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FLOTACIÓN IÓNICA DE ea2+ Y Cd2+ EN MEDIOS ÁCIDOS 

CONCENTRADOS (H3P04). 

RESUMEN. 

En este trabajo se estudió la flotación de laurilsulfato de bario (Ba(LS)2i) y del 

dietilditiofosfonato de cadmio (Cd(LET)2i) en H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M. Para ambos 

cationes se encontró que conforme aumenta la concentración de ácido aumenta la 

recuperación. El laurilsulfato de bario en H3P04 2.0 y 8.0M, muestra un 

comportamiento típico de flotación iónica similar al encontrado en medios acuosos: la 

curva de flotación presenta un máximo de recuperación. El proceso está controlado por 

la interacción química de precipitación y por la interacción fisicoquímica de adsorción 

de monocapas de surfactante, la cual controla las propiedades superficiales del 

precipitado, y, por tanto, su aptitud para flotar. En H3P04 4.0 y 5.5M la curva de 

flotación presenta dos máximos de recuperación, correspondientes al fenómeno de 

doble flotación, para 5 :s; fi> :s; 7 y 4 :s; fi> :s; 7 respectivamente <+ = ..S.., donde Cx es la 
CM 

concentración adicionada de colector y CM es la concentración inicial de colectado, en 

mol/L); sin embargo, el segundo máximo no está bien definido. 

Para el dietilditiofosfonato de cadmio la presencia de precipitado se observa a 

partir de +=1 .25 en H3P04 2.0M, de +=0. 75 en H3P04 4.0M, de +=0.50 en H3P04 5.5M 

y de +=0.10 en H3P04 8.0M. Durante el proceso de flotación iónica la presencia de la 

interfase líquido-gas favorece la reacción química entre el Cd2+ y el ion 

dietilditiofosfonato en H3P04 2.0 y 4.0M para valores de + en los cuales no hay 

precipitado. En H3P04 5.5 y 8.0M la recuperación por flotación es ligeramente menor 

que la precipitación. 

Los espectros de masas en su modalidad de FAB+ y FAB- muestran que las 

especies que forman las partículas del precipitado Ba(LS)2i son el ion Ba2+ y el ion 

LS-, y del precipitado Cd(LET)2i son el ion Cd2+ y el ion LET-. 
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IONIC FLOTATION OF Ba2+ ANO Cd2+ IN CONCENTRATED 

ACID MEDIA {H3P04). 

SUMMARY. 

In the present work the ion flotation of barium lauryl sulphate (Ba(LS)2..L.) and 

cadmium diethyl dithio phosphonate (Cd(LET)2..L.) in H3P04 2.0, 4.0, 5.5 and 8.0M were 

studied. For both cations it was found that when the acid concentration inaeases their 

recovery also inaease. In 2.0 and 8.0M H3P04 barium lauryl sulphate shows a typical 

behaviour of ion flotation in an aqueous medium and the flotation curve presents a 

maximum recovery. The process is controlled by the c:hemical preclpitation interaction 

and by the physico-chemical adsorption interaction of the monolayers of the surfactant, 

which control the surtace properties of the predpitate and therefore its aptitude to float. 

In 4.0 and 5.5M H3P04 the flotation curve shows two maxima for the recovery, which 

correspond to the phenomenon of double flotation, for 5 ~ + ~ 7 and 4 ~ + ~ 7 

respectively C+ = ~: , where Cx is the collector added concentration and CM is the 

colligend initial concentration, in motil); however, the second maximum is not well 

defined. 

For the cadmium diethyl dithio phosphonate the presence of a predpitate can be 

observad for +=1 .25 in 2.0M H3P04, +=o. 75 in 4.0M H3P04, +=0.50 in 5.5M H3P04 and 

+=0.10 in 8.0M H3P04. During the ion ftotation process the presence of the liquid-gas 

interface helps the chemical reaction between the cd2+ and the diethyl dithio 

phosphonate ion to occur, in 2.0M and 4.0M H3P04 for values of + in which the 

preclpitate is not present. In 5.5 and 8.0M H3P04 the recovery by flotation is slightly 

smaller than predpitation. 

The FAS+ and FAB· mass spectra show that the substances which constitute the 

precipitate Ba(LS)2..L. are ion Ba2+ and ion LS·, and the preclpitate Cd(LET)2..L. are ion 

Cd2+ and LET·. 
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1.0 INTRODUCCIÓN. 

Los ácidos minerales y sus mezdas con agua son medios de reacción 

ampliamente utilizados en la industria y el laboratorio. Se aprovechan dentro de los 

numerosos dominios de la química: disolución de materiales en vía de su análisis, 

recuperación de especies minerales por extracción líquido-líquido o por intercambio de 

iones, etc. Algunos medios ácidos son agentes de lixiviación para numerosos minerales 

(sulfuros, fosfatos, carbonatos, óxidos, etc.). El poder óxido-reductor de solutos, la 

solubilidad de numerosos compuestos, la protonación de bases, la ruantitatividad de 

las reacciones de titulación in situ, el poder extractante de agentes quelatantes en 

medio no miscible o de las resinas intercambiadoras de iones, dependen del contenido 

y del tipo de ácido. Esto conlleva a que las características físicas, químicas y 

electroquímicas del medio ácido modifique el comportamiento químico de los solutos. 

El ácido fosfórico es un intermediario importante dentro de la síntesis de 

fertilizantes y en la elaboración de productos de alto grado de pureza, partirularmente 

destinados a la industria alimentaria y al tratamiento de superficies metálicas. 

El medio fosfórico ha sido objeto de numerosos estudios fisicoquímicos que se 

dividen en tres áreas principales [4]: 

a) La primera comprende los procesos de solubilización de fosfatos naturales y 

la precipitación de compuestos minerales como las sales de calcio, de magnesio y de 

aluminio, en donde los fenómenos cinéticos y la estructura juegan un papel 

determinante. 

b) La segunda concierne el estudio de compuestos utilizados como extractantes 

de uranio y uránidos, y de elementos de tierras raras, principalmente compuestos 

organofosforados. 

e) La tercera y última área aborda el problema de la purificación del ácido 

fosfórico por extracción líquido-líquido por medio de tributilfosfato o de aminas de 

cadena larga. 

Estos estudios parten la mayoría de las veces de mezdas industriales de 

concentración 30% y 52% de P20 5 (es decir H3P04 5.5M y 11 .5M, respectivamente). 



Pocos estudios conciernen la solvatación de iones en estos dos medios con objeto de 

precisar la evolución de su reactividad con el contenido de ácido (1). 
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2.0 ANTECEDENTES. 

2.1 PROPIEDADES Y CARACTERISTICAS DEL H3P04 Y MEZCLAS H3P04·H~. 

2.1.1 PROPIEDADES Y CARACTERISTICAS DEL H3P04. (6) 

El ácido ortofosfórico (monofosfórico), H3P04, es el más simple de los oxoácidos 

del fósforo, y es de dos calidades muy diferentes según su forma de fabricación. El 

ácido fosfórico que se obtiene por "vía térmica" es de gran pureza, en tanto que el que 

se obtiene por el proceso de "vía húmeda" ó "ácido verde" contiene una gran cantidad 

de impurezas. El ácido fosfórico es obtenido por el proceso más barato a nivel mundial, 

el proceso "vía húmeda", el cual invotuaa el tratamiento directo de roca fosfórica 

(apatíta, fluoro-apatita) con ácido sulfúrico. La reacción principal es: 

Ca1of2(P04)e + 10H~04 + 10nH~ ~ 10CaS04•nH20 + 6H3P04 + 2HF 

Ec. 2.1 

en la cual se utiliza la fluoro-apatita para representar a la roca fosfórica y n =o, 112 6 2 

dependiendo de la forma hidratada en que se encuentra el CaS04. 

Las propiedades y características del ácido fosfórico se mencionan a 

continuación: 

1) Propiedades físicas. 

El ácido fosfórico anhidro (tabla 2.1) es cristalino y tiene un punto de fusión de 

42.3ºC, y el ácido fosfórico hemihidratado, tiene un punto de fusión de 29.3ºC. 

2) Propiedades químicas. 

En disolución acuosa la concentración de las especies de ácido fosfórico 

dependen de la reacción: 

Ec. 2.2 
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para concentraciones medias y bajas, y a temperatura ambiente el equilibrio está 

desplazado hacia la izquierda. A altas temperaturas (T > 363K) el equilibrio comienza a 

desplazarse hacia la derecha [6]. 

Tabla 2.1 

Propiedades físicas del ácido fosfórico anhidro. 

Propiedad. Valor. 

Viscosidad. 177.5 cps 

Conductividad. 4.675*10-2 Uohm*cm 

Punto de fusión. 42.3 ºC 

Densidad. 1.8683 g/cm3 

Indice de refracción n020. 1.4503 

El ácido fosfórico tiene tres disociaciones (T = 298.15K): 

pKa1 =2.1 

Ec. 2.3 

pKa2 = 7.2 

Ec. 2.4 

pKa3 = 12.3 

Ec. 2.5 

En disolución acuosa todas las especies del ácido están presentes, pero en 

diferente proporción de acuerdo al pH. 

El ácido fosfórico 100% puro se autodisocia muy poco para dar el catión 

tetrahidroxifosfonio (Ec. 2.6). El catión también se produce disolviendo ciertos fosfatos 

en ácido sulfúrico al 100% (Ec. 2.7) [7). 
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También puede estar como sólido, H3P04•HCI04 (Ec. 2.8) [8]. 

Ec. 2.6 

Ec. 2.7 

Ec. 2.8 

El ácido fosfórico forma varios complejos cristalinos con algunos ácidos, 

cetonas, hidrazina y solventes orgánicos: H3P04•CH3COOH, H3P04•Me2CO, H3P04• 

N2H4, H3P04.Et20, H3P04•CO(NH2)2, etc. [5) 

3) Pureza. 

La calidad del ácido fosfórico industrial depende esencialmente de su contenido 

en P20 5 y de la naturaleza de las impurezas presentes. Hay impurezas de alto valor 

comercial como: uranio, vanadio y elementos de las tierras raras; e impurezas que 

deben eliminarse como: arsénico, piorno, cadmio, manganeso, cobre, zinc, boro y 

metales pesados. Así mismo, en las disoluciones industriales existen ciertas especies 

iónicas como so42-, F-, SiF62-, c1-, Fe3+, Cr3+ y otros, susceptibles de interferir en los 

procesos de purificación del ácido o bien en la recuperación de especies 

aprovechables. 

4) Usos. 

El ácido fosfórico se usa, directa o indirectamente, para hacer fertilizantes y 

fósforo químico (elemental). 
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El ácido fosfórico de alta pureza se emplea en la elaboración de medicinas, 

gelatinas, bebidas y alimentos formulados. 

2.1.2 PROPIEDADES FISICAS Y CARACTERISTICAS DE LAS MEZCLAS H3P04-

H20. 

En la tabla 2.2 se muestran algunas propiedades físicas y características de las 

mezdas H3P04-H20. 
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Tabla 2.2 

1) Propiedades físicas de mezdas H3P04-H20 a 25 ºC y 1 atm (9]. 

Mezdas %P205. Viscosidad Conductividad Conductividad 

H3P04-H20. (centipoise). (S/cm). molar límite 

(S cm2/mol H3P04). 

2.0M. 13.04 

4.0M. 23.72 2.84 0.2233 50.02 

5.5M. 30.79 3.55 0.2250 48.97 

8.0M. 40.93 6.50 0.2003 26.12 

2) Características de mezclas H3P04-H20 a 25 ºC y 1 atm. 

Mezclas Ro(H). Ho. Ho'. Ho"'. 

H3P04-H20. 

2.0M. -0.200 +0.420 +0.270 +0.500 

4.0M. -1 .100 -0.025 -0.400 -0.900 

5.5M. -1.900 -0.700 -0.830 -1 .600 

8.0M. -3.200 -1.350 -1.500 -2.750 

Ro(H), función de acidez de STREHLOW. * 

Ho, Ho', y Ho"' funciones de acidez de HAMMETT.* 

HR y HR', funciones de acidez de DENO.* 

HR 

-0.100 

-1 .320 

-2.400 

-3.950 

HGF· función de acidez con respecto al electrodo de vidrio.* 

*[10-14) 

HR'· 

-0.100 

-1 .320 

-2.270 

-3.950 

2.2 TÉCNICAS DE SEPARACIÓN POR ADSORCIÓN SOBRE BURBUJAS. 

Densidad 

(g/ml). 

1.101 

1.199 

1.272 

1.390 

HGF· 

-0.100 

-1 .350 

-2.100 

-3.400 

Las técnicas de separación por adsorción sobre burbujas (15) se basan en las 

diferencias de la actividad superficial de varias sustancias que están presentes en una 

disolución o suspensión. Estas sustancias pueden ser de naturaleza iónica o 

molecular, coloidal, cristalina, o celular. En cualquiera que sea et caso, todas deben 
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ser superficies activas en la interfase aire-líquido, es decir, que puedan selectivamente 

unirse a las interfases aire-líquido de las burbujas que atraviesan la disolución, esto 

permite separarlas y concentrarlas en volúmenes pequeños de espuma. Las sustancias 

que se van a separar de las disoluciones y que no necesariamente tienen superficie­

activa en la interfase aire-líquido se les llama colectados. Los colectados se adsorben 

o reaccionan con sustancias que tienen superficie-activa (colectores) en ambas 

interfases: colectado-líquido y aire-líquido, formando nuevas sustancias con superficie­

activa. Sebba (16) definió el par6metro + como la relación de concentraciones entre el 

colector adicionado (Cx. en mol/L) y el contenido inicial de colectado (CM, en mol/l): 

Ec. 2.9 

El fundamento para todas las separaciones por adsorción sobre burbujas se 

basa en la ecuación de Gibbs la cual , para un soluto, está dada por: 

r=-(R:T) x(:) 
Ec. 2.10 

donde r es el exceso de energía superficial del soluto, a es la actividad del soluto, r es 

la tensión superficial de la disolución (energia libre por unidad de área de la interfase), 

R y T tienen su significado usual. La ecuación de Young para el equilibrio de contado 

es: 

YSA - Yse = YAB X COS0 

Ec. 2.11 
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donde YsA es la energía libre superficial de la interfase sólido-gas, Yse es la energía de 

la interfase sólido-líquido, YAe es la energía de la interfase gas-líquido, y e es el ángulo 

de contacto formado entre la interfase sólido-líquido y la interfase gas-líquido (figura 

2.1). 

Fig. 2.1 

Ángulo de contacto fonnado por la burbuja de aire en un sólido sumergido en agua 

(17). 

Las técnicas de separación por adsorción sobre burbujas han sido dasificadas 

de acuerdo a si se emplea o no espuma, en la cual el colectado es removido sea o no 

un sólido; si es sólido, es necesario conocer las características de éste (esto es, si el 

sólido es hidrófobo o hidrófilo). Esta dasificación y nomendatura, propuesta hace 

algunos al'\os por varios expertos en el campo, representa un compromiso razonable 

entre la tenninología común y la sistematización lógica, y se emplea en rruchos 

trabajos. La dasificación se muestra en el esquema 2.1. 

Estas técnicas se subdividen primero en separaciones espumantes y no­

espumantes. La última se subdivide en fraccionación de burbujas y sublación del 

disolvente. En la fraccionación de burbujas, el material tiene la superficie-activa y se 

transfiere a la porción superior de una columna de líquido por adsorción en las 

burbujas que ascienden a la superficie de la columna, las cuales al llegar a la 

superficie se revientan y liberan el material. La sublación del disolvente opera de la 

misma manera, excepto que el soluto se transfiere a una capa de líquido inmiscible que 
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se encuentra en la parte superior de la columna, el soluto es extraído por el líquido 

ihmiscible. Por este método se evita la· dispersión axial del soluto. 

Esquema 2.1 

Clasificación sistemática de las técnicas de separación por adsorción sobre burbujas 

(18]. 

TÉCNICAS DE SEPARACIÓN POR ADSORCIÓN SOBRE BURBUJAS. 

1 
1 

1 
Separación con Espwna. Separación sin Espwna. 

1 
Dispersión de Fracdomdón Flotación SubJación del 
Mlcrops. Espunmnte. (Espuman.te). Disolvente. 

1 

1 

Fracdonadón 
de Burbu,jas. 

1 
~. • Msna..ma. MknlladílL Flladía • Flladía Fllmi9a Flltll:Macoa 
Mlaenllll. ~ ...... ... ..... c.i.w.. 

En la flotación espumante o simplemente flotación, las partlculas son removidas 

de la disolución por adsorción en la interfase gas-disolvente; en la fraccionación 

espumante, las sustancias solubles de superficie-activa, son removidas de la 

disolución por adsorción en la interfase gas-disolvente. 

La flotación espumante además se divide en otros métodos que se traslapan. La 

macroflotación involucra la flotación de partículas de tamar'io macroscópico, mientras 

que la miaoflotación corresponde a partículas microscópicas, particularmente coloides 

y bacterias. La flotación de minerales se refiere a la separación de éstos en pulpas que 

los contienen, la flotación de precipitados, a la formación y flotación de un precipitado, 

y la flotación con coloides, remueve un soluto por adsorción o por coprecipitación en un 

coloide que flota con ayuda de un surfactante. La flotación iónica y molecular 

involucran la reacción de iones o moléculas que son superficies-no activas con 

surfactantes colectores para producir precipitados con superficies-activas, que son 
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removidos en la espuma. Los mecanismos de flotación se llevan a cabo de diferentes 

modos. 

2.2.1 FLOTACIÓN IÓNICA. 

La flotación iónica fue introducida por Sebba (16] y los principios básicos fueron 

delineados en subsecuentes publicaciones. El método involucra la remoción de iones 

de superficie inactiva de disoluciones acuosas por la adición de surfactantes y el 

subsecuente paso de gas a través de las disoluciones, usualmente el surfactante 

(colector) es un ion de carga opuesta a la del ion por extraer (colectado), así cationes y 

aniones son flotados con colectores aniónicos y catiónicos, respectivamente. Es 

posible, sin embargo, que el colector no tenga carga y se una al colectado por 

coordinación. 

Además de las investigaciones de Sebba et al. varios artículos sobre el tema 

han sido publicados por Grieves y sus colaboradores (19]. Las investigaciones de estas 

dos escuelas difieren principalmente en el tamaño de las burbujas implicadas en la 

flotación. Sebba utiliza burbujas muy pequeñas (aproximadamente de 40 micras), 

velocidades de flujo pequer'ías y produce espuma pequer'ía; Grieves utiliza burbujas 

más grandes (aproximadamente de 100 micras), que producen mucha espuma, sin 

embargo, las condusiones a las que llegaron son similares. 

2.2.1.1 METODOLOGÍA. 

Las celdas de flotación iónica, consisten en un tubo de vidrio recto con una 

membrana porosa. El tamar'ío de las celdas usadas para flotación iónica, depende de la 

porosidad de las membranas sinterizadas. La porosidad promedio está entre 10 y 50 

micras. Para membranas de porosidad mayor, las celdas son más grandes y más altas, 

y adecuadas para remover gran cantidad de espuma. 

Como alternativa al uso de membranas, Grieves y Ettelt (19] proponen remover 

el líquido de la celda, por medio de un gas a la presión de 2.76 x 1os N/m2 (2.07 x 103 

mmHg), y recidar1o. La baja presión de retomo a la celda causa la disolución del gas 

que escapa en una fina capa de burbujas. 
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Los gases nonnalmente usados son nitrógeno o aire, y no se ha encontrado 

alguna ventaja al ser remplazados por sustancias orgánicas. El gas se lleva a la celda 

a través de un vaso amortiguador que evita turbulencias. Se requiere hacer mediciones 

a temperatura constante, por lo tanto el gas pasa a través de un intercambiador de 

calor, inmerso con la celda en un tennostato. 

Los aparatos usados para flotación continua son más complicados, para cada 

caso la celda de flotación es característica, las disoluciones de colectato y colector se 

adicionan a través de lineas de flujo separadas. 

En general, los aparatos requeridos no son tan sofisticados ni costosos (figura 

2.2). 

1.- Entrada de aire. 

2.- Manómetro en U. 

3.- Controlador de flujo. 

4.- Botella de expansión. 

5. - Llaves de 3 vías. 

6.- Llaves de 2 vías. 

7.- Celda de flotación de vidiro, dimensiones: 17 ande altura, 3 ande diámetro y 150 

mL de capacidad. 

8.- Desfogue. 

9.- Membrana sintelizada de óxido de silicio. 

[) 

Fig. 2.2 

Equipo de flotación iónica. 
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La estimación del grado de flotación se sigue en todos los casos retirando 

muestras de la celda durante la flotación, las cuales se analizan para determinar el 

grado en que el colectado se remueve. Una gran variedad de técnicas de análisis han 

sido usadas: gravimetria, volumetría e instrumental, dependiendo del sistema en 

investigación. 

2.2.1.2 PARÁMETROS QUE AFECTAN LOS PROCESOS DE FLOTACIÓN. 

1) Colector (Surfactante). 

Un tensoactivo o surfactante es una sustancia que en disolución acuosa provoca 

una disminución de la tensión superficial del agua, debido a la orientación de su 

cadena hidrocarbonada hacia la interfase 1 íquido-gas. 

Una molécula de tensoactivo está formada por dos partes, de características 

fisicoquímicas opuestas (figura 2.3): 

-Una parte hidrófoba constituida por una cadena hidrocarbonada. 

-Una parte hidrófila constituida por uno o varios grupos polares. 

Cabeza Polar. 

Parte Hldr6foba o Cola. 

Fig. 2.3 

Representación esquemática de un ion surfactante o monómero. 

Los surfactantes pueden tener carácter aniónico como los sulfatos, sulfonatos, 

etc.; catiónico como las aminas, sales de amonio cuaternarias, etc.; y pueden presentar 

carácter neutro. 

En disolución acuosa las moléculas de surfactante tienden a sustraer su parte 

hidrófoba del contacto del agua, mientras que la parte hidrófila se hidrata (figura 2.4). 
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Parte Hldr6foba. 
Aire. 

Agua. 

Fig. 2.4 

Esquema de la orientación de un surfactante en disolución acuosa. 

Esto ocasiona una fuerte adsorción de moléculas en la interfase líquido-gas, y 

que a partir de cierto valor de concentración y de temperatura, los monómeros se 

autoasocien para formar las llamadas fases micelares o liotrópicas (figura 2.5). 

Mon6meros. Mlcelas. 

Fig. 2.5 

Formación de agregados micelares. 

i) Propiedades fisicoquírnicas. 

Las propiedades fisicoquímicas de los surfactantes iónicos son: 

-La temperatura de Krafft (T k• temperatura a la cual la solubilidad de los 

surfactantes se inaernenta, ésta es característica de cada surfactante). 

-La concentración de saturación (T < T iJ. 

-La concentración rnicelar aítica CMC (T > T iJ. 
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El análisis de la curva típica de solubilidad de un tensoactivo en función de la 

temperatura (figura 2.6), hace notar un parámetro particulannente importante, la 

temperatura de Krafft. 

Conc. 

Curva de 
Solubllldad. 

FASE CRISTAL 
HIDRATADO. 

MONÓMEROS. 

FASE / Fese Laminar. 

UOTROPICA. "=ase Hexagonal. 

SOLUCIÓN< Micelas Asimétricas. 

MICELAR. Micelas Esféricas. 

Curva de CMC. 

T1C 

Fig. 2.6. 

Variación de la solubilidad de un tensoactivo con la tef11)eratura (20). 

Para temperaturas inferiores al punto de Krafft existen en disolución únicamente 

monómeros. Cuando la concentración de éstos alcanza o se aproxima a la saturación, 

el tensoactivo precipita bajo la forma de cristal hidratado, fase sólida en la cual las 

moléculas se unen y presentan una sola conformación. 

Cuando la temperatura sobrepasa el punto de Krafft, la solubilidad del 

tensoactivo aumenta bruscamente debido a la formación de agregados esféricos 

micelares. La concentración a la cual se forman estas micelas es llamada 

concentración micelar aítica (CMC). 

La CMC es una característica de todo tensoactivo y corresponde a la 

concentración de saturación del monómero. Más allá de la CMC, a medida que la 

concentración total aumenta, se obtiene una serie de equilibrios entre monórneros y 

fases condensadas (desde micelas eSféricas hasta la fase micelar liotrópica). 
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ii) Efecto de la fuerza iónica. 

El aumento en la fuerza iónica abate la CMC del medio y por tanto, la solubilidad 

del catión aumenta (21). La expresión del producto de solubilidad (l<s} en este caso 

debe ser corregida con los coeficientes de actividad (22). Más allá de la CMC ocurre el 

efecto detergente de las micelas y se presenta la inversión de la curva de solubilidad. 

El aumento de la fuerza iónica afecta el grado de asociación micelar (p/q, Ec. 2.16). 

Myseles observó que el número de micelas aumenta con la salinidad del medio y que 

la CMC es menos sensible a la variación de concentración de los iones M2+, en un 

medio concentrado en electrolito (23). 

2) Interacciones ion-surfactante. 

La solubilidad de cualquier catión se puede mostrar en un gráfico de 

coordenadas logarítmicas, al representar la concentración del catión en función de la 

concentración del surfactante, ambas al equilibrio. 

La curva obtenida presenta dos dominios: 

i) Equilibrio de precipitación. 

Para valores de concentración de surfactante menores al valor de la CMC, la 

concentración del catión decrece linealmente con el incremento de la concentración de 

surfactante. 

La pendiente de la curva se modifica alrededor de la CMC, es decir, la 

concentración del catión aumenta con la concentración adicional de surfactante (figura 

2.7). 

La curva presenta un mínimo de solubilidad que generalmente coincide con la 

CMC. Zundel [24) ha observado que la solubilidad puede todavía decrecer más allá de 

ésta. 

El surfactante se comporta como un electrolito fuerte, es decir, los iones están 

en forma de monómeros, (C8 , concentración de surfactante al equilibrio). 

La concentración del catión, MO+, está gobernada por la constante de producto 

de solubilidad para el equilibrio de precipitación: 
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Ec. 2.12 

Ce 

Fig. 2.7 

Solubilidad de un catión en presencia de un suñactante. 

La constante del producto de solubilidad se define de la siguiente manera: 

Ec. 2.13 

es decir 

Ec. 2.14 

La ecuación anterior puede escribirse como sigue: 

log[M0+] = - Pl<s - nlogC8 

Ec. 2.15 
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Esta traduce la variación lineal del logaritmo de la concentración del catión con el 

logaritmo de la concentración al equilibrio de colector. 

El valor absoluto de la pendiente de la curva corresponde a la estequiometría de 

la reacción y la ordenada al origen corresponde al valor de la constante del producto 

de solubilidad (log l<s) del equilibrio de precipitación (cuando no hay reacciones 

colaterales del catión y/o del colector ó reactivo precipitante). 

ii) Equilibrio de micelización. 

Por otra parte, al alcanzar la CMC (la curva de solubilidad se invierte y la 

pendiente aumenta), el número de micelas aumenta y se produce un intercambio iónico 

entre la doble capa eléctrica de las micelas y el precipitado formado; siendo éste el 

responsable de la redisolución micelar (efecto detergente), la cual, en el caso de 

metales bivalentes alcanza aproximadamente el 1% [21). El equilibrio de micelización 

se puede representar. 

Ec. 2.16 

donde q representa el número de agregación, p es el número de cationes asociados a 

cada micela y ¡x-]qq- la micela compuesta de q monómeros. 

Se ha encontrado que la CMC del suñactante es muy sensible a la presencia de 

cationes polivalentes, Mº+. El aumento de la solubilidad del precipitado provoca la 

disminución de la CMC (la solubilidad aumenta, porque el catión interacciona por 

medio de atracción electrostática con la parte polar de las micelas), y por tanto, 

incrementa el efecto detergente [21). 

En el medio de reacción T > T k los iones suñactantes no pasan a la fase cristal 

hidratado sino que están presentes como monómeros, tanto en el equilibrio de 

precipitación, como en la fase micelar. 
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Por tanto la expresión del producto de solubilidad: 

Ec. 2.17 

La concentración total de catión: 

Ec. 2.18 

para que esta eruación sea válida es necesario que: o !> p !> q/n. [M"+J'. 

De las ecuaciones 2.16, 2.17 y 2.18 se obtiene una expresión que pennite 

valorar la concentración del catión en función de la concentración total de surfac:tante 

al equilibrio (C8 ) en presencia de micetas: 

log(M"+J' = log(KJ(CMC]" + p/q[C8 - CMC]] 

Ec. 2.19 

3) Interacción sólido-surfac:tante. 

i) Interacciones normales sustrato sólido-surfac:tante. 

Después de la formación del precipitado (sistema de interacciones fuertes), 

ocurre una segunda interacción entre el precipitado y el tensoac:tivo (sistema de 

interacciones débiles), la retención de surfac:tante en el sólido precipitado (20]. 

ii) Interacciones normales en sistemas de flotación iónica. 

Los sistemas de flotación iónica son sistemas de interacción débil. No hay a 

priori ninguna interacción química entre el ion adsorbido y los sitios superficiales del 

adsorbente (precipitado). De acuerdo con las reglas de Paneth-Fajans-Hahn (25), la 

carga superficial de las partículas en estudio, es del mismo signo que la carga del ion 

adsorbido. 
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El valor de la Ce de surfactante a la cual se produce su adsorción sobre el 

sustrato sólido (precipitado) depende de la interacción normal sustrato-surfactante, es 

decir, el trabajo de extracción de Ja molécula adsorbida de su sitio, y de las 

interacciones laterales, atractivas o repulsivas, de tipo Van der Waals entre las 

moléculas de tensoactivo. 

Los sitios más energéticos (interacción fuerte sólido-surfactante), se llenan a 

valores bajos de concentración de surfactante, C8 , dicha interacción se aprecia con la 

sobresaturación, Aµ, con respecto a una fase de referencia, la fase aistal líquido: 

Aµ = KTln(CJC] 

Ec. 2.20 

donde Aµ es la sobresaturación, K es la constante de Boltzmann, T es la temperatura 

absoluta, C8 es la concentración al equilibrio de la especie adsorbida y C es la 

concentración al equilibrio de la fase micelar correspondiente en este caso a la CMC 

del surfactante estudiado. 

iii) Adsorción de surfadante y floculación. 

Las interacciones que ocurren entre el ion y el colector, producen la formación 

de un sólido hidrófobo (no polar) el cual es muy sensible a la adición de tensoactivo. A 

determinadas concentraciones de éste, el precipitado puede flocular o no. 

La floculación se produce a concentraciones bajas de tensoactivo, obteniéndose 

un sólido bien floculado (hidrófobo). En disolución se observa una gran cantidad de 

partículas de consistencia esponjosa, suspendidas en un sobrenadante completamente 

transparente. 

Al aumentar la concentración, más allá de la estequiometría del equilibrio de 

precipitación, en la vecindad de la CMC, hay una retención o adsorción importante de 

tensoactivo (figura 2.8). Este proceso constituye el depósito de la segunda monocapa. 

Esta se manifiesta directamente en la disolución con la presencia de un sobrenadante 

turbio y la disminución de la cantidad de precipitado y se detecta por un cambio brusco 
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del potencial electrocinético. Esto se explica, con base en la repulsión entre las 

partículas debido a la carga adquirida con la adsorción de surfactante. 

Se ha observado que a concentraciones aún mayores en tensoactivo, se repite 

el fenómeno de floa.dación, es decir, a concentraciones muy elevadas de surfactante, 

se obtienen de nuevo partículas bien floculadas e hidrófobas [21y26). 

Fig. 2.8 

Adsorción de surfactante. Depósito de primera y segunda monocapas. 

4) Concentraciones de colectado. 

La aplicación de la flotación iónica es eficiente cuando la concentración de 

colectado está en el intervalo de 10-sM a 10-aM, aunque hay autores (Sebba [27)) que 

reportan de 10-sM a 10-2M. 

5) Velocidad de flujo. 

Muchas investigaciones en flotación iónica han sido hechas usando velocidades 

de flujo relativamente bajas, que van desde 1 O UHr y con una celda que tiene una 

membrana de poros pequel'los, hasta cerca de 250 UHr usando una membrana con 
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poros grandes. Bajo las condiciones anteriores, se recupera más rápido incrementando 

la velocidad de flujo, sin embargo, con velocidades de flujo más rápidas la remoción es 

incompleta porque el sublato se dispersa en la disolución turbulenta. Con membranas 

de poros grandes, empleando la más alta velocidad de flujo se forman grandes 

cantidades de espuma que soportan el sublato eficientemente, pero también entran 

apreciables cantidades de disolución acuosa. Esto último es una ventaja innecesaria 

(el factor de concentración disminuye) y el uso de membranas de porosidad fina es 

muy satisfactorio. 

6) pH. 

La flotación iónica es particularmente susceptible a las variaciones de pH. Los 

cambios de pH tienen efectos marcados tanto en la naturaleza como en la carga del 

colector y del colectado. Casi todos los investigadores se refieren a algunos aspectos 

de esa dependencia pero las condusiones no se consideran individualmente, todas 

estas fueron anticipadas por Sebba en su estudio original (16). Los efectos producidos 

por la variación del pH son los siguientes: 

-Puede ocurrir un cambio en la carga del colector, debido a la hidrólisis o a la 

formación de otros complejos. 

-El colectado puede ser precipitado como un hidróxido y ser removido por 

flotación de precipitados en lugar de flotación iónica. Además la variación del pH puede 

generar cambios en la naturaleza del colectado. 

-La flotación puede ser suprimida por el incremento de la fuerza iónica, cuando 

se ajusta el valor de pH en valores extremos. 

-La estabilidad de la espuma que soporta el sublato puede cambiar, 

conduciendo a la redispersión. 

2.2.1 .3 CONSIDERACIONES TEÓRICAS. 

1) Constante de sublación (18). 

Para explicar la selectividad con que puede llevarse a cabo la flotación iónica, 

Sebba derivó una función llamada la constante de sublación, que es el producto de las 
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actividades del colector y colectado en las disoluciones acuosas cuando la flotación de 

un sublato ocurre primero. Con un colector e+, por ejemplo, y un colectado Ax-, el 

sublato formado puede ser el compuesto CxA y la constante de sublación F es igual a 

(ac+)X(aAx-). La flotación no ocurre hasta que las actividades de e+ y AX- han sido 

elevadas a valores tales que el producto exceda F. 

Si se asume que otro sublato precipita antes de la flotación o se forma en la 

interfase líquido-gas y satura la superficie de las burbujas, la actividad del sublato 

puede tomarse como igual a la unidad. 

Ec. 2.21 

Esto también asume que el ion con la carga más alta tiene la constante más baja de 

sublación, es decir, que cuando el valor de x se incrementa, F decrece. Como la 

flotación en disoluciones diluidas puede ocurrir mediante la fonnación de un 

precipitado en las burbujas, sólo el último caso mencionado anteriormente, en el que el 

sublato satura la superficie de las burbujas, se considera en la siguiente discusión: si 

dos colectados Ax- y sz- están presentes en disolución y el colector se adiciona en 

pequeñas dosis, la actividad del colector para la cual los dos colectados empiezan a 

flotar simultáneamente, está dada por: 

Ec. 2.22 

Asumiendo que z ~ x, aAx- = a6z- = p, y que la actividad de los colectados bajo 

las circunstancias especiales dadas arriba cuando los dos flotan juntos es p', 

fácilmente se ve que si p < p', sz- flota antes que Ax-, y si p > p', el orden es inverso. 

La constante de sublación puede ser reemplazada por la "concentración de 

sublación", que se define como la concentración más baja en la cual se puede detectar 
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la flotación de colectado. Puede usarse una cantidad estequiométrica de colector, y las 

flotaciones pueden ocumr en un disolvente inmiscible. 

Las concentraciones de sublación dependen del colector usado, de la 

temperatura y también del tiempo de residencia de las burbujas en ta disolución. Sin 

embargo, desde el punto de vista práctico, se ha demostrado que el último parámetro 

no es significativo, y las concentraciones de sublaclón pueden bien volverse el mejor 

camino para evaluar ta flotabilidad de un ion. 

2.2.2 FLOTACIÓN DE PRECIPITADOS. 

La flotación de precipitados se basa en la precipitación del ion a extraer 

utilizando reactivos quelatantes, los cuales, al interaccionar con el Ion, forman sólidos 

covalentes, cuya naturaleza puede ser hidrófoba o no. Si et precipitado que se obtiene 

es hidrófobo, éste flota de manera natural (flotación de segunda especie). Por el 

contrario, cuando et sólido es hidrófilo, su flotación sólo es posible cuando se adiciona 

una pequetla cantidad de surfactante (flotación de primera especie). Cuando la 

flotación necesita de un surfaciante, la selección de éste (aniónico o catiónico), se 

realiza conociendo ta carga superficial del precipitado por flotar [28). Esta carga se 

detennina por medio de las medidas de potencial elecirocinético. 

Los primeros estudios de flotación de precipitados de primera especie fueron 

realizados por Magoffin y Clanton en 1938 [29], formando precipitados y flotándolos 

con surfadantes de carga opuesta a la de los iones adsorbidos sobre las partículas. En 

1960 Kadota y Matsuno flotaron Mg(OH)2 en agua de mar con laurilsulfato de sodio 

[30], y Kanaoka e twata flotaron CaC03, MgO, sílice y alúmina a partir de disoluciones 

de Ca(OH)2 con dodecilacetato de amonio y con ácido maleico (31]. En 1962 Baarson y 

Jonaitis flotaron Fe(OHh, Cu(OH)2, Cr(OH)3 y Zn(OH)2 con un colector aniónico (32]. 

En 1966 Mahne y Pinfold flotaron precipitados sin el uso de surfactantes, dando a 

conocer así la flotación de precipitados de segunda especie (33). 
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2.2.2.1 FLOTACIÓN DE PRECIPITADOS DE PRIMERA ESPECIE. 

Las partículas precipitadas adquieren carga superficial mediante la adsorción de 

algunos de los iones que las constituyen, a partir de la disolución (18 y 34]. La 

superficie cargada tiende a ser hidrofílica y las partículas pueden flotarse con la adición 

de iones surfactantes de carga opuesta (interacciones electrostáticas de atracción 

coulómbica). 

Una de las características de la flotación de precipitados de primera especie, 

son los bajos valores de + que se requieren. Cada una de las partículas contiene un 

gran número de iones colectado y sólo requiere de una pequeña cantidad de colector 

en su superficie para una flotación eficiente. Si ésta fuera la única consideración, los 

valores de+ por debajo de 0.0001 serían comunes; sin embargo, en la práctica estos 

valores son entre 0.05 y 0.1, debido a que es necesario fonnar una espuma que 

soporte al precipitado en la superficie de la disolución para prevenir su redispersión 

dentro de ésta. 

1) Concentración de colector y de colectado. 

La eficiencia de la flotación depende de varios factores, entre los cuales el más 

importante es la solubilidad del precipitado. La concentración del coligando debe ser 

suficiente para asegurar que la precipitación sea completa (la fuerza iónica debe 

mantenerse constante). La concentración de colector debe ser baja, así como la de 

colectado, para evitar la aglomeración de sólido en la superficie, sin embargo, la 

ausencia de espuma soporte y la consecuente redispersión del precipitado, ocurren a 

bajas concentraciones de colector causando bajas en la recuperación. 

2) Efecto del pH. 

La influencia del pH es muy importante, se debe considerar un intervalo 

apropiado para la precipitación del colectado en función de la naturaleza de éste y del 

reactivo precipitante, ya que frecuentemente estos reactivos presentan propiedades 

ácido-base. La carga superficial de la partícula determina la naturaleza del colector a 
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utilizar, y ésta puede variar con el pH. Por otra parte, un cambio en el pH puede 

dispersar o redisolver el precipitado. 

3) Temperatura y tiempo de acondicionamiento. 

Generalmente la eficiencia de la flotación se ve favorecida cuando el precipitado 

no se flota inmediatamente después de su fonnación, sino después de un tiempo 

adecuado de acondicionamiento. Un incremento en la telll>eratura, en el intervalo de 

15 a 20ºC durante el acondicionamiento, permite obtener partírulas mejor floculadas. 

2.2.2.2 FLOTACIÓN DE PRECIPITADOS DE SEGUNDA ESPECIE. 

En este tipo de flotación, el surfactante no es necesario, el sólido formado entre 

el colectado y su colector (reactivo precipitante en este caso) tiene superficie 

hidrófoba, debido generalmente a la existencia de partes polares y no polares dentro 

de la estructura molecular del colector, aún ruando en disolución aa.JOsa el ion sea 

hidrofílico y su superficie inactiva. La interacción con el colectado permite neutralizar el 

grupo polar dejando la parte no polar orientada hacia el exterior, formándose así una 

partírula hidrofóbica. De esta manera se flota: cobre con benzoinoxima, níquel con a.­

furildioxima, cobre y zinc con P-hidroxiquinona, níquel y paladio con nioxima, plata, 

cobalto, paladio y uranio con a.-nitroso-p-nattol, y oro con fenil-a.-piridilcetoxima (34}. La 

característica más importante del proceso es que el colector no presenta superficie 

activa y no se adsorbe sobre el precipitado o sobre la burbuja, por lo que el exceso de 

colector no afecta los rendimientos de flotación. El proceso de flotación es más rápido 

que en los casos de flotación iónica propiamente dicha, y de precipitados de primera 

especie, debido a que no hay competencia por la adsorción sobre las burbujas. Otra 

característica importante es que el proceso es independiente de la fuerza iónica. En 

comparación con la flotación de precipitados de primera especie, la recuperación es 

mayor en el intervalo de temperatura de 20 a 40ºC, dando un tiempo de 

acondicionamiento adeaJado e introduciendo el colector en disolución etanólica. La 

presencia de una pequel'\a cantidad de etanol puede favorecer la formación de 

espuma. El pH tiene el mismo efecto que en la flotación de primera especie. 
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2.2.2.3 FLOTACIÓN SELECTIVA DE PRECIPITADOS. 

La flotación de precipitados tiene gran importancia en investigación, debido a 

que involuaa la flotación de partículas precipitadas, con o sin surfactante de carga 

opuesta a la carga superficial del precipitado. La importancia de la técnica es su 

aplicación a las disoluciones diluidas del ion por extraer (1x10-SM). La gran cantidad 

de precipitantes que existen, permite obtener un gran número de aplicaciones 

analíticas en este campo. Las separaciones tienden a ser llevadas a cabo por control 

depH. 

La separación de iones puede basarse en la precipitación de sólo aquellos que 

serán flotados. Por eje"l>lo, el estroncio se precipita con carbonato de sodio y se flota 

con doruro de dodecilpiridinio, separándose así del cesio, el cual no precipita en estas 

condiciones. Paladio y níquel pueden precipitarse con un exceso de dimetilglioxima y 

flotar con un colector catiónico, separándose así de otros iones que no precipiten con 

este reactivo. 

Los iones precipitantes son adsorbidos por las partículas determinando su carga 

superficial y consecuentemente la naturaleza del surfactante a utilizar, en caso 

necasario. 

La flotación de precipitados tarmién puede llevarse a cabo selectivamente 

modificando ta estructura del colector, por adición de una cadena larga dentro de la 

molécula de un reactivo específico, resultando un colector específico para el ion con el 

que el reactivo inicial forma un precipitado. La presencia de cadena asegura la 

superficie activa del precipitado, evitando el uso de un surfactante. Una desventaja de 

la flotación de precipitados de primera especie es que se utilizan separadamente 

reactivos precipitantes y colectores surfactantes, en vez de un reactivo que cubra 

ambas necesidades. De esta manera, una de las ventajas de la flotación de segunda 

especie es que la flotación del precipitado puede ser llevada a cabo en ausencia de 

surfactante. 

Corll>arando la flotación de precipitados con el proceso de flotación propiamente 

dicho, éste último puede ser considerado como un caso especial de la flotación de 

precipitados, en el cual el surfactante es a la vez precipitante y colector. El ion por 
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extraer se precipita con un surfactante, el cual se encuentra en exceso y se adsorbe 

sobre la partícula precipitada la cual es llevada hacia la superficie por una burbuja de 

gas. Una desventaja es que se necesita una cantidad de surfactante mayor, debido a la 

competencia existente por la superficie de la burbuja entre los iones del colector y las 

partículas precipitadas para adsorberse. En la flotación de precipitados la 

concentración de colector es muy pequel'\a, desapareciendo este impedimento. 

2.3 FLOTACIÓN IÓNICA DE ea2+ EN MEDIO ACUOSO Y Cd2+ EN MEZCLAS HzO­

H3P04. 

2.3.1 FLOTACIÓN IÓNICA DE LAURILSULFATO DE BARIO EN MEDIO ACUOSO. 

La flotación iónica del ion bario con laurilsulfato de sodio en medio acuoso es el 

modelo más simple y representativo de flotación iónica con surfactantes iónicos de 

cadena larga. 

P. Bemasconi (22, 35} realizó estudios de flotación iónica de laurilsulfato de 

bario en medio acuoso (pH = 6) y en medio de ácido nítrico (pH = 1), encontró que el 

proceso está controlado por dos interacciones: una interacción química de 

precipitación y una interacción fisicoquímica de adsorción de surfactante, responsable 

de las propiedades superficiales y, por tanto, de la flotabilidad del precipitado. Antes de 

la CMC (concentración micelar crítica) la reacción de precipitación entre el ion bario y 

el ion laurilsulfato está controlada por el producto de solubilidad. Las isotermas de 

adsorción muestran a bajas concentraciones de surfactante la adsorción de una 

monocapa de LS· y el depósito de una segunda monocapa de LS-, en la vecindad de la 

CMC, responsable de la disminución de la recuperación. 
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2.3.2 FLOTACIÓN IÓNICA DE DIETILDITIOFOSFONATO DE CADMIO EN MEZCLAS 

H20·H3P04. 

La extracción de cadmio de medios concentrados en H3P04 resulta de suma 

importancia en la prevención de la contaminación ambiental y en la preservación de la 

salud, dada su utilización en la producción de fosfatos usados como fertilizantes, 

debido a la acumulación de cadmio en suelos [36]. 

E. A. Jdid (37 y 38) realizó estudios de flotación iónica de cadmio con el 

dietilditiofosfonato de sodio ((CH3CH20)2P~Na), en ácido fosfórico 1, 2 y 5.5M, sólo 

para valores de+ = 1.0, 2.0 y 4.0, y una concentración de cd2+ de 5x10-4M. Encontró 

que el porciento de recuperación de flotación de Cd se incrementa con el exceso de 

colector y con el nivel de acidez del medio. 

29 



3.0 JUSTIFICACIÓN. 

Los trabajos concernientes a la flotación iónica en medios acuosos son 

numerosos, sin embargo, la técnica ha sido poco aplicada en medios concentrados 

ácidos ó básicos. 

No se ha estudiado el fenómeno de flotación iónica de manera sistemática en 

medios fosfóricos para conocer los procesos que controlan este fenómeno. 

En este trabajo se pretende estudiar el proceso de flotación iónica de los 

cationes Ba2+ y cd2+ en medios ácidos concentrados, particularmente en H3P04 2.0, 

4.0, 5.5 y 8.0M. Dado que la flotación iónica de laurilsulfato de bario en medio acuoso 

es el modelo más simple y representativo de flotación iónica con surfactantes iónicos 

[35], así mismo la extracción de cadmio en H3P04 industrial resulta de suma 

importancia en la prevención de la contaminación ambiental y en la preservación de la 

salud (36]. 
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4.0 OBJETIVOS. 

Estudiar la flotación iónica de Ba2+ con un suñactante (laurilsulfato de sodio) en 

ácido fosfórico 2.0, 4.0, 5.5 y 8M. 

Estudiar la precipitación de Ba2+ con un suñactante (laurilsulfato de sodio) en 

ácido fosfórico 2.0, 4.0, 5.5 y 8M. 

Determinar el pKs del precipitado laurilsulfato de bario en ácido fosfórico 2.0, 

4.0, 5.5 y 8M. 

Conocer los fenómenos fisicoquímicos que controlan la flotación iónica y la 

precipitación del precipitado laurilsulfato de bario en ácido fosfórico 2.0, 4.0, 5.5 y 8M. 

Estudiar la flotación iónica de Cd2+ con un reactivo precipitante 

(dietilditiofosfonato de sodio) en ácido fosfórico 2.0, 4.0, 5.5 y 8M. 

Estudiar la precipitación de Cd2+ con un reactivo precipitante (dietilditiofosfonato 

de sodio) en ácido fosfórico 2.0, 4.0, 5.5 y 8M. 

Determinar el pKs del precipitado dietilditiofosfonato de cadmio en ácido 

fosfórico 2.0, 4.0, 5.5 y 8M. 

Conocer los fenómenos fisicoquímicos que controlan la flotación iónica y la 

precipitación del precipitado dietilditiofosfonato de cadmio en ácido fosfórico 2.0, 4.0, 

5.5 y 8M. 

Determinar: Ba2+, Ls-, Cd2+ y LET-, en ácido fosfórico 2.0, 4.0, 5.5 y 8M 

utilizando diversos métodos instrumentales. 
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6.0 PARTE EXPERIMENTAL. 

5.1 REACTIVOS. 

Los reactivos usados fueron: 

- Cloruro de bario dihidratado (BaCl;292H20, R. A., J. T. Baker, 99% de pureza). 

- Dodecilhidrogensulfato de sodio (CH3(CH2)110S03Na, R. A., Aldrich, 98% de 

pureza). 

- Nitrato de cadmio tetrahidratado (Cd(N03):294H20, R. A., Aldrich, 99% de pureza). 

- Dietilditiofosfonato de sodio ((CH3CH20)2PS2Na, Aeroflot, Cyanamid, 4.931 N). 

-Ácido fosfóric.o c.oncentrado (H3P04, R. A., Mallinckrodt, 87% de pureza). 

-Ácido nítrico concentrado (HN03, R. A., Mallinckrodt, 66.92% de pureza). 

- Cloruro de litio (liCI, R. A., J. T. Baker, 98% de pureza). 

- Rojo de metilo (C15H15N30 2, R. A., Sigma, 99.8% de pureza). 

- Etanol (CH3CH20H, R. A., Mallinckrodt, 99.9% de pureza). 

- Amarillo de metilo (C14H15N3, R. A., Sigma, 99.9% de pureza). 

- Cloroformo (CHCl3, R. A., Mallinckrodt, 99.8% de pureza). 

- Permanganato de potasio (KMn04, R. A. , J. T. Baker, 99.5% de pureza). 

-Ácido oxálico dihidratado (H2C20 4•2H20, R. A. J. T. Baker, 100% de pureza), 

5.2 EQUIPOS. 

- Multiagitador magnético modelo 20-Watt Stirrers, marca Multiposition Electromagnetic 

Stirrers. 

- Equipo de flotación iónica (ver figura 2.2 pág. 11 ). 

- Turbidímetro modelo 2100A, marca HACH. 

- Aparato de determinación de punto de fusión marca Fisher-Johns. 
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- Estufa modelo 104, marca Precision Scientifie. 

- Parrilla de calentamiento type 220 Hot Plata, marca Thermolyne. 

- Polarógrafo: 

1. - Analizador polarográfico modelo 254A marca EG & G Pare. 

2.- Electrodo de gota de mercurio modelo 303A marca EG & G Pare. 

3.- Graficador XY modelo RE0150 marca EG & G Pare. 

- Espectrofotómetro: 

1.- Espectrofotómetro UV-Vis modelo Lambda 2, marca Perkin-Bmer. 

2.- Impresora de puntos, marca Okidata. 

- Potenciómetro: 

1.- Potenciómetro modelo 620, marca Metrohm. 

2.- Electrodo de Pt. 

3.- Electrodo de calomel modificado (ECS/H3P04 0.1M). 

- Espectrometro de masas de doble sector modelo SX102A, marca Jeol. 

5.3 MATERIAL 

- Vasos de precipitado de 50 mL, marca Pyrex. 

- Vasos de precipitado de 150 mL, marca Pyrex. 

- Vasos de precipitado de 250 mL, marca Pyrex. 

- Pipetas volumétricas de: 0.5, 1.0, 2.0, 3.0, 4.0, 5.0, 10.0, 20.0, 25.0 y 50.0 mL, marca 

Pyrex. 
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- Propipeta. 

- Matraces aforados con tapón esmerilado de: 5, 10 y 25 mL y 1 L, marca Pyrex. 

- Frascos de vidrio con tapa de plástico de: 25 y 150 mL, sin marca. 

- Pizeta con agua desionizada. 

- Micropipetas automáticas graduables de: 5, 50 y 500 µL, marca Eppendorf. 

- Puntas de plática para micropipetas. 

- Barras magnéticas de una pulgada. 

- Celdas de vidrio para polarografía de 25 mL, marca EG & G Pare. 

- Celdas de cuarzo para espectrofotometría de 1 an de ancho. 

- Embudos de separación con tapón esmerilado de 250 mL, marca Pyrex. 

- Soporte universal. 

- Pinzas de tres dedos con nuez. 

- Anillo metálico. 

- Embudos de filtración con estrias de tallo largo, marca Pyrex. 

- Papel filtro. 
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- Buretas graduadas de 10, 25 y 50 mL, marca Pyrex. 

- Espátula de cromo-níquel. 

5.4 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 

Se llevaron a cabo las operaciones de flotación iónica y de precipitación con 

disoluciones de H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M que tenían 1x10-3M de catión (doruro de 

bario ó nitrato de cadmio) y concentraciones crecientes de colector ó reactivo 

precipitante (laurilsulfato de sodio ó dietílditiofosfonato de sodio*, respectivamente), ver 

tablas 5.1 y 5.2. 

*El dietilditiofosfonato de sodio se valoró por potenciometría con KMn04 0.001 M (se 

normalizó con ácido oxálico dihidratado) (39). 

Tabla 5.1 

Preparación de las disoluciones de flotación iónica de laurilsulfato de bario o 

dietilditiofosfonato de cadmio en ácido fosfórico xM, donde x = 2.0, 4.0, 5.5 ó 8.0. 

Valor de~. Vol. (ml) de catión 0.01M, Vol. (ml) de anión 0.01M, Vol. (ml) de ~P04 xM. 
en ~P04 xM. en H3P04 xM. 

0.10 15 1.50 133.50 
0.20 15 3.00 132.00 
o.so 15 7.50 127.50 
0.75 15 11.25 123.75 
1.00 15 15.00 120.00 
1.25 15 18.75 116.25 
1.50 15 22.50 112.50 
2.00 15 30.00 105.00 
2.50 15 37.50 97.50 
3.00 15 45.00 90.00 
3.50 15 52.50 82.50 
4.00 15 60.00 75.00 
4.50 15 67.50 67.50 
5.00 15 75.00 60.00 
6.00 15 90.00 45.00 
7.00 15 10.50* 129.50 

10.00 15 15.00* 125.00 
15.00 15 22.50* 112.50 

*Launlsulfato de sodio 0.1 M. 

35 



Tabla5.2 

Preparación de las disoluciones de precipitación de laurilsulfato de bario o 

dietilditiofosfonato de cadmio en ácido fosfórico xM, donde x = 2.0, 4.0, 5.5 ó 8.0. 

Valor de~. Vol. (mL) de catión 0.01M, Vol. (ml) de anión 0.01M, Vol. (ml) de ~P04 xM. 
en~P04 xM. en~P04 xM . 

0.10 15 1.50 133.50 
0.20 15 3.00 132.00 
0.50 15 7.50 127.50 
0.75 15 11 .25 123.75 
1.00 15 15.00 120.00 
1.25 15 18.75 116.25 
1.50 15 22.50 112.50 
2.00 15 30.00 105.00 
2.50 15 37.50 97.50 
3.00 15 45.00 90.00 
3.50 15 52.50 82.50 
4.00 15 60.00 75.00 
4.50 15 67.50 67.50 
5.00 15 75.00 60.00 
6.00 15 90.00 45.00 

5.4.1 FLOTACIÓN IÓNICA. 

Se prepararon tres disoluciones de cada medio ácido para el valor de 4' = 2.00, 

se acondicionaron durante 24 horas a temperatura ambiente. Después del 

acondicionamiento las disoluciones se transfirieron a la celda y se flotaron. Las 

condiciones para llevar a cabo ta flotación de laurilsulfato de bario y dietilditiofosfonato 

de cadmio se muestran en las tablas 5.3 y 5.4, respectivamente. 

Tabla 5.3 

Condiciones óptimas de flotación iónica para Ba(LS)2,!.. . 

Medio. Flujo de aire (mUmin). Tiempo de flotación (min). 

H2P042.0M 18 3.0 

H2P044.0M 18 3.0 

H2P045.5M 65 3.0 

H2P048.0M 75 3.5 
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Tabla5.4 

Condiciones óptimas de flotación iónica para Cd(LET)2,I,. 

Medio. Flujo de aire (mUmin). Tiempo de flotación (min). 

H2P042.0M 57 3.0 

H2P044.0M 57 2.0 

H2P045.5M 60 2.5 

H2P04 8.0M 60 2.5 

Las disoluciones de flotación iónica de laurilsulfato de bario y dietilditiofosfonato de 

cadmio se flotaron como se inidica en las tablas 5.3 y 5.4. La recuperación de los 

precipitados se realizó separando el sólido contenido en la espuma con una espátula. 

El volumen de disolución removida con el precipitado fue despreciable. 

6.4.1.1 DETERMINACIÓN DE Ba2+ NO FLOTADO (VER ANEXO 11.1). 

Estudios polarográficos sobre la determinación de bario fueron hechos primero 

por Heyrovsky y Berezicky [40], quienes encontraron una onda bien definida con un 

méximo muy marcado en doruro de litio 0.1M. Zlotowski y Kolthoff (41] estudiaron el 

comportamiento polarográfico de bario en disolución acuosa y en mezdas etanol-agua, 

usando como electrolito soporte yoduro de tetrametil amonio. Kolthoff y Gregor [42) 

posteriormente estudiaron la determinación de bario por polarografía dásica en doruro 

de litio, cloruro de calcio y doruro de magnesio. Se encontró que el doruro de calcio 

fue el mejor electrolito soporte para medir las corrientes de difusión del ion bario, y que 

la onda no presenta méximos polarográficos en presencia de calcio. Chávez, J., 

González, J. L. y Rivera, R. E. (43] realizaron estudios para determinar bario en medios 

ácidos concentrados (H3P04), ver tabla 5.5. 
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Tabla5.5 

Resumen de estudios electroquímicos para determinar bario en medios ácidos 

concentrados (H3P04). 

Téaiica Electrolito soporte.* Intervalo de Señal de bario. 

electroquímica. concentración de 

bario. 

Polarografía dásica. CaCl2, 0.1M** 2.9x10--4-4.7x10-4M No se observa 

LiCI, 0.1M** porque la oa.llta la 

MgCl2, 0.1 M** señal del protón. 

Polarografía CaCl2. 0.1M** 9.9x10-5-2.4x10--4M No se observa 

diferencial de LiCI, 0.1M** porque la oculta la 

pulsos. MgCl2. 0.1M** señal del protón. 

Redisolución LiCI, 0.1M*** 2.5x10-8-5.0x1Q-7M E112 = -1 .977V, con 

anódica diferencial respecto al electrodo 
de pulsos. Ag/AgCll 

*Electrodo auxiliar: Pl, electrodo de referencia: Ag/AgCl.J... 

**Supresor de máximos polarográficos: tritón-x al 1%, agar-agar al 1% o rojo de metilo 

al 1%. 

***Supresor de máximos polarográficos: rojo de metilo al 1 %. 

De la tabla se observa que el único método de los ensayados para determinar bario en 

disoluciones y filtrados de H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M es redisolución anódica 

diferencial de pulsos. 

Se tomaron alícuotas de 25 ml de las disoluciones residuales del proceso de 

flotación iónica de cada uno de los medios ácidos, se calentaron durante 3 horas (a 

una temperatura de 80ºC), después de este tiempo se les adicionaron 2.5 ml de ácido 

nítrico concentrado R. A. , para asegurar la destrucción total de materia orgánica. Las 

disoluciones del ataque se reconstituyeron para determinar Ba2+. 

38 



En celdas para polarografía se colocaron para cada determinación 1 O ml de 

electrolito soporte (LiCI 0.1 M) y 15 µL de rojo de metilo (1 % en disolución etanólica), se 

introdujeron el electrodo de trabajo (gota pendiente de mercurio), el electrodo auxiliar 

(Pt) y el electrodo de referencia (Ag/AgCl.J..) , se burbujeó nitrógeno durante 4 minutos 

para eliminar el oxígeno de las disoluciones, terminado el burbujeo se trazaron los 

voltamperogramas del dominio de electroactividad con las siguientes condiciones: 

~ = -2.100 V/Ag/AgCl.J.., tiempo de depósito 15 s, tiempo de equilibrio 15 s, 

E¡ = -2.100 V/Ag/AgCl.J.., Et = -1 .850 V/Ag/AgCl.J.., Vb = 5 mV/s, tiempo de goteo 1 s, 

intensidad de pulso 25 mV, intervalo de corriente variable. A las disoluciones se les 

agregaron 5 µL de H3P04 2.0, 4.0 ó 5.5M y 3 µL de H3P04 8.0M de las disoluciones 

reconstituidas del ataque y se trazaron los voltamperogramas. A las disoluciones que 

contenlan 5 µL de disolución reconstituida de H3P04 2.0, 4.0 ó 5.5M, se adicionaron 5, 

10, 15 y 20 µL de Ba2+ 0.001M y a las disoluciones que contenían 3 µL de disolución 

reconstituida de H3P04 8.0M se adicionaron 5, 10 y 15 µL de Ba2+ 0.001M, para cada 

adición se trazaron los voltamperogramas. Las determinaciones se hicieron por 

triplicado. 

5.4.1.2 DETERMINACIÓN DE Cd2+ NO FLOTADO (VER ANEXO 11.2). 

González, J. L. [36], realizó estudios de polarografía para cadmio en H3P04 5.5 

y 11 .5M, y encontró un pico bien definido, usó un electrodo de calomel modificado 

(ECSIH3P04 0.1M). El cadmio presenta una setlal de respuesta bien definida cuando 

se uti liza un electrodo de referencia de Ag/AgCl.J../H3P04 0.1M, ver tabla 5.6. 
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Tabla 5.6 

Potenciales de Cd2+ con respecto al electrodo de Ag/AgCl.J./ H3P04 0.1M, para 

diferentes medios ácidos concentrados en H3P04. 

Medio ácido concentrado. E112· (V/Ag/AgCl.J./H3P04 0.1 M). 

H3P042.0M -0.866 

H3P044.0M -0.868 

H3P045.5M -0.880 

H3P04 8.0M -0.884 

1. Curvas de calibración. 

En 4 celdas para polarografía se adicionaron 1 O mL de electrolito soporte: 

H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M respectivamente, se introdujeron el electrodo de trabajo 

(gota pendiente de mercurio), el electrodo auxiliar (Pt) y el electrodo de referencia 

modificado (Ag/AgCl.J./H3P04 0.1 M), se burbujeó nitrógeno durante 4 minutos para 

eliminar el oxígeno de las disoluciones. Terminado el burbujeo se trazaron los 

polarogramas de los dominios de electroactividad de -0.600 V/Ag/AgCl.J./H3P04 0.1 M a 

-1 .000 V/Ag/AgCl.J./H3P04 0.1 M, a las disoluciones se les agregaron alícuotas de Cd2+ 

0.01M para tener concentraciones de 1x10-4, 3x10-4, 5x10-4, 7x10-4 y 1x10-3 M (en 

H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M) y se trazaron los polarogramas. 

2. Cuantificación de Cd2+ en H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M. 

Se tomaron alícuotas de 25 mL de las disoluciones residuales del proceso de 

flotación iónica de cada uno de los medios ácidos, se calentaron durante 3 horas (a 

una temperatura de 80ºC), después de este tiempo se les adicionaron 2.5 mL de ácido 

nítrico concentrado R. A., para asegurar la destrucción total de materia orgánica. Las 

disoluciones del ataque se reconstituyeron en el mismo volumen para determinar Cd2+. 

Se colocaron 10 ml de las disoluciones reconstituidas en celdas para 

polarografía y se introdujeron el electrodo de trabajo (gota pendiente de mercurio), el 
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electrodo auxiliar (Pt) y el electrodo de referencia (Ag/AgCl..j,/H3P04 0.1M), se burbujeó 

nitrógeno durante 4 minutos para eliminar el oxígeno de las disoluciones. Terminado el 

burbujeo se trazaron los polarogramas de -0.600 V/Ag/AgC1.J,11-t3P04 0.1M a -1.000 

V/Ag/Agc1.J,1H3P04 0.1 M. Las determinaciones se hicieron por triplicado. 

5.4.2 PRECIPITACIÓN. 

Una vez realizadas las precipitaciones de laurilsulfato de bario y de 

dletilditiofosfonato de cadmio, las disoluciones de cada medio concentrado de ácido 

fueron acondicionadas durante 24 horas bajo agitación constante y lenta, a 

temperatura ambiente. Después, se realizó la separación de fases por filtración. 

6.4.2.1 DETERMINACIÓN DE Ba2+ Y Cd2+ UBRES (VER ANEXOS 11.1 y 11.2). 

La determinación de bario y cadmio libres en los filtrados se llevó a cabo corno 

en el caso de la flotación iónica (ver páginas 36 y 38). 

5.4.2.2 DETERMINACIÓN DE LS" LIBRE (VER ANEXO 11.3). 

La determinación del laurilsulfato de sodio por métodos colorimétricos [44] en 

presencia de H3Po,. es difícil ya que la mayoría de los métodos dan prueba positiva 

para iones sulfato y fosfato. 

Jansson, S. O., Mudin, R. y Schill, G. (45] estudiaron la determinación de 

compuestos de amonio cuaternario y aminas por titulación bifásica (doroformo­

disoludón aaJosa), usando como titulante laurilsulfato de sodio y corno indicador de 

punto final amarillo de metilo. 

Chávez, J., González, J. L. y Rivera, R. E. [46], estudiaron la detenninación de 

laurilsulfato de sodio con amarillo, anaranjado y rojo de metilo en presencia de H3P04 

2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M, ver tabla 5.7. 
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Tabla 5.7 

Determinación de laurilsulfato de sodio con amarillo de metilo, anaranjado de metilo y 

rojo de metilo, en presencia de H3P04. 

Compuesto. A. de máxima absorción del A. de máxima absorción del 

compuesto, en cloroformo.* par iónico, en cloroformo.** 

Amarillo de metilo 410.0 nm 544.8 nm 

Anaranjado de metilo 401.6 nm 516.8 nm 

Rojo de metilo 488.8 nm 490.4 nm 

*Blanco: doroformo. 

**Blanco: amarillo de metilo, anaranjado de metilo ó rojo de metilo en cloroformo. 

Como resultado del estudio se encontró que las mejores condiciones para determinar 

laurilsulfato de sodio en presencia de H3Po4 son: utilizar amarillo de metilo en una 

concentración de 1x1 o-2M en doroformo, agitar durante una hora la mezcla de fases 

(igual volumen: medio ácido fosfórico concentrado-doroformo) y realizar la 

determinación en fase orgánica. La reacción que se lleva a cabo entre el amarillo de 

metilo y el ion laurilsulfato es: 

Ec. 5.1 

5.4.2.2.1 ESPECTRO DE ABSORCIÓN DEL AMARILLO DE METILO EN 

CLOROFORMO. 

1) Corrección de fondo. 

En 4 frascos de vidrio se colocaron 5 mL de cloroformo y 5 ml de H3P04 2.0, 

4.0, 5.5 y 8.0M respectivamente, se agitaron durante 1 hora (agitación mecánica), 

pasado el tiempo de agitación se vaciaron a embudos de separación y se separaron las 

fases, con las fases orgánicas se hizo la corrección de fondo de 300 a 600 nm. 
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2) Espectro de absorción del amarillo de metillo en doroforrno. 

En 4 frascos de vidrio se oolocaron 250 µL de amarillo de metilo 0.001 M en 

doroforrno, 4.75 ml de doroformo y 5 ml de H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M 

respectivamente, se agitaron durante 1 hora (agitación mecánica), pasado el tiempo de 

agitación se vaciaron a embudos de separación y se separaron las fases, oon las fases 

orgánicas se obtuvieron los espectros de absorción del amarillo de metilo de 300 a 600 

nm. 

6.4.2.2.2 ESPECTRO DE ABSORCIÓN DEL PAR IÓNICO AMARILLO DE METILO -

ION LAURILSULFATO EN CLOROFORMO. 

1) Corrección de fondo. 

En 4 frascos de vidrio se colocaron 250 µL de amarillo de metilo 0.001M en 

doroformo, 4.75 ml de doroformo y 5 ml de H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M 

respectivamente, se agitaron durante 1 hora (agitación mecánica), pasado el tiempo de 

agitación se vaciaron a embudos de separación y se separaron las fases, oon las fases 

orgánicas se hizo la oorrección de fondo de 300 a 600 nm. 

2) Espectros de absorción del par iónico amarillo de metilo-ion laurilsulfato en 

doroformo. 

En 4 frascos de vidrio se oolocaron 250 µL de amarillo de metilo 0.001 M en 

doroformo, 4.75 ml de doroformo, 25 µL de laurilsulfato de sodio 0.01M en H3P04 2.0, 

4.0, 5.5 y 8.0M, y 4.975 ml de H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M respectivamente, se agitaron 

durante 1 hora (agitación mecánica), pasado el tiempo de agitación se vaciaron a 

embudos de separación y se separaron los medios ácidos y las fases orgánicas, oon 

las fases orgánicas se obtuvieron los espectros de absorción del par iónico amarillo de 

metilo-ion laurilsulfato de 300 a 600 nm. 
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5.4.2.2.3 BLANCOS, CURVAS DE CALIBRACIÓN Y CUANTIFICACIÓN DE ION 

LAURILSULFATO. 

En 4 frascos de vidrio se colocaron 10 ml de amarillo de metilo 1x1Q-2M en 

doroformo y 10 ml de H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M respectivamente, se agitaron durante 

1 hora (agitación mecánica), pasado el tiempo de agitación se vaciaron a embudos de 

separación y se separaron los medios ácidos y las fases orgánicas. 

Para cada medio ácido se trazaron dos curvas de calibración (el volumen de 

fase orgánica fue igual al volumen de fase acuosa, 1 o mL) manteniendo constante la 

concentración de amarillo de metilo en doroformo (1 x1Q-2M) y aumentando la 

concentración de ion laurilsulfato: 

1) H3P04 2.0M. 

i) O, 1x10-6, 4x10-6, 7x10-6 y 1x1Q-5M. 

ii) O, 1 x10-s, 4x1Q-5 y 7x1Q-5M. 

2) H3P04 4.0, 5.5 y 8.0M. 

i) O, 1x10-6, 4x10-6, 7x10-6 y 1x10-5M. 

ii) O, 1 x10-s, 4x10-s, 7x10-s 1 x10-4M. 

Se agitaron durante 1 hora (agitación mecánica), cuando terminó el tiempo de agitación 

se vaciaron a embudos de separación y se separaron los medios ácidos de las fases 

orgánicas. 

A una longitud de onda de 544.8 nm con las fases orgánicas de los blancos se 

ajustó a 100% de transmitancia, posteriormente se procedió a tomar lectura de la 

transmitancia de cada una de las soluciones de las curvas de calibración (para cada 

uno de los medios ácidos concentrados se calibró el equipo y se obtuvieron las curvas 

de calibración). 

Los filtrados de los procesos de precipitación de laurilsulfato de bario en los 

medios ácidos estudiados se trataron como se indica en la tabla 5.8. Transcurrido el 
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tiempo de agitación, se vaciaron las mezdas a embudos de separación para separar 

los medios ácidos de las fases orgánicas. En las fases orgánicas a una longitud de 

onda de 544.8 nm se cuantificó el ion laurilsulfato libre. 

Tabla 5.8 

Tratamiento de las disoluciones resultantes de los procesos de precipitación de 

Ba(LS)2-!-, para determinar LS- libre. 

Valor de+. Vol. de Vol. de H3P04 Vol. de amarillo Tiempo de 

disolución, xM, (ml). de metilo 0.01 M agitación de la 

(ml). en cloroformo, mezda de 

(mL). fases, (Hr). 

0.10 ~ + ~ 2.00 10.00 00.00 10.00 1:00 

2.50 00.16 09.84 10.00 1:00 

3.00 00.14 09.86 10.00 1:00 

3.50 00.12 09.88 10.00 1:00 

4.00 00.10 09.90 10.00 1:00 

4.50 00.09 09.91 10.00 1:00 

5.00 00.08 09.92 10.00 1:00 

6.00 00.07 09.93 10.00 1:00 

Se decidió trazar dos curvas de calibración porque al trazar una curva de 

calibración con concentraciones de ion laurilsulfato: O, 1x10-6, 4x10-6, 7x10-6, 1x10-s, 

4x1o-s, 7x10-s y 1 x10-4M, se observa un cambio de pendiente en 1 x10-sM (ver figura 

5.1). 

El 95% de las determinaciones de ion laurilsulfato se realizaron en la primer 

curva de calibración que abarca concentraciones de ion laurilsulfato de: O, 1 x10-6, 

4x1Q-6, 7x10-6y 1x1Q-5M. 
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3.5 

1 

• ecperlmental ¡ 
-Ajustada 

o 0.00002 0.00004 0.00006 0.00006 

Conc. de Ls· en medio llcido (molll) 

Fig. 5.1 

Curva de calibración para el medio H3P04 2.0M. 

5.4.2.3 DETERMINACIÓN DE LET· LIBRE (VER ANEXO 11.4). 

Jdid, E. A. (37) determinó ion dietilditiofosfonato con Fe2+ en medios ácidos 

concentrados. 

Chávez, J., González, J. L. y Rivera, R. E. (39) realizaron estudios de la 

determinación del ion dietilditiofosfonato por potendometría a comente nula en medio 

acuoso y en H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M, con yodo y permanganato de potasio 

(empleando como electrodo de trabajo un electrodo de Pt y como electrodo de 

referencia un electrodo de calomel modificado (ECS/H3P04 0.1 M)). Como resultado de 

su estudio se encontró que la reacción con yodo es menos cuantitativa que con 

permanganato de potasio en medio acuoso y en H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M, además 

se observa que conforme aumenta la concentración de H3P04 la cuantitatividad de la 

reacción aumenta. La reacción que se lleva acabo entre el ion dietilditiofosfonato y el 

permanganato es: 

Ec. 5.2 
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En vasos de precipitados de 100 mL se colocaron alícuotas de 10 mL de 

disolución filtrada de cada proceso reacciona! en todos los medios ácidos estudiados, 

se introdujeron el electrodo de trabajo (Pt) y el electrodo de referencia modificado 

(ECS/H3P04 0.1M), se realizaron adiciones de permanganato de potasio 1x10-5M ± 

6.13x10-7M ó 1x10-4M ± 2.23x10-8M (normalizados con H2C204•2H20), dependiendo 

del proceso reacciona! valorado (de acuerdo a la concentración inicial de 

dietilditiofosfonato de sodio), y se trazaron las curvas de valoración: potencial vs 

volumen agregado y las gráficas dE/dV vs volumen promedio, de estas últimas se 

determinó el volumen al punto de equivalencia y como se conoce la estequiometría de 

la reacción se cuantificó el ion dietilditiofosfonato libre en los filtrados de los procesos 

de precipitación en cada uno de los medios ácidos estudiados. Las determinaciones se 

hicieron por triplicado y lo más rápido posible para evitar la descomposición del LET-, 

ya que no es estable en medios ácidos (37]. 

5.4.2.4 ESPECTROS DE MASAS (VER ANEXO 11.5). 

Se obtuvieron los espectros de masas en la modalidad de FAB+ y FAB-, para el 

valor de + = 2.00, de los precipitados Ba(LS)2,J.. y Cd(LET)2,J.., de cada uno de los 

medios ácidos concentrados, con el fin de corroborar que las especies que forman el 

precipitado Ba(LS)2,J.. son el ion Ba2+ y el ion laurilsulfato, y que las especies que 

forman el precipitado Cd(LET)2,J.. son el ion Cd2+ y el ion dietilditiofosfonato. Se decidió 

utilizar este método después de consultar a los expertos en las diferentes téaiicas 

instrumentales, porque de acuerdo a la experiencia y resultados obtenidos, este 

método permite conocer las especies que forman: complejos, compuestos 

organometálicos, precipitados, etc. (47]. 

5.4.3 PROPIEDADES FISICOQUIMICAS. 

Las mediciones de las propiedades fisicoquímicas: turbidez y determinación de 

la CMC (para el ion laurilsulfato) fueron realizadas en las disoluciones de H3P04 2.0, 

4.0, 5.5 y 8.0M que contenían concentraciones de bario y cadmio constantes (1 x10-
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3M), con incremento en las concentraciones de laurilsulfato de sodio y 

dietilditiofosfonato de sodio respectivamente (CT)-

5.4.3.1 DETERMINACIÓN DE LA TURBIDEZ. 

Se determinó la turbidez después de la decantación (40 a 60 minutos) de las 

disoluciones filtradas de cada medio. 

5.4.3.2 DETERMINACION DE LA CMC DE LS·. 

1) Determinación de la CMC de laurilsulfato de sodio en H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 

8.0M. 

Para determinar el valor de la CMC en los diferentes medios ácidos estudiados a 

disoluciones que tenían 1x1 o-2M de roda mina B se les adicionaron concentraciones 

crecientes de laurilsulfato de sodio: desde 1X1 o-5M hasta 1X1 o-2M. 

2) Determinación de la CMC de laurilsulfato de sodio en filtrados de H3P04 2.0, 

4.0, 5.5 y 8.0M. 

En los filtrados de cada uno de los medios ácidos estudiados se determinó el 

valor de la CMC al adicionar 0.5 mL de disolución de rodamina B 1 x10-2M a una 

alícuota de 5 ml de filtrado. 

El valor de la CMC se determinó por el cambio de coloración del complejo 

formado entre el ion surfactante (monómero) y la rodamina B (complejo de color rojo 

fluorescente), y entre las micelas y la rodamina B (complejo de color rosa fluorescente). 

5.4.3.3 PUNTO DE FUSIÓN Y TEMPERATURA DE DESCOMPOSICIÓN. 

Como información adicional se determinó el punto de fusión y la temperatura de 

descomposición de los precipitados en cada uno de los medios ácidos concentrados. 
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6.0 RESULTADOS. 

Todos los resultados se presentan en función del parámetro de flotación iónica + 
<+ = ~: , donde Cx es la concentración adicionada de colector y CM es la 

concentración inicial de colectado, en moVL). 

El pordento de recuperación por flotación se detennina con la ecuación: 

IM2+¡, 
%R=(1---)x100 

IM2+lo 

Ec. 6.1 

donde [M2•Jr es la concentración de catión residual, es decir el catión total no flotado y 

[M2•]0 es la concentración de catión inicial. 

La tasa de precipitación se obtiene con la ecuación: 

IM2+1. 
%X= (1 - --) X 100 

IM2+lo 

Ec. 6.2 

donde [M2+Je es la concentración de catión al equilibrio, es decir el catión total no 

precipitado y [M2+]0 es la concentración de catión inicial. 

Las tablas . 6 .1, 6.2, 6.3 y 6.4 muestran las características del precipitado 

Ba(LS)2.J.., la disolución, ta espuma colectada y la disolución residual tratada por 

flotación y en las figuras 6.1, 6.2, 6.3 y 6.4 se representa gráficamente el %R (porciento 

de recuperación) y el %X (porciento de la tasa de precipitación) en función de+. Las 

tablas 6.5, 6.6, 6.7 y 6.8 muestran las caracterísiticas del precipitado Cd(LET)2.J.., la 

disolución, la espuma colectada y la disolución residual tratada por flotación y en las 
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figuras 6.5, 6.6, 6.7 y 6.8 se representa graficamente el %R (porciento de 

recuperación) y el %X (porciento de la tasa de precipitación) en función de+. 

Tabla 6.1 

Características del precipitado Ba(LS)2.J, y flotación, en H3P04 2.0M. 

No. •• Precipitado. Disolución. Aspecto de la Espuma. Disolución Tratada. 
1 0.10 Floculado. Transoarente. Esouma camada. Transoarente. 
2 0.20 Floculado. Transparente. Espuma caraa<1a. Transparente. 
3 0.50 Floculado. Transoarente. Escuma caraada. Transoarente. 
4 0.75 Floculado. Transoarente. Esouma camada. Transoarente. 
5 1.00 Floculado. Tran!ll'IArente. Escuma camada. Tra11SD11rente. 
6 1.25 Floculado. Transoarente. Escuma camada. TransD11rente. 
7 1.50 Floculado. Transoarente. Esouma caraada. Tra11SD11rente. 
8 2.00 Floculado. Transparente. Esouma caraaaa. Transoarente. 
9 2.50 Floculado. Transoarente. Escuma cargada. Transoarente. 

10 3.00 Floculado. Transoarente. Esouma camada. Transoarente. 
11 3.50 Fino. Turbia. Esouma no caraac1a. Turbia. 
12 4.00 Fino. Turbia. Esouma no caraada. Turbia. 
13 4.50 Fino. Turbia. Escuma no camada. Turbia. 
14 5.00 Fino. Turbia. Escuma no camada. Turbia. 
15 6.00 Fino. Turbia. Esouma no camada. Turbia. 
16 7.00 Fino. Turbia. Esouma no camada. Turbia. 
17 10.00 Fino. Turbia. Esouma no camada. Turbia. 
18 15.00 Fino. Turbia. Esouma no camada. Turbia. 

Tabla 6.2 

Características del precipitado Ba(LS)2.J, y flotación, en H3P04 4.0M. 

No. '· Precipitado. Disolución. de la Disolución Tratada. 

1 0.10 Floculado. Tra ente. 
2 0.20 Floculado. Tra rente. 
3 0.50 Floculado. Tra ente. 
4 0.75 Floculado. Tra ente. 
5 1.00 Floculado. Tra rente. 
6 1.25 Floculado. Tra rente. 
7 1.50 Floculado. Tra rente. 
8 2.00 Floculado. Tra rente. 
9 2.50 Floculado. Tra 

10 3.00 Floculado. Tra 
11 3.50 Fino+ Floc. Turbia. 
12 4.00 Fino+ Floc. Turbia. 
13 4.50 Fino+ Floc. Turbia. 
14 5.00 Fino. Turbia. 
15 6.00 Fino. Turbia. 
16 7.00 Fino. Turbia. 
17 10.00 Fino. Turbia. 
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Tabla 6.3 

Características del precipitado Ba(LS)2.J.. y flotación, en H3P04 5.5M. 

No. 41. Precipitado. Disolución. Aspecto de la Disolución Tratada. 
Espuma. 

1 0.10 Floculado. Transoarente. Esouma caraada. Transoarente. 
2 0.20 Floculado. Transnarente. ESl'lllma camada. Transnarente. 
3 0.50 Floculado. Transnarente. ESDUma caraada. Transoarente. 
4 0.75 Floculado. Transoarente. ESDUma careada. Transnarente. 
5 1.00 Floculado. Transoarente. Espuma cargada. Transoarente. 
6 1.25 Floculado. Transoarente. Esr:>Uma caraada. Transoarente. 
7 1.50 Floculado. Tran!lnarente. E~uiuma careada. Tral'l!IU"!Arente. 
8 2.00 Floculado. Tra11SDarente. ESl'lllma caraada. Transoarente. 
9 2.50 Floculado. Transoarente. Esr:>Uma careada. Transoarente. 
10 3.00 Fino+ Floc. Transoarente. ESDUma camada. Transoarente. 
11 3.50 Fino+ Floc. Turbia. Esouma cargada. Transparente. 
12 4.00 Fino+ Floc. Turbia. Esouma camada. Transparente. 
13 4.50 Fino+ Floc. Turbia. EA1111ma camada. Transoarente. 
14 5.00 Fino. Turbia. ESDUma no camada. Turbia. 
15 6.00 Fino. Turbia. Esouma no camada. Turbia. 
16 7.00 Fino. Turbia. Espuma no caraada. Turbia. 
17 10.00 Fino. Turbia. Esouma no cargada. Turbia. 
18 . 15.00 Fino. Turbia. EA1111ma no camada . Turbia. 

Tabla 6.4 

Características del precipitado Ba(LS)2.J.. y flotación, en H3P04 8.0M. 

No. cj>. Precipitado. Disolución. Aspecto de la Disolución Tratada. 
Esouma. 

1 0.10 Floculado. Transoarente. Esouma careada. Transoarente. 
2 0.20 Floculado. Transoarente. Esr:>Uma careada. Transoarente. 
3 0.50 Floculado. Transoarente. Espuma caraada. Transparente. 
4 0.75 Floculado. Transoarente. EA1111ma carruoda. Transoarente. 
5 1.00 Floculado. Transoarente. ESDUma camada. Transoarente. 
6 1.25 Floculado. Transoarente. Espuma careada. Transoarente. 
7 1.50 Floculado. Transoarente. Esouma cargada. Transoarente. 
8 2.00 Floculado. Transoarente. Esooma cargada. Transoarente. 
9 2.50 Floculado. · Transnarente. Esouma careada. Transoarente. 
10 3.00 Fino. Turbia. Esouma camada. Transoarente. 
11 3.50 Fino. Turbia. ESDUma careada. Transoarente. 
12 4.00 Fino. Turbia. Esr:>Uma careada. Transoarente. 
13 4.50 Fino. Turbia. Esr:>Uma no cargada. Turbia. 
14 5.00 Fino. Turbia. Esr:>Uma no camada. Turbia. 
15 6.00 Fino. Turbia. Esouma no camada. Turbia. 
16 7.00 Fino. Turbia. Esouma no camada. Turbia. 
17 10.00 Fino. Turbia. ESDUma no camada. Turbia. 
18 15.00 Fino. Turbia. Esouma no camada. Turbia. 
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--%R, porcient> de recuperación por totación iónica. 

-+-%X, tasa de precipi1ación. 

Fig. 6.1 

Porciento de recuperación por flotación iónica (%R) y tasa de precipitación (%X) en 

función de +. del laurilsulfato de bario en H3P04 2.0M. 
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--%R, porcient> de recuperación por totación iónica. 

--%}(,tasa de precipitación. 

Fig. 6.2 

Porciento de recuperación por flotación íóníca (%R) y tasa de precipitación (%X) en 

función de+. del laurilsulfato de bario en H3P04 4.0M. 
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Fig. 6.3 

16 

Porciento de recuperación por notación iónica (%R) y tasa de precipitación (%X) en 

función de'· del laurilsulfato de bario en H3P04 5.5M. 

+ 
.......,._ %R, porcient> de recuperación por totación iónica. 

---- %X, tasa de precipitación. 

Fig. 6.4 

Porciento de recuperación por flotación iónica (%R) y tasa de precipitación (%X) en 

función de+. del laurilsulfato de bario en H3P04 8.0M. 
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Tabla6.5 

Características del precipitado Cd(LET)2,l. y flotación, en H3P04 2.0M. 

No. 
1 0.10 rente. 
2 0.20 rente. 
3 0.50 rente. 
4 0.75 rente. 
5 1.00 rente. 
6 1.25 
7 1.50 
8 2.00 
9 2.50 
10 3.00 
11 3.50 
12 4.00 
13 4.50 
14 5.00 

Tabla 6.6 

Características del precipitado Cd(LET)i,l. y flotación, en H3P04 4.0M. 

5 1.00 Floculado. 
6 1.25 Floculado. 
7 1.50 Floculado. 
8 2.00 Floculado. 
9 2.50 Floculado. 
10 3.00 Floculado. 
11 3.50 Floculado. 
12 4.00 Floculado. 
13 4.50 Floculado. 
14 5.00 Floculado. 
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Tabla 6.7 

Características del precipitado Cd(LET)2.J.. y flotación, en H3P04 5.5M. 

No. Preci "tado. 
1 0.10 Noa able. rente. 
2 0.20 Noa eciable. rente. 
3 0.50 Floculado. rente. 
4 0.75 Floculado. rente. 
5 1.00 Floculado. rente. 
6 1.25 Floculado. rente. 
7 1.50 Floculado. rente. 
8 2.00 Floculado. rente. 
9 2.50 Floculado. rente. 
10 3.00 Floculado. rente. 
11 3.50 Floculado. rente. 
12 4.00 Floculado. rente. 
13 4.50 Floculado. rente. 
14 5.00 Floculado. 

Tabla 6.8 

Características del precipitado Cd(LET)2.J.. y flotación, en H3P04 8.0M. 

No. Precipitado. 
1 0.10 Fino. 
2 0.20 Floculado. 
3 0.50 Floculado. 
4 0.75 Floculado. 
5 1.00 Floculado. 
6 1.25 Floculado. 
7 1.50 Floculado. 
8 2.00 Floculado. 
9 2.50 Floculado. 
10 3.00 Floculado. 
11 3.50 Floculado. 
12 4.00 Floculado. 
13 4.50 Floculado. 
14 5.00 Floculado. 
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--.--%R, porcienb de recuperación portotación iónica . 

-+--%X, tasa de precipitación. 

Fig. 6.5 

Porciento de recuperación por flotación iónica (%R) y tasa de precipitación (%X) en 

función de +. del dietilditiofosfonato de cadmio en H3P04 2.0M. 
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Fig. 6.6 

Porciento de recuperación por flotación iónica (%R) y tasa de precipitación (%X) en 

función de+. del dietilditiofosfonato de cadmio en H3P04 4.0M. 
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--%X, lasa de precipitación. 

Fig. 6.7 

5 

Porciento de recuperación por flotación lónica (%R) y tasa de precipitación (%X) en 

función de +. del dietilditiofosfonato de cadmio en H3P04 5.5M. 
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Fig. 6.8 
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Porciento de recuperación por flotación iónica (%R) y tasa de precipitación (%X) en 

función de+. del dietilditiofosfonato de cadmio en H3P04 8.0M. 
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6.1 RECUPERACIÓN POR FLOTACIÓN IÓNICA. 

6.1.1 RECUPERACIÓN DE BARIO POR FLOTACIÓN IÓNICA. 

La recuperación máxima se alcanzó para un valor de+= 2.00 en H3P04 2.0M, y 

de + = 2.50 en los demás medios ácidos, los valores son: 78%, 96%, 92% y 96% 

respectivamente. 

La flotación disminuye a partir de+= 2.50 en H3P04 2.0M y de+= 3.00 en los 

demás medios ácidos. Además se observa un intervalo de + en el cual la recuperación 

por flotación iónica es mayor a la precipitación (%R > %X): 1.50 ~ + ~ 3.00 en H3P04 

2.0M, 1.00 s + s 4.00 en H3P04 4.0M, 1.00 s + s 3.00 en H3P04 5.5M y 0.50 s + s 3.50 

en H3P04 8.0M. 

6.1.2 RECUPERACIÓN DE CADMIO POR FLOTACIÓN IÓNICA. 

En cada uno de los medios ácidos la recuperación de cadmio se incrementó a 

medida que aumentó la concentración de dietilditiofosfonato de sodio adicionado 

(figuras 6.5, 6.6, 6. 7 y 6.8). 

En todos los medios la recuperación máxima se alcanzó con + = 5, los valores 

son: 85%, 90%, 96% y 97% para el medio H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M respectivamente. 

6.2 PRECIPITACIÓN. 

6.2.1 PRECIPITACIÓN DE LAURILSULFATO DE BARIO. 

La precipitación del laurilsulfato de bario se incrementa al aumentar la 

concentración de laurilsulfato de sodio. La máxima tasa de precipitación se alcanza en 

todos los medíos con el máximo valor de+ estudiado, que corresponde a el 64% en 

H3P04 2.0M y 85% en H3P04 4.0M para+= 5.00; y 91% para+= 6.00 en H3P04 5.5 y 

8.0M. 

En las figuras 6.9, 6.10, 6.11 y 6.12 se muestran las gráficas de pLS y pBa vs +y 

se indica el valor de+ donde empieza la CMC. 
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Fig. 6.9 

Gráfica de pLS y pBa vs +.para H3P04 2.0M. 
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Fig. 6.10 

Gráfica de pLS y pBa vs +. para H3P04 4.0M. 
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Gráfica de pLS y pBa vs +. para H3P04 5.5M. 
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Fig. 6.12 

Gráfica de pLS y pBa vs +, para H3P04 8.0M. 
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6.2.2 PRECIPITACIÓN DE DIETILDITIOFOSFONATO DE CADMIO. 

La precipitación del dietilditiofosfonato de cadmio se incrementa con la 

concentración de dietilditiofosfonato de sodio, ésta es mayor del 90% desde + = 4 en 

los medios 5.5 y 8.0M de H3P04 (figuras 6.5, 6.6, 6.7 y 6.8). 

La máxima tasa de precipitación se alcanza en todos los medios con el máximo 

valor de + estudiado, que corresponde a: 87% en H3P04 2.0M, 92% en H3P04 4.0M, 

99% en H3P04 5.5M y 98% en H3P04 8.0M. 

En las figuras 6.13, 6.14, 6.15 y 6.16 se muestran las gráficas de pLET y pCd vs 

+ y se indica el valor de+ donde el precipitado se aprecia visulamente. 
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Fig. 6.13 

Gráfica de pLET y pCd vs +.para H3P04 2.0M. 
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Fig. 6.14 

Gráfica de pLET y pCd vs +. para H3P04 4.0M. 

62 



4.5 

4 ........------_ __...... 

3.5 1 .............. .l=*""J::::-::·:----=-~-·.....--_--4...._ ____ 
311 

2.5 

2 

1.5 

0.5 

O-'-~~_._~~~~~-'-~~~.__~__. 

o 2 3 4 5 

+ 

Fig. 6.15 

Gráfica de pLET y pCd vs cj>, para H3P04 5.5M. 
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Fig. 6.16 

Gráfica de pLET y pCd vs cj>, para H3P04 8.0M. 
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6.2.3 ESPECTROS DE MASAS. 

Los espectros de masas en las modalidades de FAB+ y FAB-, del precipitado 

Ba(LS)2.I, para los cuatro medios ácidos, presentan las mismas señales (ver tablas 6.9 

y 6.10). 

Tabla 6.9 

Señales miz observadas en FAB+, del precipitado Ba(LS)2.I,, para los cuatro medios 

ácidos concentrados estudiados. 

Señal, miz. Corresponde a: 

137 Ba2+ 

403 [Ba(LSW 

667 Ba(LS)2 

Tabla 6.10 

Señales miz observadas en FAB-, del precipitado Ba(LS)2.I,, para los cuatro medios 

ácidos concentrados estudiados. 

Señal, miz. Corresponde a: 

97 H2P04-

265 LS-

Los espectros de masas en la modalidad de FAB-, del precipitado Cd(LET)2.I,, 

para los cuatro medios ácidos estudiados, presentan, las mismas señales (ver tabla 

6.11). 
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Tabla 6.11 

Señales miz observadas en FAB-, del precipitado Cd(LET)2.J.., para los cuatro medios 

ácidos concentrados estudiados. 

1 Sellal, miz. 

185 

6.3 PROPIEDADES FISICOQU(MICAS. 

6.3.1 TURBIDEZ. 

1 Corresponde °' 
LET-

En las zonas de turbidez débil, el precipitado Ba(LS)2.J.. decanta completamente, 

es decir está bien floculado. En la zona donde se observa cierta turbidez, los cristales 

de Ba(LS)2.J.. se dispersan y permanecen suspendidos en disolución. Las figuras 6.17, 

6.18, 6.19 y 6.20 muestran las gráficas de turbidez en función de+. 
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Fig. 6.17 

Gráfica turbidez en función de +. del precipitado Ba(LS)2.J.. , en H3P04 2.0M. 
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Fig. 6.18 

Gráfica turbidez en función de~,, del precipitado Ba(LS)2.J.., en H3P04 4.0M. 
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Fig. 6.19 

Gráfica turbidez en función de+. del precipitado Ba(LS)2,I,, en H3P04 5.5M. 
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Fig. 6.20 

Gráfica turbidez en función de+. del precipitado Ba(LS}2.i-, en H3P04 8.0M. 

La turbidez del precipitado Cd(LET}2.i- es muy baja, lo cual indica que el 

precipitado obtenido está bien floculado (la decantación es prácticamente completa}. 

Las figuras 6.21, 6.22, 6.23 y 6.24 muestran las gráficas de turbidez en función de+. 
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Fig. 6.21 

Gráfica turbidez en función de+, del precipitado Cd(LET)2.J.., en H3P04 2.0M. 
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Fig. 6.22 

Gráfica turbidez en función de+. del precipitado Cd(LET)2.J-, en H3P04 4.0M. 
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Fig. 6.23 

Gráfica turbidez en función de+. del precipitado Cd(LET)2.J.., en H3P04 5.5M. 

4 

3.5 

3 

S' 2.5 .... 
~ 
1 2 

1 1.5 
"' .... 

0.5 

o 
o 2 3 4 5 

• 

Fig. 6.24 

Gráfica turbidez en función de+. del precipitado Cd(LET)2-!.-, en H3P04 8.0M. 
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6.3.2 DETERMINACIÓN DE LA CMC DEL ION LAURILSULFATO. 

La rodamina B en los medios H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M presenta coloración 

naranja fluorescente. Antes de la CMC la coloración del complejo formado de la 

rodamina B con el ion Ls- es naranja-rojizo fluorescente y en presencia de micelas, 

ésta cambia a rosa fluorescente. 

La CMC del laurilsulfato de sodio en medio acuoso es 6x10-3M (48) y en los 

medios H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M, estudiados, los valores determinados con rodamina 

B son: 7x10-sM, 1.5x10-4M, 3x1Q-4M y 3x1Q-3M, respectivamente. 

La CMC del laurilsulfato de sodio con las concentraciones estudiadas se 

alcanza en H3P04 2.0M desde 1.00 ::;; +. en H3P04 4.0M desde 2.5 ::;; + y en H3P04 

5.5M desde 3.50 ~ +. En H3P04 8.0M no se observa cambio de color, los valores que 

se obtuvieron de [LS-)8 , son menores al valor de la CMC. 

6.3.3 PUNTOS DE FUSIÓN Y TEMPERA TURAS DE DESCOMPOSICIÓN. 

La tabla 6.12 muestra los puntos de fusión y las temperaturas de 

descomposición de los precipitados Ba(LS)2..!.. y Cd(LET)2..!.., en cada uno de los medios 

ácidos concentrados estudiados. 
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Tabla6.12 

Punto de fusión y temperaturas de descomposición de los precipitados Ba(LS)2J.. y 

Cd(LET)2l 

Medio. Precipitado Ba(LS)2J.. . Precipitado Cd(LET)2J... 

Punto de fusión, Temperatura de Temperatura de 

ºC. descomposición, ºC. descomposición, ºC. 

H3P042.0M 125 245 220 

H3P044.0 M 125 220 200 

H3P045.5M 125 200 180 

H3P048.0 M 125 180 160 

El punto de fusión del precipitado Ba(LS)2J.. es de 125ºC. La temperatura de 

descomposición disminuye al aumentar la concentración de ácido fosfórico, es muy 

probable que haya quedado atrapado ácido en las partía.llas de precipitado, aún 

cuando se lavaron. 
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7.0 DISCUSIÓN. 

7.1 PROCESO DE FLOTACIÓN IÓNICA. 

7.1.1 FLOTACIÓN IÓNICA DE LAURILSULFATO DE BARIO. 

El proceso de flotación iónica con surfactante comprende dos aspectos 

fundamentales: 

1) Químico de precipitación: 

Ba2+ + 2LS-~ Ba(LS)2,l.. 

Ec. 7.1 

2) Y fisicoquímico de adsorción de monocapas de iones surfactantes (ver figura 

7.1). 

Fig. 7.1 

Adsorción de monocapas de iones surfactantes en partículas de Ba(LS)2,L.. 
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El sistema laurilsulfato de bario presenta en medios H3P04 un comportamiento 

típico de flotación iónica. Su recuperación proporciona una curva con un máximo en los 

medios H3P04 2.0 y 8.0M. En exceso de surfactante, la recuperación disminuye debido 

a la adsorción de una doble capa de tensoactivo, que hace que las partículas 

precipitadas se dispersen en el seno de las disoluciones, provocando así, una 

disminución en los rendimientos por flotación (ver figura 7 .2). 

Fig. 7.2 

Adsorción de una doble capa de tensoactivo, en las partículas de Ba(LS)2.J.. . 
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En H3P04 4.0 y 5.5M el efecto del depósito de la segunda capa se ve disminuido a 

causa del fenómeno de doble flotación (ver figura 7 .3). 

Fig. 7.3 

Desorción de la segunda capa de surfactante, de la partícula Ba(LS)2-l-. 

El depósito de la bicapa de LS- se presenta, de manera apreciable en todos los 

medios: 

a) En los medios H3P04 2.0 y 8.0M el efecto del depósito de la bicapa es 

importante. 

b) No así en los medios H3P04 4.0 y 5.5M donde éste se ve dismnuido por el 

fenómeno de doble flotación que se observa en los intervalos de 5 ::;; ~ ::> 7 y 4 ::> ~ ::> 7 

respectivamente. Cabe mencionar que el fenómeno de doble flotación es poco 

apreciable, debido probablemente a la concentración inicial de Ba2+, dado que 

estudios realizados en medio acuoso muestran la dependencia de éste con la 

concentración inicial del ion metálico (26]. 
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8 proceso de doble flotación es poco apreciable (como ya se mencionó para 

H3P04 2.0 y 8.0M, pero no para H3P04 4.0 y 5.5M), sin embargo los resultados 

mostrados pueden interpretarse de la siguiente manera: 

1. Formación de un sólido hidrófobo. Adsorción de 1ª capa. 

Los iones suñactantes adsorbidos se organizan de tal manera que las cadenas 

hidrófobas se orientan hacia la disolución y el grupo potar hacia et sólido. El sólido 

flota. 

2. Formación de un sólido hidrófilo. Adsorción de 2ª capa. 

Durante el depósito de la bicapa, los grupos polares del suñactante se orientan 

hacia la diSOlución, dando a la superficie del sólido un carácter hidrófilo, es decir, no 

flotable. El enlace entre las monocapas adsorbidas se efectúa mediante las cadenas 

alquílicas. 

3. Sólido nuevamente hidrófobo. Desorción de 2ª capa. 

Sólo se da este caso para H3P04 4.0 y 5.5M. Debido a una perturbación del 

equilibrio (no determinada) comienza la desorción de la 2ª capa dejando al sólido 

nuevamente hidrófobo, flotable. 

4. Sólido hidrófilo. Readsorción de la 28 capa. 

Para H3P04 4.0 y 5.5M se adsorbe de nuevo la segunda capa, responsable de 

la disminución del rendimiento de flotación. 

Estas interpretaciones se plantean con base en resultados de estudios 

precedentes [35*, 48**), partiendo del hecho de que los precipitados flotan después de 

ser recubiertos por una monocapa de suñactante. 

*El proceso de flotación iónica de los iones bario en medio acuoso por los iones 

laurilsulfato ha sido bien estudiado y modelado por Bemasconi et al. Las curvas de 
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recuperación de bario en función de la concentración de laurilsulfato son típicamente 

curvas de un máximo, debido a que la adsorción del exceso de tensoactivo sobre la 

fase precipitada confiere a la superficie propiedades primero hidrófobas y después 

hidrófilas. 

**Se estudió en el mismo medio y bajo tas mismas condiciones de concentración, el 

comportamiento de flotación de los iones bario difiere considerablemente cuando se 

utiliza como colector el octilbencensulfonato de sodio, presentando un fenómeno de 

doble flotación, el cual no había sido observado anteriormente. 

De acuerdo con el modelo de condensación bidimensional, la concentración al 

equilibrio de surfactante en la cual se produce la adsorción de éste sobre el sustrato 

sólido depende, por un lado, de la interacción nonnal entre el sólido adsorbente y la 

especie iónica por adsorber y, por otro lado, de las interacciones laterales entre las 

moléculas de tensoactivo (49). 

Los sitios más energéticos correspondientes a las interacciones más fuertes 

(normales), se ocupan a bajas concentraciones de monómero surfactante. El proceso 

de flotación puede optimizarse conociendo los valores de C8 a los cuales ocurre el 

depósito de la bicapa, el Ks del equilibrio de precipitación, y la CMC del medio. 

La CMC determinada para cada medio es un valor aproximado, de donde no es 

posible calcular los valores de C8 para el depósito de la segunda capa. 

De las figuras 6.1, 6.2, 6.3 y 6.4 se observa que en ciertos intervalos de valores 

de+. la flotación iónica es mayor que la precipitación. Los intervalos son: H3P04 2.0M, 

1.50 ~ + ~ 3.00; H3P04 4.0M, 1.25 ~ + ~ 4.50; H3P04 5.5M, 1.25 ~ + ~ 3.50 y H3P04 

8.0M, 0.50 ~ + ~ 4.00. La flotación iónica es mayor porque cuando pasan las burbujas 

de aire a través de las disoluciones estas interaccionan con la parte hidrófoba del ion 

laurilsulfato, quedando la parte hidrófila orientada hacia las disoluciones, ta cual 

reacciona químicamente con et ion Ba2+ y se fonna el precipitado Ba(LS)2,l- (ver figura 

7.4). 
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Fig. 7.4 

Interacción fisicoquímica: burbuja de aire-ion laurilsulfato, reacción química: Ba(LS)2,j.. . 

7.1.2 FLOTACION IONICA DE DIETILDITIOFOSFONATO DE CADMIO. 

De las figuras 6.5, 6.6, 6. 7 y 6.8 de dietilditiofosfonato de cadmio se observa que 

en los medios H3P04 2.0 y 4.0M, la recuperación por flotación iónica es mayor que por 

precipitación (0.10 ~ + ~ 2.00 y 0.50 ~ + ~ 1.50, respectivamente) , para valores de+ 
mayores se superponen. En H3P04 5.5 y 8.0M, la precipitación es mayor a la flotación 

iónica. 

El sistema dietilditiofosfonato de cadmio no presenta un comportamiento típico 

de flotación iónica con surfactantes (curva de recuperación con un máximo) debido a la 

naturaleza del agente precipitante (LET-), es decir la adsorción de la 2• capa de 

surfactante no se presenta y por tanto la disminución de %R tampoco (ver figura 7.5). 
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Fig. 7.5 

Adsorción de 1 ª capa de reactivo precipitante, no adsorción de 2• capa. 

El proceso de flotación iónica favorece fa reacción de precipitación entre el iones 

dietilditiofosfonato y el ion Cd2+ en H3P04 2.0 y 4.0M (fas burbujas de aire al pasar a 

través de fas disoluciones interaccionan con fa parte hidrófoba del ion 

dietifditiofosfonato, fa parte hidrófila se orienta hacia fas disoluciones reaccionando 

químicamente con el ion Cd2+). ver figura 7.6. En H3P04 5.5 y 8.0M fa recuperación 

por precipitación es mayor que por flotación iónica para valores de + ~ 5.0, el aumento 

de fa viscosidad de los medios no permite a fas burbujas de aire separar el precipitado 

Cd(LET}2,l.., es decir fa interacción fisicoquímica de adsorción entre la parte hidrófoba 

del precipitado y la burbuja de aire se ve disminuida. Es daro que el proceso de 

flotación iónica está gobernado únicamente por fa reacción de precipitación, fa cual se 

ve afectada por fa sofvatación del Cd2+ y del LET-. De fas mismas figuras se observa 

que para valores de+~ 5.00 ambas gráficas se superponen. 
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Fig. 7.6 

Interacción fisicoqufmica: burbuja de aire-ion dietilditiosfosfonato, reacción química: 

Cd(LET)2-!-. 

7.2 PRECIPITACIÓN. 

7.2.1 PRECIPITACIÓN DE LAURILSULFATO DE BARIO. 

El Ba2+ determinado en los filtrados de los diferentes medios ácidos 

corresponde al Ba2+ no precipitado, no así para el ion laurilsulfato, ya que tiene una 

cadena hidrocart>onada larga, la cual hace que la solubilidad de éste disminuya 

conforme aumenta la concentración de ácido. Al filtrar las disoluciones no sólo queda 

en el papel filtro Ba(LS)2..1. , sino también ion laurilsulfato que se separó de los medios. 

Debido a que no se cuantificó la cantidad de ion laurilsulfato al equilibrio no es 

posible trazar los diagramas de solubilidad y por ende calcular la estequiometría y los 

valores de las constantes de producto de solubilidad. Las gráficas de pBa y pLS en 

función de+ (figuras 6.9, 6.10, 6.11 y 6.12), así lo corroboran, para el valor de+ = 2.00 

las gráficas de pBa cambiarían de pendiente positiva a pendiente cero y las gráficas de 

pLS de pendiente cero a pendiente negativa. 
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En H3P04 2.0 se alcanza el valor de la CMC desde 1.00 ::;; +. lo que no permite 

calcular el valor de la constante de producto de solubilidad, ya que la concentración de 

ion laurilsulfato que se determinó corresponde a la concentración proveniente del 

equilibrio de solubilidad más la concentración de ion laurilsufato que participa en la 

formación de micelas. En H3P04 4.0 y 5.5M se alcanza el valor de la CMC desde 2.50 

::;; +y 3.00 <+.respectivamente; la presencia de micefas así como la disminución de la 

solubilidad del ion laurilsulfato, son los responsables de que no se determinen la 

estequiometría y las constantes de producto de SOiubiiidad. En H3P04 8.0M no se 

alcanza el valor de la CMC, pero la disminución de la SOiubiiidad del ion laurilsulfato es 

la principal causa de que no se determine la estequiometría y la constante de producto 

de solubilidad. 

La presencia de micelas así como la disminución de la solubilidad de ion 

laurilsulfato conforme aumenta la concentración de ácido hacen que la reacción de 

precipitación entre el ion ea2+ y el ion laurilsutfato dependan de estos fenómenos. 

La floculación guarda estredla relación con la turbidez de la disolución (figuras 

6.21 , 6.22, 6.23 y 6.24). Durante la precipitación y depósito de la primera monocapa, 

ésta es despreciable. El sólido formado se encuentra bien floculado, la disolución es 

transparente. Durante el depósito de la segunda monocapa, las partículas cargadas se 

repelen y se dispersan en la disolución en forma de cristales muy pequeños, 

apareciendo la turbidez en la disolución (sólo para H3P04 8.0M, figura 6.24). 

En cuanto a los espectros de masas, es importante adarar que la intensidad de 

las señales varlan porque la concentración de sólido presente en ta matriz no fue la 

misma. Las señales correspondientes a los C011'4'uestos formados entre el ion Ba2+ y el 

ion LS- son intensas con esto se confirma, que la reacción química de precipitación 

entre el ion Ba2+ y el ion LS-, si se llevó a cabo en los medios ácidos. Las señales de 

los compuestos formados entre el ion sa2+ y el ion laurilsulfato en FAB+ no son muy 

intensas porque las señales de la matriz son más intensas (señales miz: 91, 181 y 

235), éstas son debidas a las diferentes interacciones que hay entre las moléculas de 
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glicerol y la manera de ionizarse. En FAe-1a señal del ion laurilsulfato es muy dara, la 

interterencia de la matriz es mínima. 

7.2.2 PRECIPITACIÓN DE DIETILDITIOFOSFONATO DE CADMIO. 

El Ccl2+ determinado en los filtrados de los diferentes medios ácidos 

corresponde al ccl2+ al equilibrio. 

Con los datos que se tienen no es posible calcular el valor de la constante de 

producto de solubilidad de la reacción de precipitación, el ion dietilditiofosfonato que se 

determinó no corresponde a todo el ion dietilditiofosfonato libre proveniente de la 

reacción de precipitación y de la reacción de formación de complejo, ya que éste se 

descompone [37). Las gráficas de pCd y pLET en función de + (figuras 6.13, 6.14, 6.15 

y 6.16), así lo corroboran, para el valor de + = 2.00 las gráficas de pCd cambiarian de 

pendiente positiva a pendiente cero y las gráficas de pLET de pendiente cero a 

pendiente negativa. 

Aunque la turbidez es baja ésta se incrementa conforme aumenta la 

concentración de ácido fosfórico, es decir favorece la reacción de precipitación. 

En cuanto a los espectros de masas, es importante adarar que la intensidad de 

las señales varía porque la concentración de sólido presente en la matriz no fue la 

misma. 

Las señales miz no son muy intensas porque el Cd es un elemento que 

pertenece a los metales de transición, y estos elementos en particular tienden a formar 

complejos con compuestos que tienen electrones disponibles, es muy probable que el 

ion Cd2+ haya formado un compuesto más estable con la matriz (alcohol 3-

nitrobencilioo, FAB+), y al realizar el bombardeo con xenón . no salió una cantidad 

considerable de ion ccl2+, sino que se quedó en la matriz. Un fenómeno similar ocurrió 

con el reactivo precipitante, al quedar "libre", interaccionó químicamente con la matriz 

(trietanolamina, FAB-). Las señales miz de ambas matrices son muy intensas. 
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8.0 CONCLUSIONES. 

De los resultados obtenidos en las diferentes etapas del trabajo experimental, se 

pueden expresar las siguientes condusiones: 

8.1 FLOTACIÓN IÓNICA. 

8.1.1 FLOTACIÓN IÓNICA DE LAURILSULFATO DE BARIO. 

- Se puede extraer Ba2+ de medios fosfóricos concentrados por flotación iónica, 

empleando como colector laurilsulfato de sodio. 

- La inteñase líquido-gas favorece la reacción química de precipitación entre el 

ion Ba2+ y el ion LS-, en un cierto intervalo de concentración de laurilsulfato de sodio: 

En H3P04 5.5M, es 1.25 ~ + ~ 3.50. 

En H3P04 8.0M, es 0.50 ~ 4j> ~ 4.00. 

- La eficiencia del proceso de flotación iónica del laurilsulfato de bario en tos 

medios ácidos concentrados de H3P04 depende de la interacción química de 

precipitación y de la interacción fisicoquímica de adsorción de mocapas de surfactante: 

En H3P04 2.0 y 8.0M el precipitado laurilsulfato de bario tiene un 

comportamiento típico de flotación íónica: curva de recuperación con un máximo. 

En H3P04 4.0 y 5.5M se presenta el fenómeno de refloculación: curva de 

recuperación con dos máximos, et 2º máximo no está bien definido. 
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El exceso de surfactante perjudica la flotabilidad del laurilsulfato de bario, ya que 

la adsorción de la doble capa (principalmente en H3P04 2.0 y 8.0M), tiene efectos 

considerables en los rendimientos de flotación. 

8.1.2 FLOTACIÓN IÓNICA DE DIETILDITIOFOSFONATO DE CADMIO. 

- Se puede extraer Cd2+ de medios fosfóricos concentrados por flotación iónica, 

aunque el proceso no es muy eficiente empleando un exceso como reactivo 

precipitante y colector dietilditiofosfonato de sodio. 

- La interfase líquido-gas favorece la reacción química de precipitación entre el 

ion cd2+ y el ion LET-, en un cierto intervalo de concentración de dietilditiofosfonato de 

sodio: 

- La eficiencia del proceso de flotación iónica del dietilditiofosfonato de cadmio 

en los medios ácidos concentrados de H3P04 depende de la interacción química de 

precipitación y de la interacción fisic:oquímica de adsorción de monocapas de reactivo 

precipitante en las burbujas: 

En todos los medios ácidos estudiados el precipitado dietilditiofosfonato de 

cadmio no tiene un comportamiento típico de flotación iónica: curva de recuperación 

con un máximo. 

En H3P04 5.5 y 8.0M la recuperación de dietilditiofosfonato de cadmio por 

precipitación es mayor que por flotación iónica. El aumento de la viscosidad de los 
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medios disminuye la interacción fisicoquímica de adsorción entre la parte hidrófoba del 

precipitado y las burbujas de aire. 

La naturaleza del reactivo precipitante (dietilditiofosfonato de sodio) y la 

viscosidad de los medios, tienen efectos considerables en los rendimientos de 

flotación. 

8.2 PRECIPITACIÓN. 

8.2.1 PRECIPITACIÓN DE LAURILSULFATO DE BARIO. 

- Con los resultados que se obtuvieron no es posible calcular los valores de las 

constantes de producto de solubilidad del laurilsulfato de bario en los diferentes medios 

ácidos. 

La solubilidad del laurilsulfato de sodio disminuye conforme aumenta la 

concentración de ácido, esto se debe a la cadena hidrocarbonada tan larga del 

laurilsulfato de sodio y a que aumenta la viscosidad de los medios. 

El valor de la CMC del laurilsulfato de sodio en cada uno de los medios ácidos 

es menor que en agua: 
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- El valor de la CMC se alcanza: 

En H3P04 5.5M, desde + < 3.00. 

La presencia de micelas así como la disminución de la solubilidad del ion 

laurilsulfato, son los responsables de que no se determinen la estequiometría y las 

constantes de producto de solubilidad. 

- En H3P04 8.0M, no se alcanza el valor de la CMC, pero la disminución de la 

solubilidad del ion laurilsulfato es la principal responsable de que no se determine la 

estequiometría y la constante de producto de solubilidad. 

- La floculación guarda estrecha relación con la turbidez: 

Durante la precipitación y depósito de la primera monocapa, la turbidez es 

despreciable. 

Durante el depósito de la segunda monocapa, las partículas cargadas se 

repelen y se dispersan en la disolución en forma de cristales muy pequeños, 

apareciendo la turbidez en la disolución. 

- Los espectros de masas en sus modalidades de FAB+ y FAB-, muestran que 

las sustancias que forman las partículas del precipitado laurilsulfato de bario 

efectivamente son el ion Ba2+ y el ion Ls-. 
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8.2.2 PRECIPITACIÓN DE DIETILDITIOFOSFONATO DE CADMIO. 

- Con los resultados que se obtuvieron no es posible calcular los valores de las 

constantes de producto de solubilidad del dieitlditiofosfonato de cadmio en los 

diferentes medios ácidos. 

- El ion dietilditiofosfonato que se determinó no corresponde a todo el ion 

dietilditiofosfonato libre proveniente de la reacción de precipitación, porque éste se 

descompone. 

- La turbidez es baja, ésta se incrementa conforme aumenta la concentración de 

ácido fosfórico, es decir que se favorece la reacción de precipitación. 

- Los espectros de masas en sus modalidad de FAS-, muestra que una de las 

substancias que fonnan las partículas del precipitado dietilditiofosfonato de cadmio es 

el ion LET-. 
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9.0 RECOMENDACIONES. 

Con los resultados obtenidos en este trabajo, se recomienda: 

Desarrollar métodos analíticos que permitan cuantificar el ion laurilsulfato en 

medios concentrados de ácido para determinar sus coeficientes de actividad. 

Desarrollar métodos analíticos adecuados para determinar la CMC del ion 

laurilsulfato en los medios concentrados de H3P04 y poder modelar el proceso de 

flotación iónica de Ba(LS)2J... 

Estudiar la química del sa2+, LS-, cd2+ y LET- en los medios concentrados de 

ácido, para conocer los fenómenos que afectan la estequiometría de las reacciones de 

precipitación así como el valor de las constantes de producto de solubilidad. 
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10.0 SUGERENCIAS PARA UN TRABAJO FUTURO. 

Con los resultados obtenidos de este trabajo, se sugiere: 

Para ambos precipitados Ba(LS)iJ.. y Cd(LET)2J.., poner a punto el método de 

gravimetría, en cada uno de los medios ácidos para determinar los valores de las 

constantes de producto de solubilidad. 

Realizar estudios sobre flotación iónica y precipitación de la reacción 

Ba2+ + 2LS- (::) Ba(LS)2J.., para valores cercanos de + entre 2.0 y 7.0, y definir el 

fenómeno de refloculación (doble flotación) en H3P04 4.0 y 5.5M. 

Realizar estudios sobre flotación iónica y precipitación de la reacción 

Cd2+ + 2LET- (::) Cd(LET)2J.., para valores de + ~ 5.0, porque arriba de este valor para 

todos los medios concentrados de ácido se obtiene un buen %R (porciento de 

recuperación) y %X (tasa de precipitación). 
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11.0 ANEXOS. 
11.1 DETERMINACIÓN DE Ba2+ POR REDISOLUCION AN0DICA DIFERENCIAL DE 
PULSOS. 

Las figuras 11.1, 11.2, 11 .3, 11.4, 11.5, 11 .6 11 .7 y 11 .8 muestran algunos de 

los polarogramas trazados así ex>mo sus respectivos gráfiex>s, para las disoluciones 

reex>nstituidas del ataque de las muestras obtenidas del proceso de flotación iónica, y 

las figuras 11.9, 11 .10, 11.12, 11 .13, 11 .14, 11 .15 y 11.16 algunos de los polarogramas 

trazados así ex>mo sus respectivos gráficos, para las disoluciones reconstituidas del 

ataque de las muestras obtenidas del proceso de precipitación. 
El Ba2+ no flotado y al equilibrio de cada una de las disoluciones se cuantificó 

midiendo la altura de los piex>s. Después se obtuvieron las ecuaciones de las redas de 

adiciones estándar para cada disolución estudiada y a partir del valor obtenido por 

extrapolación al eje de las abscisas se detenninó el Ba2+ en las alícuotas tomadas, de 

las disoluciones reex>nstituidas del ataque. 
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a) Muestra, 

b) [Ba2+] = 4.99 X 10-7M, 

e) (Ba2+] = 9.98 x 10-7M, 

d) [Ba2+J = 1.49 X 1Q-6M, 

e) [Ba2+] = 1.99 x 10-6M. 

Regresión lineal: 

1=1.3622 + 2,819,895*[Ba2+], 

r= 0.9995. 

Límite de confianza al 95%: 
4.83 X 10-7M ± 9.36 X 10-SM 

• Experirenlal 

-·--·· Regresión 
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Fig. 11.1 
Polarograma del proceso de flotación iónica No. 2 (+ = 0.20, H3P04 2.0M), 5 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de Ba2+ 0.001 M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamano de gota: mediano, l:cj = -2.100 V/Ag/AgCl-J,, tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/AgCl.J.., Et= -1 .850 
V/Ag/AgCl.J.., Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, af1l>litud del pulso: 25 mv, 
intervalo de corriente 20 µA. 
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a) Muestra, 

b) [Ba2+] = 4.99 X 10-7M, 

e) [Ba2+J = 9.98 x 10-7M, 

d) [Ba2+J = 1.49 X 10-6M, 

e) [Ba2+J = 1.99 x 10-6M. 

Regresión lineal: 

1 = 1.2407 + 2, 932, 1031Ba2+J, 

r= 0.9999. 

Límite de confianza al 95%: 

4.23 X 10-7M ± 2.10 X 10-BM 

• Bcperirental 
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Fig. 11.2 
Polarograma del proceso de flotación iónlca No. 12 <+ = 4.00, H3P04 2.0M), 5 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de Ba2+ 0.001 M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamar'\o de gota: mediano, Ect = -2.100 V/Ag/Agc1..i.., tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/Agct..i.., Et= -1.850 
V/Ag/Agct..i.., Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, amplitud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 20 µA . 
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a) Muestra, 

b) [Ba2+] = 4.99 X 10-7M, 

e) [Ba2+J = 9.98 x 10-1M, 

d) [Ba2+] = 1.49 X 1Q-6M, 

e) [Ba2+] = 1.99 x 10-6M. 

Regresión lineal: 

1=1.0587 + 2,242,477[882+], 

r= 0.9988. 

límite de confianza al 95%: 

4.72 X 10-7M ± 3.69 X 10-9M 
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Fig. 11.3 
Polarograma del proceso de flotación iónica No. 1 (+ = 0.1 O, H3P04 4.0M), 5 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de Ba2+ 0.001M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, ~ = -2.100 V/Ag/AgCli, tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/AgCli, Et= -1.850 
V/Ag/AgCli, Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, a111>litud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 20 µA. 
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a) Muestra, 
b) (Ba2+] = 4.99 x 10-7M, 

e) (Ba2+] = 9.98 x 1 o-7M, 

d) [Ba2+] = 1.49 x 1Q-6M, 

e) (Ba2+] = 1.99 x 10-eM. 

Regresión lineal: 

1=0.2623 + 1,978,048[882+], 

r= 0.9991. 

Límite de confianza al 95%: 

1.33 X 10-7M ± 7.30 X 10-BM 
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Fig. 11.4 
Polarograma del proceso de flotación iónica No. 13 <+ = 4.50, H3P04 4.0M), 5 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de Ba2+ 0.001 M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, ~ = -2.100 V/Ag/AgC1i, tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/Agc1i, Et= -1 .850 
V/Ag/Agc1i, Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, amplitud del pulso: 25 mv, 
intervalo de corriente 20 µA . 
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a) Muestra, 
b) (Ba2+] = 4.99 x 10-7M, 

e) [Ba2+J = 9.98 x 1 o-7M, 

d) (Ba2+] = 1.49 x 10-6M, 

e) [Ba2+] = 1.99 x 10-6M. 

Regresión lineal: 

1=0.9104 + 2,232,780[Ba2+], 

r= 0.9967. 

Límite de confianza al 95%: 

4.08 X 10-7M ± 9.71 X 10-9M 
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Fig. 11 .5 
Polarograma del proceso de flotación iónica No. 4 <+ = 0.75, H3P04 5.5M), 5 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de Ba2+ 0.001 M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, ~ = -2.100 V/Ag/AgCl-1-, tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/AgCl-1-, Et= -1.850 
V/Ag/AgCl-1-, Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, amplitud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 20 µA. 
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a) Muestra, 

b) [Ba2+J = 4.99 X 10-7M, 

e) [Ba2+J = 9.98 x 1 o-7M, 

d) [Ba2+] = 1.49 x 10-6M, 

e) [Ba2+] = 1.99 x 10-6M. 

Regresión lineal: 

1=0.6968 + 1,990,482[Ba2+], 

r=0.9993. 

Límite de confianza al 95%: 
3.50 X 10-7M ± 7.46 X 10-SM 
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Fig. 11 .6 
Polarograma del proceso de flotación iónica No. 16 <+ = 7.00, H3P04 5.5M), 5 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de Ba2+ 0.001 M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamai'io de gota: mediano, ~ = -2.100 V/Ag/AgCl,l.., tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/Agc1i, Et= -1.850 
V/Ag/AgCl,l.., Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, amplitud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 20 µA. 
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a) Muestra, 

b) [Ba2+J = 4.99 X 10-7M, 

e) [Ba2+J = 9.98 x 10-7M, 

d) [Ba2+J = 1.49 X 10-6M, 

Regresión lineal: 

1 = 0.2722+ 1,990,287[Ba2+], 

r= 0.9999. 

Límite de confianza al 95%: 

1.37 x 1Q-7M±1.18 x 1Q-10M 

-5.00E-07 3.00E-07 1.1 QE.06 1.90E-06 

Conc. de ea>+ (mol/L) 

Fig. 11 .7 
Polarograma del proceso de flotación iónica No. 6 (+ = 1.25, H3P04 8.0M), 3 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de Ba2+ 0.001 M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, Ect = -2.100 V/Ag/AgCl.J.., tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/AgCl.J.., Et= -1 .850 
V/Ag/AgCl.J.., Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, a!ll>litud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 40 µA. 
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a) Muestra, 

b) [Ba2+¡ = 4.99 x 10-7M, 

e) [Ba2+J = 9.98 x 10-7M, 

d) [Ba2+j = 1.49 X 10-6M, 

Regresión lineal: 

1 = 0.5865+ 1,463, 120[Ba2+j, 

r= 0.9999. 

Límite de confianza al 95%: 

4.01 X 10-7M ± 5.08 X 10-11M 

1 

+ EX perinental 1 

- ····-·· Regresión 1 

-5.006-07 3.006-07 1.10&06 1.906-06 

Conc. de ea>- (mol/l) 

Fig. 11.8 
Polarograma del proceso de flotación iónica No. 16 <+ = 7.00, H3P04 8.0M), 3 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de Ba2+ 0.001 M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, Ecj = -2.100 V/Ag/AgCl.L., tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/AgCl,l,, Et= -1.850 
V/Ag/AgCl,l,, Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, amplitud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 40 µA. 
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a) Muestra, 

b) [Ba2+] = 4.99 x 10-7M, 

e) [Ba2+J = 9.96 x 1 o-7M, 

d) [Ba2+] = 1.49 x 1 o-sM, 

e) [Ba2+] = 1.99 x 10-sM. 

Regresión lineal: 

1 = 1.3422 + 2,654,004[Ba2+], 

r=0.9993. 

Límite de confianza al 95%: 

4.70 X 10-7M ± 3.51 X 10-9M 

1 .... ~ .... ::::a' 1 

-6.00E-07 4.00E-07 1.-40&06 2.-40&06 

Conc. de Bl .. (mol/I.) 

Fig. 11 .9 
Polarograma del proceso de precipitación No. 1 (~ = 0.10, H3P04 2.0M), 5 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de Ba2+ 0.001 M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamano de gota: mediano, ~ = -2.100 V/Ag/AgC1,J.., tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/Agc1,J.., Et= -1 .650 
V/Ag/AgCl,l.., Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, amplitud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 20 µA. 
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a) Muestra, 

b) [Ba2+J = 4.99 x 10-7M, 

e) [Ba2+J = 9.98 x 10-7M, 

d) [Ba2+J = 1.49 X 10-6M, 

e) [Ba2+J = 1.99 x 10-6M. 

Regresión lineal: 

1 = 0.3722 + 1,686,670[Ba2+], 

r=0.9981 . 

Límite de confianza al 95%: 

2.21 x 10-7M ± 1.14 x 10-sM 

1 

+ Experinenlal 1 

······-- Regresión 

-6.00E-07 4.00E-07 1.40E-06 2.40E-06 

Conc. de e.>+ (molll) 

Fig. 11 .10 
Polarograma del proceso de precipitación No. 13 <+ = 4.50, H3P04 2.0M), 5 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de aa2+ 0.001M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, ~ = -2.100 V/Ag/AgCl-1-, tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/AgCl-1-, Et= -1 .850 
V/Ag/AgCl-1-, Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, amplitud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 20 µA. 
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a) Muestra, 

b) [Ba2+] = 4.99 X 10-7M, 

e) [Ba2+] = 9.98 x 10-7M, 

d) [ea2+] = 1.49 X 1Q-6M, 

e) [Ba2+] = 1.99 x 1o-6M. 

Regresión lineal: 

1=1 .3822 + 2,797,825[Ba2+], 

r=0.9989 . 

. límite de confianza al 95%: 

4.94 X 10-7M ± 6.38 X 1Q-9M 

-6.006-07 4.00~ 1.40E-06 2.406-06 

Conc. de Ba .. Cmol/L) 

Fig. 11.11 
Polarograma del proceso de precipitación No. 1 (' = 0.10, H3P04 4.0M), 5 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de ea2+ 0.001 M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamatlo de gota: mediano, E<t = -2.100 V/Ag/Agc1,J,, tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/Agc1,J,, Et= -1.850 
V/Ag/Agc1,J,, Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, amplitud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 20 µA. 
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a) Muestra, 

b) [Ba2+J = 4.99 X 10-7M, 

e) [Ba2+] = 9.98 x 10-1M, 
d) [Ba2+] = 1.49 X 1Q-6M, 

e) [Ba2+J = 1.99 x 10-sM. 

Regresión lineal: 

1 = 0.3029 + 1,255,945[Ba2+], 

r= 0.9985. 

Límite de confianza al 95%: 
2.41 X 10-7M ± 1.02 X 10-BM 

1 

• Experirrental 1 

-Regresión 

-6.00E-07 4.00E-07 1.40E-06 2.40E-06 

Con c. de e.,. (m ol/l) 

Fig. 11 .12 
Polarograma del proceso de precipitación No. 8 <+ = 2.00, H3P04 4.0M), 5 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de Ba2+ 0.001M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamaf\o de gota: mediano, E<j = -2.100 V/Ag/Agc1J,, tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/Agc1J,, Et= -1 .850 
V/Ag/AgCIJ,, vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, amplitud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 20 µA 
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a) Muestra, 
b) [Ba2+J = 4.99 X 10-7M, 

e) [Ba2+J = 9.98 x 10-7M, 

d) [Ba2+J = 1.49 X 10-6M, 

e) [Ba2+J = 1.99 x 10-eM. 

Datos de la regresión lineal: 

1=1.2197 + 2,804,241[Ba2+], 

r= 0.9871 . 

Límite de confianza al 95%: 

4.35 X 10-7M ± 4.98 X 10-BM 

• Experinental 

···-······ Regresión 

.a.~ 4.00E-07 1.40E-06 2.406-06 

Conc. de Bl .. {molll) 

Fig. No. 11.13 
Polarograma del proceso de precipitación No. 1 <+ = 0.10, H3P04 5.5M), 5 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de ea2+ 0.001 M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamar'lo de gota: mediano, E<t = -2.100 V/Ag/Agc1i, tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/AgCl,l., Et= -1 .850 
V/Ag/AgCl,l., Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, ampütud del pulso: 25 mv, 
intervalo de corriente 20 µA. 
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a) Muestra, 

b) (Ba2+J = 4.99 x 10-1M, 

e) [Ba2+J = 9.98 x 10-7M, 

d) [Ba2+] = 1.49 x 1 o-6M, 

e) [Ba2+J = 1.99 x 10-6M. 

Datos de la regresión lineal: 

1=0.1325 + 1,716,566[Ba2+], 

r= 0.9987. 

Límite de confianza al 95%: 

7.72 X 10-SM ± 8.43 X 10-9M 

. 
/ ' ¡ • Experlrrental ¡ 

/ - Regresión 

-7.72E-8 
1 /~ 

"-... .0.5 • 
& I'\ ~ 

-6.00E-07 4.00E-07 1.406-06 2.406-06 

Conc. de e.>+ (m oL'LI 

Fig. No. 11 .14 
Polarograma del proceso de precipitación No. 12 <+ = 4.00, H3P04 5.5M), 5 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de aa2+ 0.001 M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamar'\o de gota: mediano, Ecj = -2.100 V/Ag/AgCli, tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/AgCli, Et= -1.850 
V/Ag/AgCli, Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, amplitud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 20 µA. 
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a) Muestra, 

b) (Ba2+] = 4.99 x 10·7M, 

e) [Ba2+J = 9.98 x 1 o-7M, 

d) [Ba2+] = 1.49 X 10-6M, 

Regresión lineal: 

1=0.7388 + 2,978,316{Ba2+], 

r= 0.9988. 

Límite de confianza al 95%: 

2.76 X 10-7M ± 4.65 X 10·9M 

1 .... : .... ::::r4al 1 

-5.00E-07 3.006-07 1.1 OE-06 1.906-06 

Conc. de Bll" (mol/L) 

Fig. 11 .15 
Polarograma del proceso de precipitación No. 1 <+ = 0.10, H3P04 8.0M), 3 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de ea2+ 0.001 M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamar'lo de gota: mediano, ~ = -2.100 V/Ag/AgCl.J.., tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E¡= -2.100 V/Ag/AgCl.J.., Et= -1.850 
V/Ag/AgCl.J.., Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, amplitud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 40 µA. 
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a) Muestra, 

b) [Ba2+j = 4.99 X 10-7M, 

e) [Ba2+¡ = 9.98 x 10-7M, 

d) [Ba2+] = 1.49 X 10-6M, 

Regresión lineal: 

1=0.2512 + 1,270,947[Ba2+J, 

r= 0.9954. 

Límite de confianza al 95%: 

1.98 x 1Q-7M ± 2.96 x 10-9M 

-5.00E-07 3.00E-07 1.1 Of>06 1 .906-06 

Conc:. de Be,. (mol/LI 

Fig. 11.16 
Polarograma del proceso de precipitación No. 10 <+ = 3.00, H3P04 8.0M), 3 µL de 
disolución reconstituida y adiciones estándares de ea2+ 0.001M. Condiciones de 
trabajo: modo: HMDE, tamal'lo de gota: mediano, Ec:J = -2.100 V/Ag/AgCtJ.., tiempo de 
depósito: 15 seg, tiempo de equilibrio: 15 seg, E1 = -2.100 V/Ag/AgCIJ.., Et = -1 .850 
V/Ag/AgCIJ.., Vb = 5 mV/seg, tiempo de goteo: 1 seg, amplitud del pulso: 25 mV, 
intervalo de corriente 40 µA. 
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En las tablas 11.1, 11 .2, 11 . 3 y 11 .4 se muestran los resultados obtenidos de las 

determinaciones de sa2+ no flotado, y en las tablas 11 .5, 11 .6, 11.7 y 11 .8 se muestran 

los resultados obtenidos de las determinaciones de Ba2+ no precipitado, para cada uno 

de los medios de reacción estudiados. 

Tabla11.1 

Cuantificación de Ba2+ no flotado en H3P04 2.0M. 

Valordeq,. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Detenninación Detenninación Determinación (mol/L). Estándar 

(mol/L) . (mol/L). (moVl). (motil). 

0.10 9.95x1o-' 9.96x1o-' 9.97x1o-' 9.96x1o-' 1.00x10-6 

0.20 9.73x1o-' 9.79x10-.4 9.76x1o-' 9.76x1o-' 3.00x10-6 

o.so 9.24x10"4 9.18x1o-' 9.22x10"4 9.21 x1o-' 3.05x10-6 

0.75 9.18x10-.4 9.17x10-4 9.19x1o-' 9.18x1o-' 1.00x10-6 

1.00 9.02x10-.4 9.02x10-4 9.01 x1o-' 9.02x1o-' 5.77x10"7 

1.25 8.63x1o-' 8.64x10-4 8.63x1o-' 8.63x1o-' 5.77x10·7 

1.50 4.81 x10-.4 4.76x10-4 4.64x10-4 4.80x1o-' 4.04x10-6 

2.00 2.18x1o-' 2.19x10-.4 2.18x1o-' 2.18x1o-' 5.77x10-7 

2.50 4.70x1o-' 4.86x1o-' 4.70x1o-' 4 .69x1o-' 2 .31 x10-6 

3.00 4.87x1o-' 4.92x10-.4 4.85x1o-' 4.88x1o-' 3.60x10-6 

3.50 7.71 x1o-' 7.73x1o-' 7.69x1o-' 7.71 x1o-' 2.00x10-6 

4.00 8.40x10-4 8.39x1Q·4 8.46x1o-' 8.42x1o-' 3.78x10-6 

4.50 8.55x10-4 8.54x10-.4 8.53x1o-' 8.54x1o-' 1.00x10-6 

5.00 9.58x10-4 9.54x10-.4 9.55x10"4 9.58x1o-' 2.08x10-6 

6.00 9.65x1o-' 9.63x10-.4 9.63x1o-' 9.64x10"4 1.15x10-6 

7.00 9.93x10-4 9.99x10-4 9.97x1o-' 9.96x1o-' 3.05x10-6 

10.00 1.00x10-3 1.01 x1()·3 1.00x10-3 1.00x10-3 5.77x10-6 

15.00 1.01 x10-3 1.oox10-3 1.00x10-3 1.00x10-3 5.77x10-6 
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Tabla 11.2 

Cuantificación de Ba2+ no flotado en H3P04 4.0M. 

Valor de+. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Detenninación Detenninación Detenninación (molA..). Estándar 

(mol/L). (mol/L). (moVL). (molA..). 

0.10 9.46x10"'4 9.45x10-4 9.46x10"'4 9.46x10"'4 5.77x10"7 

0.20 8.69x10-4 8.65x10-4 8.68x10"'4 8.67x1ct'4 2 .08x1o-6 

0.50 8.53x10"'4 8.52x1o-4 8 .57x1o-4 8.54x1ct'4 2.64x1o-6 

0.75 8.20x10-4 8.15x10-4 8.19x10-4 8.18x1ct'4 2 .64x1o-6 

1.00 6.85x10-4 6.84x10-4 6.90x1ct'4 6 .86x1o-4 3.21 x1o-6 

1.25 4.02x10-4 4.02x10-4 4.01 x1ct'4 4.02x1ct'4 5 .77x10·7 

1.50 1.61 x10-4 1.60x10·4 1.61 x10-4 1.61 x1ct'4 5.77x10-7 

2.00 1.49x10-4 1.43x1Q·4 1.48x10"'4 1.47x1ct'4 3.21 x1o-6 

2.50 4.45x1o-5 4.50x10-5 4.49x1o-5 4.48x10-5 2.64x10-7 

3.00 1.29x10-4 1.30x10-4 1.28x10-4 1.29x1ct'4 1.00x10-6 

3.50 1.36x10-4 1.34x1Q·4 1.30x10"4 1.33x10-4 3.05x10-6 

4.00 1.94x10-4 1.96x10-4 1.92x1ct'4 1.94x1ct'4 2.00x10-6 

4.50 2.63x10"'4 2.57x10-4 2.61 x1ct'4 2.60x10-4 3.05x10-6 

5.00 3.92x10-4 3.92x10-4 3.93x10"'4 3.92x1ct'4 5.77x10-7 

6.00 4.00x10-4 4.07x10-4 4.05x10-4 4.04x1ct'4 3.60x1o-6 

7.00 5.39x10--4 5.41 x10-4 5.37x1ct'4 5.39x1ct'4 2.00x1o-6 

10.00 6.76x1ct'4 6.73x10-4 6.75x1ct'4 6.75x1ct'4 1.53x1o-6 

15.00 7.87x1ct'4 7.92x10-4 7.88x1o-4 7.89x1o-4 2.64x1o-6 
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Tabla11.3 

Cuantificación de Ba2+ no flotado en H3P04 5.5M. 

Valor de~- 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Oetenninación Detenninación Determinación (mol/L). Estándar 

(mol/l) . (mol/l) . (moVL). (mol/l). 

0.10 9.87x10-.4 9.81 x10-.4 9.83x1~ 9.84x1~ 3.05x1o-6 

0.20 8.81 x10-.4 8.77x10-.4 8.83x1~ 8.80x1~ 3.05x1o-6 

0.50 8.60x10-.4 8.60x10-.4 8 .61 x1~ 8.60x1~ 5.77x10-7 

0.75 8.11 x10-.4 8.19x10-.4 8 . 13x1~ 8. 14x1~ 4.16x1o-6 

1.00 5.70x10-.4 5.68x10-.4 5.71 x1~ 5 .69x1~ 1.53x1o-6 

1.25 3.53x10-.4 3.55x10-.4 3.60x1~ 3.56x1~ 3.60x1o-6 

1.50 3.41 x10-.4 3.40x10-4 3.41 x1~ 3 .41 x1~ 5.77x10-7 

2.00 2.40x1~ 2.35x10-.4 2.39x1~ 2.38x1~ 2.64x1o-6 

2.50 8.11 x10-5 8.14x10-5 8.15x1o-5 8.13x1o-5 2.08x10-7 

3.00 1.01 x10-4 1.00x10-4 1.00x1~ 1.00x1~ 5.77x10-7 

3.50 2.84x10-4 2.83x10-.4 2.77x10-4 2.81 x10-4 3.79x1o-6 

4.00 2.96x10-.4 2.97x10-4 2.96x1~ 2.96x10-4 5.77x10-7 

4.50 3.05x10-.4 3.10x10-.4 3 . 11 x1~ 3.09x1~ 3.21 x1o-6 

5.00 3.22x10-4 3.20x10-4 3.21 x1~ 3.21 x1~ 1.00x1o-6 

6.00 3.75x10-4 3.71 x10-.4 3.70x1~ 3.72x1~ 2.64x1o-6 

7.00 6.96x10-4 6.95x10-4 7.01 x1~ 6.97x1~ 3.21 x1o-6 

10.00 8.50x10-.4 8.54x10-4 8.53x1~ 8.52x1~ 2.08x1o-6 

15.00 8.96x10-.4 8.96x10-4 8.95x1~ 8.96x1~ 5.77x10-7 
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Tabla 11.4 

Cuantificación de Ba2+ no flotado en H3P04 8.0M. 

Valor de+. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Detenninación Oetenninación Determinación (molll). Estándar 

(moVL). (mol/L). (moUL). (molll..). 

0.10 9.96x10-.4 1.00x10-3 9.95x10"'4 9.97x10"'4 2.64x1o-6 

0.20 9.nx10-.4 9.78x10-.4 9.78x10"'4 9.78x10"'4 5.77x10-7 

0.50 6.55x10"'4 6.51x10"'4 6.53x10"'4 6.53x10"'4 2.00x1o-6 

0.75 5.54x10-.4 5.53x10-.4 5.54x10"'4 5.54x10"'4 5.77x10-7 

1.00 5.08x10-.4 5.05x10-.4 5.09x10"'4 5.07x10"'4 2.08x1o-6 

1.25 4.58x10-.4 4.50x10-.4 4.56x10"'4 4.55x10"'4 4.16x1o-6 

1.50 2.57x10-.4 2.63x10-.4 2.64x10"'4 2.61 x10"'4 3.78x1o-6 

2.00 2.21 x10"'4 2.20x10"'4 2.21 x10-.4 2.21 x10"'4 5.77x10-7 

2.50 3.71 x1o-5 3.70x1o-5 3.72x1o-5 3.71 x1o-5 1.00x10-7 

3.00 1.45x10"'4 1.50x10-.4 1.49x10"'4 1.48x10"'4 2.64x1o-6 

3.50 1.77x10"'4 1.81 x10-.4 1.79x10"'4 1.79x10"'4 2.00x1o-6 

4.00 2.65x10-.4 2.69x10"'4 2.70x10"'4 2.68x10"'4 2.64x1o-6 

4.50 3.91 x10"'4 3.87x10"'4 3.93x10"'4 3.90x10"'4 3.05x1o-6 

5.00 4.65x10-.4 4.63x10"'4 4.63x10"'4 4.64x10"'4 1.15x1o-6 

6.00 6.13x10-.4 6.19x10-.4 6.11 x10"'4 6.14x10"'4 4.16x1o-6 

7.00 8.01 x10"'4 7.99x10"'4 8.00x10"'4 8.00x10"'4 1.00x1o-6 

10.00 9.88x10-.4 9.86x10-4 9.82x10"'4 9.85x10"'4 3.05x1o-6 

15.00 9.99x10-.4 1.oox10-3 1.00x10-3 1.00x1o-3 5.77x10-7 
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Tabla 11.5 

Cuantificación de Ba2+ no precipitado en H3P04 2.0M. 

Valor de+. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Determinación Determinación Determinación (molA.). Estándar 

(mol/L). (mol/L). (molA.). (mol/L). 

0.10 9.47x1o-4 9.51 x10-4 9.53x1o-4 9.50x1o-4 3.05x1o-6 

0.20 9.29x10-4 9.25x10-4 9.26x1o-4 927x1o-4 2.08x1ctfl 

0.50 8.40x1o-4 8.41 x10-4 8.39x10-4 8.40x10-4 1.00x1ctfl 

0.75 8.32x1o-4 8.25x10-4 8.31 x1o-4 8.29x10-4 3.78x1o-6 

1.00 7.98x10-4 8.03x10-4 8.01 x10-4 8.00x10-4 2.52x1ctfl 

1.25 7.93x1o-4 7.94x10-4 7.93x1o-4 7.93x10-4 5.nx10-7 

1.50 7.21 x10-4 7.15x10-4 7.25x10-4 720x10-4 5.03x10"6 

2.00 6.76x10-4 6.80x10-4 6.78x1o-4 6.78x10-4 2.00x1ctfl 

2.50 6.58x10-4 6.55x10-4 6.63x1o-4 6.59x1o-4 4.04x10"6 

3.00 5.55x10-4 5.59x1o-4 5.58x1o-4 5.57x1o-4 2.08x1o-6 

3.50 S.33x10-4 5.30x10-4 5.29x1o-4 5.31 x10-4 2.08x10"6 

4.00 5.24x10-4 5.23x10-4 5.17x1o-4 521 x1o-4 3.78x1ctfl 

4.50 4.40x10-4 4.40x1o-4 4.41 x1o-4 4.40x10-4 5.n x10-7 

5.00 3.59x1o-4 3.56x10-4 3.59x1o-4 3.58x1o-4 1.73x1o-6 
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Tabla 11 .6 

Cuantificación de Ba2+ no precipitado en H3P04 4.0M. 

Valor de+. 1a . . 2a. 3a. Promedio Desviación 

Detenninación Detenninación Detenninación (molll...). Estándar 

(mol/L). (mol/L). (moVL). (mol/L). 

0.10 9.96x10-4 9.96x10-4 9.97x10-4 9.96x10-4 5.77x10-7 

0.20 8.64x10-4 8.n x10..,. 8.72x10-4 8.69x10-4 4.62x1o-6 

0.50 7.68x10-4 7.70x10-4 7.66x10-4 7.68x10-4 2.00x1o-6 

0.75 6.84x10-4 6.83x10-4 6.85x10-4 6.84x10-4 1.00x1o-6 

1.00 6.32x10-4 6.24x10-4 6.28x10-4 6.28x10-4 4.00x1o-6 

1.25 5.43x10-4 5.39x10-4 5.45x10-4 5.42x10-4 3.05x1o-6 

1.50 5.15x10-4 5.10x10-4 5.15x10-4 5.13x10-4 2.89x1o-6 

2.00 4.83x10-4 4.85x10-4 4.84x10-4 4.84x10-4 1.00x1o-6 

2.50 4.38x10-4 4.31 x10-4 4.40x10-4 4.36x10-4 4.n x1o-6 

3.00 4.05x10-4 3.98x10-4 4.06x10-4 4.03x10-4 4.36x1o-6 

3.50 3.84x10-4 3.85x10-4 3.85x10-4 3.84x10-4 5.77x10-7 

4.00 3.31 x10-4 3.32x10-4 3.28x10-4 3.30x10-4 2.08x1o-6 

4.50 2.83x10-4 2.76x10-4 2.78x10-4 2.79x10-4 3.60x1o-6 

5.00 1.58x10-4 1.58x10-4 1.59x10-4 1.58x10-4 5.77x10-7 
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Tabla 11.7 

Cuantificación de Ba2+ no precipitado en H3P04 5.5M 

Valor de+. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Determinación Determinación Determinación (mol/I..). Esténdar 

(mol/l). (mol/L). (mol/I..). (mol/l). 

0.10 8.71 x1ct" 8.70x10-4 8.69x11t" 8.70x1ct" 1.00x1o-6 

0.20 8.17x10-4 8.20x10-4 8.18x11t" 8.18x11t" 1.53x1o-6 

0.50 8.04x11t" 8.03x10-.C 8.03x11t" 8 .03x11t" 5.n x10-7 

0.75 7.32x11t" 7.28x10-4 7.31 x10- 7.30x11t" 2.08x1o-6 

1.00 7.26x10-4 7.20x10-4 7.25x1ct" 7.23x11t" 2 .89x1o-6 

1.25 6.76x10-4 6 .80x10-4 6.82x1ct" 6.79x11t" 3.05x1o-6 

1.50 5.89x10-4 5.88x10-4 5.83x11t" 5.87x11t" 3.21 x1o-6 

2.00 5.47x11t" 5.55x10-4 5.54x11t" 5.52x10-.C 4.36x1o-6 

2.50 4.91 x10-4 4.85x10-4 4.86x11t" 4.87x11t" 3.21 x1o-6 

3.00 2.81 x10-4 2.85x10-4 2.86x11t" 2 .84x11t" 2.64x1o-6 

3.50 2.43x10-4 2.45x10-4 2.37x11t" 2 .42x11t" 4.16x1o-6 

4.00 1.54x10-4 1.55x10-4 1.56x11t" 1.55x11t" 1.00x1o-6 

4.50 1.39x10-4 1.46x1Q-4 1.44x11t" 1.43x11t" 3.60x1o-6 

5.00 1.30x11t" 1.22x10-4 1.29x1ct" 1.27x11t" 4.36x1o-6 

6.00 9.48x1o-5 9.50x10-5 9.46x1o-5 9.48x1o-5 2.00x1o-5 
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Tabla 11.8 

Cuantificación de aa2+ no precipitado en H3P04 8.0M. 

Valor de+. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Detenninac:ión Detenninacíón Determinación (mol/L). Estándar 

(mol/L). (mol/L). (mol/L). (mol/l). 

0.10 9.16x10-4 9.15x10-4 9.20x10-4 9.17x10-4 2.64x1o-e 

0.20 8.86x10-4 8.90x10-4 8.88x10-4 8.88x10-4 2.oox1o-e 

0.50 8.56x10-4 8.55x10-4 8.58x10-4 8.56x10-4 1.53x1o-e 

0.75 8.23x10-4 8.22x10-4 8.24x10-4 8.23x10-4 1.oox1o-e 

1.00 8.02x10-4 7.93x10-4 7.99x10-4 7.98x10-4 4 .58x1o-e 

1.25 7.11 x10-4 7.10x10-4 7.11 x10-4 7.11 x10-4 5.77x10"7 

1.50 4.90x10-4 4.89x10-4 4.82x10-4 4.87x10-4 4.36x1o-e 

2.00 4.58x10-4 4.54x10-4 4.59x10-4 4.57x10-4 2 .64x1o-e 

2.50 4.17x10-4 4.12x10-4 4.10x10-4 4.13x10-4 3.60x1o-e 

3.00 3.97x10-4 3.95x10-4 3.99x10-4 3.97x10-4 2.oox1o-e 

3.50 2.93x10-4 2.88x10-4 2.92x10"4 2.91 x1 Q-4 2.64x1o-e 

4.00 2.74x10-4 2.75x10-4 2.68x10-4 2.72x1o-4 3.78x1o-e 

4.50 2.38x10-4 2.36x10-4 2.37x10-4 2.37x10-4 1.oox1o-e 

5.00 1.01 x10-4 9.99x10-5 1.02x10-4 9.56x10-S 1.05x1o-e 

6.00 9.07x10-5 9.08x10-5 9.08x10-S 9.08x10-S 5.77x1o-e 
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11.2 DETERMINACIÓN DE Cd2+ EN H3P04 2.0, 4.0, 5.5 Y 8.0M POR 

POLAROGRAFIA DIFERENCIAL DE PULSOS. 

11.2.1 CURVAS DE CALIBRACIÓN. 

Las figuras 11.19, 11 .20, 11.21 y 11.22 muestran los polarogramas obtenidos así 

como las gráficas de las curvas de calibración. 

11.2.2 CUANTIRCACION DE Cd2+ EN H3P04 2.0, 4.0, 5.5 Y 8.0M. 

Las figuras 11 .23, 11.24, 11.25 y 11.26 muestran algunos de los polarogramas 

obtenidos de la detenninación de Cd2+ no flotado en H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.M y las 

figuras 11 .27, 11.28, 11 .29 y 11.30 muestran algunos de los polarogramas obtenidos 

de la determinación de Cd2+ no precipitado en H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M. 

El cd2+ no flotado y no precipitado de cada una de las disoluciones se cuantificó 

midiendo la altura de los picos, ya que ésta es proporcional a la concentración de cd2+ 

y con las ecuaciones que se obtuvieron para cada uno de los medios ácidos 

concentrados. 
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a) [Cd2+J = 1 x 10--4M, 

b) [Cd2+] = 3 X 10-'4M, 

e) [Cd2+] = 5 x 10--4M, 

d) [Cd2+] = 7 X 10--4M, 

e) [Cd2+] = 1 x 10-lM. 
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Regresión lineal: 

o. 0.0002 0.0004 0.0006 0.0008 0.001 

Conc. de Cd .. (mol/L) 

1=0.0374 + 32,690.6540[Cd2+] 

r = 0.9967 

Límite de detección: 

1.04 X 10-4M 

Límite de confianza de la ordenada al origen al 95%: 

0.0374 ± 2.0256 

Fig. 11 .19 

Polarogramas para el trazo de la curva de calibración de cd2+ en H3P04 2.0M. 

Condiciones de trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, E¡ = -0.600 

V/Ag/AgCl,l../H3P04 0.1 M, Et = -1.000 V/Ag/AgCl-1-/H3P04 0.1 M, vb = 5 mV/seg, tiempo 

de goteo: 1 seg, intensidad de pulso: 25 mV, intervalo de corriente 50 µA. 
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a) [Cd2+] = 1 x 1Q-4M, 

b) (Cd2+] = 3 X 1Q-4M, 

e) (Cd2+] = 5 x 1 Q-4M, 

d) (Cd2+] = 7 X 1 Q-4M, 

e) [Cd2+] = 1 x 10-3M. 
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Regresión lineal: 

0.0002 0.0004 0.0006 0.0008 

Conhc. de Cd,. (mol/l.) 

1=-0.3447+25,776.1680[Cd2+] 

r= 0.9987 

Límite de detección: 

6.37 X 10-SM 

Límite de confianza de la ordenada al origen al 95%: 

-0.3447 ± 0.9976 

Fig. 11 .20 

0.001 

Polarogramas para el trazo de la curva de calibración de Cd2+ en H3P04 4.0M. 

Condiciones de trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, E¡ = -0.600 

V/Ag/AgCl.J.../H3P04 0.1 M, Et= -1.000 V/Ag/AgCl.J.../H3P04 0.1 M, Vb = 5 mV/seg, tiempo 

de goteo: 1 seg, intensidad de pulso: 25 mV, intervalo de corriente 50 µA. 
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a)[Cd2+] = 1 x 10-4M, 

b) [Cd2+J = 3 X 10-4M, 

e) (Cd2+J = 5 x 1 Q-4M, 

d) [Cd2+J = 7 X 1 Q-4M, 

e) (Cd2+J = 1 x 1 o-3M. 
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Regresión lineal: 

0.0002 0.0004 0.0006 0.0008 

Conc. de Cd .. (molll) 

1=0.1430 + 26,092.9910[Cct2+] 

r= 0.9985 

Limite de detección: 

6.98 X 10-SM 

Limite de confianza de la ordenada al origen al 95%: 

0.1430 ± 1.1060 

Fig. 11.21 

0.001 

Polarogramas para el trazo de Ja rurva de calibración de cd2+ en H3P04 5.5M. 

Condiciones de trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, E¡ = -0.600 

V/Ag/AgCl.J./H3P04 0.1 M, Et= -1 .000 V/Ag/AgCl.J./H3P04 0.1 M, vb = 5 mV/seg, tiempo 

de goteo: 1 seg, intensidad de pulso: 25 mV, intervalo de comente 50 µA. 
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a) [Cd2+] = 1 x 1Q-4M, 

b) (Cd2+] = 3 X 10-4M, 

e) [Cd2+J = 5 x 1 Q-4M, 

d} [Cd2+] = 7 X 1 Q-4M, 

e) [Cd2+J = 1 x 10-lM. 
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Regresión lineal: 

1 0.0002 0.0004 0.0006 0.0008 0.001 

Conc. de Cd,. (molll) 

1 = -0.4244 + 24,294.8600[Cd2+] 

r = 0.9988 

Límite de detección: 

6.08 X 10-SM 

Límite de confianza de la ordenada al origen al 95%: 

-0.4244 ± 0.8973 

Fig. No. 11.22 

Polarogramas para el trazo de la curva de calibración de cd2+ en ~P04 8.0M. 

Condiciones de trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, E¡ = -0.600 

V/Ag/AgCl-1.JH3P04 0.1 M, Et= -1 .000 V/Ag/AgC.J../H3P04 0.1 M, Vb = 5 mV/seg, tiempo 

de goteo: 1 seg, intensidad de pulso: 25 mV, intervalo de corriente 50 µA. 
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Fig. 11.23 

Polarogramas de los procesos de flotación iónica No. 1 y No. 6 <+ = 0.1 O y 1.25, 

H3P04 2.0M) 10 ml de disolución reconstituida. 

Condiciones de trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, E¡ = -0.600 

V/Ag/Agc1,J,/H3P04 0.1 M, Et= -1 .000 V/Ag/Agc1,J,/H3P04 0.1 M, vb = 5 mV/seg, tiempo 

de goteo: 1 seg, intensidad de pulso: 25 mV, intervalo de corriente 50 µA. 
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Fig. 11 .24 

Polarogramas de los procesos de flotación iónica No. 2 y No. 7 (el> = 0.20 y 1.50, 

H3P04 4.0M) 10 ml de disolución reconstituida. 

Condiciones de trabajo: modo: HMDE, tamai'\o de gota: mediano, E¡ = -0.600 

V/AgtAgCIJ./H3P04 0.1 M, Et= -1.000 V/Ag/AgCIJ./H3P04 0.1 M, vb = 5 mV/seg, tiempo 

de goteo: 1 seg, intensidad de pulso: 25 mV, intervalo de corriente 50 µA. 
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Fig. 11 .25 

Polarogramas de los procesos de flotación iónica No. 3 y No. 8 <+ = 0.50 y 2.00, 

H3P04 5.5M) 10 ml de disolución reconstituida. 

Condiciones de trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, E¡ = -0.600 

V/Ag/AgClilH3P04 0.1 M, Et= -1 .000 V/Ag/AgCl~lH3P04 0.1 M, Vb = 5 mV/seg, tiempo 

de goteo: 1 seg, intensidad de pulso: 25 mV, intervalo de corriente 50 µA. 
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Fig. 11.26 

Polarogramas de los procesos de flotación iónica No. 4 y No. 9 (4> = 0.75 y 2.50, 

H3P04 8.0M) 10 ml de disolución reconstituida. 

Condiciones de trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, E¡ = -0.600 

V/Ag/AgCli/H3P04 0.1 M, Et= -1.000 V/Ag/AgCli/H3P04 0.1 M, vb = 5 mV/seg, tiempo 

de goteo: 1 seg, intensidad de pulso: 25 mV, intervalo de corriente 50 µA. 
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Fig. 11 .27 

Polarogramas de los procesos de precipitación No. 1 y No. 6 (~ = 0.10 y 1.25, H3P04 

2.0M) 1 O ml de disolución reconstituida. 

Condiciones de trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, E¡ = -0.600 

V/Ag/AgCl,l,/H3P04 0.1 M, Et= -1.000 V/Ag/AgCl,l,/H3P04 0.1 M, vb = 5 mV/seg, tiempo 

de goteo: 1 seg, intensidad de pulso: 25 mV, intervalo de corriente 50 µA. 
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Fig. 11.28 

Polarogramas de los procesos de precipitación No. 2 y No. 7 (~ = 0.20 y 1.50, H3P04 

4.0M) 1 O ml de disolución reconstituida. 

Condiciones de trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, E¡ = -0.600 

V/Ag/AgCl,l,/H3P04 0.1 M, Et= -1 .000 V/Ag/AgCl,l,/H3P04 0.1 M, vb = 5 mV/seg, tiempo 

de goteo: 1 seg, intensidad de pulso: 25 mV, intervalo de corriente 50 µA . 
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Fig. 11.29 

Polarogramas de los procesos de precipitación No. 3 y No. 8 (+ = 0.50 y 2.00, H3P04 

5.5M) 1 O mL de disolución reconstituida. 

Condiciones de trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, E¡ = ·0.600 

V/Ag/AgCl-!./H3P04 0.1M, Et= -1 .000 V/Ag/AgCl-!./H3P04 0.1M, vb = 5 mV/seg, tiempo 

de goteo: 1 seg, intensidad de pulso: 25 mV, intervalo de corriente 50 µA. 
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Fig. 11.30 

Polarogramas de los procesos de precipitación No. 4 y No. 9 <+ = 0.75 y 2.50, H3P04 

8.0M) 10 mL de disolución reconstituida. 

Condiciones de trabajo: modo: HMDE, tamaño de gota: mediano, E¡ = -0.600 

V/Ag/AgCl.l./H3P04 0.1M, Et= -1 .000 V/Ag/AgCl.l./H3P04 0.1M, Vb = 5 mV/seg, tiempo 

de goteo: 1 seg, intensidad de pulso: 25 mV, intervalo de corriente 50 µA. 
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En las tablas 11.9, 11.10, 11 .11y11.12 se muestran los resultados obtenidos de las 

determinaciones de Cd2+ no flotado, y en las tablas 11 .13, 11 .14, 11 .15 y 11.16 se 

muestran los resultados obtenidos de las determinaciones de Cd2+ no precipitado, para 

cada uno de los medios ácidos estudiados. 

Tabla 11 .9 

Cuantificación de Cd2+ no flotado en H3P04 2.0M. 

Valor de .ji. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Determinación Determinación Determinación (mol/L). Estándar 

(mol/L). (mol/L). (mol/L). (mol/L). 

0.10 9.55x1<t" 9.54x1<t" 9.54x1<t" 9.54x1<t" 5.77x10-7 

0.20 8.73x10°" 8.71 x10°" 8.72x1<t" 9.72x1<t" 1.00x10"6 

0.50 8.29x1<t" 8.27x10°" 8.32x1<t" 8.29x1<t" 2.52x1o-6 

0.75 8.25x10°" 8.21 x10°" 8.22x1<t" 8.23x1<t" 2.08x10"6 

1.00 8.11 x10°" 8.12x10°" 8.11x1<t" 8.11 x1<t" 5.77x10-7 

1.25 7.32x1<t" 7.30x10"" 7.31 x1<t" 7.31 x1<t" 1.00x10"6 

1.50 6.30x10°" 6.31 x10-4 6.31 x1<t" 6.31 x1<t" 5.77x10"7 

2.00 6.16x10°" 6.17x10-4 6.15x1<t" 6.16x1<t" 1.00x10"6 

2.50 5.29x10-4 5.30x1Q-4 5.32x10-4 5.30x1 O""" 1.53x10"6 

3.00 4.57x1<t" 4.56x1<t" 4.57x10-4 4 .57x1<t" 5.77x10-7 

3.50 4.31 x1<t" 4.33x1<t" 4.36x1<t" 4.33x1<t" 2.52x10"6 

4.00 2.89x1<t" 2.89x1Q-4 2.88x1<t" 2.89x1<t" 5.77x10-7 

4.50 2.71 x10-4 2.69x10-4 2.72x1<t" 2.71 x1<t" 1.53x10"6 

5.00 1.49x10-4 1.48x10°" 1.49x1<t" 1.49x1<t" 5.77x10-7 
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Tabla 11 .10 

Cuantificación de Cd2+ no flotado en H3P04 4.0M. 

Valor de+. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Detenninación Detenninación Determinación (molA..). Esténdar 

(molll) . (mol/L). (molA..). (mol/L). 

0.10 9.99x10-4 1.00x10-3 1.01 x10-3 1.00x10-3 1.00x1o-6 

0.20 9.69x10-4 9.68x10-4 9.69x10-4 9.69x10-4 5.77x10-7 

0.50 8.82x10-4 8.86x10-4 8.88x10-4 8.85x10-4 3.05x1o-6 

0.75 8.44x10-4 8.47x10-4 8.46x10-4 8.46x10-4 1.53x1o-6 

1.00 8.02x10-4 8.06x10-4 8.03x10-4 8.04x10-4 2.08x1o-6 

1.25 7.55x10-4 7.54x10-4 7.54x10-4 7.54x10-4 5.77x10-7 

1.50 7.30x10-4 7.31 x10-4 7.31 x10-4 7.31 x10-4 5.77x10-7 

2.00 7.04x10-4 6.98x10-4 7.02x10-4 7.01 x10-4 3.05x1o-6 

2.50 5.40x10-4 5.39x10-4 5.40x10-4 5.40x10-4 5.77x10-7 

3.00 4 .46x10-4 4.46x10-4 4.49x10-4 4.48x10-4 1.53x1o-6 

3.50 2.26x10-4 2.26x10-4 2.27x10-4 2 .26x10-4 5.77x10-7 

4.00 2.11 x10-4 2.13x10-4 2.15x10-4 2.13x10-4 2.00x1o-6 

4.50 1.28x10-4 1.22x10-4 1.26x10-4 1.25x10-4 3.05x1o-6 

5.00 1.05x10-4 1.01 x10-4 1.02x10-4 1.03x10-4 2.08x1o-6 
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Tabla 11 .11 

Cuantificación de Cd2+ no flotado en H3P04 5.5M. 

Valor de~· 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Oetenninación Oetenninación Oetenninación (molJL). Estándar 

(molJL). (mol/L). (molJL). (molJL). 

0.10 1.00x10-3 1.00x10-3 1.01 x10-3 1.00x10-3 5.77x1o-6 

0.20 9.98x10-4 9.99x1Q-4 9.98x1o-4 9.98x1o-4 5.77x10-7 

o.so 9.53x10-4 9.53x10-4 9.54x1o-4 9.53x1o-4 5.77x10-7 

0.75 8.69x1Q-4 8.68x10-4 8.70x1o-4 8.69x1o-4 1.00x1o-6 

1.00 8.24x1Q-4 8.24x1Q-4 8.23x1o-4 8.24x1o-4 5.77x10-7 

1.25 7.48x10-4 7.49x1o-4 7.48x1o-4 7.48x1o-4 5.77x10-7 

1.50 6.42x1o-4 6.36x10-4 6.44x1o-4 6.41 x1o-4 4.16x1o-6 

2.00 5.12x10-4 5.13x1Q-4 5.12x1o-4 5.12x1o-4 5.77x10-7 

2.50 4.70x1Q-4 4.70x1Q-4 4.66x1o-4 4.69x1o-4 2.31 x1o-6 

3.00 2.94x1o-4 2.99x10-4 2.92x10-4 2.95x1o-4 3.60x1o-6 

3.50 2.45x1o-4 2.47x1o-4 2.43x1o-4 2.45x1o-4 2.00x1o-6 

4.00 8.89x1Q-5 8.90x1Q-5 8.95x1Q-5 8.91 x1Q-5 3.21 x10-7 

4 .50 5.95x1o-5 5.94x1Q-5 5.93x1o-5 5.95x1o-5 1.00x10-7 

5.00 3.60x1Q-5 3.56x1Q-5 3.57x1Q-5 3.58x1o-5 2.08x10-7 
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Tabla 11 .12 

Cuantificación de Cd2+ no flotado en H3P04 8.0M. 

Valor de~. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Detenninación Detenninación Determinación (mol/L). Estándar 

(mol/L) . (mol/L). (mol/L). (mol/L). 

0.10 9.05x1o-4 9.03x1o-4 9.03x1o-4 9.G4x1o-4 1.15x1<t6 

0.20 8.93x1o-4 8.99x10-4 8.97x1o-4 8 .96x1o-4 3.05x1<t6 

0.50 8.18x1o-4 8.19x1o-4 8.18x1o-4 8.18x1o-4 5.77x10-7 

0.75 7.74x1o-4 7.73x10-4 7.73x1o-4 7.73x1o-4 5.77x10-7 

1.00 7.45x1o-4 7.44x1o-4 7.45x10-4 7.45x1o-4 5.77x10-7 

1.25 7.30x1o-4 7.26x1o-4 7.29x1o-4 728x1o-4 2.08x1<t6 

1.50 6 .66x1o-4 6.65x10-4 6.70x1o-4 6 .67x1o-4 2.64x1<t6 

2.00 5.39x1o-4 5.34x10-4 5.38x1o-4 5.37x1o-4 2.64x10"6 

2.50 4.39x10-4 4.38x10-4 4.39x1o-4 4.39x1o-4 5.77x10-7 

3.00 3.08x1o-4 3.08x10-4 3.07x1o-4 3.08x1o-4 5.77x10-7 

3.50 2.31 x1o-4 2.30x10-4 2.31 x1o-4 2.31 x1o-4 5.77x10-7 

4.00 1.02x10"" 9.96x1o-5 1.01 x1o-4 1.00x1o-4 120x1<t6 

4.50 6.60x1o-5 6.65x10-5 6.64x1o-5 6.63x1o-5 2.64x10-7 

5.00 2.71 x10-5 2.72x10-5 2.70x1o-5 2.71 x1o-5 1.00x10-7 
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Tabla 11 .13 

Cuantificación de cd2+ no precipitado H3P04 2.0M. 

Valor de,. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Detenninaclón Determinación Determinación (mol/L). Estándar 

(mol/L). (mol/L). (molll). (mol/L). 

0.10 9.62x1o-4 9.62x1o-4 9.63x1o-4 9.62x1o-4 5.77x10-7 

0.20 9.65x1o-4 9.63x10-.4 9.59x1o-4 9.62x1Q-4 3.05x10"6 

0.50 9.62x1o-4 9.64x10""' 9.60x10-.C 9.62x10-.C 2 .00x10"6 

0.75 9.60x10-.C 9.64x10-.4 9.63x1o-4 9.62x10-.4 2.08x10"6 

1.00 9.52x1o-4 9.59x10-.4 9.57x10-.C 9.56x10-.4 3.60x10"6 

1.25 8.83x1o-4 8.65x10-.4 8.81 x10-.C 8.83x10-.4 2.00x10"6 

1.50 6.82x10-.C 6.79x10-.4 6.81 x10-.C 6.81 x10-.4 1.53x10"6 

2.00 6.35x10-.4 6.40x10-.4 6.36x 10-.C 6.37x10-.4 2.64x10"6 

2.50 5.27x1o-4 5.21 x10-.4 5.23x 10-.C 5.24x10-.4 3.05x10"6 

3.00 4. OOx 10-.C 3.96x10-.4 4. 02x 1 0-.C 3.99x10-.4 3.05x10"6 

3.50 3.24x10-.C 3.24x10-.4 3.25x1<>-4 3.24x10-.4 5.77x10-7 

4.00 2.45x10-.4 2.53x10-.4 2.47x10-.4 2.48x10-.4 4 .16x10"6 

4.50 1.94x10-.C 1.91 x10-.4 1.95x10-.C 1.93x10-.4 2.08x10"6 

5.00 1.29x1o-4 1.31 x10'"'4 1.36x10'"'4 1.32x1 ()-.4 3.60x10"6 
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Tabla 11.14 

Cuantificación de Cd2+ no precipitado H3P04 4.0M. 

Valor de+. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Detenninación Detenninación Detenninación (molA..). Esténdar 

(mol/L). (mol/L). (moUL). (molA..). 

0.10 9.58x1o-4 9.60x10-4 9.65x 1 O"" 9.61 x1o-4 3.60x10"6 

0.20 9.51 x10"'4 9.50x10""' 9.51 x1o-4 9.51 x10""' 5.77x10-7 

0.50 9.51 x10""' 9.46x10""' 9.50x1 O"" 9.49x10""' 2.64x1o-6 

0.75 8.56x10""' 8.59x10""' 8.60x1o-4 8.58x10""' 2.08x10"6 

1.00 8.47x1o-4 8.46x10""' 8.46x1o-4 8.46x10""' 5.77x10-7 

1.25 8.30x1o-4 8.29x10""' 8.23x10"'4 827x10""' 3.79x1o-6 

1.50 7.77x10""' 7.78x10""' 7.77x1o-4 7.77x10""' 5.77x10-7 

2.00 6.77x1o-4 6.82x10""' 6.83x10""' 6.81 x10""' 3.21 x1o-6 

2.50 5.75x1o-4 5.73x1Q-4 5.74x1o-4 5.74x1o-4 1.00x10"6 

3.00 4.32x10""' 4.28x10""' 4.27x1o-4 4.29x10""' 2.64x1o-6 

3.50 2.52x10-4 2.51 x10""' 2.57x1o-4 2.53x1o-4 3.21 x1o-6 

4.00 1.70x10""' 1.74x10""' 1.73x10""' 1.n x10""' 2.08x1o-6 

4.50 9.19x10-5 9.19x10-5 9.18x1o-5 9.19x1o-5 5.77x10"6 

5.00 7.65x1o-5 7.69x1Q-5 7.64x1o-5 7.66x1o-5 2.64x10-7 
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Tabla 11.15 

Cuantificación de Cd2+ no precipitado H3P04 5.5M. 

Valor de+. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Determinación Determinación Detenninación (rnol/L). Estándar 

(rnol/L). (mol/L). (rnol/L). (mol/L). 

0.10 1.01 x10-3 1.00x10-3 1.00x10-3 1.00x10-3 5.77x10"6 

0.20 9.21 x10""' 9.17x10""' 9.19x 1 O""' 9.19x1 O""' 2.00x10"6 

0.50 8.39x10""' 8.38x10""' 8.39x10""' 8.39x10""' 5.77x10-7 

0.75 8.20x 1 O""' 8.17x10"'4 8.21 X1 Q"'4 8.19x 1 O""' 2.08x10"6 

1.00 7.88x10""' 7.83x10""' 7.87x10""' 7 .86x1 O""' 2.64x10"6 

1.25 6.84x1 O""' 6.88x10""' 6.89x10""' 6.87x1 O""' 2.64x10"6 

1.50 5.88x10""' 5.87x10""' 5.89x10""' 5.88x10""' 1.00x10"6 

2.00 5.08x10""' 5.07x10""' 5.08x10""' 5.08x 1 O""' 5.77x10-7 

2.50 3.80x10""' 3.83x10-4 3.84x1 O""' 3.82x10""' 2.08x10"6 

3.00 3.07x10""' 3.11 x10""' 3.09x 1 O""' 3. 09x 1 O""' 2.00x10"6 

3.50 1.73x10""' 1.77x10""' 1.78x10""' 1. 76x 1 O""' 2.64x10"6 

4.00 8.16x1o-5 8.14x1o-5 8.14x1o-5 8.15x1o-5 1.15x10-7 

4.50 6.25x10-5 6.23x10-5 6.24x1o-5 6.24x1o-5 1.00x10-7 

5.00 6.15x10-5 6.13x10-5 6.09x1o-5 6.12x1o-5 3.05x10-7 
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Tabla 11 .16 

Cuantificación de Cd2+ no precipitado H3P04 8.0M. 

Valor de 4>- 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Oetenninaáón Oetenninaáón Determinación (mol/L). Estándar 

(mol/L). (mol/L). (moVL). (mol/L). 

0.10 9.80x10-4 9.81 x10-4 9.81 x10-4 9.81 x10-4 5.77x10-7 

0.20 9.33x10-4 9.30x10-4 9.33x1Q-4 9.32x10-4 1.73x1o-6 

0.50 8.-46x10-4 8.45x10-4 8.39x10-4 8.43x10-4 3.78x1o-6 

0.75 7.57x10-4 7.57x10-4 7.58x10-4 7.57x10-4 5.77x10-7 

1.00 7.14x10-4 7.11 x10-.4 7.10x10-4 7.12x10-4 2.08x1o-6 

1.25 6.57x10-.4 6.61 x10-4 6.60x10-4 6.59x10-4 2.08x1o-6 

1.50 5.97x10-4 5.94x10-.4 6.02x10-4 5.98x10-4 4.04x1o-6 

2.00 4.49x10-.4 4.53x10-.4 4.51 x10-4 4.51 x10-4 2.00x1o-6 

2.50 3.21 x10-4 3.22x10-4 3.21 x10-4 3.21 x10-4 5.77x10-7 

3.00 1.50x10-.4 1.44x10-4 1.54x10-4 1.49x10-4 5.03x1o-6 

3.50 4.34x10-5 4.36x10-5 4.36x1o-5 4.35x1o-5 1.15x10-7 

4.00 3.56x10-5 3.49x10-5 3.55x1Q-5 3.53x10-5 3.78x1Q-7 

4.50 2.55x10-5 2.56x10-5 2.54x10-5 2.55x10-5 1.00x10-7 

5.00 1.67x10-5 1.63x10-5 1.64x10-5 1.65x10-5 2.08x10-7 
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11.3 DETERMINACIÓN DEL ION LAURILSULFATO CON AMARILLO DE METILO EN 

CLOROFORMO POR ESPECTROFOTOMETRiA UV-VISIBLE. 

11.3.1 ESPECTROS DE ABSORCIÓN. 

Las figuras 11 .31 y 11 .32 muestran los espectros de absorción del amarillo de 

metilo en doroformo al equilibrio con H3P04 2.0M (el color del amarillo de metilo en 

doroformo es amarillo), y del par iónico amarillo de metilo-taurilsulfato en doroformo al 

equilibrio con H3P04 2.0M (el color del par iónico amarillo de metito-taurilsulfato en 

doroformo es violeta). La longitud de onda de máxima absorción del amarillo de metilo 

en doroformo al equilibrio con cada uno de tos medios ácidos es 410 nm y la del par 

iónico amarillo de metito-lauritsutfato en cloroformo al equilibrio con cada uno de tos 

medios ácidos es 544.8 nm. 

11.3.2 CURVAS DE CALIBRACIÓN Y CUANTIFICACIÓN DEL ION LAURILSULFATO. 

Las figuras 11.33, 11 .34, 11 .35 y 11.36 muestran las gráficas de tas curvas de 

calibración del par iónico amarillo de metito-lauritsutfato en cloroformo al equilibrio con 

H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M respectivamente, y la tabla 11 .9 muestra los valores de 

ordenada al origen, pendiente y coeficiente de correlación de las curvas de calibración 

para H3P04 2.0, 4.0, 5.5 y 8.0M. 

En las tablas 11 . 17, 11 .18, 11 .19 y 11 .20 se muestran los resultados obtenidos 

de ta cuantificación de ion laurilsulfato no precipitado de cada una de las disoluciones 

en los medios ácidos estudiados. 
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Espectro de absorción del par lónico amarillo de metilo-laurilsulfato en doroformo, al 

equilibrio con H3P04 2.0M. 
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a) Intervalo de concentraciones: O, 1 x 10-6M, 4 x 10-6M, 7 x 10-6M y 1 x 1 o-sM. 
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Conc. de Ls· en medio llclclo (molll..I 

A= 0.0149 + 75,349.711[LS-J, r = 0.9994. 

Desviación estándar de la ordenada al origen: 0.0149 ± 0.0089. 

Desviación estándar de la pendiente: 75,349.711 ± 1552.8610. 

b) Intervalo de concentraciones: O, 1 x 10-sM, 4 x 10-sM y 7 x 10-sM. 
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Conc. de LS- en medio llclclo (mol/l.I 

A= 0.1488+41,106.667[LS-J, r = 0.9949. 
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• Experimental 1 

-Regresión 

Desviación estándar de la ordenada al origen: 0.1488 ± 0.0120. 

Desviación estándar de la pendiente: 41, 106.667 ± 2888.6752. 

Fig. 11 .33 

Curvas de calibración para el medio H3P04 2.0M. 
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a) Intervalo de concentraciones: o, 1 x 1Q-6M, 4 x 10-6M, 7 x 10-6M y 1 x 10-5M. 
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Conc. de u- en medio kldo (mol/L) 

A= 0.0050 + 59,947.977[LS-J, r = 0.9991. 

Desviación estándar de la ordenada al origen: 0.0050 ± 0.0006. 

Desviación estándar de la pendiente: 59,947.977 ± 1476.5621. 

b) Intervalo de concentraciones: O, 1 x 10-5M, 4 x 10-5M, 7 x 10-5M y 1 x 1Q-4M. 
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Conc. de Ls· en medio kldo (mol/L) 

A = 0.1721 + 28,866.47 4[LS-J, r = 0.9950. 

Desviación estándar de la ordenada al origen: 0.1721 ± 0.0726. 

Desviación estándar de la pendiente: 28,866.474±1632.856. 

Fig_ 11.34 

Curva de calibración para el medio H3P04 4.0M. 
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a) Intervalo de concentraciones: o, 1 x 10-6M, 4 x 10-6M, 7 x 10-6M y 1 x 10-sM. 
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Conc. de Ls· en medio kldo (motil) 

A= 0.0023 + 51 ,786.127[LS·], r = 0.9999. 

Desviación estándar de la ordenada al origen: 0.0023 ± 0.0002. 

Desviación estándar de la pendiente: 51 , 786.127 ± 404.9495. 

b) Intervalo de ooncentradones: O, 1 x 10-sM, 4 x 10-sM, 7 x 10-sM y 1 x 10°""M. 

3 

1 

• ecpermental j 
- Regresión 

Conc. de LS' en medio llcldo (molll) 

A= 0.1073 + 25,051. 734[LS·], r = 0.9913. 

Desviación estándar de la ordenada al origen: 0.1073 ± 0.0709. 

Desviación estándar de la pendiente: 25,051 .734 ± 1883.7138. 

Fig. 11 .35 

Curva de calibración para el medio H3P04 5.5M. 
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a) Intervalo de concentraciones: O, 1 x 10-6M, 4 x 10-6M, 7 x 10-eM y 1 x 10-sM. 
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Conc. de LS" en medio llcldo (molll.) 

A= -0.0143 + 45,251.445[LS-J, r = 0.9980. 

Desviación estándar de la ordenada al origen: -0.0143 ± 0.0009. 

Desviación estándar de la pendiente: 45,251 .445 ± 1634.2096. 

b) Intervalo de concentraciones: O, 1 x 10-sM, 4 x 10-sM, 7 x 10-SM y 1 x 1Q-4M. 
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Conc. de LSº en medio llcldo (motil) 

A= 0.0754 + 20,985.087[LS-J, r = 0.9914. 
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• Experimental 1 

-Regresión 

Desviación estándar de la ordenada al origen: 0.0754 ± 0.0066. 

Desviación estándar de la pendiente: 20,985.087 ± 1558.8403. 

Fig. 11.36 

Curva de calibración para el medio H3P04 8.0M. 
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Tabla 11 .17 

Cuantificación de LS- no precipitado en H3P04 2.0M. 

Valor de 4>. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Determinación Determinación Determinación (rnolA..). Estándar 

(mol/L). (molA..) . (molA..) . (molA..). 

0.10 2.97x10-5 2.97x1o-5 2.98x1o-5 2 .98x1o-5 6 .13x1o-8 

0.20 4.06x10-5 4.05x10-5 4.04x10-5 4 .05x10-5 7.66x1o-8 

0.50 5.49x1o-5 5.46x1o-5 5.49x10-5 5.48x1o-5 1.92x10-7 

0.75 6.34x10-5 6.34x10-5 6.39x10-5 6 .36x1o-5 2.84x10-7 

1.00 7.63x10"" 7.67x1o-5 7.67x10-5 7.66x10-5 1.92x10-7 

1.25 8.71 x10-5 8.76x10-5 8.71 x10-5 8.73x10-5 2.39x10-7 

1.50 9.29x10-5 9.24x10-5 9.24x10-5 9.26x1o-5 2.84x10-7 

2.00 9.56x10-5 9.62x10-5 9.63x10-5 9.61 x10-5 3.83x10-7 

2.50 3.34x10-4 3.35x10-4 3.35x1Q-4 3.35x10-4 4.79x10-7 

3.00 6 .79x10-4 6.79x10-4 6.78x10-4 6.79x10"" 1.09x1o-6 

3.50 1.40x10-3 1.40x10-3 1.40x10-3 1.40x10-3 1.17x1o-8 

4.00 1.83x10-3 1.83x10-3 1.83x10-3 1.83x1o-3 2.81 x1o-6 

4.50 2.28x10-3 2.23x10-3 2.28x10-3 2 .28x10-3 1.56x10"6 

5.00 2.60x10-3 2.59x10-3 2.59x10-3 2.59x10-3 1.76x10"6 
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Tabla 11 .18 

Cuantificación de LS- no precipitado en H3P04 4.0M. 

Valor de~- 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Oetenninadón Detenninación Determinación (mol/L). Estándar 

(mol/L). (mol/L). (mol/L). (molJI..). 

0.10 1.55x10~ 1.55x10~ 1.55x1o-6 1.55x1o-6 3.85x1o-8 

0.20 2. 18x10~ 2.18x10~ 2.18x1o-6 2.18x1o-6 4.81 x1o-8 

0.50 3.34x 10~ 3.31x10~ 3.29x1o-6 3.31 x1o-6 2.08x1Q-7 

0.75 4.60x10~ 4.60x10~ 4.66x1o-6 4.62x1o-6 3.57x10-7 

1.00 5.66x10~ 6.00x1o-6 6.00x1o-6 5.88x1o-6 2.16x1o-8 

1.25 6.78x10~ 6.72x10~ 6.78x1o-6 6.76x1o-6 3.01 x10-7 

1.50 7.78x 10~ 7.72x10~ 7.66x1o-6 7.72x1o-6 6.18x10-7 

2.00 8.09x10~ 8.09x10~ 7.92x1o-6 8.03x1o-6 9.63x1Q-7 

2.50 1.06x10-4 1.06x1Q-4 1.07x10-4 1.07x10-4 6.02x10-7 

3.00 2.84x10-4 2.83x10-4 2.81 x10-4 2.83x10-4 1.38x1o-6 

3.50 9.44x10-4 9.44x10-4 9.40x10-4 9.43x10-4 1.67x1o-6 

4.00 1.16x10-3 1.16x10-3 1.16x10-3 1.16x10-3 1.93x1o-8 

4.50 1.65x1Q-3 1.65x1Q-3 1.65x1Q-3 1.65x10-3 2.22x1o-6 

5.00 2.07x10-3 2.06x1Q-3 2.07x10-3 2.07x10-3 2.50x1o-8 
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Tabla 11 .19 

Cuantificación de LS- no precipitado en H3P04 5.5M 

Valor de cjl . 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Determinación Determinación Determinación (mol/l) . Estándar 

(mol/L). (mol/L). (moVL). (mol/l). 

0.10 7.31 x10-6 7.16x10-6 7.16x10-6 7.21 x10-6 8.92x1o-8 

0.20 1.08x10-5 1.08x10-5 1.07x1o-5 1.08x10-5 5.57x1o-8 

0.50 2.28x1o-5 2.28x1o-5 2.28x1o-5 2.28x1o-5 0.0000000 

0.75 3.17x10-5 3.10x10-5 3.10x1o-5 3.12x1o-5 4 .13x10-7 

1.00 4.81 x10-5 4.86x10-5 4.81 x10-5 4.83x1o-5 2.79x10-7 

1.25 5.23x1o-5 5.23x10-5 5.35x1o-5 5.27x1o-5 6.97x10-7 

1.50 6.06x10-5 5.91 x10-5 6.06x1o-5 6 .01 x1o-5 8.26x10-7 

2.00 6.83x10-5 6.73x10-5 6.83x1o-5 6 .79x1o-5 5.57x10-7 

2.50 7.93x10-5 8.17x10-s 8.05x10-5 8.05x1o-5 1.21 x10-6 

3.00 1.18x10-4 1.14x10-4 1.13x10-4 1.15x10-4 2.87x10-6 

3.50 7.03x10-4 6.99x10-4 6.99x10-4 7.00x10-4 1.86x10-6 

4.00 8.74x10-4 8.76x10-4 8.78x10-4 8.76x10-4 1.93x1o-6 

4.50 1.03x1Q-3 1.03x1Q-3 1.03x10-3 1.03x10-3 124x10-6 

5.00 1.22x10-3 1..21 x10-3 1.21 x10-3 1.21 x10-3 2.79x10-6 

6.00 2.64x10-3 2.64x10-3 2.64x10-3 2.64x10-3 3.29x1o-6 
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Tabla 11 .20 

Cuantificación de LS- no precipitado en H3P04 8.0M. 

Valor de+. 1a. 2a. 3a. Promecio Desviación 

Determinación Deteminaclón Determinación (molJL). Estándar 

(mol/L) . (mol/L). (molll). (molll.). 

0.10 5.59x1o-6 5.68x1o-6 5.68x1o-6 5.65x1o-6 5.10x1o-6 

0.20 6.88x1o-6 6.77x1o-6 6.77x1o-6 6.81 x1 o-6 6.38x1 o-6 

0.50 9.47x10-6 9.47x10"6 9.19x10-6 9.38x1o-6 1.59x10·7 

0.75 1.16x10-S 1.12x10-S 1.16x10-S 1.14x10-S 2.38x10-7 

1.00 2.06x10-S 2.06x10-S 2.00x10-S 2.04x10-S 3.19x10-7 

1.25 3.06x10-5 3.13x10-5 3.13x10-S 3.10x10-S 3.99x10-7 

1.50 2.07x10-5 2.15x1o-6 1.91 x10-S 2.04x10-S 125x1o-6 

2.00 2.68x10-S 2.79x10-S 2.91 x10-S 2.79x10-S 1.10x1o-6 

2.50 3.08x10-5 3.08x10-S 2.94x10-S 3.03x10-S 7.97x10-7 

3.00 4.78x10-5 4.78x10-5 4.94x1 0-5 4.83x10-S 9.11 x1()""7 

3.50 5.19x10_. 5.19x10°" 5.16x10"" 5.19x10"" 2.13x1o-6 

4.00 6.08x10"'4 6.08x10°" 6.08x10"" 6.08x10"" 0.0000000 

4.50 8.94x10"'4 9.14x10°" 9.17x10"" 9.08x10"'4 121 x10-S 

5.00 1.09x10-3 1.15x10-3 1.14x10-3 1.13x1o-3 320x10-S 

6.00 1.39x10-3 1.40x10·3 1.40x10-3 1.40x10-3 3.64x1o-6 
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11.4 DETERMINACIÓN DE DIETILDITIOFOSFONATO DE SODIO CON 

PERMANGANATO DE POTASIO POR POTENCIOMETRIA A CORRIENTE NULA EN 

H3P04 2, 4, 6.6 Y 8M. 

Las figuras 11 .37, 11 .38, 11.39 y 11.40 muestran curvas de valoración 

representativas de cada medio de reacción ácido, y las tablas 11.21 , 11.22, 11.23 y 

11.24 muestran los resultados obtenidos de las determinaciones de LET- no 

precipitado, para cada uno de los medios ácidos estudiados. 
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Fig. 11 .37 

Valoración potenciométrica de LET- con KMn04 0.0001M, del proceso de 

precipitación, 10 ml de filtrado,+= O. 75, en H3P04 2.0M. 
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Fig. 11 .38 

Valoración potenciométrica de LET- con KMn04 0.0001M, del proceso de 

precipitación, 10 mL de filtrado,+= 0.75, en H3P04 4.0M. 
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Fig. 11.39 

Valoración potenciométrica de LET- con KMn04 0.0001M, del proceso de 

precipitación, 10 ml de filtrado, '= 1.25, en H3P04 5.5M. 
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Fig. 11 .40 

Valoración potenciométrica de LET- con KMn04 0.0001M, del proceso de 

precipitación, 10 ml de filtrado, + = 0.20, en H3P04 8.0M. 
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Tabla 11 .21 

Cuantificación de LET- no precipitado en H3P04 2.0M. 

Valor de'· 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Determinación Deteminación Determinación (molJL). Estándar 

(molJL). (molJL). (mol/L) . (molJL). 

0.10 2.39x10-5 2.40x10-5 2.41 x10-5 2.40x10-5 1.oox10·7 

0.20 1.25x10-5 1.24x10°"'4 1.24x10"'4 124x10"'4 5.77x10·7 

0.50 4.21 x10""' 4.27x10"'4 4.24x10"'4 4.24x10"'4 3.00x1~ 

0.75 6.74x10""' 6 .75x10-4 6.74x10"'4 6 .74x10"'4 5.77x10·7 

1.00 7.15x10""' 7.09x10"'4 7.13x10"'4 7.12x10"'4 3.05x1~ 

1.25 8 .80x10""' 8 .84x10-4 8.86x10"'4 8 .83x10"'4 3.05x1~ 

1.50 8.62x10"'4 8.61 x10-4 8 .63x10"'4 8.62x10"'4 1 .00x1~ 

2.00 9.28x10""' 9.26x10-4 9.26x10"'4 9.27x10"'4 1.15x1~ 

2.50 9.55x10"'4 9.55x10-4 9.54x10"'4 9.55x10"'4 5.77x1Q·7 

3.00 9.81 x10"'4 9.n x10"'4 9.78x10"'4 9.79x10"'4 2.08x1~ 

3.50 1.15x1o-3 1.16x10-3 1.15x10-3 1.15x1o-3 5.77x1~ 

4.00 1.50x10-3 1.49x1Q·3 1.48x10-3 1.49x10-3 1.00x10-5 

4.50 1.90x10-3 1.ssx10-3 1.93x10-3 1.89x10-3 4.04x10-5 

5.00 2.24x10-3 2.23x10"3 2.30x10-3 2.26x10-3 3.78x10-5 
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Tabla 11.22 

Cuantificación de LET- no precipitado en H3P04 4.0M. 

Valor de e¡,. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Determinación Determinación Determinación (mol/L). Estándar 

(mol/l). (mol/L). (mol/L). (mol/L). 

0.10 2.20x10-5 2.21x10-5 2.20x10-5 2.20x1Q-5 5.77x1o-8 

0.20 1.02x10-4 1.04x10-4 1.00x1 0-4 1.02x10-4 2.00x1o-8 

0.50 3.99x10-4 3.95x10-4 3.99x10-4 3.98x10-4 2 .31 x1o-8 

0.75 4.08x10-4 4.06x10-4 4.04x10-4 4.06x1 0-4 2.00x10"6 

1.00 6 .01 x10-4 6.06x10-4 5.99x10-4 6.02x10-4 3.60x10"6 

1.25 8.04x10-4 8.03x10-4 8.04x10-4 8.04x10-4 5.77x10""7 

1.50 9.03x10-4 9.08x10-4 9.04x10-4 9.05x10-4 2.64x10"6 

2.00 9.38x10-4 9.34x10-4 9.37x10-4 9.36x10-4 2.08x10"6 

2.50 9.66x10-4 9.63x10-4 9.65x10-4 9.65x10""4 1.53x10-6 

3.00 9.85x10-4 9.84x10-4 9.89x10-4 9.86x10-4 2.64x10"6 

3.50 1.01 x1Q-3 1.03x10""3 9.90x10-4 1.01x1Q-3 2.00x1o-5 

4 .00 1.36x10-3 1.31 x10-3 1.35x10-3 1.34x1Q-3 2.64x1o-5 

4.50 1.64x1Q-3 1.71 x1Q-3 1.69x10-3 1.68x1Q-3 3.60x1o-5 

5.00 2.14x10""3 2.13x1Q-3 2.19x10-3 2.15x10""3 3.21 x1o-5 
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Tabla 11.23 

Cuantificación de LET- no precipitado en H3P04 5.5M 

Valor de ,P. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Determinación Determinación Determinación (mol/L). Estándar 

(mol/L) . (mol/L). (mol/L). (mol/L). 

0.10 1.01 x1o-4 Ul0x10-4 1.00x1o-4 1.00x1o-4 5.77x10·7 

0.20 3.80x10-5 3.80x10-5 3.81x10-5 3.80x10-5 5.77x10-8 

0.50 1.81x10-4 1.75x1o-4 1.79x1o-4 1.78x1o-4 3.05x1o-6 

0.75 2.90x10-4 2.84x10-4 2.89x1o-4 2.88x1o-4 3.21 x1o-6 

1.00 5.72x1o-4 5.74x1o-4 5.70x1o-4 5.72x1o-4 2.00x1o-6 

1.25 6.26x10-4 6.25x10-4 6.26x1o-4 6.26x1o-4 5.77x10-7 

1.50 6.73x1o-4 6.78x1o-4 6.77x1o-4 6.76x1o-4 2.64x1o-6 

2.00 9.05x10-4 9.03x10-4 8.99x1o-4 9.02x1o-4 3.05x1o-6 

2.50 9.26x10-4 9.27x1o-4 9.25x1Q·4 9.26x10-4 1.00x1Q-6 

3.00 9.62x1Q-4 9.64x10-4 9.60x1o-4 9.62x1o-4 2 .00x1o-6 

3.50 9.88x10-4 9.86x1Q-4 9.82x1o-4 9.85x1o-4 3.05x1o-6 

4.00 1.16x1Q·3 1.16x10-3 1.15x1Q·3 1.16x10-3 5.77x1o-6 

4.50 1.65x1Q·3 1.59x10-3 1.61 x10-3 1.62x10-3 3.05x10-5 

5.00 2.10x10·3 2.14x10·3 2.13x10-3 2.12x10-3 2.08x10-5 
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Tabla 11 .24 

Cuantificación de LET- no precipitado en H3P04 8.0M. 

Valor de,. 1a. 2a. 3a. Promedio Desviación 

Determinación Determinación Oeteminación (mol/L). Estándar 

(moVL). (mol/L). (mol/L). (mol/L). 

0.10 6.29x10-5 6.25x10-S 6.31 x10-S 6.28x10-S 3.05x10'-7 

0.20 6 .43x10-5 6.39x10-5 6.38x10-S 6.40x10-S 2.64x10-7 

0.50 8.86x10-5 8.86x10-S 8.87x10-S 8_86x10-S 5.77x1o-8 

0.75 9.63x10-5 9.62x10-5 9.68x10-S 9.64x10-S 3.21 x10-7 

1.00 1.21 x10-4 1.29x10-4 1.23x10-4 1.24x10-4 4.16x1o-8 

1.25 1.71 x10-4 1.67x10-4 1.66x10-4 1.68x10-4 2.64x1o-6 

1.50 1.97x10-4 1.94x10-4 1.98x10-4 1.96x10-4 2.08x1o-6 

2.00 2.03x10-4 2.01 x10-4 2.02x10-4 2.02x10-4 1.00x10"6 

2.50 9.11 x10-4 9.13x10-4 9.18x10-4 9.14x10-4 3.60x10-6 

3.00 9.29x10-4 9.28x10-4 9.29x10-4 9.29x10-4 5.77x10-7 

3.50 9.54x10-4 9.59x10-4 9.60x10-4 9.58x10-4 3.21 x1o-6 

4.00 1.07x10-3 1.08x10-3 1.07x10-3 1.07x10-3 5.77x1o-6 

4.50 1.58x1Q-3 1.57x10-3 1.51 x10-3 1.55x10-3 3.79x10-S 

5.00 2.04x10-3 2.03x10-3 2.03x10-3 2.03x10-3 5.77x1o-6 
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11.5 ESPECTROS DE MASAS FAS+ Y FAS· DE LOS PRECIPITADOS Ba(LS)?J. Y 

Cd(LET)2J.. 

Las figura 11.41 muestra el espectro de masas FAB+ y la figura 11 .42 muestra el 

espectro de masas FAB·, del precipitado Ba(LS)2J. que se obtuvo del medio H3P04 

2.0M. 

Las figuras 11 .43 y 11 .44 muestran los espectros de masas FAB- del precipitado 

Cd(LET>2J., que se obtuvo de los medios H3P04 2.0 y 5.5M. 
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