranjado de metilo { C13H1:0:N:S8Na }
Acido clorhidrico ( HC!)

Carbonato de sodio ( Na:C03)
Carbonato de calcio { CaCOs)
Acido sulfurico ( H;504)
Tiosulfato de sodio ( NazS:03)

La muestra debe ser colectada en frascos de vidrio o polietileno y ser analizada
inmedatamente después de su toma, en caso conirario, debe conservarse en refrigeracion
a 277°K (4°C ), durante un periodo gue no exceda de 24 horas

DETERMINACION DE CARBONATOS Y BICARBONATOS.

OBJETIVO:

Determinar la cantidad de carbonates y bicarbonafos presente en una muestra de agua de
lu formacion

EQUIPC, MATERIALES Y REACTIVOS.

! Bureta graduada

! Probeta graduada

! Soporte universal

! Muatraz erlenmeyer
Pinzas para bureta

Agua de formacion
Fenolftaleina

Solucion valorada de HCI
Anaranjado de metilo
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Fig. 4.2.] Bureta graduada

Fig 4.2.2 Probeta graduada
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Fig 425 Pinzas para bu
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE CARBONATOS Y BICARBONATOS.

1. En la probeta se miden 50 ml de agua de formacion que contenga HCO3 y CO3z y se
colocan a un matraz Erlenmeyer.

2. Al matraz Erlenmeyer se le agregan de 3 a 5 gotas de indicador (fenolfialeing), con lo
que se obtiene una coloracion rosa fuerte.

3 Se coloca la bureta en el soporte universal y se llena con la solucion de dcido
clorhidrico valorada.

4. Se coloca el matraz debajo de la bureta y se comienza a gotear al mismo fiempo que se
agita continuamente hasta que la solucién quede incolora. En ese momento se suspende
el goteo.

3. El volumen gastado de deido clorhidrico se anota como P,

6 Al mismo matraz con lg solucion incolora se le agregan de 3 a 3 gotas de indicador
{anararnjado de metilo), dando un color amarilio.

7 Se coloca el mairaz debajo de la bureta (la cual se mantiene con el mismo valor
anterior) y se comienza a gotear lentamente, al mismo tlempo que se agita
continuamenie el mairaz, hasta que vire de amarillo a canela pdlido En ese momento se
suspende el goleo.

& El volumen gasiado de la probeta se anota como T.

9 El resultado se calcula con el criterio expuesto, en la tabla siguiente:
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Relacion entre Volumen de dcido correspondiente 4.

P ¥ T Bicarbonatos Carbonatos
r = g T 0

P menorde s T T-2P 2P

P = »T 0 2P

P mayorde 5 T 0 2(T-P}

P = T 0 0

Utiizando las siguientes expresiones se calculan las concentraciones de carbonatos
v bicarbonatos

g /1 de HCO3= W10e icido x Ndel dcido x 61 x 1000
ml de muestra

mg/lde CO3= —— il
mlde muestra
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DESARROLLO PARA L4 OBTENCION DE CARBONATOS ¥ BICARBONATOS

1. 8z nuden 50 ml de agua de formacién en la probeta que
contenga HCO; y CO, y se colocan a un mairaz.

2 Al matroc erlenmeyer se le agregan de 3 a 3 gotas de indicador

Jerolftaleina, con lo que se obfiene una coloracion de rosa fierte
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Aeido clorhidrico

3. Se coloca la bureta en el soporte universal y se
Hera con la solucién de deide clorhidnco

4 8z coloca el matraz debajo de la buretay se comierca a goteat
al nismo tiempo que se agita contimamente hasta que la solucidn
quede incolora En ese momento suspender el goteo.
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5 Elvolumen gastado de dido clorhidrico se anota como “P"

e

6 Al pusmo matrac se le agregan de 3 a 5 gotas de indicador
(anaranjads de metilo}, dando wn coler amarillo

!



7 Se coloca el matraz debajo de la bureta (la cual se mantiene
con el mismo valor anterior) y se conuenca a gotear lentamente,
af nusmo biermpo que se agita continuaente el matra, hasta
gue vire de amanilo a canela pdhido.

(

i

2 el L et A s e P v T

o
P

& El vohunen gastado de la probeta se anota como T
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9 Ef resultado se calcula con el criterio expuesio, en fa tabla siguiente:

Relacion enire Volumen de dcido correspondiente a.
P ¥ T Bicarbonalos Carbonatos
P = 0 T 0

P menorde 2 T 2P 2P

P = %7 0 2P

P mayorde % T 1] XT-P)
P = T 4 0

Utilizando las sigwentes expresiones se calculan las eoncentraciones de

carbonatos y bicarbonatos.

midedeidox Ndelaeidox 61x1060

mg/lde HCO3= =—=""- — i
mide muestra

midedcido ¥ detdcido {{M&OD

mg/lde COs= phbiha el el pdind
ml de muesira
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PREPARACION DE LAS SOLUCIONES UTILIZADAS EN ESTA PRACTICA

SOLUCION VALORADA DE ACIDO CLORHIDRICO

| Primero se prepara una solucion estdndar de carbonato de sodio, de la siguiente Sforma:
a) Se pesa 1.0 g de NayCO; dentro de un pesafiltro en la balanza electronica.

b) Se tapa y se coloca en la estufa durante 2 horas a 110 °C, para extraer las particulas
de agua

¢) Se coloca en el desecador hasta gue enfrie y se vuelve a pesar, tomando este tltimo
valor como real para el NayCO;3

d) Esta sal se disueive en agua destilada en un matraz aforado de 1000 mi.

2 Se miden aproximadamente 8.5 mi de HCI y se aforan en un matraz de 1000 mi con agua
destilada.

3. Se procede a titular ésta solucion con la solucion estandar de carbonato de sodio.
Primero se colocan 30 ml de solucién estdndar de carbonato de sodio en un matraz
Erlenmeyer, agregdndole de 3 a 5 gotas de indicador anaranjado de metilo, dando
como resultado una coloracion amarilla

4. Eu el soporte universal se coloca una bureta graduada la cual se afora con solucion
valorada de HCL

-

. Se coloca el matraz debajo de la bureta y se comienza a gotear HCI dentro del matraz al
mismo tiempo que se agita continuamente hasta que vire de color amarillo a canela
pdlido. En este momento se deja de gotear.

6 Se anota el volumen gastado de HCl y se caleula la normalidad de la solucidn por medio
de la siguiente expresion.

mi de sol. De NayCOj3 x N sol De Nay(CO;

N del HCl =
ml gastados de HCI

A sol. De NayCQO; = g NayCO; x 001887

74



SOLUCION DE ANARANJADO DE METILO,

1. Se pesan 0.5 g de anaranjado de metilo en la balanza.

2 Se procede a disolver en 50 ml de alcohol etilico al (95%).

2 A continnacion se diluyen hasta 100 ml con agua destilada.

SOLUCION ESTANDAR DE CARBONATO DE SODIO.

I Pesar aproximadamente 1 g de carbonalo de sodio.

2 Colocarlo en la estufa durante 2 horas a 110 °C, para asegurarse que esté lotalmente
seco.

1. Se deja enfriar y se vuelve a pesar anotando con toda precision el peso obtenido.

4. Posteriormente disuelva éste en un matraz aforado de 1000 ml con agua destilada hasta
la marca de aforo.

3. Para calcular la normalidad de la solucidn estandar se calcula de la siguiente manera

N de solucion estandar = 0 01887 x g de carbonato de sodio
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SOLUCION DE INDICADOR DE FENOLFTALEINA.

1. Se pesan 0.3 g de fenolfialeing en la balanza.

2 Se procede a disolver en 50 ml de alcohol etilico al (95%).
3 A continuacion se diluyen hasta 100 ml con agua destilada
SOLUCION ESTANDAR DE CARBONATO bE CALCIO.

1. Pesar aproximadamente (.2 g de carbonalo de calcio.

2 Colocarlo en la estufa durante 2 horas a 110 °C, para asegurarse que esté totalmente
seco

3 Se deju enfriar y se vuelve a pesar anotando con toda precision el peso oblenido.

4. Posteriormente disuelva éste con la menor cantidad de HCl y diluirlo en un matraz
aforado de 1000 ml con agua destilada hasta la marca de aforo.

5 Se equsta el pH entre 6 y 8 agregando gota a gota una solucién diluida de hidroxido de
sodo y midiendo con papel indicador de pii.

& Para caleular la molaridad de la solucion estdndar se caleula de la siguiente manera

M de la solucion de carbonato de calcio = g de CaCO3x 0.1
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V.3 DETERMINACION DE SULFATOS

Los sulfatos son sales o ésteres del acido sulfitrico. £l dcido sulfirico puede dar con
tos aledlisis, sulfatos dcidos (bisulfatos), sulfatos neutros, sulfatos bdsicos, sulfatos dobles
y pirosulfatos. Los sulfatos meidlicos son cuerpos sélidos, generalmente cristalizados y
solubles en agua (salve los de bario y de plomo). Se preparan tostando un sulfato natural
y, las mas de las veces, haciendo obrar el dcido sulfirico sobre el metal correspondiente.
El sulfato de calcio no es si no el yeso, el de bario constituye el blanco de barita empleado
en la pintura, los de cobre y de niguel se emplean en galvanoplastia, los de potasio y
amonio son abonos; los sulfatos alcalinos se utilizan en la fabricacion de vidrios, asi como
en farmacia, efc.

La combinacién del dcido sulfirico con bases orgdnicas o con ciertos éleres da
sulfatos orgdnicos ejemplos.

Sulfato de aluminio  Al(504}3
Sulfato de potasio  KaSOs
Sulfato de cromo Cra250+

El andlisis gravimétrico es cuantitativo y consiste en tratar d la sustancia con un
reactivo que la transforma en otra sustancia generalmente, es un precipitado
perfectamente conocido y apropiado para ser separado, purificado y pesado fécilmente.

El ion sulfato en disolucion se determina por precipitacion con cloruro de bario en
una disolucion caliente, débilmente acidificada con deido clorhidrico:

SO+ Ba® " e BaSO,. El precipitado se digiere y se filtra en caliente, se
lava, se calcina y pesa como BuSOy. Esta determinacion presenta muchas dificullades a
causa de la coprecipitacién de ofras sustancias Solo se consiguen determinaciones
cuantitativamente exactas con disoluciones de dcido sulfiirico o de sulfato sodico en
condiciones muy definidas; aun asi, pueden aparecer imporiantes errores.
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DETERMINACION DE SULFATO

OBJETIVO:

Determinar la cantidad de sulfato presente en una muesira de agua de la formacion, por
medio de gravimetria.

EQUIPO, MATERIALES Y REACTIVOS

| Probeta graduada
[ Embudo de vidrio

! Vaso de precipitado
! Crisol de porcelana
I Soporte universal

I Tela de asbesto

| Mechero Bunsen

! Papel filtro

1 Mufla

I Batanza analitica

Agua de formacion

Acido cloihidrico concentrado
Cloruro de bario

Agua destilada
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Fig. 4.3 1 Probeta graduada

Fig. 4.3.2 Embudo

Fig 4.3.3 Crisol de porcelana
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Fig. 4.3.5 Mechero bunsen
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE SULFATO

8

9.

Se miden 50 ml de agua de formacion en la probeta que contenga sales de sulfato.

Se vierte en un vaso para diluirla hasta 230 ml con agua destilada, posteriormente se le
agregan 10 mi de dcido clorhidrico (HCl) concentrado.

' Posteriormente se coloca el vaso de precipitado sobre la tela de asbesto colocada en el

soporte, donde la solucién se calienta casi a ebullicién y agitando agregar lentamente
10 mi de la solucién de clorure de bario caliente, continite calentando durante 10

minulos.

. Déjese enfriar a temperatura ambiente.

_ Una vez fria la solucion se comienza a filtrar de la siguiente manera:

@) Se coloca un papel filtro Whattmann No. 42 o equivalente, y se le agrega un poco de
agua destilada para que se adhiera.

b) Una vez listo el embudo con el papel filtro, se comienza a verter la solucién de
cromato de Bario auxilidndose con la varilla. La solucion filtrada deberd quedar
transparente, no turbia.

¢} El precipitado que se obtiene en el papel se lava repetidas veces con agua destilada
caliente y se retira del embudo.

. Se coloca el papel filiro doblado en un crisol de porcelana que previamenle ha sido

pesado (tarado)

Se coloca el crisol sobre la flama del mechero para quemar el papel lentamente, sin
inflamarlo y posteriormente colocarlo en una mufla y se calcina durante media hora a
una temperatura de 800 °C.

Transcurrido el tiempo se refira de ésta y se enfria en un desecador.

Para posteriormente pesar el crisol en una balanza analitica.

10. Para obtener el resultado se calcula de la siguiente forma

mg/lde SO4= -

mg de BaSO4x 411.5
ml de muestra



DESARROLLO PARA LA OBTENCION DESULFATO

1. Se sicden 30 mil dle agua de formacion en la probeta que
contenga sales de sulfato

Agua destiloda

Aeido clorhidrico

3 Sevierfeenwtvaso el agua de formacion y se diluye hasta 250 ml
con agua destilada, posteriormente se le agregan 10 mt de deido
clorhidrico concentrado
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3. Se coloca el vaso de precipitado sobre la tela dz asbesto colocada
en el soporte, para calentarla casi a ebullciony agitando agregar
lentamente 10 ml de la solucion de clorure de bario previamente
calente, y contime calentando durarite 10 nimios .

4. Deje enfiior a temperatura ambiente
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3. Una ves fria fa solucion se comienza a filtrar de la sigiente manera:

a) Se coloca w papel filtro Whattmann No 42 o equivalente, y se le agrega un poco de
agua destitada para que se adltiera.

&) Unave: histo el embuco con el papel filtro, se comienza a verter la solicion de
cromato de Bario aiciidndose con la varifla. La solucicn filtrada deberd quedar
transparenie, no turbia.

€) El precipitado que se obiene en el papel se lava repetidas veces con agua destilada
caliente y se retira del embudo

6. Sz coloca el papel filiro dobludo en un crisol dz parcelana que previamente ha sido
pesado (tarado)
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7 Se coloca el crisol sobre la flama del mechero para quemar
el papel lentamente, sin inflamarie y posteriormente colocarle
en una mifla y se caleina durante media hora a una temperatura
de 860 °C

§ Se rettra de la mufla y se enfria en un desecador.
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9 Para posteriormente pesar el crisol en una balanza analitica y obtener
lu diferencia de pesos con respecto al punto 6.

10. Para obtener el resultado se caleula de la siguiente forma.

__ mlde BaSQ, x411.5
ml de muesira

me /1 de SO4
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE SULFATOS SEGUN EL IMP

1. Insertar la tarjeta de la curva estdndar IMP para la deferminacion de sulfttos.

2. En una celda limpia agregar 25 ml de agua problema y sin reactivos calibrar el
espectrémelro a una longitud de onda de 430 nm.

3. Tomar una muestra de agua problema de 25 mi medida en probeta y agregarla a
una celda limpa.

4. Si el agua no estd dcida, agregar 1 6 2 gotas de HCI concentrado hasta tener un
PHentre I y 2.

5. Agregar una tableta de cloruro de bario, tapar y agitar vigorosamente durante 2
minutos colocar en la celda de lectura y leer al minuto siguiente. La lectura
indica directamente mg/ | SO;
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SOLUCION VALORADA DE ACIDO CLORHIDRICO (HCI)

El cloruro de hidrogeno HCI es el gas que en solucidn acuosa se llama deido

clorhidrico o decido muridtico del comercio. Es un gas incoloro, venenoso, de olor
safocante.

En estado gaseoso es un compuesto covalente, pero al disolverse en agua forma

una solucion, por reaccion

-~

HCl + Hy0 o HO" + Cr

. Primero se prepara una solucion estdindar de carbonato de sodio, de la siguiente forma

«) Se pesa 10 g de carbonato de sodio NayCO; dentro de un pesafiltro en la balanza
elecironica.

b Se tapa y se coloca en la estufa durante 2 horas a 110 °C, para extraer las particulas
de agua

¢} Se coloca en el desecador hasta que enfrie y se vuelve a pesar, tomando este titimo
valor como real para el carbonato de sodio NayCO;

d) Esta sal se disuelve en agua destilada en un matraz aforado de 1000 ml

. Se miden aproximadamente 8 5 ml de HCl y se aforan en un matraz de 1000 ml con

agua destilada

Se procede a titular esta solucién con la solucion estdndar de carbonato de sodio
Primero se colocan 30 ml de solucidn estdndar de carbonato de sodio en un matraz
Erlenmeyer, agregdndole de 3 a 5 gotas de indicador anaranjado de metilo, dando
como resultado una coloracion amarilla,

En ¢f soporte universal se coloca una burela graduada la cual se afora con solucion
velorada de HCL

Se coloca el matraz debajo de la bureta y se comienza a gotear HCI dentro del matraz al
mismo hiempo que se agita continuamente hasta que vire de color amarillo a canela
pilido. En este momenio se deja de gotear.
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6 Se anota el volumen gastado de HCI y se calcula la normalidad de la solucion por
medio de la siguiente expresion

gde Na;COi x N. sol. De NayCO;

N de HCI =
ml gastados de HCI

N sol. De Na,CO; = gde NayCOz x 0.01887

SOLUCION DE CLORURO DE BARIO.

!. Disolver 1.7787 g de cloruro de BaCly .2H;0 en 100 il de agua destilada
2 Asadir 1 5 car’ de deido nitrico concentrado.

3. Aforar dicha solucion con agua hasta 1000 cn’,

89



V.4 DETERMINACION DE BARIO.

El bario es un cuerpo simple de simbolo "Ba" con mimero atdmico 36,
alealinotérreo y parecido al calcio. En su estado natural es una mezcla de seis isdtopos de
masas iguales @ 130, 132, 135, 137 y 138, Es un metal plateado que se oxida facilmente en
el aire y descompone el agua.

Puede obtenerse por reduccidn de la barita o de la bariting a temperaturas
clevadas v en el vacio, en cuyo tratamiento se produce la destilacién del metal. Esta
operacién es puramente experimental, pues el bario metdlico no tiene aplicaciones
industriales, pero si sus sales y compuestos. cloruro (reactivos del deido sulfirico y de los
sulfutos), sulfuro (que sirve para preparar industrialmente otras sales de bario), sulfato
{harita BaSQs) que es naturalmente abundante en los filones metaliferos, su polvo se usa
como carga en la fabricacidn de pinturas, pasta de papel y ofras materias; entra en la
camposicion del lodo de perforacidn utilizado en sondeos profundos (pozos de petréleo) y
sirve para dosificar el deido sulfirico y sus sales.

Nitrato (usado en pirotecnia), oxido de bario (barita) que al combinarse con el
agua, desprende mucho calor y se convierte en hidroxido de bario Ba(OH): que es una
base fuerte andloga a la cal. La barita calentada en presencia del oxigeno atmosférico se
transforma en bidxido de bario (Ba(z), que sirve para preparar agua oxigenada. También
se usa la barifa en la pirotecnia y entra en la composicion de vidrios y cerdmicas
refractorias

La gravimetria, es la parte de la fisica gue trata el estudio y la medicion de la
wmavedad Es un andlisis guimico cuantitativo, es decir, la descomposicion de las
sustancias en sus elementos constituyentes con el objeto de determinar las proporciones en
gue s¢ hallan mezclados, que se hace pesando los distintos constituyentes. Fl andlisis
gravimétrico es cuantilativo y consiste en Iratar a la sustancia con un reactivo que la
iransforma en otra sustancia, generalmente un precipitado perfectamente conocido y
upropiado para ser separado, purificade y pesado facilmente.

METODO ESPECTROFOTOMETRICO.

a) Método espectrofolométrico de absorcion atémica propuesto por la norma
oficial NOM-AA-51 1981, establece el métods para la determinacion de bario que se
encuenira disuelto y suspendido en aguas no residuales y residuales

Los limites de deteccion dependen de la sensibilidad del equipo y del otro elemento
en si, este método se base en la medicion de la cantidad de luz monocromdtica absorbida
par el elemento atomizado a determinarse en una flama, por medio de un detector, siendo
dicha energia absorbida proporcional a la concentracién del elemento
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Esta norma se completa con las normas Oficiales Mexicanas en vigor siguientes:
NOM-AA-3  Aguas residuales - muesireo
NOM-AA-14 Cuerpos receptores - muestreo
NOM-BR-14 Clasificacion y tamarios nominales para utensilios de vidrio

NOM-2-1 Sistema general de unidades de medida (SI}

REACTIVOS

Los reactivos que a confinuacion se mencionan deben ser grado analitico a menos que se
ndique ofra cosa, cuando se hable de agua se debe entender agua destilada y desionizada
o bidestilada Las soluciones preparadas para este andlisis deben almacenarse en
recipientes de polietileno.

DETERMINACION DE BARIO
OBJETIVO:

Determinar la cantidad de bario presente en una muestra de agua de formacion, mediante
el métado gravimétrico.

EQUIPO, MATERIALES ¥ REACTIVOS

! Vaso de precipitade
1 Probeta graduada
{ Soporte universal

I Embudo de vidrio

! Mechero Bunsen

I Tela de asbesto
Papel filiro

Agua de formacion
Acido acético
Cromato de amonio
Acetato de amonio
Agua destilada

21



4.4 2 Soporte universal
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Fig 4.4.3 Embudo

4.4.4 Mechero Bunsen

=
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE BARIO.

] Se miden 50 ml de agua de formacion en la probeta y se wierten en el vaso de
precipitado

2 A la muestra del vaso se le agregan 3 mi de dcido acético, 10 ml de cromato de amonio
y I g de acetato de amonio. De esta mezcla se forma un precipitado amarillo en la
solucion de cromato de bario.

3. Esta solucién se diluye hasta 200 mi con agua destilada. Posteriormente se coloca sobre
la tela de asbesto colocada en el soporte, donde se calienta por 10 minutos (procurando
evitar que se lire o se desperdicie).

4 Transcurridos los 10 minutos se pone a enfriar a temperaiura ambiente.

5. Para filrar la solucion primero se prepara una solucion lavadora de cromato de
amonio de la siguiente forma. En una probeta graduada se miden 10 ml de cromato de
amonio los cuales se diluyen hasta 50 ml con agua destilada.

6 Yo lista la solucién lavadora se pesa el papel filtro en la balanza analitica, el cual
posteriormente se coloca en el embudo y se le agrega un poco de agua destilada para
que se adhiera,

7 Una vez listo el embudo con el papel filtro, se comienza a verter la solucidn de cromato
de bario BaCrO: auxilidndose con una varilla La solucion filtrada deberd quedar con
un color amarillo transparente, pero no furbia.

8 Se lava el papel filiro que contiene el precipitado con la solucion lavadora de cromato
de amonio, y se retira el papel filtro del embudo.

O Posteriormente se coloca el papel filtro sobre el wdrio de reloj y se wmroduce en la
estufa para eliminar las particulas de agua y secarlo a una temperatura de entre | 00y
HO°C.

10. Una vez seco el precipitado se vuelve a pesar en la balunza analitica y se determinan
los mg/l de bario mediante la siguiente expresion:

mg /1 de Ba= (mg de BaCr04Y542.0)
ml de muestra
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE BARIO

1. Se miden 50 mi de agua ez formacion en la probetay
se vierlen en el vaso de precipitado.

2. A la nestra del vaso se le agregan 3 ml de deido
acético, mas 10 ml de cromyuto de amonio y 1 g
de acetato de amomo. La mezcla forma un precipitado
amarilio en la solucton de cromato de amoriio.

i

3 Estasolucion se dituye hasta 200 ml con agua destilada
Posteriormente se coloca en el soporte para calentarse.
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4, Se caltenta por 10 min y se pone a enfriar a temperalura
ambiente para posteriormente comensar a filtrar.

!

5. Para filnar la solucion primero se prepara una solucion de
cromalo de armonio, nidiendo 10 mi de cromato de anonio
las cudles se diluyen hasta 30 ml con agua destilada

~

6. Se pesa el papel filtro en la balanza analitica, y se coloca
en ef embudo agregandole w poco de agua destlada para
que se adhiera y asf evilar que se mueva
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7 Una vez lsto el embido con o papel filtra, se comierra a verter la
solicton de cromato de bario BaCrO ,la cual deberd quedar conun
color amariilo transparente, pero no furbia

$ Se lava el papel filtro que contiene el precipitade con la solucicn
lavador a de cromalo de amonio, wna vez frecho ésto se retirael

papel filtro.
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9. Posteriormente se coloca el papel filtro sobre el vidrio de relof
¥ 58 introduce en la estufa para elimingr las porticulas de agua
y secarlo a una temperatura de entre 100y 110 ° C

10 Una vezseco el precipitado se vuelve a pesar en la balanza analinca
¥ se determitian fos mg/ de barro mediante la sigricnie expresion

me /1de Ba- mg de BaCryq X 542.0

ml de muesgra
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PREPARACION DE LAS SOLUCIONES UTILIZADAS PARA ESTA PRACTICA.

CROMATO DE AMONIO. Disuelva 30 g de cromato de amonio en agua destilada y diluir
hasta 100 ml con agua destilada.

ACETATO DE AMONIQ. Disuelva 30 g de acetalo de amonio en agua destilada y diluir
hasta 100 mi con agua destilada

SOLUCION LAVADORA DE CROMATO DE AMONIO. Disuelva 5 g de cromato de
amonio en agua destilada y diluya hasta un lilro con agua destilada. Ajuste el PH de esta
solucién a 4.6, midiendo con papel indicador, agregando acetato de amonio o dcido
acético.

ACIDO NITRICO. Con mucho cuidado, agregue 30 ml de dcido nitrico concentrado a 90
ml de agua destilada.

SOLUCION DE BARIO

1. Pesar 1 7787 g de clorura de bario dihidratado BaCly 2H;0.
2. Disolver ésta cantidad de cloruro de bario dihidratado en 200 cm’ de agua.

3 Posteriormente afiadir 1.5 e’ de deido nitrico concentrado, y aforar a 1000 e’ de
agua, al g e’ de esta solucion equivalente a 1.0 mg de bario
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V.5 DETERMINACION DE CALCIO Y MAGNESIO

El calcio y el magnesio pertenccen al grupo Il A de la tabla periddica. Los cuales
son Hamados alcalinotérreos, porque tienen propiedades semejantes a la de los metales
alcalings, y por su aspecto de oxidos (por ejemplo la cal y la barita). Son blandos y poco
densos, son electropositivos, tienen dos electrones de valencia se combinan ficilmente con
los haldgenos y con el oxigeno, poseen propiedades reductoras y descomponen el agua.
Sus hidroxidos como los de los metales alcalinos, son bases fuertes.

DET. ERM[NA'CION DE CALCIO

El calcio se halla solamente en la naturaleza combinado con ofros cuerpos y
constituye un 3 % de la corteza terrestre. Se prepara por electrélisis de su cloruro fundido;
es un metal blanco funde a 760°C, se altera con el aire hiimedo, arde en oxigeno a 300°C'y
en nitrégeno, formando asi un cuerpo que se descompone por el agua con produccidn de
cal y amomaco. Sirve en la oblencidn de vacio, composicién de aleaciones con el aluminio
y ¢l plomo Las sales de calcio no son téxicas, y el calcio es un elemento indispensable en
ta vida animal y vegetal,

Los compuestos de calcio son abundantes en la naturaleza. El ealcio se presenta en
numerosas varviedades. Otros nunerales comunes son CaF; (espato flior), CaCO; MgCO;
fdolomua), CaSQ; 2 H,0 (yeso) etc.,

En el agua natural puede existiv el calcio en forma de Ca(HCO3) ; (dureza
temporal) o de CaSOy (dureza permanente}. Los compuestos de calcio tienen aplicaciones
wdustriaies. El dxido de calcio (cal viva) o el hidroxido (cal apagada) es la base fuerte

nits barata

La mayor parte de los compuestos de calcio se disuelven ficilmente en deido
clorhidrico. El sulfato cdlcico es débilmente soluble en agua (unos 2 g por litro), pero mds
soluble en éeido clorhidrico; se ataca mejor por fusidn con carbonato sodico.

SUSTANCIAS QUE INTERFIEREN.

La determinacion gravimétrica del calcio por separacion como oxalato exige una
elinnacién previa de todos los cationes, excepto magnesio y alcalinos. En un andlisis
sisfemdtico fcomo en el de la caliza), los iones fluoruro y fosfato que puedan existir en la
disolucion original precipitan en la disolucidn amoniacal en forma de sal cdlcica junto a
las oxidos hidratados. Los oxalatos de bario y estroncio son casi tan solubles como el de
culcio, son folerables pequedias canfidades de estos iones si se efectia una doble
precipracion del oxalato cdlcico.
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FILTRACION Y LAVADO.

Si el precipitado se va a pesar como carbonato, se recomienda la utilizacion de un
crisol filtrante, si es preciso pesar en forma de sulfato o de fluoruro, se debe recoger el

precipitade sobre papel de filtro.
El precipitado se lava con una disolucion fria de oxalato aménico al 0.1 % hasta
que las aguas de lavado estén exentas de ion cloruro.

FORMAS DE PESADA.

Cuando se calienta el precipitado de oxalato cdlcico, CaCyO;. H2O sufre una serie
de transformaciones a las temperaturas por lo tanto se han propuesto distintas formas de
pesada

1. El oxalato cdlcico, CaCy0y. Ha0, es adecuado solamente para determinaciones
rdpidas en que puedan tolerarse errores moderados.

2 Ei CaCOs se obtiene por calcinacién del oxalato en un hortio de mufla a unos
300 grados centigrados

3 El CaO, es obtenido por calcinacion intensiva del oxalato en un crisol de platino.
Es preciso enfriar en un crisol cuidadosamente tapado en desecador y pesar con
rapidez después que se ha enfriado el precipitado.

4. El CaS0y, se obticne por tratamiento del dxido con deido sulfirico, evaporacion
y calcinacion a unos 1,200 °C.

. El CaF;, se forma por tratamiento del oxido de calcio con dcido fluorhidrico
(crisol de platine), seguido de evaporacion y calcinacion del residuo.

W

OTRAS APLICACIONES

Practicamente, todos los cationes excepto el magnesio y los alcalinos forman
oxalatos insolubles en disolucion neutra o amoniacal, Tedricamente, cualquier caticn
podria determinarse como oxalato. En la prdctica, se utilizan otros métodos para la mayor
parte de los cationes, pero la precipitacién de los oxalatos es frecuentemente il para la
separacion de circonio, tario y tierras raras, del resto de los elementos en un precipitado
obtenido con hidrdxide amonico.
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DETERMINACION DE CALCIO Y MAGNESIO.

OBJETIVO:

Determinar la cantidad de calcio y magnesio presentes en una muesira de agua
exiraida de la formacion.

EQUIPO, MATERIALES ¥ REACTIVOS.

2. Buretas graduadas

2 Matraz Erlenmeyer

2 Probetas graduadas
2 Soportes universales
Pinzas para bureta

Agua de formacion

Agua destilada

Solucion reguladora de cloruro de amonio
Trictanolamina

Indicador murexide

Hidroxido de sodio

Solucion valorada de EDTA

Indicador de ericromo negro T



Fig. 4.5.3 Probeta graduada
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Fig 4.5.4 Soporte universal

Fig. 4.5.3 Pinzas para probeta
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE CALCIO.

I Enuna probeta graduada se miden 10 ml de agua de formacion y se vierten en el matraz
Erlenmeyer.

2. Dentro del matraz se diluye con 20 6 25 ml de agua destilada, agregdndole ademds 3 ml
de hidréxido de sodio (NaOH), y como indicador 0.1 g de murexide dando con ello una
coloracion rosa denfro del matraz.

3 Enel soporte universal se coloca la bureta y se llena con la solucién valorada de EDTA.

4 Se coloca el matraz debajo de la bureta y se comienza a gotear, al tiempo que se agita
continuamente hasta que vire de color rosa a violeta. En este momento se deja de
golear.

5. Se anota el volumen gastado de EDTA, asigndndole la letra A.

6. Se calculan los mg de calcio (Ca) contenidos en la muestra mediante la siguiente
expresion:
mg/ide Ca =X MEDTAx40.1x1000

ml de muestra

donde:

A = Volumen de solucién de EDTA gastados, mi

M = Molaridad de la solucion de EDTA

Vm = Volumen de muestra, mi
10 I = Peso molecular del calcio
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE CALCIO

I[IIIII|[5|I

| Se miden 10 mi de agua de formacidn en la probeta graduada y se vierten en
el matraz erlenmeyer

(=0

Age destilada

a
~.

Hrdroxide de sodio

2. El agua de formacion se diliye con 20 6 23 mil de agua destilada, agregdndole
ademds 3 mi de hidrdvido de sodio y como indicador 0.1 g de mureide dande
con ello una coloracion rosa
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DZ g < Soliecidn valorada dz EDTA

3. Enel soporte wiuversal se coloca la buretay se llena con la solucion
valorada de EDTA

4, Se coloca el matras debajo de la bureta y se comienza a gotear, al nusmo
trenpo que se agita conturiamente hasta que vire del color rosa avioleta
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5. Se anota ef volumen gastado de EDTA, asigndndole la letra A

6 Se calculan los mg de calcio contenidos en la muestra mediante

Ia siguiente expresién:

A x MEDTA x 40 1 x1000
mg/deCa =
ml de mues tra

donde.
A = Volumen de solucion de EDTA gastados, mi
M = Molaridad de la solucion de EDTA

Vm = Volumen de muesira, ml
40.71= Peso molecular del calcio
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DETERMINACION DE MAGNESIO

El magnesio existe en la naturaleza en estado de carbonato, en particular de
carbonato doble de calcio y magnesio CaMg(CO3), conocido bajo el nombre de dolomia
Muchos depositos de dolomia estdn formados por los restos fosiles de algas microscapicas.
Fl agua de mar lo contiene en forma de cloruro, existen varios métodos de preparacion
(odos basados en los fenomenos de electrdlisis. Estd dotado de gran afinidad por el
oxigeno. Es un fuerte reductor. Al arder se transforma en magnesia MgO

Los minerales importantes de magnesio son MgCO; (magnesita), MgS0O, . 7 H,O
(epsomita),etc., en algunas aguas de manantial existe clorure magnésico, asi como en
pequenas cantidades en el agua de mar; el metal magnesio se obtiene comercialmente de
estas fuentes

FILTRACION ¥ LAVADO

La elevada temperatura de calcinacion impide la utilizacién de crisoles filtrantes de
vidrio, aunque puede utilizarse un crisol (Monroe) Generalmente, el precipitado se filira
en papel Para la filtracion de la mezcla debe estar fria y el precipitado se lava con
hidréxido aménico diluido (1:20) y frio, hasta que las aguas de lavado estén tolal o casi
exentas de ion cloruro. Es necesario recoger folalmente el precipitado, que se adhiere
tenazmente a la superficie del vidrio, sobre todo si tiene ralladuras producidas por el uso.

El primer precipitado es normalmente tan impuro, que no debe someterse a
calcinacion. Después de lavado se disuelve en un poce de dcido clorhidrico, y se le afiade
wna pequeiia cantidad de (NH):HPO, y se precipita por adicion de hidréxido amonico, lo
mismo gue en la primera precipitacion El segundo precipitado queda asi prdcticamente
[)HF'O.
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE MAGNESIO.

{ Enwuna probeta gradvado se miden 10 ml de agua de formacion y se vierten en el matraz
Erlenmeyer.

2 Dentro del matraz se diluyen con 20 6 25 ml de agua destilada, agregdndole
posteriormente 3 ml de la solucion reguladora de cloruro de amonio asi como de 3 6 4
gotas del indicador eriocromo negro T, resultando con ello una coloracion oscura.

3. Se afora nuevamente la bureta con solucion valorada de EDTA

4. Se coloca debajo de la bureta el matraz Erlenmeyer y se comienza a gotear al mismo
tliempo que se agita contingamente hasta que vire a un color azul celeste. En este
momento se deja de gotear.

3. Se anota el volumen gastado de EDTA y se Ie asigna la letra B.

6 Ef resultado se caleula con la siguiente expresion.

_ (B-A)x MEDTA x 24 3x1000

mg/lde Mg
ml de muestra
donde-
A = Vohumen de solucién de EDTA gastados en la determinacién de calcio, mi
B = Volumen de soluciin de EDTA gastados en la determinacion de magnesio, ml

M = Molaridad de la solucion de EDTA
Vin = Volumen de muestra, mi
24 3 = Peso molecular del magnesio
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE MAGNESIO

t. Se miden {0 mi de agua de formacidnen la probeta gradwada y se vierten en
el matra- erlenmeyer

o ; f .
Agua destilada Cloruro de amorio

2 £l agua de formacion se diluye con 20 6 25 il de agua destilada, agregindole
ademds 3 mi de la solucidr regulador a de cloruro de amonio, asi comode 3 6 4
goros del indicador eriocromo negro T, dando con ellp una coloracion obscura.
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A ————— e
[’i Solucion valorada de EDTA

3. En el soporte wniversal se coloca la bureta y se llena con la solucicn
valorada de EDTA

4 Se coloca el matraz debayo de la b eta y se comiernca a gotear, al mismo
tiempo que se agita continuamerite hasta que vire del color ebscuro a un
il celeste
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5 Se anota el volumen gastado de EDTA, asigndndole la fetra B

& Fl resultado se caleula con la siguiente expresidn

" _{B-A)x MEDTAx 24.3x 1000
mg Mg m| de muegra

donde

A = Polumen de solucion de EDTA gastados en la deternunacion de cafeto, mi
B = Folumen de sohicion de LDTA gastados en lu determnacion de magnesio, ml
Al = Molaridad de fa solucidn de £DTA
Vm = Volumen dz puestra, ml

24.3 = Peso molecular del magnesio
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE CALCIO SEGUN EL IMP

1. Dependiendo de la concentracion de calcio, tomar 10 ml (o menos) de la
muesira de agua Comenzar tomando alicuotas de décimas de ml.

2 Diuir con 20 m! de agua destilada.
3. Agregar 1.0 ml de la solucion de cianuro de sodio*
+ Agregar 4 0 ml de la solucion de hidroxide de potasio al 20 %.

. Adicionar una tableta de indicador calcon, agitar hasta disolucion.

e

6. Titular con la solucion de EDTA hasta que el color pase de rojo vino a azul puro

7 Caleulos:
mg/lde Ca~ A xMx40.1x1000
Vm
donde-
A = Volumen de solucion de EDTA gastados, mi
M = Molaridad de la solucion de EDTA
Fm = Volumen de muestra, mi

401 = Peso molecular del calcio
* = Tener cuidado con el NaCN pues es venenoso
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE MAGNESIO SEGUN EL IMP
!. Dependiendo de la concentracion de magnesio pipetear 10 ml (o menos) de la
muestra de agua. Comenzar tomando alicuotas de décimas de ml.
2. Diluir con 20 mi de agua destilada.

3. Agregar 3 ml de solucidn amortiguadora de cloruro de amonio-hidroxido de
amonio, con un PH =10.

4. Agregar una tableta de indicador ericromo negro T, agitar hasta disolucion.

3. Titular con la solucion estdndar de EDTA hasta el cambio de color de rojo vine
o azul puro.

6 Cdiculos:

_ (VB-VA)xMx24.3x1000

mg/lde Mg

Vm
donde
VA = Volumen de solucion de EDTA gastados en la determinacion del calcio, ml
V= Volumen de solucion de EDTA gastados en la determinacion del magnesio, ml
Af = Molaridad de la solucién de EDTA
Fm = Volumen de muestra, ml

24.3 = Peso molecular del magnesio
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PREPARACION DE LAS SOLUCIONES UTILIZADAS PARA ESTA PRACTICA

SOLUCION VALORADA DE SAL DISODICA E.DT A

Las reacciones quimicas suelen Hevarse a cabo entre dos mezclas de sustancias,
cast nunca entre dos sustancias puras. Uno de los tipos de mezclas mds comunes es la
solucion ( en la naturaleza, la mayor parte de las reacciones se verifican en soluciones
actiosas} Una solucidn es una mezcla homogénea de molécwlas, dtomes o iones de dos o
mas sustancias diferentes, Una solucion se considera como una mezcla debido a que su
composicion es variable. Las soluciones son homogéneas, pues su composicidn es tan
untforme que no es posible detectar la presencia de partes diferentes, ni siguiera con un
microscopio optico.

A veces también es il considerar como soluciones algunas suspensiones
coloidales sujetas a movimiento browniano, y hay también soluciones sélidas en las que
un solido esta wmformemente disuelto en otro De la mayoria de las soluciones se puede
decir que tienen un componente mayoritario Hamado disolvente, v uno o mds
componentes minoritarios Hlamados solutos. Normalmente el disolvente es ur Hquido,
mientras que los solutos pueden ser solidos, liquidos o gases.

Ademds de la composicidn cualitativa de la solucicn, hay que hacer algunas
especificaciones sobie la cantidad presente de cada componente. Normalmente solo se
especifican las cannidades relativas de los companentes, dado que las propiedades de las
soluctones no dependen de las cantidades absolutas de las sustancias presentes. La
cantidad relativa de una sustancia se denoruna concentracion, para dar origen a una
solucién valorada Dicha concentracion se puede expresar-

a) Por ciento en peso. Cuando se expresa as! se refiere al soluto.

b Por ciento en volumen. La concentracion de wna solucion de dos liquidos se expresa
generalmente en forma de porcentaje de volumen, pues es la medicidn mds conocida
para liguidos.

) Fraccion mol. Es el mimero de moles del componente uno dividido entre el mimero
total de moles de todos los componentes de la solucion.

d} Molalidad Es el miimero de moles de soluto en 1000 g de solvente

e} Molaridad Es la unidad de concentracion mds comiin . La molaridad de una solucion
es el niimero de moles de soluto en un litro de solucién.

[ Normaldad. Es el nitmero de peses equivalentes de soluto en un litro de solucién

EIEDTA  FEs el deido elilendiamino tetraacético; en espaiiol seria AEDT, pero los
guimicos suelen utilizar las siglas del nombre en inglés.

16



PROCEDIMIENTO

I

Primero hay que preparar una solucidn estdndar de carbonato de calcio, de la
siguiente forma:

a) En la balanza electrénica se toma el peso del pesafiltro vacio
b) Una vez realizada la medicién anterior, se pesan 0.2 g de carbonato de calcio.
¢) Se coloca tapado en la estufa durante 2 horas a 110 ° C, para extraer las particulas

de agua.

d) Se coloca en el desecador una vez franscurridas las 2 horas y se espera a que se

enfrie.

e) Una vez frio, se vuelve a pesar tomando como valor real de la masa de carbonato de

y/

b

Mde EDTA=

calcio esta ultima medicion.
Se disuelve esta sal con una solucion de HCl diluida a 100 ml al 1% (99 ml de agua

destilada y I ml de HCI).

. Sobre el vidrio de la balanza andlitica se pesan aproximadamente 8.5 g de EDTA.
. Se disuelve el soluto anterior en agua desiilada, después se afora en un matraz de

1000 ml.

. Se procede a titlar esta solucion con la solucin estdndar de carbonato de calcio

anteriormente preparada. Primero se colocan 5 mi de carbonato de calcio en un
matraz Erlenmeyer, agregdndole de 20 a 25 ml de agua destilada de 3 a 5 gotas de
trietanclamina mas 3 ml de NaOH (Hidréxido de sodio) y como indicador 0.1 g de
murexide De loda esta combinracion nos resulfard una coloracion rosa.

En el soporte universal se coloca una bureta graduada la cual se afora con solucién
valorada de EDTA, preparada en el paso niimero 3.

En el mismo soporte se coloca el matraz, colocdndolo debajo de la bureta.

. Se comienza a gotear EDTA dentro del matraz al mismo tiempo que se agita

continuamente hasta que vire de color rosa a azul o violeta, en este preciso momento

se deja de gotear.
Se anota el volumen de EDTA gastado indicando en la bureta y se procede a calcular

la molaridad de la solucion con la siguiente expresion:

mi de sol. De carbonato de calcio x M de la sol. De carbonato de calcio

mi de EDTA gastados
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SOLUCION ESTANDAR DE CARBONATO DE CALCIO.
I Pesar aproximadamente 0 2 g de carbonato de calcio.

2 Colocario en la estufa durante 2 horas a 110 °C, para asegurarse que esté totaimente
seco.

3 Se deja enfriar y se vuelve a pesar anotando con toda precision el peso obtenido.

4 Posteriormente disuelva éste con la mepor cantidad de dcido clorhidrico ( HCI ) y
diluirlo en un matraz aforado de 1000 ml con agua destilada hasta la marca de aforo.

. Una vez aforado se ajusta el pH entre 6 y 8 agregando gota a gota una solucion
dilwide de hidréxido de sodio (NaOH) y midiendo con papel indicador de pH.

h

6. Para calcular la molaridad (M) de esta solucién estdndar se calcula de la siguiente
manera

A de la solucion de carbonato de calcio = gde CaC0O; x 0.1

SOLUCION DILUIDA DE HIDROXIDO DE SQDIO.
1. Pesar 4 g de hidréxido de sodio (NaOH).

2. Disolver en un litro de agua destilada.

PREPARACION DE TRIETANOLAMINA.

{ Mida en una probeta graduada 30 ml de trietanolamina.

2. Coldgquela en un vaso de precipitado y diluya hasta 100 mi con agua destilada

118



INDICADOR MUREXIDE,

1. Se pesan 4 g de purpurato de amonio y se mezclan con 100 g de cloruro de potasio.

SOLUCION REGULADORA DE CLORURQ DE AMONIO.
!. Pese 67.5 g de cloruro de amonio.
2. Disuelva el cloruro de amonio en aproximadamente 200 mi de agua destilada.

3 Agregue 570 ml de hidrixido de amonio concentrado y diluya hasta 1 000 ml con
agua destilada.

INDICADOR DE ERIOCROMQ NEGRO T.
1. Pese 0.5 g de eriocromo negro T.
2. Pese 1.5 g de hidrocloruro de hidroxilaminc.

3 Ydisuelva en 100 ml de alcohol etilico al (93%).
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V.6 DETERMINACION DEL FIERRO

Se dice que volumetria es la medicidn de volimenes, ésto es, una dosificacion por
andlisis volumétrico. Dicha dosificacion se efectiia midiendo el volumen del reactivo
necesario para provocar un cambio de color de la sustancia. El fierro es el mds importante
e todos los meiales, es el segundo en abundancia en la naturaleza de los elementos
metdlicos, se encuentra principalmente en forma de éxidos, carbonatos, sulfuros y sulfuros
mixtos, en {odas estas formas se encuenira muy difundido en la naturaleza. Los metales
Jeriosos, como el fierro y el acero, son importantes materiales industriales; normalmente,
estos materiales no se analizan para determinar su contenido en fierro, sino el de los
elementos gue lo acomparian, como cromo, manganeso, cobalto, vanadio etc.

DESCOMPOSICION DEL FIERRO.

Los minerales de fierrro se disuelven en deido clorhidrico o se atacan por fusion
con bisulfate alcalino. Los minerales son casi inatacables por los deidos nitrico, sulfirico
o por fusion alcaling.

Aquellos minerales, en especial los sulfuros, en los que el flerro no es un
consfituyente principal, se atacan con frecuencia con deide nifrico, agua regia o por
JSusiones alcalinas oxidanies.

PRECIPITACION.

El hidréxido de fierro (II} es relativamente soluble y no puede ser precipitado
completamente mds que en disolucion moderadamente alcaling Por otra parte, el
hidrdxido de fierro (111} es muy insoluble y se puede precipitar de forma cuantitativa ain g
pli 4, para su separacién gravimétrica, por tanto, el fierro debe adoptar en su totalidad la
valencia +3 por oxidacion del fierro (I} que pueda existir en lus muestras con dcide
nitrico. agua de bromo o perdxido de hidrégeno,

A causa de su solubilidad extremadamente pequefia, la sobresaturacion relativa del
hudroxida de fierro (Ill) durante la precipitacion es muy alta {excepto cuando se precipita
en disolucion homogénea} y el precipitade es un coloide floculado muy a propésito para
que quede contaminado de iones absorbidos. Normalmente la disolucion dcida que
contiene el fierro (11} diluido se calienta casi a ebullicién y tuego se afiade mdréxido
amonico 11 hasta que, después de una enérgica agitacion, los vapores huelan un poco a
amoniaco. El ton amoniaco formade en la neutralizacion niende a desplazar a los demds
cationes de la capa conlra ion y, ademds, impide la precipitacion del magnesio. Se deja en
repose la mezcla durante un Intervalo pequefio de tiempo para gue se sedimente el
preciprtado y después se filtra y fava el precipitado rdpidamente

El precipitado se redisuelve en el mismo filtro con dcido clorhidrico diluido
caliente, lavando luego bien el papel con agua caliente. La disolucion, que contiene de
nevo el fierro, se trata otra vez con amoniaco para reprecipitar dicho catién y se vielve o
Jittrar por e mismo filtro
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DETERMINACION DE FIERRQO POR VOLUMETRIA..

OBJETIVO:

Determinar la cantidad de flerro presente en una muestra de agua extraida de la
Jormacion,

EQUIPO, MATERIALES Y REACTIVOS.

! Bureta graduada

1 Matraz Erlenmeyer
! Mechero Bunsen

! Soporte universal

I Tela de asbesto

| Probeta graduada
| Vaso de precipitado

Agua de formacion

Acido clorhidrico concentrado
Acidos mezclados

Clorure mercurico
Difenilamina (indicador)
Dicromato de polasic
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aduada

g. 4.6.1 Bureta gr

I3

Fig. 4.6.2 Matraz Erlenmeyer

Fig 4.6.3 Mechero Bunsen
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Fig. 4.6.4 Soporte universal

Fig. 4.6.3 Probeta graduada
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE FIERRO.

1. En una probeta graduada se miden 50 ml de agua de formacién y se vierten en el matraz
Lrlenmeyer o vaso de precipitado.

2 Al agua contenidu en el matraz se le agregan 25 ml de deido clorhidrico ( HCI )
concentrado adguiriendo una tonalidad amarilia,

3 Se coloca la solucion en el soporte universal sobre lu tela de asbesto para aplicarle
calor mediante el mechero, hasta casi Hegar al punto de ebullicién

4 Una vez caliente la solucion se le agregan algunas gotas de cloruro estanoso hasta que
se decolore totalmente y agregue una gola de exceso.

3 Se deja enfriar a temperatura ambiente.

6 Una vez frin la solucion se le agregan 25 mi de la solucidn saturada de cloruro
mercurico mds 15 ml de la solucion de dcidos mezclados con "precaucion”
Posteriormente mézclese bien y agréguese 5 gotas & 03 ml del indicador de
difenitamina

7 Se coloca la burcta en el soporte universal y se Hena con la solucidn valorada de
dicromato de potasio.

& Se coloca el matraz debajo de la bureta y se le comienza agregar gota a gota la
selucion, al mismo tiempo que se agita confinuamente hasta el punto en el cual vire de
un color azul a violeta permanente En este momento se suspende el goteo.

9 Se apunta el volumen gastado y se calculan los mg/l de fierro en la muestra mediante la
Sigrente expresion.

ml de cromato x N del cromato)(55.85)(100

i 1 e e (P46 TOMAL0 XN el cromatc)(55.£5)(100)

mlde muestra

DONDE

Ndel dicromato = (0.00255

Pesa molecular del fierreo = 53.83
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DESARROLLO PARA LA OBTENCION DE FIERRO

1 Enla probeta graduada se nuden 50 ml de agua de formacion y se
vierten en el matrac Erlenmeyer o vaso de precipitado.

HCl concentrado

0

0

2. Al agua cortenida en el matraz se le agregan 23 ni de deido clorhidrico
concentrado adquiriendo una tonalidad anar iffa
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3. 8e coloca la solucion en el soporte universal y se te aplica
calor hasta cast Hegar al punio de ebullicion

4, Una vez caliente la solucidn se le agregan unas gotas de cloruro
estanoso hasta gue se decolore tofalmente.

3. Se deja enfriar a tenperatura ambierie para continuar
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Aetdos mezclados

Cloriro merciirico
/ / Diferilaminz

6. Una vez fria la solucion sele agregan 25 ml de la solucién satwrada de
cloruro mercririco mas 15 ml de lasolucion de doidos mezclades con
precaucion, méxclese bieny agregue 3 golos del indicador difenilamina
o 05 mf del misno,

&‘ \i &\ Dicromato dz patasio

7. 8e coloca la b eta en el soporte universal y se llena con la solucion
valorada de dic omato de polasio.
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8 Sz coloca el matroz debgjo de la buretay se le conuerza agregar
gota a gota la solucion valorada de dicromato de potasio, al musmio
Hiempo que se agita contivuamente hasta el punto en el cual vire de
wn color azul a violeta permanente.

9. Se apunia el volumen gastado y se calculan los mg/l de fierro enla
muestra mediante la siguiente expresion.

mi de cromato x N del cromato x53.85x 100

mg/de Fe= ml e muedra
DONDE:
Nl dicromato = 000235

Peso molecrdar dol fierro = 5385
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PREPARACION DE LAS SOLUCIONES UTILIZADAS PARA ESTA PRACTICA.

SOLUCION VALORADA DE DICROMATO DE POTASIO ( K2Cri07)

1.

Primero se prepara una solucién estandar de cloruro férrico, de la siguiente forma:
a) Sobre el vidrio de la balanza electrionica se pesa [ 0 g de cloruro férrico.
b} Se disuelve en agua destilada en un matraz aforado de 1000 ml.

Después se prepara una mezcla de deidos. Mezclando 300 mi de deido sulfiirico y 300
mi de dcido fosforico (funtos), mds 400 ml de agua destilada.

. Sobre el vidrio de la balanza se pesan aproximadamente 0.88 g de dicromato de potasio

{ K2Cri07) y se aforan en un matrgz de 1000 ml con agua destilada.

. Se procede a titular esta solucién Primero se colocan 50 ml de solucion estdandar de

cloruro férrico en un matraz Erlenmeyer, agregdndole 25 ml de dcido clorhidrico
(HCI).

. Después se calienta casi al punto de ebullicion, al mismo tiempo que se le agregan

gotas de cloruro estanoso hasta que se forne incoloro.

. Se deja enfriar a temperatura ambiente y una vez frio se le agregan 25 ml de clorure de

mercurio mds 135 ml de mezcla de deidos (preparadoes en el pase 2} con mucha
“precaucion” y como indicador se le agregan de 3 a 5 gotas de difenilamina, dande una
coloracion azul.

. En el soporte universal se coloca una bureta graduada la cudl se afora con solucion

valorada de dicromato de potasio ( K2CrsO7 ).
Se coloca el matraz debajo de la bureta y se comienza a gotear dicromato de potasio
dentro del matraz al mismo tiempo que se agita continuamente hasta que vire de color

azul a vieleta En este momento se deja de gotear.

Se anota el volumen gastado de ( K2 CriCl7 } y se procede a calcular la normalidad de
la solucion por medio de la siguiente expresion:

ml de sol. De Fierro x N. sol. De Fierro

Node ( K2Cri07 ) = commm e

ml gastados de ( Kz CriO7)

DONDE:

N solucion de Fierro = g FeClz x 0.002 = 0.00255
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SOLUCION DE CLORURQ ESTANOSO.

! Pese 3 g de cloruro estanoso.

2 Disuelva el cloruro estanose en 100 ml de deido clorhidrico 1 I y agregue de 2 a 3 g de
estafio metdlico a la solucion,

SOLUCION SATURADA DE CLORURC MERCURICO.
1. Medir 300 mi de agua destilada

2 Saturar con cloruro mercurico.

SOLUCION DE ACIDOS MEZCLADOS.
[ Mida 300 ml de dcido sulfirico.
2 Mida 300 ml de dcide fosférico.

3 Mezcle perfectamente los deidos sulfirico y fosforico y diliyalos a 1000 ml con agua
destilada (precaucion).

SOLUCION DE DIFENILAMINA. (indicador).
! Pese 1.0 g de sulfonato de difenilamina

2 Disuelva el sulfonato de difenilamina en 100 ml de deido clorhidrico af 3%
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OTROS PROCEDIMIENTOS PARA ANALISIS DE AGUA EMPLEANDO REACTIVOS

FORMULADOS EN EL IMP
al INSTRUCTIVO PARA ANALISIS DE AGUAS TECNICAS IMP PARA EL
FIERRO.
. Dependiendo de la concentracion de fierro, pipetear de 30 a 100 m! de la muestra de
agua.

mg/lde Fe=

Agregar de 4 a 3 gotas de deido clorhidrico concentrado,

- Calentar Ia muesira a ebullicion para eliminar el sulfuro de hidrégeno presente.

. Agregar 1.0 mi de solucion de perdrido de hidrdgeno, desarvollindose un color

amarillo.

. Agregar 1.0 mil de solucién de dcido salicilico, desarrollandose un color plirpura

infenso si hay flerro.

. Afustar el PH de la muestra entre 2 y 3 con la solucion amortiguadora de acelato de

sodio, teniendo cuidado en no pasarse de un PH de 3. Si se pasa desechar esa prueba y
comenzar otra.

. Titular con la solucion de EDTA hasta que desaparezca el color ptirpura y quede un

color amarillo paja.

- Caleulos-

VxbsS5.855100
Vi

DONDE

4

= Volumen gastado de solucion estdndar de EDTA en la titulacidn, ml

t'm = Volumen de muesira, ml

M
33

= Molaridad de Ia solucion estandar de EDTA
83 = Peso molecular del Fe
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b) ANEXO I DEL INSTRUCTIVO DE TECNICAS IMP PARA EL FIERRO (bajas

concenlraciones)

Insertar la tarjeta de la curva estandar IMP para la determinacién de fierro.

En una celda limpia agregar 25 ml de agua problema y sin reactivos calibrar ef
espectrofotomelro a una longitud de onda de 510 nm.

Tomar una muestra de agua problema de 25 ml medida en probeta y agregarla en una
celda limpia.

Agregar 0.5 ml de dcido clorhidrico concentrado y 1.0 ml de la solucién de
hidroxilamina, homogeneizar y agregar 3.0 mi de la solucion de acetato de amonio y
1.0 mi de la solucién de fenantroling, agitar durante dos minutos.

Colocar en la celda de lectura y leer a los tres minutos (cinco minutos tiempo total). La
lectura indica directamente mg /1 de fierro.



CAPITULO V

INTEGRACION DE RESULTADOS.

En el desarrollo del presente trabajo se presentaron los procedimientos de
laboratorio, para la determinacion del contenido de diversos iones positivos y negativos y
radicales, que se encuentran disueltos en forma de sales en el agua de Jormacicn.

Las prdcticas en el Laboratorio de Quimica para la Explotacion de Yacimientos de
la Facultad de Ingenieria se realizan en forma independiente y aislada debido, entre otras
causas, a un cierto orden pedagogico y a la distribucion de los horarios destinados no solo

para cada materia que requiere del propio laboratorio a que se hace referencia, sino para
el resto de las asignaturas tedricas.

Si una muestra de agua de formacion se somete a lodas y cada una de las
determinaciones comprendidas en el desarrollo del presente trabajo, entonces se puede

establecer el contenido de sales que en esa muesira se encueniran disuclias.

Los resultados de los andlisis de agua de formacion se wtilizan para ayudar a la
solucion de diversos problemas que se presentan en la industria petrolera, como los que a
continugcion se indican:

1. Efectividad de terminacion de pozos

2. Entrada de fluidos extrafios al pozo

3 Conificacién de agua

4. Interdigitacion de agua

5. Idennificacion de los casos de varios yacimientos con acuiferc comiin

6. Incompatibilidad de fluidos en procesos de recuperacién secundaria y mejorada
7 Desecho de agua producida

&  Proteccion del medio ambiente.

En los primeros andlisis sobre el agua producida de un campo reportan solamente
la densidad. la concentracion en partes por millén equivalentes de cloruro de sodio y la

concentracion de sélides totales, resultados cuya aplicacidn presenta limitaciones por lo
que se hace necesario el realizor andlisis quimicos cuantitativos en un laboratorio.



Los resultados de luboratorio se reportan en forma de cifras expresadas en partes
por milldn, las que resultan imprdcticas para su manejo y comparacion por lo que se
recurre a la representacion grdfica propuesta por Henrry 4. Stiff.

Se deben realizar verdaderos esfuerzos a fin de obtener planos correlacionados
construidos sobre bases geogrdficas, geoldgicas, regionales y areales construidos para
cada formacién de interés, con los que se dispondrd de un panorama mds amplio para las
diversas aplicaciones en la ingenieria petrolera.

V. DIAGRAMAS STIFF.

Los diagramas Stiff son representaciones grdficas que adoptan contornos de
poligonos singulares para las diversas aguas de formacion con que tiene que lrgbajar
entre otros el ingeniero petrolero.

En el método de Henrry A. Stiff se emplean lineas horizontales con escalas que
parten de unn punto central (cera) de la linea, tanto kacia la lzquierda como a la derecha.
Los iones positivos se grafican hacia la izquieda y los negativos y radicales hacia la
derecha.

Lugares caracteristicos se han asignado para sodio, calcio, magnesio, fierro,
clorures, bicarbonatos o carbonatos deidos, sulfatos y carbonatos como se ilustra en la
Sigura siguiente que consta de cuatro lineas horizontales y paralelas entre si.

Na Ci
Ca HCOs
Mg SO+
Fe COs

Dadas las diferentes concentraciones que se presentan es comin emplear diferentes
escalas como las que a continuacion se indican para las mismas cuatro lineas horizontales.

En miliequivalentes por litro
o en partes por milln.

100 100
10 10
10 10
10 10
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Este método consiste en marcar puntos sobre cada una de las lineas anies
mencionadas de acuerdo a su valor obterido en el andlisis quimico de agua y
postertormente unirios mediante lineas a fin de obtener un patrén gue nos sirva de
referencia para futuros estudios.

Las escalas pueden modificarse segiin las necesidades o bien si se quiere hacer
notar algunos puntos del patron para exagerarlas o para disminuirlas. Lo anterior es con
el fin de facilitar la identificacién de tal caracteristica en otras muestras venideras.

A continuacion se presentan los andlisis y diagramas de Stiff correspondientes que
se Hlevaron acabo en un laboratorio de Petrdleos Mexicanos en muesiras de agua de 5
campos diferentes.

Los tres primeros corresponden a los campos Acuatempa, Mozutla y Jiliapa que
presentan un mismo palron, por lo que debe considerarse que probablemente corresponden
a tres yacimienfos que cuenifan con un acuffero comun y la misma formacion El Abra; el
cuarto case del campo Poza Rica presenta un patron distinto, que corresponde a la
SJormacion Tamabra, el quinto a una arena del campo Roda, el sexto a la Arena H del
campo Samac y el ultimo que corresponde al Jurdsico San Andrés del prapio campo San
Andrés Cada wno de los cuatro titimos casos tienen un palrdn diferente en sus
correspondientes diagramas Stiff.
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ANALISIS QUIMICO DE AGUA

CAMPO: ACUATEMPA POZO No. 1
YACIMIENTO: EL ABRA

IONES PPM FACTORES MgEg/L %
Na” 18699 0.04348 813.03 48,91
Ca™ 306 0.04991 1527 0.93
Mg™ 35 0.08224 2.88 0.18
cr 28640 0.02820 . 807.64 48.58
HCO;y” 334 0.01639 16.07 0.93
50, 772 0.02082 5.42 0.34
coy 60 0.03333 2.00 0.13

DIAGRAMA DEL ANALISIS QUIMICO

INTERVALO: 1774-1784 mBMR
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ANALISIS QUIMICO DE AGUA

CAMPO: MOZUTLA POZONo. 9
YACIMIENTO: EL ABRA INTERVALO: 1760 - 1764 mBMR
IONES PPM FACTORES MgEq/L %
Na* 20240 0.04348 880.02 49.18
Ca™ 233 0.04991 11.62 0.65
Mg 38 0.08224 3.13 0.17
cr 30947 0.02820 872.70 4817
HCO;™ 478 0.01639 7.83 0.44
SOy 684 0.02082 14.24 0.79
DIAGRAMA DEL ANALISIS QUIMICO
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CAMPO- JILTAPA
YACIMIENTO: EL ABRA

TONES

Na”
Ca*"
]\igf"’
Cr
HCO;™
SOy

(00 S0 80

70

PPM

31869
277
33
49150
336
512

ANALISIS QUIMICO DE AGUA

POZONo. 2
INTERVALQ: 2275-2300 mBMR
FACTORES MgEq/L %
0.04348 1385.66 49.41
0.04991 13.83 0.49
0.08224 2.71 0.10
0 02820 1386.03 49.42
0.01639 5.51 0.20
0.02082 10.66 " 0.38

DIAGRAMA DEL ANALISIS QUIMICO
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ANALISIS QUIMICO DE AGUA

CAMPO: POZA RICA POZ0 No ESCOLIN184
YACIMIENTO: TAMABRA INTERVALO: 2740-2752 mBMR
IONES PPM EACTORES MgEq/L %

Na* 22547 0.04348 980.34 48.89

Ca*™ 184 0.04991 .18 0.46

Mg 160 0.08224 13.16 0.65

cr 34700 0.02820 978.54 48.80

HCOy" 380 0.01639 623 031

504 860 0.02082 17.90 0.89

DIAGRAMA DEL ANALISIS QUIMICO
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ANALISIS QUIMICO DE AGUA

FACTORES

0.04348
0.04991
0.08224
0.02820
0.01639

CAMPO: RODA
YACIMIENTO: ARENA “E”
[ONES PPM

Na* 57146

Ca* 2880

Mg"* 2120

cr 99212

HCO;™ 176

SOy 101

30 20

0.02082

POZO No. 3
INTERVALO: 2015-2030 mBMR

MgEqg/L

2484.71
143.74
174.35

27917.78
2.88
2.10

%

44.33
2.56
3.H

49.91
0.05
0.04

DIAGRAMA DEL ANALISIS QUIMICO

10

0 10 20 30

4 30 &0

70 80 90 100

o’

/ 106
\ -
N ] -
HCO3
10
s0,”
. 10t
co,
o’
m 9 8 7 [3 3 4 3 2 0 1 2 3 ] 3 6 7 g 9 44)
| ! { i i | | | | 1 | 1 l | | | | | | i |
I 1 1 | | | I 3 1 T | i I | [ | | I |

140



ANALISIS QUIMICO DE AGUA

CAMPO: SAMAC POZONo. 35

YACIMIENTO: ARENA “H” INTERVALO: 1571-1568 mBMR
[ONES PPM FACTORES MeEq/L %

Na* 18530 0.04348 805.7 42.34

Ca™ 2290 0.04991 114.5 6.02

Mg 379 0.08224 31.2 1.64

cr 30970 0.02820 873.4 45.90

HCO;3™ 3233 0.01639 53.0 2.79

SOy 1200 0.02082 25.0 2.79

DIAGRAMA DEL ANALISIS QUIMICO
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ANALISIS QUIMICO DE AGUA

CAMPO: SAN ANDRES POZ0O No. 168
YACIMIENTO: JSA INTERVALOQ:; 3164-3175 mBMR
IONES PPM FACTORES MgEg/L %
Na® 13051 0.04348 567.46 48.95
Cca™* 158 004991 7.88 0.68
Mg™ 52 0.08224 427 0.37
Ccr 19721 0.02820 556.13 47.97
HCO;” 400 0.0163¢9 6.55 0.57
SOs 813 0.02082 16.92 1.46
DIAGRAMA DEL ANALISIS QUIMICC
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CONCLUSIONES:

El presente trabajo puede servir de guia para facilitar las prdcticas que se Hevan acabo
en el Laboratorio de Quimica de la Facultad de Ingenieria, sobre muestras de agua de

Sformacion

Los alumnos pueden consultar las medidas de seguridad bdsicas a fin de que realicen
sus determinaciones con menor riesgo.

.

En caso de accidente, los practicantes contardn con una guia de acciones a seguir,
antes de iniciar sus frabajos.

Los Diagramas Stiff permitirdn contar con un auxilio mds, en la solucion de diversos
problemuas que con frecuencia pueden presentarse en la Ingenieria Petrolera.
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