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Introduccion

 Meétodo analitico basado en |a determinacion de la masa de un compuesto de
composicion y estequiometria definidas. Permite cuantificar el analito a partir del peso
de un precipitado relacionado quimicamente con él.

* Esun método absoluto, trazable directamente al mol (unidad S.I.)
e Se utiliza como método de referencia para validar procedimientos analiticos.

e Se aplica tanto en la industria como en el control de calidad y laboratorios académicos.
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Introduccion

En general, las gravimetrias siguen las siguientes etapas:

Limpieza y tarado de crisoles
Pesada de la muestra

Obtencion del compuesto insoluble
Digestion del precipitado

Filtracion del precipitado

Lavado del precipitado

Tratamiento térmico
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Pesada final y calculos



Etapas del analisis gravimetrico
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Antes de filtrar o calcinar, los crisoles deben tararse, es decir, medir su masa en vacio en las
mismas condiciones que se usaran luego.

Limpieza previa:
* Lavary eliminar restos de calcinaciones anteriores.

* Revisar que los crisoles de porcelana no tengan grietas (se detectan por el sonido al
golpearlos suavemente).

Secado:
e Calentar sobre llama azul (oxidante) durante unos 10 min para eliminar humedad.
* Dejar enfriar en desecador hasta temperatura ambiente antes de pesar.

Manipulacion:

 No tocar con los dedos desnudos (usar pinzas o guantes).
e Sitienen residuos, limpiar con HNOs 1:1 en caliente y enjuagar con agua desionizada.

e Secar all10 °Cdurante al menos 10 min antes del tarado. Estufa para Tecado de
crisoles



Etapas del analisis gravimetrico

2. Pesada de la muestra

Se determina la masa de muestra necesaria para obtener una cantidad adecuada de
precipitado.

Para minimizar errores:

* La masa del precipitado debe ser superior a 0.1 g, preferiblemente entre 0.2y 0.3 g, para
reducir los efectos de los errores en la pesada y pérdidas durante la filtracion.

* La masa se mide con precision de +0.1 mg en balanza analitica.

* Se calcula la cantidad de muestra a partir de la estequiometria esperada y la

concentracion del analito. Balanza analitica de
precision (x 0.1 mg)

Por ejemplo:

En la determinacién de hierro, si se espera un 20 % de Fe (M,,=55.845 g/mol), se toma
aproximadamente 0.5 g de muestra, para obtener = 0.15-0.2 g de Fe,03. (M,=159.70 g/mol).

0.2 g (Fe) 1mol (Fe) 1mol (Fe,03) 159.70 g (Fe,053)
1 g (muestra) 55.845 g (Fe) 2 mol (Fe) 1 mol (Fe,053)

masa (Fe,03) = 0.5 g muestra - = 0.143 g Fe, 05



Etapas del analisis gravimetrico

3. Obtencion del compuesto insoluble

Se anade un reactivo precipitante que reacciona con el analito para formar un compuesto de baja solubilidad.
El objetivo es obtener un precipitado puro, estable y facilmente filtrable.

Precipitados cristalinos:

Se forman lentamente, con adicidon controlada del reactivo y agitacion constante, a menudo en caliente.
Resultado: cristales grandes, mas puros y faciles de filtrar (ej. BaSO4, CaC;04, KCIO4).

Precipitados coloidales:

Se forman rapidamente o de golpe; las particulas son muy finas.

Requieren floculacion (aumentar temperatura o fuerza idnica) para aglomerar las particulas (ej. Fe(OH)s,
Al(OH)s, SiO,, AgCl.)

e Reaccionar selectivamente con el analito

- _ * Formar producto de solubilidad muy bajay de
Requisitos del reactivo = estequiometria definida
precipitante o
* El precipitado resultante debe ser estable a la

temperatura vy al aire




Etapas del analisis gravimetrico

4. Comprobacion y digestion del precipitado

Comprobacion de la precipitacion total
Tras la formacion del precipitado, se deja sedimentar y se anaden unas gotas del reactivo
precipitante al liquido sobrenadante:

* Si no aparece turbidez, |a precipitacion ha sido completa.

* Sise forma mas solido, aun queda analito en disolucidn. Digestion del precipitado
en un bafo Maria

Digestion del precipitado

Consiste en mantener el precipitado en contacto con sus aguas madres, en caliente durante varias horas con el
objetivo de aumentar la pureza y el tamafo de las particulas.

En precipitados cristalinos:
* Crecen los cristales grandes a expensas de los pequefios (maduracion).
e Se eliminan impurezas y defectos estructurales.

En precipitados coloidales:
» Se favorece la floculacion, es decir, la union de particulas finas en grupos mayores.



Etapas del analisis gravimetrico

5. Filtracion del precipitado

El objetivo de la filtracion es separar el precipitado de la disolucién (“aguas madres”)

sin pérdida de masa ni contaminacion.

Filtracion con papel gravimétrico (con calcinacion):

Se usa papel sin cenizas (celulosa pura).
El precipitado y el filtro se calcina en crisol de porcelana a >700 °C.
Permite transformar el sélido en un compuesto estable (6xido, carbonato, etc.).

Filtracion con crisol filtrante (sin calcinacion):

El crisol posee una placa porosa de vidrio sinterizado.
Se filtra por succion con un matraz Kitasato y bomba de vacio.
El precipitado se seca a <250 °C (sin fundir el vidrio).

Filtracion con papel
gravimétrico

Filtracion con crisol
filtrante



Etapas del analisis gravimetrico

6. Lavado del precipitado

El lavado tiene como objetivo eliminar iones o impurezas que queden retenidos en el sdlido tras la filtracion.

Sélidos cristalinos
Lavar con disolucion que contenga el ion comun ya que disminuye la solubilidad del precipitado.
Por ejemplo:

Cloruro de plata (AgCl) se lava con agua que contenga una baja concentraciéon de NaCl para evitar que el AgCl
se disuelva (Cl-como ion comun).

Coloides
Lavar en presencia de un electrolito para evitar la peptizacion (dispersion del coloide).
Por ejemplo:

Hidréxido de hierro(lll) [Fe(OH)s] se lava con agua que contenga una pequeia cantidad de NaCl o HCl diluido
para estabilizar el coloide y evitar que se disperse.



Etapas del analisis gravimetrico

7. Tratamiento térmico

En el tratamiento térmico tiene como objetivos:
* Eliminar humedad y sustancias volatiles que acompanan al precipitado tras la filtracion.

» Convertir el precipitado en una forma estable y con estequiometria definida para la pesada final.

Secado

 Temperatura baja (100—-200 °C).

* El precipitado pierde agua de hidratacion.

Ej. Oxalato de calcio monohidratado, sulfato de bario hidratado, hidréxido de aluminio, cloruro de plata, etc.
Calcinacion

 Temperatura intermedia o alta (550-1000 °C).

* Precipitado puede perder CO, u otras moléculas volatiles, transformandose en otro compuesto estable.

calcinacion calentamiento

CaCO3 >»Ca0 + C0?CaC,0,4- H,0 > CaCO3 + CO + H,0
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8. Pesada final y calculos

Se busca determinar la masa exacta del precipitado para calcular la cantidad de analito en la muestra.

1. Tras el secado o calcinacion, enfriar el crisol en un desecador para que alcance la temperatura ambiente y evitar errores
por el efecto “boya” (el aire caliente puede alterar la lectura de la balanza).

2. Pesar el crisol con el precipitado usando una balanza analitica (+0.1 mg).

3. Restar la masa del crisol vacio previamente tarado:

mprecipitado = mcrisol+precipitado — Merisol

Usando la estequiometria de la reaccién de precipitacion, se calcula la masa de analito en la muestra:

Manalito = mprecipitado ) fgravimétrico

Donde f,es el factor gravimétrico, que relaciona la masa del precipitado con la masa del analito a partir de las masas
moleculares y la relacion estequiométrica.

Ej. Factor gravimétrico en la determinacion de Fe como Fe203:
2 mol(Fe) 55.85 g/mol(Fe)

. — . = 0.699
fgravlmetrlco 1 mol (Fe,03) 159.70 g/mol(Fe,05)
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