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RESUMEN

El presente trabajo trata sobre “Metdédos de Analisis Complejométricos para la
Cuantificacion de Minerales en Fertilizantes”.

El objetivo de la investigacion es buscar metédos mas sencillos para la
cuantificacion de los minerales en fertilizantes de tal manera que sirvan como
herramienta para otros investigadores.

Para la realizacibn de este andlisis primero se estudiaron los conceptos
referente a los fertilizantes estableciendo su clasificacién, uso y formas de
presentacion. Asi también se establecieron los conceptos basicos del Analisis
Complejométrico y su clasificaciones.

Teniendo un marco de referencia claro, se inicio con las investigaciones de
campo para luego generar la metodologia a utilizar en el laboratorio tanto como
para la muestra y los reactivos a emplear para cada una de las determinaciones
de los minerales.

Se ejecuto la cuantificacion de cada uno de los minerales utilizando 3 muestras
de fertilizantes de diferentes casas productoras y dos muestras adicionales de
Cobre y Sodio utilizando el método complejométrico el cual nos lleva
conclusion de que las cantidades etiquetadas en las muestras de fertilizantes no

concuerdan con los datos obtenidos en este analisis.
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1.0 INTRODUCCION

El analisis quimico realiza un papel muy importante ya que es el examen de
una sustancia para determinar que es lo que contiene, y se puede dividir en dos

clases principales:

Andlisis Cualitativo; en donde el Quimico esta interesado por el descubrimiento
e identificacion de los componentes que constituyen la muestra, los resultados
se expresan en palabras, nombres 6 simbolos de las clases, o agrupamientos

especiales de atomos, iones 6 moléculas.

Andlisis Cuantitativo; en donde se trata de determinar la cantidad de uno o
varios elementos presentes en una muestra, la informacién obtenida se expresa

en numeros con indicacion de las unidades que estos representan. (12

El andlisis cuantitativo es indispensable en una amplia variedad de operaciones
y técnicas como lo es: agricultura, alimentos, medicamentos, mineria,
metalurgia, productos manufacturados, suministro de aguas, etc. No hay ningun

material en donde la Quimica Analitica no tome parte. (4

La Quimica Analitica permite el analisis de muestras de fertilizantes minerales;

para asi cuantificar los elementos tales como: Fosforo, Calcio, Magnesio,



Manganeso, Azufre, Cobre, Hierro, Zinc, Cobalto, y Sodio utilizando el método

volumétrico, basandose en el andlisis complejométrico, el cual se clasifica en:

1. Titulacion Directa.
2. Titulacion Indirecta.
3. Titulacion por Retroceso.

4. Titulacion por Sustitucion.

El problema especifico de esta investigacion es poca existencia de métodos

sencillos para el andlisis de los diferentes minerales.

Este trabajo de investigacion le permitird al alumno y al docente realizar el

andlisis a diferentes minerales utilizando el método Complejométrico.

Por lo tanto el interés de este trabajo se hace con el fin de establecer una
documentacién que permita ofrecer una informacién fiable y tangible sobre el
andlisis Complejométrico ya que es poca la informacion con la que cuenta la

Facultad de Quimica y Farmacia.

Se pretende ademas beneficiar a docentes y estudiantes de la Facultad de
Quimica y Farmacia y otras facultades de la Universidad de El Salvador en el

desarrollo de cualquier tipo de analisis ya que son metédos sencillos de realizar

y la mayoria de reactivos se encuentran disponibles en la Facultad de Quimica

y Farmacia.



CAPITULO I

OBJETIVOS



1.0 OBJETIVOS

2.0 OBJETIVO GENERAL
Realizar métodos de analisis complejométricos para la cuantificacion de

minerales en fertilizantes.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

2.2.1 Dar a conocer los diferentes métodos de valoraciones
complejométricas

2.2.2 Llevar a cabo el método de preparacion de las diferentes muestras de
fertilizantes previos al analisis, asi como también la preparacion de cada
uno de los reactivos.

2.2.3 Llevar a cabo el andlisis cuantitativo en las diferentes muestras de
fertilizantes minerales.

2.2.4 Enunciar los diferentes tipos de indicadores para cuantificar cada uno de
los minerales.

2.2.5 Determinar las posibles fuentes de error para los métodos

complejométricos que se utilizaran.
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3.0 MARCO TEORICO

3.1 GENERALIDADES DE LOS FERTILIZANTES

Fertilizante es un material que contiene uno o dos materiales es decir que
contiene uno 6 MAs nutrientes para plantas que se pueden agregar al suelo
para hacerlo mas productivo. La fertilizaciéon del suelo viene a ser el
enriguecimiento del suelo. Se agrega el fertilizante al suelo para asegurar que
no hay deficiencia de algun nutriente para las plantas lo que puede afectar el

desarrollo.

Los productos comerciales que contienen los nutrientes o alimento para planta
esenciales se les refiere como fertilizantes comerciales y se manufactura y
vende con cantidades especificas de nutrientes de plantas las que se enumeran
en el recipiente. La cantidad de fertilizante siempre se expresa en porcentajes
de cada elemento presente. (1)

Segun su composicién quimica los fertilizantes se clasifican en:
- Fertilizantes Orgéanicos
- Fertilizantes Minerales

- Fertilizantes Organo — Minerales

25.0 mL



3.1.1 FERTILIZANTES ORGANICOS

Estos se obtienen a partir de yacimientos naturales o de residuos organicos. (s
Es decir que se llaman asi a todos aquellos fertilizantes compuestos de carbono
o dicho de otro modo de materia organica vegetal o animal. El fertilizante
organico es esencial en primer lugar porque proviene de los seres vivos, es
absolutamente natural y favorece la vida microbiana del suelo indispensable
para el equilibrio de la planta. Ademéas aporta otros elementos como los
oligoelementos y sobre todo constituye una reserva alimenticia para varios

meses pues su descomposicion es lenta (requiere agua, calor y tiempo). (2o

3.1.2 FERTILIZANTES MINERALES

Son extraidos de yacimientos naturales y tratados industrialmente u obtenidos
por sintesis industrial. g Los fertilizantes minerales son quimicamente puros,
totalmente solubles y directamente asimilables por la planta cuando se
quelatan. Son de accion muy rapida y solo deben de intervenir en forma bien
dosificada como complemento del fertilizante organico, su aporte resulta

indispensable ya que ayuda al crecimiento. ()

3.1.3 FERTILIZANTES ORGANO — MINERALES
Es una mezcla de ambos. @) Es decir que es una mezcla de materia organica

con nutrientes minerales: (Nitrogeno, Potasio, Magnesio, Manganeso, etc.)



Estos vienen normalmente granulados. ldeales para realizar una fertilizacion

completa en el abonado de fondo en todo tipo de cultivos. (16

3.2 GENERALIDADES DEL ANALISIS VOLUMETRICO

La titulacion es un método en el cual se agrega un volumen de solucion

estandarizada (el estandar) a una solucion desconocida (el problema) para

determinar el titulo de algiin componente de dicho problema.

Los requisitos para una titulacion volumétrica son los siguientes:

1. Una solucion titulante con una concentracion conocida de reactivo, debe
reaccionar totalmente con el analito siguiendo una estequiometria
reproducible y a una velocidad de reaccién adecuada, y debe ser estable el
tiempo para el analisis.

2. Una técnica para medir el volumen de solucién titulante con la exactitud y
precision necesarias.

3. Unatécnica para medir el peso de la muestra o el volumen con la precision y
exactitud deseadas.

4. Un tratamiento previo para eliminar las interferencias si la reaccion entre el
reactivo y el analito no es suficientemente especifica como para eliminar los
efectos de los componentes de la matriz.

5. Una técnica para medir en que momento la reaccion entre el titulante y el

analito consume totalmente a este ultimo. (12



En el andlisis volumétrico se encuentran los siguientes métodos:
a. Acidos y bases en medio acuoso.
b. Acidos y bases en medio no acuoso.
c. Complejometria.
d. Precipitacién o Argentometria.

e. Oxido-reduccion (REDOX). (o)

3.3 GENERALIDADES DEL ANALISIS COMPLEJOMETRICO

El analisis complejométrico se constituye en la aplicacion analitica clasica de
una reaccion de complejacion en la que dos compuestos reaccionan para
formar un complejo determinado en el punto de equivalencia por un método

adecuado. (11

3.3.1 TITULACION DIRECTA

Es aquella que se lleva a cabo mediante la adicion de una solucion estandar de
titulante, desde una bureta, a la solucion muestra que ha sido provista de un
indicador asi como el medio acido o base adecuado. (1)

Por ejemplo: se afiade un indicador del ion metalico a la disolucién a valorar
tamponada a un pH adecuado (con frecuencia a pH 10 con amoniaco-cloruro
amonio) y se valora con EDTA hasta viraje de color.

Reaccion:

Mg —NET + HoY 2 + 2NHs——» MgY % + 2NH;" + NET @



3.3.2 TITULACION INDIRECTA

En este caso se permite que se complete la reaccién entre el analito y un
exceso de reactivo que posteriormente se titula. El producto de la primera
reaccion cuya cantidad es directamente proporcional a la cantidad de analito a
investigar, hasta un punto final.

La titulacion indirecta se utiliza cuando:

- El analito es volatil.

- El analito es inestable

- El analito reacciona lentamente con la solucion estandar en exceso

- Cuando no se dispone de un indicador adecuado para la deteccion del punto

final. (12)

Por ejemplo, el catién es titulado precipitando el exceso como en el caso de la
determinacion del sulfato, después precipitando el sulfato como sulfato de Bario
con un exceso de solucion de Cloruro de Bario (de concentracion conocida) el

bario que no reacciona es titulado. (7

3.3.3 TITULACION POR RETROCESO

Algunos ensayos requieren la adicion de un volumen medido de una solucidn
volumétrica, en exceso de la cantidad necesaria para reaccionar con la
sustancia, el exceso de esta solucién es después titulado con una segunda

solucion volumétrica. (12



La titulacién por retroceso se utiliza cuando:
- No se dispone de un indicador adecuado para el metal a determinarse.
- El ion metalico reacciona lentamente con el agente complejante.

- No puede mantenerse en solucion el pH necesario para el complejamiento. (12

Por ejemplo: los metales que forman complejos con el EDTA lo hacen con
lentitud o precipitan al pH que exige la valoraciébn o no reaccionan con los
indicadores se determina que la adicién de una cantidad medida en exceso de
EDTA patron, valorandose luego por retroceso el exceso de EDTA con

disolucion patron de Mg 6 Zn* hasta la aparicién del complejo coloreado

metal-indicador.

Reaccién principal: Co™? + H,Y 2 > CoY 2 + 2H™ (en disolucién &cida)
Valoracién por retroceso: H,Y ? + Mg*? > MgY 2 + 2H"!(se elimina
con NHs)

Reacci6n indicadora: NET (azul) + Mg*? > MgNET (rojo)

La cantidad de la sustancia que esta siendo titulada puede ser calculada de la
diferencia entre los volimenes de la solucion volumétrica originalmente
agregada, corregida por medio de una titulacion en blanco y el volumen

consumido del titulante en la titulacion por retroceso. )



3.3.4 TITULACION POR SUSTITUCION
Se utiliza cuando una valoracion directa no es satisfactoria, también cuando se
carece de un indicador adecuado 0 cuando existen interferencias por

reacciones de precipitacion. (11

Por ejemplo: si una disolucion de un ion metalico que forma con el EDTA un
complejo mas estable que el de Magnesio o0 Zinc, se trata con una disolucién
del ultimo, en este caso tiene lugar una sustitucion y los iones Mg 6 Zn que
pueden valorarse después con EDTA patron.

Reaccion:

Fe™® + znY® —» FeY'! + Zn*?

El Zinc liberado, que de forma indirecta equivale a la cantidad de Fe™ se
valora con EDTA y NET u otro indicador. Una variacion de este método
consiste en utilizar otros complejos distintos de los de EDTA de los que se

libera el cation, que después se valora con EDTA. )

3.4 VENTAJAS DEL EDTA

Uno de los titulantes mas utilizados en el método de analisis complejométrico es
el Acido Etilendiaminotetracético (EDTA). Y la sal disédica del EDTA; estos
compuestos se conocen comercialmente con los nombres de Titriplex I, II, Il

respectivamente, también se utilizan los nombres de Complexonas, Vercenos o



Secuestrenos. sy EI mas empleado de los anteriores es la sal disodica del

EDTA, por la facilidad de disolucion en agua, y como se dispone

comercialmente de esta sal en forma de Na,H>Y.2H,O sirve como materia

prima para la preparacion de soluciones de EDTA estandares que son las que

se usan en volurimetria. ()

Entre las ventajas que presenta el EDTA como titulante estan:

El EDTA se utiliza para titulaciones de iones metélicos.

Tiene seis grupos a través de los cuales forma enlaces covalentes
coordinado por ser un ligando hexadentado. Es decir la molécula de EDTA
tiene seis sitios para enlazarse a diversos iones metalicos: 2 sitios sobre el
nitrdgeno y cuatro sitios en el acido carboxilico que pueden ocupar cuatro,
cinco o seis posiciones de coordinacion en torno de un ion metalico central.
Forma quelatos de mucha estabilidad y estequiometria 1:1
independientemente de la carga del metal Como el ion
etilendiaminotetracetato se coordina en varias posiciones en torno de un ion
metalico central solo se forman complejos en la razén metal a ligando uno a
uno. Asi no se presentan los problemas con los cuales se tropieza en las

reacciones por pasos entre iones metalicos y ligandos monodentados. (2



Ejemplos:
Mg+2 + Y-4 EEE—— MgY-Z

AP+ y* T > Ayt

Ca? +Yy* —

Agt + Y* AgY? s

El 4cido etiliendiaminotetracético EDTA contiene cuatro hidrogenos acidos; por

esa razon se representa como HsY y su estructura es: (19

HOOC-CH , CH, - COOH
. N-CH2 —CH2— N:

- ~
HOOC-CH» CH, — COOH

Los complejos metal-EDTA ganan estabilidad espacial por los anillos quelatos
de cinco miembros que se forman.

Con frecuencia solo se enlazan a un ion metalico cuatro a cinco de los seis
grupos funcionales del anién EDTA. Las posiciones restantes en torno del metal
pueden ser ocupadas por ligandos monodentados como agua, hidroxido o

amoniaco. () (Ver Figura No. 1)
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Figura No. 1 Estructura de un quelato de metal - EDTA

3.5 GENERALIDADES DE LOS INDICADORES
Un método adecuado para detectar el punto de equivalencia puede ser
utilizado. Esto significa que un indicador puede estar disponible, el cual sufre

cambios de color en el punto de equivalencia o muy cercano a é€l. )

El punto estequiométrico o de equivalencia es el punto preciso en el que han
reaccionado las cantidades equivalentes de reactivo y de la sustancia que se
valora. En este punto el reactivo debe ser agregado lentamente hasta llegar al
punto final de la valoracion el cual es notado cuando se ve un cambio en la
propiedad del sistema reaccionante el cual ha sido determinado mediante un

indicador; el punto final sera detectado mediante el método visual. (12



Las propiedades de los indicadores que se emplean en titulaciones
complejométricas son similares a los de los indicadores sensibles al pH. (17

La reaccion del indicador depende de la fuerza idonica y probablemente de la
competencia directa de algunas otras especies por el ion metalico en la
solucion. La competencia por el ion metalico ocasiona uno de los principales
problemas en las titulaciones complejométricas la falta de selectividad. En
soluciones complejas, es necesario efectuar un tratamiento previo bastante
amplio con el fin de eliminar las posibles interferencias y estas se eliminan o
enmascaran para evitar que reaccionen. )

Los indicadores se dividen en dos grupos:

- Indicadores Metalocromicos

- Indicadores Metalicos Incoloros.

3.5.1 INDICADORES METALOCROMICOS

Los colorantes con propiedades acido —base, que normalmente son muy
sensibles a bajas concentraciones de iones metélicos, entre ellos estan los
colorantes del Negro de Eriocromo T, llamados indicadores metalocromicos.

(Ver Figura No. 2)



NET (H,In")

Figura No. 2 Estructura del Negro de Eriocromo T (NET)

Es preciso que el indicador sea de color intenso. Por lo menos en una de sus
formas, cuando este enlazado con el metal o cuando este libre.

Como el color de estos indicadores cambia al enlazarse con iones metélicos se
les ha llamado indicadores metalocrémicos nombre que significa simplemente
de color metédlico 6 color vivo. En estos indicadores el cambio de color se
produce a causa del cambio estructural en el grupo Cromogénico y estos
indicadores se pueden clasificar segun el grupo Cromogénico que tienen en su
estructura: Azo, Azoderivados, Ftaleinas, Trifenilmetanos, Antraquinonas,
Fenoles. (17

El indicador debe enlazarse con el ion metalico con menos fuerza que el
titulante EDTA de lo contrario se enlazaria de manera preferencial el metal con
el indicador y no con el titulante. Ademas, el color no cambiaria si el metal no
pudiera ser desplazado.

Sin embargo, el sistema de indicador metalocrémico tiene una propiedad
diferente a los sistemas acido-base. La formacion del enlace indicador con un

ion metalico depende del pH de la solucion. Como resultado la titulacién



complejométrica debe verificarse en soluciones amortiguadas con condiciones

muy distintas a las titulaciones acido-base.

3.5.2 INDICADORES METALICOS INCOLOROS

A este grupo pertenecen sustancias mas o menos incoloras que reaccionan con
ciertos iones metalicos formando compuestos coloreados, en donde el ion
metalico deformado es el cromoforo. Ejemplos: Tiocianato, Acido

Sulfosalicilico, Tirén. (17

La reaccion del indicador depende de la fuerza idnica y probablemente de la
competencia directa de algunas otras especies por el ion metalico en la
solucion. La competencia por el ion metalico ocasiona uno de los principales
problemas en las titulaciones complejométricas la falta de selectividad. En
soluciones complejas, es necesario efectuar un tratamiento previo bastante
amplio con el fin de eliminar las posibles interferencias y estas se eliminan o

enmascaran para evitar que reaccionen. (6)

3.6 TRATAMIENTO DE LA MUESTRA

3.6.1 DIGESTION

Cuando la mayor parte de la muestra o toda ella no logra disolverse para formar
una solucion, lo cual es bastante frecuente, se emplean condiciones mas

vigorosas como el proceso de digestion, que consiste en disolver el solido



asistida con un acido, una base, un agente oxidante, 0 enzimas.

(Ver Anexo No. 6) en la cual se mencionan algunas mezclas para digestion.

3.7 TIPOS DE ERRORES
Durante el desarrollo de cualquier tipo de analisis, hay que tomar en cuenta que
existen dos tipos de errores los cuales son:

1. Determinados: es el que puede corregirse o evitarse.

2. Indeterminados: es aquel que su origen no puede ser determinado.

Entre los errores Determinados estan:

— Los errores personales: debidos a la falta de habilidad del analista para
distinguir o juzgar observaciones con certeza. ejemplo: la mala distincién de
los colores es una importante fuente de error de analisis volumétrico, porque
el origen del error sea conocido puede resultar muy dificil evitar dicho error o
calcular su magnitud.

— Los errores causados por el equipo utilizado: incluyen el uso de aparatos de
medida sin calibrar (pesas, buretas, matraces volumétricos) y contaminacion
de las disoluciones por ataque quimico de los recipientes que los contienen.

— Los errores debidos a los reactivos: derivan de que los reactivos pueden

contener impurezas que interfieren en el método de analisis.



— Los errores operacionales: tienen su origen en la inexperiencia o falta de
cuidado del analista.

— Los errores de método: estos errores son muy importantes porque su
magnitud y signo son constantes cuando se verifican analisis repetidos en
condiciones analogas. Pueden ponerse de manifiesto modificando las
condiciones de trabajo o realizando el analisis por otro método

completamente diferente al primero. ()

Los errores Indeterminados se manifiestan cuando se efectia una medicion.
Y se deben a numerosas variables no controladas que son parte inevitable de
toda medicion fisica o quimica. Muchos factores contribuyen al error
indeterminado, pero ninguno puede identificarse o medirse con certeza ya que

individualmente son tan pequefios que no pueden detectarse. (13



CAPITULO IV

DISENO METODOLOGICO



4.0 DISENO METODOLOGICO

4.1 INVESTIGACION BIBLIOGRAFICA

Se realizaron las investigaciones Bibliograficas en:

— Biblioteca de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El
Salvador.

— Biblioteca de las Ingenierias de la Universidad de El Salvador.

— Biblioteca de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad Nueva
San Salvador.

— Biblioteca de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad
Salvadorefia Alberto Masferrer.

— Bibliotecas particulares de docentes.

— Internet.

4.2 INVESTIGACION DE CAMPO

Se llevé a cabo en las instalaciones del laboratorio de Quimica Analitica Il de la

Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador.

El tipo de estudio que se desarrolld en este trabajo es analitico descriptivo

experimental.

El universo del andlisis esta formado por los fertilizantes minerales, para esto se

utilizé tres muestras de fertilizantes de diferentes casas productoras.



4.3 PARTE EXPERIMENTAL

4.3.1 METODOLOGIA DE LABORATORIO

En la investigacidon se cuantificaron en total 10 minerales y por cada mineral se
prepararon 3 muestras.

El Valorante que se utilizo es la Sal disédica del Acido Etiliendiaminotetracético
(EDTA).

Los Indicadores que se utilizaron son indicadores metalocrémicos.

4.3.2 PREPARACION DE LAS MUESTRAS (3,

PREPARACION DE MUESTRA: HAKAPHOS NARANJA

PROCEDIMIENTO

1. Pesar en balanza analitica 1g de muestra de fertilizante (HAKAPHOS
NARANJA) en un Beaker de 10 mL. (Ver Anexo 3 Figura No. 1)

2. Transferir el sélido a un matraz Kjeldahl con ayuda de un embudo y papel
bond enrollado y colocado a través del cuello del matraz posteriormente
agregar una minima cantidad de agua.

3. Agregar aproximadamente 5 mL de Acido Nitrico concentrado (HNOs) y 30
mL de Acido Sulfarico concentrado (H»,SO,). Agregar lentamente por las
paredes del matraz Kjeldahl (realizar el proceso en cadmara extractora de
gases)

4. Dejar que se mezclen ambos por si solos.



5. Digerir. (Ver Fotografia No. 2)

6. Calentar suavemente si es necesario hasta observar un aumento en el
desprendimiento de gases. (Ver Fotografia No. 3)

7. Agregar 2 - 4 g de Nitrato de Potasio (KNO3) poco a poco en pequefias
porciones hasta que la solucién sea incolora.

8. Dejar enfriar a temperatura ambiente

9. Agregar 150 mL de agua destilada y hervir por unos pocos minutos. (Ver
Fotografia No. 4)

10. Enfriar la solucion.

11.Transferir a un frasco volumétrico de 250.0 mL con ayuda de un embudo
para evitar derrames.

12.Llevar a volumen con agua destilada y homogenizar. (Ver Fotografia No. 5)

13. Posteriormente filtrar a través de un embudo de filtro poroso.

14.Etiquetar.

PREPARACION DE MUESTRA: MULTI POLY- FEED

PROCEDIMIENTO
1. Pesar en balanza analitica 1g de muestra de Fertilizante marca MULTI

POLY — FEED en un Beaker de 10 mL (Ver Fotografia No. 1)



2. Transferir el sélido a un matraz Kjeldahl con ayuda de un embudo y papel
bond enrollado y colocado a través del cuello del matraz. Posteriormente
agregar una minima cantidad de agua.

3. Agregar 5 mL de Acido Nitrico concentrado (HNOs) y 30 mL de Acido
Sulfarico concentrado (H,SO,). Agregar lentamente por las paredes del
matraz y realizar este proceso en camara extractora de gases.

4. Dejar que ambos se mezclen por si solos.

5. Digerir. (Ver Fotografia No. 2)

6. Calentar suavemente si es necesario hasta observar un aumento en el
desprendimiento de gases. En caso de que no ocurra seguir adelante. (Ver
Fotografia No. 3)

7. Agregar 2 — 4 g de Nitrato de Potasio (KNO3) poco a poco en pequefias
porciones hasta que la solucién sea incolora.

8. Dejar enfriar a temperatura ambiente

9. Agregar 150 mL de agua destilada y hervir por unos pocos minutos. (Ver
Fotografia No. 4)

10. Enfriar la solucion.

11.Transferir a un frasco volumétrico de 250.0 mL. Utilizar un embudo para
evitar derrames.

12.Llevar a volumen con agua destilada y homogenizar. (Ver Fotografia No.5)

13. Posteriormente filtrar a través de un embudo con filtro poroso.

14.Etiquetar.



PREPARACION DE MUESTRA: BAYFOLAN - FORTE

PROCEDIMIENTO

1.

Colocar la muestra de Fertilizante marca BAYFOLAN — FORTE en un
Beaker de 250 mL y decolorar con carbon activado utilizar aproximadamente

20 g (Ver FotografiaNo 6y 7)

. Filtrar la solucién utilizando papel filtro poro fino. (Ver Fotografia No. 8)

Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de muestra decolorada y colocar en

un frasco volumétrico de 100.0 mL.

. Agregar aproximadamente 2 mL de agua destilada y agitar.

Llevar a volumen y homogenizar. (Ver Fotografia No 9).

Procedimiento llevado a cabo por instrucciones del docente director.

. Etiquetar.

PREPARACION DE MUESTRA: SULFATO DE COBRE PENTAHIDRATADO

PROCEDIMIENTO

1.

Pesar exactamente en balanza analitica 0.0390g de Sulfato de Cobre
Pentahidratado en un Beaker de 10 mL

Transferir el solido a un frasco volumétrico de 250.0 mL con ayuda de un
embudo y un frasco lavador conteniendo agua destilada.

Lavar el Beaker para arrastrar los residuos.

Lavar con agua destilada y agitar bien.



5. Llevar a volumen y homogenizar.
6. Etiquetar.

7. Procedimiento llevado a cabo por instrucciones del docente director.

PREPARACION DE MUESTRA: CLORURO DE SODIO

PROCEDIMIENTO

1. Pesar exactamente en balanza analitica 0.03490g de Cloruro de Sodio
(NaCl) en un Beaker de 10 mL.

2. Transferir el sélido a un frasco volumétrico de 250.0 mL con ayuda de un
embudo y un frasco lavador conteniendo agua.

3. Lavar el Beaker con agua destilada para arrastrar residuos.

4. Agitar, llevar a volumen y homogenizar.

5. Etiquetar.

6. Procedimiento llevado a cabo por instrucciones del docente director.

4.3.3 DETERMINACION DE AZUFRE EN LA FORMA DE SULFATO
Simbologia: S (S04

Muestra Utilizada: Fertilizante marca HAKAPHOS NARANJA

Material, Equipo y Reactivos. Ver anexo 1

Fundamento

La solucion de Cloruro de Bario es agregado en exceso a la solucién que

contiene Sulfato, y que esta siendo sometida a calentamiento, se deja hervir y



después se filtra. ElI exceso de Cloruro de Bario es determinado
complejométricamente en una porcidbn de alicuota del filtrado. Cationes
polivalentes interfieren en la determinacién y son removidos apropiadamente
pasando la solucién a través de cationes acidos de intercambio. También es
posible disolver el precipitado de Sulfato de Bario nuevamente en solucién
amoniacal de etilendiaminotetracético y determinar el exceso por titulacion con

solucién volumétrica de Sal de Magnesio o Sal de Zinc. 9

Procedimiento

1. Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de muestra diluida de Fertilizante y
colocar en un Beaker de 100 mL.

2. Colocar el Beaker en un Hot plate y poner a hervir la solucion.

3. Agregar aproximadamente 6 mL de Solucién de Cloruro de Bario al 1% gota
a gota.

4. Dejar en reposo por media hora en un bafio de agua, luego en un bafio de
hielo.

5. Filtrar la solucion (utilizar papel filtro poro fino) y lavar con agua destilada fria
para eliminar cloruros.

6. Lavar la solucion con agua destilada caliente para disolver el Sulfato de
Bario que se encuentra en el papel filtro.

7. Recibir la solucién en un Erlenmeyer de 250 mL.



8. Agregar seguidamente 20.0 mL de Solucion de Sal disédica de EDTA 0.1M
desde una bureta y agregar aproximadamente 5 mL de Hidroxido de Amonio
concentrado.

9. Verificar el pH con Indicador de pH en varillas o para mayor seguridad
utilizar un pHmetro ya que es muy importante mantener un pH exactamente
a 10.

10.Agregar aproximadamente 0.1g con la punta de una espatula de Indicador
Negro de Eriocromo T.

11.Llenar una bureta con Solucion de Sulfato de Zinc 0.1M teniendo la
precaucion de lavar previamente la bureta con pequefias porciones de su
solucion valorante.

12.Titular por retroceso con Solucién de Sulfato de Zinc 0.1M hasta observar un
viraje de color de azul a un rojo vino. (Ver figura No. 7)

13.Realizar 3 valoraciones.

4.3.4 DETERMINACION DE CALCIO

Simbologia: Ca

Muestra Utilizada: Fertilizante marca BAYFOLAN - FORTE

Material, Equipo y Reactivos. Ver anexo 1

Fundamento

Cuando se aflade a una muestra, acido Etilendiaminotetracético (EDTA) o su

sal, los iones Calcio y Magnesio que contiene la muestra se combinan con el



EDTA. Se puede determinar Calcio en forma directa, afiadiendo Solucion de
NaOH para elevar el pH de la muestra a 12, para que el Magnesio precipite
como Hidréxido [Mg(OH). ] y no interfiera, se usa ademas, un indicador que se
combine solamente con el Calcio que en este caso es el Indicador Murexide
gue forma un complejo color rosa cuando forma el complejo con el ion Calcio
(Ca*®) y se procede a titular con solucién de EDTA hasta la apariciéon de un

complejo color purpura (cuando esta libre).

Reacciones:
Ca*?+ Mg* + NaOH (10%) » Mg(OH); + Ca*?
Ca*? + Murexide » [Murexide- Ca*™"] (color rosa)

[Murexide- Ca*"] + EDTA — [EDTA - Ca*?] + Murexide (color purpura) s

La determinacion puede ser llevada a cabo con la presencia de Magnesio, Bario
y Estroncio, son también titulados el Hierro y el Manganeso (arriba de 5 mg),
Titanio y estos son enmascarados con Trietanolamina.

Cadmio, Cobre, Niquel, Platino, Mercurio y Zinc pueden ser enmascarados por
la adicibn de una pequefia cantidad de Cianuro de Potasio sélido. Si el
contenido de Manganeso es relativamente alto, el color cambia y no se puede

apreciar con claridad dicho color. (10



Procedimiento

1. Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de muestra diluida de Fertilizante y
colocar en un Erlenmeyer de 250 mL.

2. Agregar 10 mL de Trietanolamina para enmascarar los minerales que
puedan interferir en la determinacion.

3. Agregar aproximadamente 2 mL de Solucion de Hidroxido de Sodio al 10%.

4. Verificar el pH de vez en cuando hasta llegar a un pH = 12 (para mayor
seguridad utilizar un pHmetro).

5. Agregar una pequefia cantidad de Indicador Murexide solido
aproximadamente 0.1g.

6. Llenar la bureta con Solucion de Sal disodica de EDTA 0.1M. Tener la
precaucion de lavar la bureta con pequefias porciones de su solucién
valorante. Ver preparacion en Anexo.

7. Titular con Solucién de Sal disédica de EDTA 0.1M en el punto final el color

cambia de purpura a un color rosa. (Ver Figura No. 8 y 9)

4.3.5 DETERMINACION DE COBALTO
Simbologia: Co
Muestra Utilizada: Fertilizante marca BAYFOLAN - FORTE

Material, Equipo y Reactivos. Ver anexo 1



Fundamento

La determinacion de Cobalto puede ser llevada a cabo muy satisfactoriamente
con solucion de EDTA 0.1M asi como también utilizando la Solucion de EDTA
0.01M vy solucion de Sulfato de Zinc 0.01M .

Determinaciones complejométricas de grandes cantidades de Cobalto no
pueden ser llevadas a cabo desde el complejo Cobalto Amino que es una forma
muy estable y su color rojo caracteristico interfiere en la determinacion. La
solucion podria ser siempre diluida por el contenido de Cobalto indicado que es
de 5 mg por 100 mL.

Este método es ventajoso en casos donde el cobalto ha sido separado primero
de contaminantes que interfieren por precipitacién, por ejemplo: como Cobalto

Piridina — Tiocianato. (1o)

Procedimiento

1. Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de muestra diluida de Fertilizante y
colocar en un Erlenmeyer de 250 mL

2. Agregar 5.0 mL de Solucion de Sal disodica de EDTA 0.1M desde una
bureta.

3. Si la solucion es acida neutralizar por adicion de Solucién de Hidroxido de
Sodio al 10%.

4. Verificar el pH con Indicador de pH en varillas.



5. Agregar 5 gotas de Solucion Buffer Cloruro de Amonio- Hidroxido de Amonio
y observar el pH mas o menos 10 de ser posible utilizar un pHmetro ya que
el pH es muy importante en estas determinaciones.

6. Adicionar aproximadamente 0.1g con la punta de una espatula Indicador
Negro de Eriocromo T.

7. Llenar la bureta con Solucion de Sulfato de Zinc 0.1M. Tener cuidado de
lavar con pequefias porciones de su solucion valorante antes de utilizar.

8. Titular por retroceso con Solucion de Sulfato de Zinc 0.1M en el punto final
el color vira de azul a rojo vino.

9. Realizar 3 valoraciones.

4.3.6 DETERMINACION DE COBRE

Simbologia: Cu

Muestra Utilizada: Sulfato de Cobre Pentahidratado (CuSO,4.5H,0)

Material, Equipo y Reactivos Ver anexo 1

Fundamento

La determinacion usando Cromoazurol S como indicador demuestra una gran
especificidad que usando Murexide. ElI Aluminio y Hierro interfieren casi
siempre, estos metales pueden ser precipitados con Hidréxido de Amonio o ser

removidos con anticipacion.



En la titulacion usando Murexide como indicador es indicado como principal

para micro titulaciones en ausencia de otros metales exteriores que los alcalis

metalicos. (10

Procedimiento

1.

Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de muestra y colocar en un
Erlenmeyer de 250 mL

Agregar Solucion de Hidréxido de Amonio 1:5 hasta que el Hidroxido que se
forma es disuelto. Agregar aproximadamente 45 mL de Hidroxido de Amonio
1:5 poco a poco.

Comprobar el pH con Indicador de pH en varillas o utilizar un pHmetro digital
hasta verificar un pH = 8.0

Si se excede el pH agregar Cloruro de Amonio poco a poco y agitar cada
vez.

Agregar una pequefa cantidad de Indicador Murexide.

Llenar la bureta con Solucion de Sal disodica de EDTA 0.01M. Tener
cuidado de lavar previamente con pequefias porciones de su solucidn
valorante.

Titular inmediatamente con Solucion de Sal disédica de EDTA 0.01M. En el
punto final el color cambia de naranja- amarillo a un violeta profundo. (Ver
figura No 10y 11)

Realizar 3 valoraciones.



4.3.7 DETERMINACION DE FOSFORO COMO PENTOXIDO DE FOSFORO
Simbologia: P como P,0s

Muestra Utilizada: Fertilizante Marca HAKAPHOS NARANJA

Material, Equipo y Reactivos Ver anexo 1

Fundamento

El fosfato es precipitado en la manera convencional como Magnesio, Amonio y
Fosfato la proporcion de Magnesio aislado en el precipitado es determinado

usando Solucion de Sal disédica de EDTA 0.1M como sigue: (1o

Procedimiento

1. Medir con pipeta volumétrica 25.0 mL de muestra de fertilizante y colocar en
un Beaker de 250 mL.

2. Agregar 20.0 mL de Solucion de Sal disédica de EDTA 0.2M desde una
bureta.

3. Con la punta de una espétula agregar Acido Citrico.

4. Agregar aproximadamente 25 mL de Solucion de Sulfato de Magnesio al
5%.

5. Afadir ImL de Solucion de Fenolftaleina al 1% en Etanol.

6. Calentar la mezcla hasta hervir y agregar lentamente por las paredes del
Beaker Hidroxido de Amonio hasta distinguir una coloracion roja (trabajar en
camara de extraccion)

7. Dejar en reposo por 4 horas para formar el precipitado.



8. Filtrar el precipitado con papel filtro Whatman No. 42 y lavarlo con Solucién
de Hidroxido de Amonio 1:5 utilizar esta misma solucion de Hidréxido de
amonio para lavar el Beaker.

9. Disolver el precipitado en solucion de Acido Clorhidrico caliente y lavar el
filtro con esta misma solucion.

10. Colectar la solucion acida y el agua del lavado en un Beaker de 250 mL.

11.Agregar 50.0 mL de solucion de Sal disddica de EDTA 0.1M desde una
bureta al Beaker que contiene la solucién acida.

12.Neutralizar la solucion &cida con Solucion de Hidroxido de Sodio al 10% a
un pH de mas o menos 7 (verificar con indicador de pH en varillas).

13.Agregar con la punta de una espatula una pequefia cantidad de Indicador
Negro de Eriocromo T (aproximadamente 0.1 g) y 1 mL de Hidréxido de
Amonio concentrado verificar un pH de 10 con varilla de indicador universal
o utilizar el pHmetro para mas seguridad ya que el pH en estas
determinaciones es muy importante.

14.Llenar la bureta con solucién de Sulfato de Zinc 0.1M. Tener la precaucion
de lavar previamente con pequefas porciones de la solucion valorante.

15.Titular el exceso de solucion de Sal disodica de EDTA 0.1M con solucion de
Sulfato de Zinc 0.1M. Agitar hasta un cambio de color de azul a rojo vino.
(Ver Figura No 12y 13)

16.Realizar 3 valoraciones.



4.3.8 DETERMINACION DE HIERRO

Simbologia: Fe

Muestra Utilizada: Fertilizante Marca HAKAPHOS NARANJA

Material, Equipo y Reactivos Ver anexo 1

Fundamento

El hierro puede ser titulado en un medio fuertemente acido (pH
aproximadamente 2.5) usando Acido 5-Sulfosalicilico como indicador. También
realizando una titulacién por retroceso con Solucién de Nitrato de Torio a pH 2
usando Naranja de Xilenol como indicador y da un cambio de color amarillo
intenso a un color rojo.

La titulacion de Hierro con Soluciéon de Sal disédica de EDTA también puede

ser llevada a cabo usando el indicador metalico Cromoazurol. (10

Procedimiento

1. Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de muestra diluida de Fertilizante y
colocar en un Erlenmeyer de 250 mL.

2. Agregar a la solucion acida 10.0 mL de Solucion de Sal disddica de EDTA
0.1M desde una bureta.

3. Verificar el pH de la solucién con indicador de pH en varillas.

4. Llevar el pH exactamente a 2 si es posible utilizar un pHmetro digital.

Utilizar Solucion de Hidréxido de Sodio al 10%.



5. Es muy importante llegar a un pH = 2 ya que si no se realiza se puede
obtener resultados erréneos.

6. Agregar aproximadamente 2 mL de Solucién Indicadora de Naranja de
Xilenol.

7. Llenar la bureta con Solucién de Nitrato de Torio 0.1M tener la precaucién
de lavar con pequefas porciones de la solucién valorante.

8. Titular el exceso de EDTA con Solucién de Nitrato de Torio 0.1M en el
punto final el color vira de amarillo a rojo cereza (Ver Figura No. 14 y 15).

9. Realizar 3 valoraciones.

4.3.9 DETERMINACION DE MANGANESO

Simbologia: Mn

Muestra Utilizada: Fertilizante Marca HAKAPHOS NARANJA

Material, Equipo y Reactivos Ver anexo 1

Fundamento

En esta determinacion metales divalentes exteriores y grandes cantidades de
Hierro interfieren y pueden ser separados con anticipacion.

Si la cantidad de Manganeso es relativamente grande la determinacion puede
llevarse a cabo como titulacién por retroceso, en este caso agregar un exceso
de Solucién de Sal disédica de EDTA 0.1M en una cantidad medida, para la
solucion de Sal de Manganeso después unos pocos cristales de acido

ascorbico, 1.5 mL de Hidroxido de Amonio concentrado e Indicador Negro de



Eriocromo T, la solucion es titulada con Solucidon de Sulfato de Zinc 0.1M en el

punto final el color cambia de azul a rojo vino.

Para nuestro caso se lleva a cabo una valoracion directa del mineral. (10

Procedimiento

1.

Medir con pipeta volumétrica 25.0 mL de muestra de fertilizante y colocar en
Erlenmeyer de 250 mL.

Agregar aproximadamente 5 mL de Solucion de Tartrato de Sodio Potasico
al 5%

Agregar 2 mL de Hidréxido de Amonio concentrado.

Agitar.

Agregar una pequefia cantidad de Acido Ascérbico con la punta de una
espatula.

Calentar la solucién a una temperatura de 70 — 80° C.

Afadir una pequefia cantidad de Indicador Negro de Eriocromo T
(aproximadamente 0.1 g)

Verificar el pH con indicador de pH en varillas (debe estar en un valor de
pH = 10.0) para mas seguridad utilizar el pHmetro digital.

Llenar la bureta con Solucion de Sal disodica de EDTA 0.1M (tener la
precaucion de lavar previamente con pequefas porciones de su solucion

valorante).



10. Titular con Solucion de Sal disédica de EDTA 0.1M hasta un cambio de color
de rojo vino a un azul permanente.

11.Realizar 3 valoraciones.

4.3.10 DETERMINACION DE MAGNESIO

Formula: Mg

Muestra Utilizada: Fertilizante Marca HAKAPHOS NARANJA

Material, Equipo y Reactivos Ver anexo 1

Fundamento

El método se fundamenta en la propiedad que tiene el EDTA de formar
complejos estables con muchos de los metales, y en el uso de indicadores
apropiados. ¥ En esta valoracién se utiliza como indicador Negro de Eriocromo
T. Este colorante es triprotico y existe inicialmente como anién divalente de
color azul HIn a pH 10. A la muestra se le adiciona Solucién Buffer de pH 10,
para mantener la estabilidad de los complejos formados; no puede
incrementarse el pH de este valor, ya que precipitan el CaCO3; 6 el Mg(OH).,
ademas porque el indicador cambia de color a pH elevado obteniéndose In” de
color naranja.

La reaccion del indicador con los iones M™ (Ca*® + Mg*?) presentes en la

solucion que se valora es del siguiente tipo:

M*? + Hin™ » Metal* indicador™ + H" (15

Color azul Color rojo vino



En esta determinacion Hierro y Manganeso en cantidades de arriba de 5 mg

pueden ser enmascarados con Trietanolamina. (10

Procedimiento

1. Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de muestra de Fertilizante y colocar
en un Erlenmeyer de 250 mL.

2. Diluir a aproximadamente 100 mL con agua destilada.

3. Agregar 10 mL de Trietanolamina para enmascarar las posibles
interferencias de otros minerales.

4. Si la solucion es fuertemente acida neutralizar con aproximadamente 50 mL
de Solucién de Hidréxido de Sodio al 10%. Verificar con indicador de pH en
varillas.

5. Agregar 7 gotas de Solucion Buffer Cloruro de Amonio- Hidréxido de
Amonio y verificar el pH = 10 con Indicador de pH en varillas. Para mas
seguridad utilizar un pHmetro digital.

6. Agregar Indicador Negro de Eriocromo T (NET) aproximadamente 0.1g.

7. Llenar la bureta con Solucion de Sal disodica de EDTA 0.1M. tener la
precaucion de lavar previamente la bureta con pequefias porciones de su
solucion valorante.

8. Titular con Solucién de Sal disédica de EDTA 0.1M hasta un viraje de color
de rojo vino a un azul permanente que indica el punto final de la valoracion.

9. Realizar 3 valoraciones.



4.3.11 DETERMINACION DE SODIO

Simbologia: Na

Muestra Utilizada: Cloruro de Sodio (NacCl)

Material, Equipo y Reactivos Ver anexo 1

Fundamento

El método esta basado en la precipitacion del Sodio con Acetato de Zinc y
Uranilo, el Zinc en el precipitado aislado es determinado después vinculando el
Uranio como el Carbonato complejo.

En este caso se da una titulacion indirecta en donde un cation sustituto del
producto de la precipitacion de los componentes a ser determinados son
titulados el Sodio es precipitado como Sodio Zinc Uranilacetato y el Zinc en el

precipitado es titulado. (10

Procedimiento

1. Medir con pipeta volumétrica 25.0 mL de muestra y colocar en un
Erlenmeyer de 250 mL.

2. Agregar aproximadamente 3 mL de Solucion de Acetato de Zinc Uranilo.

3. Acidificar con 2 mL de Acido Acético concentrado hasta obtener un pH = 3
(verificar con Indicador de pH en varillas)

4. Dejar en reposo por 12 horas en hielo.

5. En el caso de que exista un precipitado filtrar por succion con embudo

Gooch (lavar previamente).



6. Lavar el precipitado 3 a 4 veces con porciones de aproximadamente 5 mL
de Etanol y el precipitado que aun queda en el Beaker disolver en
aproximadamente 10 — 20 mL de Solucién de Acido Clorhidrico 1M.

7. Pasar la solucion por el embudo Gooch nuevamente.

8. Lavar el embudo Gooch 4 a 5 veces con agua destilada.

9. La soluciény el agua del lavado son combinados.

10.Si no hay precipitado omitir los pasos anteriores y agregar 20 mL de
Solucion de Acido Clorhidrico 1M.

11.Neutralizar con Solucion de Carbonato de Amonio al 10%. Agregar
aproximadamente 35 mL de Solucion de Carbonato de Amonio al 10%
hasta un pH de mas o menos 7.

12.Agregar en exceso 3 mL de Solucion de Carbonato de Amonio al 10%.

13.Adicionar 7 mL de Solucién Buffer de Cloruro de Amonio- Hidroxido de
Amonio hasta observar un pH = 10. Verificar con Indicador de pH en varillas.

14. Tomar con la punta de una espatula un pequeiia cantidad de Indicador
Negro de Eriocromo T (aproximadamente 0.1g).

15.Llenar la bureta con Solucion de Sal disodica de EDTA 0.1M. Tener cuidado
de lavar previamente con pequefias porciones de su solucién valorante.

16. Titular con Solucion de Sal disodica de EDTA 0.1M hasta un cambio de color
de rojo vino a azul permanente.

17.Realizar 3 valoraciones.



4.3.12 DETERMINACION DE ZINC

Simbologia: Zn

Muestra Utilizada: Fertilizante marca MULTI POLY - FEED

Material, Equipo y Reactivos Ver anexo 1

Fundamento

En contraste con la valoracion de Calcio con EDTA, la valoracion de Zinc con
una solucién estandar de Sal disédica de EDTA, presenta una situacion mas
complicada en este caso un amortiguador Amoniaco — ion Amonio, de pH
aproximadamente 9 6 10, sirve como agente auxiliar de formacion de complejo,
para evitar la precipitacion de Hidroxido de Zinc. Sin embargo el cation Zinc
forma con el Amoniaco una serie de complejos que son bastante estables

por lo que el Magnesio y metales pesados son también titulados. ()

Procedimiento

1. Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de muestra de Fertilizante y colocar
en un Erlenmeyer de 250 mL.

2. Diluir con agua destilada a aproximadamente 100 mL

3. Si la solucién se encuentra acida neutralizar con Solucion de Hidroxido de
Sodio al 10% verificar el pH con Indicador de pH en varillas.

4. Agregar 3 — 4 gotas de Solucién Buffer Cloruro de Amonio- Hidroxido de
Amonio y llevar a un pH = 10. Utilizar indicador de pH en varillas o un

pHmMetro.



5. Adicionar aproximadamente 0.1g con la punta de una espatula de Indicador
Negro de Eriocromo T.

6. Llenar la bureta con Solucion de Sal disddica de EDTA 0.1M tener la
precaucion de lavar previamente con pequefias porciones de su solucion
valorante.

7. Titular con Solucion de Sal disodica de EDTA 0.1M hasta un cambio de color
de rojo vino a un azul permanente que indica el punto final de la titulacién.
(Ver FiguraNo 16y 17)

8. Realizar 3 valoraciones.

4.4 DIFERENTES TIPOS DE INDICADORES PARA CUANTIFICAR CADA
UNO DE LOS MINERALES. (Ver Tabla No. 2)

Para cuantificar cada uno de los minerales se presenta una tabla resumen de
los tipos de indicadores que se han utilizado en el analisis, muestra el tipo de

mineral, el intervalo de pH, el viraje de color y el tipo de valorante.

4.5 FUENTES DE ERROR EN LOS METODOS COMPLEJOMETRICOS

1. Que no sea ajustado el pH de la solucion problema, antes de la valoracion
de cada uno de los minerales.

2. Guardar la soluciéon de Sal disédica de EDTA en frascos de vidrio, porque el
vidrio puede liberar iones metalicos como Calcio y Magnesio que se

combinan con el titulante y disminuyen su fuerza efectiva. Para evitar esta



causa de error se recomienda guardar la solucion de Sal disddica de EDTA
en frascos de polietileno o plastico

3. Las soluciones reguladoras alcalinas, especialmente de tipo amoniacal,
atacan el vidrio y pueden introducir iones metalicos que consumen EDTA en
la titulacion. Estas soluciones reguladoras deben de guardarse en frascos de
polietileno o pléastico.

4. Agregar rapidamente y sin agitacion la solucion reguladora de Hidroxido de
Sodio al 10% porgue llega a coprecipitar con el Magnesio.

5. Presencia de ion Carbonato en las soluciones problemas y en la solucién de

Hidréxido de Sodio pues podria precipitar como Carbonato de Calcio



CAPITULO V

RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS



RESULTADOS

5.1.1 DETERMINACION DE AZUFRE

Mepta = Molaridad del EDTA = 0.1136M

Mznsos = Molaridad del ZnSO, = 0.1M

Vepra = Volumen de EDTA agregado al inicio de la titulacion = 20.0 mL
Vmx = Volumen de muestra utilizado = 10.0 mL

PM (SO,) = Peso molecular del SO,% = 96 g/mol

Volumen gastado de ZnSO, en la valoracion:

V1=19.8 mL

V., =19.5 mL

V3 =19.7 mL

Esquema de Dilucion de la muestra:

my (19) » 250.0 mL

l

10.0 mL

FD = Volumenes Hechos

Alicuota tomada
FD = 250.0 mL
10.0 mL

FD= 25



Para un volumen gastado de 19.8 mL de ZnSO,

% de SOy 2 = (VEDTA MepTta—V znsosa Mznsoa ) X PM(SO4)/1000 x 100 9

me

% de SO, =[(20.0 mL) x (0.1136M) — (19.8 mL) x (0.1M)] x 96/1000 x 100

10.0 mL
% de SO,2= 0.280x FD
% de SO,2= 0.280x 25

% de SO,2%= 7.0%

Para un volumen gastado de 19.5 mL de ZnSO,

% de SO4 2 = (VEDTA Meota—V znsos Mznsoa ) X PM(SO4)/1000 x 100

me

% de SO, =[(20.0 mL) x (0.1136M) — (19.5 mL) x (0.1M)] x 96/1000 x 100

10.0 mL
% de SO,? = 0.309xFD
% de SO,2 = 0.309 x 25
% de SO42 = 7.72%

Para un volumen gastado de 19. 7 mL de ZnSO,

% de SO, 2 = (VEDTA Mepta—V znsos Mznsoa ) X PM(SO4)/1000 x 100

me



% de SO, 2= [(20.0 mL) x (0.1136M) — (19.7 mL) x (0.1M)] x 96/1000 x 100

10.0 mL
% de SO,2 = 0.289 x FD
% de SO,2 = 0.289x25
% de SO42 = 7.22%

Promedio de porcentajes: 7.0 + 7.72 + 7.22

3

Promedio de porcentajes: 7.31 %

5.1.2 DETERMINACION DE CALCIO

Mepra = Molaridad del EDTA = 0.1136M

Vmx = Volumen de muestra utilizado = 10.0 mL
PM (Ca) = Peso Molecular del Ca = 40 g/mol
Volumen gastado de EDTA en la titulacion:

Vi =25.0mL

V,=25.5mL

V3 =25.7mL

Esquema de Dilucién de la muestra:

my (10.0 mL) » 100.0 mL

10.0 mL



FD = Volumenes Hechos

Alicuota tomada
FD= 100.0 mL
10.0 mL

FD= 10

Para un volumen gastado de 25.0 mL de EDTA

ppm de Ca** = Vepra X Mepra X PM(Ca) /1000 x 10° ©

me

ppm de Ca** = (25.0 mL) x (0.1136M) x (40/1000) x 10°

10.0 mL
ppm de Ca’™ =11.36 x FD
ppm de Ca™ =11.36x 10

ppm de Ca™ = 113.60 pug/mL

Para un volumen gastado de 25.5 mL de EDTA

ppm de Ca*™* = Vepra X Meora X PM(Ca) /1000 x 10°

me

ppm de Ca*" = (25.5 mL) x (0.1136M) x (40/1000) x 10°

10.0 mL
ppm de Ca'™ =11.587 x FD

ppm de Ca'™ =11.587 x 10

ppm de Ca™ =115.87 yg/mL



Para un volumen gastado de 25.7 mL de EDTA

ppm de Ca*™* = Vepra X Meora X PM(Ca) /1000 x 10°

me

ppm de Ca*" = (25.7 mL) x (0.1136M) x (40/1000) x 10°

10.0 mL
ppm de Ca’™ =11.678 x FD
ppm de Ca’™ =11.678 x 10

ppm de Ca™ =116.78 pug/mL

Promedio de ppm: 113.60 + 115.87 + 116.78

3

Promedio de ppm: 115.41 pg/mL

ppm de Calcio en 100.0 mL de Solucion:

115.41 pg/mL 10.0 mL

X 100.0 mL

X= 1154.1 pg/mL



5.1.3 DETERMINACION DE COBALTO

Mepta = Molaridad del EDTA = 0.1136M

Mznsos = Molaridad del ZnSO, = 0.1M

Vepta = Volumen de EDTA agregado al inicio de la titulacion = 5.0 mL
Vmx = Volumen de muestra utilizado = 10.0 mL

PM (Co) = Peso Molecular del Co = 59 g/mol

Volumen gastado de ZnSO, en la titulacion:

V1=4.0 mL

Vo, =4.0 mL

Vs=4.2mL

Esquema de Dilucion de la muestra:

my (10.0 mL) > 100.0 mL

l

10.0 mL

FD = Volumenes Hechos

Alicuota tomada
FD = 100.0 mL
10.0 mL

FD= 10



Para un volumen gastado de 4.0 mL de ZnSO,4

ppm de CO++ = (VEDTA Mepta—V znsos Mznsoa ) X PM(CO)/].OOO X 103 9)
Vinx
ppm de Co™ = [(5.0 mL) x (0.1136M) — (4.0 mL) x (0.1M)] x 59/1000 x 10°

10.0 mL
ppm de Co™* = 0.9912 x FD
ppm de Co™ =0.9912 x 10

ppm de Co™ =9.912 yg/mL

Para un volumen gastado de 4.0 mL de ZnSO,4

ppm de CO++ = (VEDTA Mepta—V znsos Mznsoa ) X PM(CO)/lOOO X 103
Vinx
ppm de Co*™* = [(5.0 mL) x (0.1136M) — (4.0 mL) x (0.1M)] x 59/1000 x 10°

10.0 mL
ppm de Co™ =0.9912 x FD
ppm de Co™ =0.9912 x 10

ppm de Co™ =9.912 yg/mL

Para un volumen gastado de 4.2 mL de ZnSO,

ppm de CO++ = (VEDTA Mepta—V znsos Mznsoa ) X PM (CO)/].OOO X 103

me



ppm de Co™ = [(5.0 mL) x (0.1136M) — (4.2 mL) x (0.1M)] x 59/1000 x 10°

10.0 mL
ppm de Co™ = 0.873 x FD
ppm de Co™ = 0.873 x 10

ppm de Co™" = 8.732 yg/mL

Promedio de ppm: 9.912 + 9.912 + 8.732

3

Promedio de ppm: 9.551 pg/mL

ppm de Cobalto en 100.0 mL de Solucién:

9.551 pg/mL 10.0 mL

X 100.0 mL

X = 9551 pug/mL

5.1.4 DETERMINACION DE COBRE

a) Peso de CuS0,4.5H,0 para preparar muestra de comprobacion de método.

Peso Molecular de CuS0,.5H,O0 — Peso Atdmico de Cu

X — Peso muestra de Cu

X = Peso de CuS0,4.5H,0



63.5gde Cu — 249.68g de CuS0O4.5H,0
0.040gdeCu ———— X

X =0.15727g de CuS0O4.5H,0

b) Peso de CuS0,4.5H,0 en 250 mL de solucién.

Peso de CuS0O,.5H,0 ———————1000.0 mL

X—— 250.0mL

X = Cantidad a pesar CuSQO,4.5H,0 para preparar un volumen de 250 mL

0.15727g de CuSO4.5H,0 —  1000.0 mL

X — 250.0mL

X =0.03931g de CuS0,4.5H,0

c) Valoracion del Cobre con Solucion de Sal Disodica del EDTA 0.01M.

gde Cu™ = V(mL)xMxPM/ 1000 @

g de Cu™

(6.5 mL) x (0.01627 M) x (63.5 / 1000)

gde Cu™ = 0.0067154 g



d) g de CuS0O,4.5H,0 presentes en la muestra.

Peso Molecular del CuSO45H,0 _ Peso Atdmico del Cu
X ___ Pesoengde Cu obtenidos en c)

X =g de CuS0O,.5H,0 presentes en la titulacion

249.68g de CuS0O4.5H,0 —  63.5g de Cu
X —— 0.0067154g de Cu

X =0.02640g de CuS0O4.5H,0

5.1.5 DETERMINACION DE FOSFORO COMO P,0s

Mepra = Molaridad del EDTA = 0.1136M

Mznsos = Molaridad del ZnSO,4 = 0.1M

Vepra = Volumen de EDTA agregado al inicio de la titulacion = 50.0 mL
Vmx = Volumen de muestra utilizado = 25.0 mL

PM (P,0s) = Peso Molecular del P,Os = 142.0 g/mol

Volumen gastado de ZnSO, en la valoracion:

Vi =47.0mL

V2 =46.8 mL

V3 =47.2mL



Esquema de Dilucién de la muestra:

my (19) » 250.0 mL

l

25.0 mL

FD = Volumenes Hechos

Alicuota tomada
FD = 250.0mL
25.0 mL

FD= 10

Para un volumen gastado de 47.0 mL de ZnSO,

% de P2Os = (Vepra Mepta — V znsosa Mznsos ) X PM(P20s) /1000 x 100 (g

me

% de P,Os = [(50mL) x (0.1136M) — (47.0 mL) x (0.1M)] x 142/1000 x 100

25.0 mL
% de P,0Os = 0.556 x FD
% de P,Os = 0.556 x 10
% de P,0Os =5.56 %

Para un volumen gastado de 46.8 mL de ZnSO,

% de P,Os = (VEDTA Mepta — V znsoa Mznsoa ) X PM(PzOs) /1000 x 100

me



% de P,0s = [(50mL) x (0.1136M) — (46.8 mL) x (0.1M)] x 142/1000 x 100

25.0 mL

% de P,Os = 0.568 x FD
% de P,Os = 0.568 x 10

% de P,Os =5.68 %

Para un volumen gastado de 47.2 mL de ZnSO,

% de P,Os = (VEDTA Mepta — V znsoa Mznsoa ) X PM(P205) /1000 x 100

Vinx

% de P,Os = [(50mL) x (0.1136M) — (47.2 mL) x (0.1M)] x 142/1000 x 100

25.0 mL
% de P,Os = 0.545 x FD
% de P,Os = 0.545 x 10

% de P,Os =5.45 %

Promedio de porcentajes: 5.56 + 5.68 + 5.45

3

Promedio de porcentajes: 5.56 %

5.1.6 DETERMINACION DE HIERRO

Mepta = Molaridad del EDTA = 0.1136M



M thno3)asH20 = Molaridad del Th(NOg3)4.5H,0O = 0.091M

Vepra = Volumen de EDTA agregado al inicio de la titulacion = 10.0 mL
Vmx = Volumen de muestra tomado = 10.0 mL

PM (Fe) = Peso Molecular del Fe = 56 g/mol

Volumen gastado de Th(NO3)4.5H,0 en la valoracion:

V1=13.3 mL
V=129 mL
V3 =13.0 mL

Esquema de Dilucién de la muestra:

my (19) » 250.0 mL

l

25.0 mL

FD = Volumenes Hechos

Alicuota tomada
FD = 250.0 mL
10.0 mL

FD= 25

Para un volumen gastado de 13.3 mL de Th(NO3)4.5H,0

% de Fe™™ =(Vepta Mepta — V Th (Nn03)4.5H20 M Th (No3)ja.5H20 ) X PM/1000 x 100 ()

me



% de Fe™ = [(10.0 mL) x (0.1136M) — (13.3 mL) x (0.091M)] x 56/1000 x 100

10.0 mL
% de Fe™™ = 0.0416 x FD
% de Fe™™ = 0.0416 x 25

%de Fe"™™ =1.04%

Para un volumen gastado de 12.9 mL de Th(NO3)4.5H,0

% de Fe™™ = (Vepta Mepta — V Th (No3)a.5H20 M Th (No3)4.5H20 ) X PM/1000 x 100

me

% de Fe*™** = [(10.0 mL) x (0.1136M) — (12.9 mL) x (0.091M)] x 56/1000 x 100

10.0 mL
% de Fe™™ = 0.0212 x FD
% de Fe™ = 0.0212 x 25

% de Fe™™" = 0.53 %

Para un volumen gastado de 13.0 mL de Th(NO3)4.5H,0

% de Fe™ = (Veota Meota — V th (nosja5H20 M Th (no3)asHz0 ) X PM/1000 x 100

me

% de Fe*** = [(10.0 mL) x (0.1136M) — (13.0 mL) x (0.091M)] x 56/1000 x 100

10.0 mL

% de Fe™™" = 0.0263 x FD



% de Fe™ = 0.0263 x 25
% de Fe™™ = 0.65

Promedio de porcentajes: 1.04 + 0.53 + 0.65

3

Promedio de porcentajes: 0.74 %

5.1.7 DETERMINACION DE MANGANESO

Mepta = Molaridad del EDTA = 0.1136M
Vmx = Volumen de muestra utilizado = 25.0 mL
PM (Mn) = Peso Molecular del Mn = 55 g/mol

Volumen gastado de EDTA en la valoracién:

V1, =0.6 mL
V,=0.7 mL
V3 =0.5mL

Esquema de Dilucién de la muestra:

my (19) » 250.0 mL

l

25.0 mL

FD = Volumenes Hechos

Alicuota tomada



FD = 250.0 mL

25.0 mL

Para un volumen gastado de 0.6 mL de EDTA

% de Mn = VEebpTAa X MEDTA X PM(MI’])/lOOO x 100 9

me

% de Mn = (0.6 mL) x (0.1136M) x (55/1000) x 100

25.0 mL
% de Mn = 0.0149 x FD
% de Mn = 0.0149 x 10

% de Mn=0.149 %

Para un volumen gastado de 0.7 mL de EDTA

% de Mn = VEbpTta X MEDTA X PM(Mn)/lOOO x 100

me

% de Mn = (0.7 mL) x (0.1136M) x (55/1000) x 100

25.0 mL

% de Mn=0.0174 x FD

% de Mn=0.0174 x 10

% deMn= 0.174 %



Para un volumen gastado de 0.5 mL de EDTA

% de Mn = VepTta X Mepta X PM (Mn)/lOOO X 100

me

% de Mn = (0.5 mL) x (0.1136M) x (55/1000) x 100

25.0 mL
% de Mn = 0.0124 x FD
% de Mn = 0.0124 x 10

% de Mn= 0.124 %

Promedio de porcentajes: 0.149 + 0.175 + 0.124

3

Promedio de porcentajes: 0.149 %

5.1.8 DETERMINACION DE MAGNESIO

Mepta = Molaridad del EDTA = 0.1136M

Vimx = Volumen de muestra utilizado = 10.0 mL
PM (Mg) = Peso Molecular del Mg = 24 g/mol
Volumen gastado de EDTA en la valoracion:
V1=4.0 mL

V,=3.9mL

V3 =4.0 mL



Esquema de Dilucién de la muestra:

my (19) » 250.0 mL

l

25.0 mL

FD = Volumenes Hechos

Alicuota tomada
FD = 250.0 mL
10.0 mL
FD= 25
Para un volumen gastado de 4.0 mL de EDTA

% de Mg++ = Vepta X Mepta X PM (Mg) /1000 x 100 9

me

% de Mg*™ = (4.0 mL) x (0.1136M) x (24/1000) x 100

10.0 mL
% de Mg"™ = 0.1090 x FD
% de Mg™ =0.1090 x 25

% de Mg*™ =2.72 %

Para un volumen gastado de 3.9 mL de EDTA

% de Mg++ = Vepta X Mepta X PM (Mg) /1000 x 100

me



% de Mg*™ = (3.9 mL) x (0.1136M) x (24/1000) x 100

10.0 mL
% de Mg*" = 0.1063 x FD
% de Mg™ = 0.1063 x 25

% de Mg*™ = 2.65 %

Para un volumen gastado de 4.0 mL de EDTA

% de Mg++ = Vepta X Mepta X PM (Mg) /1000 x 100

me

% de Mg*™ = (4.0 mL) x (0.1136M) x (24/1000) x 100

10.0 mL
% de Mg** =0.1090 x FD
% de Mg™™ =0.1090 x 25

% de Mg*™ =2.72 %

Promedio de porcentajes: 2.72 +2.65 + 2.72

3

Promedio de porcentajes: 2.69 %



5.1.9 DETERMINACION DE SODIO

a) Peso de NaCl para preparar muestra de comprobacion de método.

Peso Molecular de NaCl Peso Atbmico de Na

X Peso muestra de Na

X = Peso de NaCl

23.0g de Na 58.5g de NaCl
0.050g de Na X

X =0.1271 g de NaCl

b) Peso de NaCl en 250 mL de solucién.
Peso de NaCl —  1000.0 mL

X ——————— 250.0mL
X = Cantidad a pesar de NaCl para preparar un volumen de 250 mL

0.1271g de NaCl — 1000.0 mL

X 7 250.0mL

X =0.03179g de NaCl

c) Valoracion del Na con Solucion de Sal Disédica del EDTA 0.1 M

gde Na" = V (mL) x M x PM (Na)/ 1000 ¢,
gde Na* = (5.0 mL) x (0.1136 M) x (22.99 / 1000)
g de Na" = 0.013058 g



d) g de NaCl presentes en la muestra.

Peso Molecular del NaCl Peso Atdmico del Na

X Peso en g de Na obtenidos en literal ¢)

X = Cantidad en g de NaCl

58.5g de NaCl 23 g de Na

X 0.013058g de Na

X =0.03321g de NaCl

5.1.10 DETERMINACION DE ZINC

Mepra = Molaridad del EDTA = 0.1136M

Vmx = Volumen de muestra utilizado = 10.0 mL
PM (Zn) = Peso Molecular del (Zn) = 65 g/mol
Volumen gastado de EDTA en la titulacion:
Vi=149 mL

V,=15.0 mL

V3 =15.2mL

Esquema de Dilucién de la muestra:

my (19) » 250.0 mL

l

25.0 mL




FD = Volumenes Hechos

Alicuota tomada
FD = 250.0mL
10.0 mL

FD= 25

Para un volumen gastado de 14.9 mL de EDTA

ppm de Zn** = Vepra X Mepra X PM (Zn) /1000 x 10° (g

me

ppm de Zn** = (14.9 mL) x (0.1136M) x (65/1000) x 10°

10.0 mL
ppm de Zn**= 11.002 x FD
ppm de Zn*"= 11.002 x 25

ppm de Zn*"= 275.05 pg/mL

Para un volumen gastado de 15.0 mL de EDTA

ppm de Zn** = Vepra X Mepra X PM (Zn) /1000 x 10°

me

ppm de Zn** = (15.0 mL) x (0.1136M) x (65/1000) x 10°

10.0 mL
ppm de Zn**= 11.076 x FD

ppm de Zn**= 11.076 x 25
ppm de Zn**= 276.9 pyg/mL



Para un volumen gastado de 15.2 mL de EDTA

ppm de Zn** = Vepra X Mepta X PM (Zn) /1000 x 10°

me

ppm de Zn** = (15.2 mL) x (0.1136M) x (65/1000) x 10°

10.0 mL
ppm de Zn*"= 11.223 x 25
ppm de Zn*"= 11.223 x 25

ppm de Zn**= 280.5 pg/mL

Promedio de ppm: 275.0 + 276.9 + 280.5

3

Promedio de ppm: 277.4 ug/mL

Cuadro resumen de los resultados obtenidos de la cuantificacion realizada a

cada uno de los 10 minerales.



TABLA No. 1: CUADRO RESUMEN DE LAS CUANTIFICACIONES

CONCENTRACION

) VOLUMEN ROTULADO
PESO SOLUCION REAL DE LA RESULTADO MARCA
ELEMENTO DE Mx o EN LA
MOLECULAR | VALORANTE SOLUCION OBTENIDO FERTILIZANTE
Pmx ETIQUETA
VALORANTE

Azufre 96.0 g/mol ZnS0O, 0.1M 10.0 mL 7.31% 9.0% HAKAPHOS
Calcio 40.0 g/mol EDTA 0.1136M 10.0 mL 1154.1 ppm 207 ppm BAYFOLAN
Cobalto 59.0 g/mol ZnS0O, 0.1M 10.0 mL 95.5 ppm 17 ppm BAYFOLAN
Cobre 63.5 g/mol EDTA 0.001627 0.0394g 0.02640g CuS04.5H,0
Fosforo 142.0 g/mol Znso, 0.1M 25.0 mL 5.56% 5% HAKAPHOS
como P,0s
Hierro 56.0 g/mol Th(NO3)4.5H,0 0.091M 10.0 mL 0.74% 0.050% HAKAPHOS
Manganeso 55.0 g/mol EDTA 0.1136M 25.0 mL 0.149% 0.050% HAKAPHOS
Magnesio 24.0 g/mol EDTA 0.1136M 10.0 mL 2.69% 1.30% HAKAPHOS
Sodio 23.0 g/mol EDTA 0.1136M 0.0349¢g 0.03321g NaCl
Zinc 65.0 g/mol EDTA 0.1136M 10.0 mL 277.4 ppm 150 ppm POLY-FEED

*

---- Muestra no declara catién




TABLA No. 2: CUADRO RESUMEN DE LAS VALORACIONES

INDICADOR/
CATION VALOR DE pH VALORANTE
VIRAJE
Azufre pH =10 NET (azul a rojo vino) | Solucién de Sulfato de
Zinc 0.1M
Calcio pH =12 Murexide (parpura a Solucién de EDTA sal
rosa) disédica 0.1M
Cobalto pH =10 NET (azul a rojo) Solucién de Sulfato de
Zinc 0.1M
Cobre pH=8 Murexide (naranja Solucién de EDTA sal
amarillo a purpura) disddica 0.1M
Faésforo pH =10 NET (azul a rojo vino) | Solucién de Sulfato de
Zinc 0.1M
Hierro pH=2 Naranja de Xilenol Solucion de Nitrato de
(amarillo a rojo) Torio 0.1M
Manganeso pH =10 NET (rojo vino a azul) | Solucién de EDTA sal
disédica 0.1M
Magnesio pH =10 NET (rojo vino a azul) | Solucién de EDTA sal
disédica 0.1M
Sodio pH =10 NET (rojo vino a azul) | Solucién de EDTA sal
disédica 0.1M
Zinc pH =10 NET (rojo vino a azul) | Solucién de EDTA sal

disédica 0.1M




5.2 DISCUSION DE RESULTADOS

- AZUFRE

La determinacion de Azufre se llevo a cabo por medio de una titulacién por
retroceso utilizando Sulfato de Zinc 0.1 M e indicador Negro de Eriocromo T y
se obtuvo como resultado de la cuantificacion un valor de 7.31 % del contenido
de Sulfato, en comparacion con que rotula la etiqueta del fertilizante marca
HAKAPHOS NARANJA que es del 9% obteniéndose una diferencia del 1.69 %

lo cual indica que la etiqueta no contiene la cantidad que rotula. (Ver tabla No 1)

- CALCIO

En la determinacion de Calcio se realizo lo que es una titulacion directa
utilizando Murexide como indicador y el resultado obtenido de la cuantificacién
fue de 1154.1 ppm que es alto en comparacién con lo que rotula la etiqueta del
fertilizante marca BAYFOLAN FORTE que es de 207 ppm dicho valor puede
deberse al contenido alto de Manganeso pues este mineral interfiere en el punto
final de la valoracién ya que no hay una buena apreciacion del color y puede

conllevar asi a una prueba falso — positiva. gy (Ver tabla No. 1)

- COBALTO
La determinacion de Cobalto se llevo a cabo por medio de una titulacion por

retroceso utilizando el Sulfato de Zinc 0.1 M como la solucion valorante y



obteniéndose el siguiente resultado que fue de 95.5 ppm. El contenido que
presenta la etiqueta del fertilizante marca BAYFOLAN FORTE es de 17 ppm
comparando los resultados hay una diferencia de 78.5 lo que significa que
puede deberse a que el contenido de este mineral no se encuentra en la

cantidad que rotula dicho fertilizante. (Ver tabla No. 1)

- COBRE

Para cuantificar el cobre se preparo una muestra de Sulfato de Cobre
Pentahidratado y del cual se peso exactamente en balanza Analitica 0.0394 g
este se disolvio en un volumen de 250.0 mL. La cuantificacion se llevo a cabo
por medio de una titulacion directa utilizando como indicador Murexide y
obteniéndose como resultado 0.0067154 g de Cu que son los gramos presentes
en la valoracién (Ver calculos de la determinacion de Cobre) y los gramos
presentes de Sulfato de Cobre es de 0.02640 g. lo que significa que el analisis
Complejométrico es un buen método para poder cuantificar el Cobre. (Ver tabla

No. 1)

- FOSFORO

La determinacion de Fosforo se llevo a cabo por medio de una titulacion por
retroceso (Ver tabla No. 1) en el cual se obtuvo el siguiente resultado que fue
de 556 % de Pentoxido de FoOsforo. La etiqueta del fertilizante marca

HAKAPHOS NARANJA rotula el 5% lo cual significa que el porcentaje obtenido



en esta investigacion se encuentra en un nivel correcto por lo tanto es

aceptable.

- HIERRO

La determinacion de Hierro se llevo a cabo por medio de una titulacion por
retroceso utilizando el Nitrato de Torio y como indicador Naranja de Xilenol, en
esta cuantificacibon se obtuvo como resultado un porcentaje de 0.74%. El
porcentaje es alto cuando se compara con lo que rotula la etiqueta del
fertilizante marca HAKAPHOS NARANJA que es de 0.050 % lo que significa

gue no contiene la cantidad que rotula. (Ver tabla No. 1)

- MANGANESO

Para la determinacion de Manganeso observar la tabla No. 1 la cual presenta
los resultados en forma resumida, este mineral se llevo a cabo por medio de
una titulacion directa utilizando como indicador NET el resultado obtenido fue de
0.149 % del contenido de Manganeso, es alto en comparacion con lo que rotula
la etiqueta del fertilizante marca HAKAPHOS NARANJA gque es de 0.050 % y
puede deberse a la interferencia provocada por la presencia de metales

divalentes como es el caso del Hierro. ©



- MAGNESIO

Para la determinacion de Magnesio observar la tabla No. 1 las cuales contienen
los resultados obtenidos de la cuantificacion realizada, dicho mineral se llevo a
cabo por medio de una titulacion directa y el resultado obtenido fue de 2.69 %
del contenido de Magnesio y lo que rotula la etiqueta del fertilizante marca
HAKAPHOS NARANJA es de 1.30 % lo cual significa que no contiene la

cantidad que rotula. (Ver tabla No. 1)

- SODIO

Para cuantificar el Sodio se preparo una muestra de Cloruro de Sodio y del cual
se peso exactamente en balanza Analitica 0.0349 g este se disolvié en un
volumen de 250.0 mL. La cuantificacion se llevo a cabo por medio de una
titulacion indirecta utilizando como indicador NET y obteniéndose como
resultado 0.013058 g de Na que son los gramos presentes en la valoracion (Ver
calculos de la determinacién de Sodio) y los gramos de Cloruro de Sodio
presentes en la muestra que fue de 0.03321 g significando que el analisis
Complejométrico es un buen método para la determinacion de Sodio. (Ver tabla

No. 1)

- ZINC
En la determinacion del Zinc (ver tabla No. 1), este mineral se llevo a cabo por

una titulacion directa obteniéndose como resultado un valor de 277.4 ppm el

cual es alto cuando se compara con lo que rotula la etiqueta del fertilizante
marca MULTI POLY-FEED que es de 150 ppm dicha diferencia se debe a que

el fertilizante no contiene la cantidad de mineral que rotula.



CAPITULO VI

CONCLUSIONES



6.0 CONCLUSIONES

El andlisis Complejométrico es de gran importancia ya que se pueden
cuantificar minerales utilizando reactivos sin la necesidad de utilizar aparatos
sofisticados.

La Complejometria en combinacién con el enmascaramiento; permite
efectuar determinaciones muy selectivas y exactas de los diferentes
minerales.

La ventaja de utilizar compuestos organicos como el EDTA que tiene varios
grupos donadores de electrones es que reacciona mejor con los cationes y
dan puntos finales bien definidos y reaccionan en una sola etapa.

El indicador esta restringido por el rango de pH dentro del cual la reaccion
de formacion del complejo puede llevarse sin la interferencia de otros iones,
los cuales pueden ser enmascarados por la adicibn de otro agente
complejante.

En esta investigacion para determinar el punto final se emplearon
indicadores llamados Metalocromicos como el Negro de Eriocromo T,
Murexide, Naranja de Xilenol, porque tienen la propiedad de formar
complejos de distinto color al que presenta el indicador libre.

Se determino que para elegir el método para preparar la muestra es preciso

conocer la propiedad quimica descriptiva de los materiales que se emplean.



7. Una complicaciéon que surge al digerir una muestra para analizarla es que
alguno o varios de los componentes que se van a detectar se transformen
en un producto volatil en el proceso por lo que debe digerirse en un
recipiente cerrado para atrapar los gases.

8. Los errores determinados e indeterminados se manifiestan cuando se
efectia una medicién y se deben a factores como los provocados por el
equipo utilizado y reactivos conteniendo impurezas, etc. y que son parte
inevitable de toda medicion fisica o quimica.

9. Las empresas productoras de Fertilizantes no llevan un control estricto de la
cantidad que rotula la etiqueta del fertilizante.

10.Los datos obtenidos en esta investigacion permiten confirmar que los
minerales no se encontraban en las cantidades que rotulaba la etiqueta de

los fertilizantes.



CAPITULO ViII

RECOMENDACIONES



RECOMENDACIONES

Trabajar con un pH exacto al realizar el método complejométrico para evitar
tener datos erroneos a la hora de hacer los célculos.

La utilizacion del Indicador Buffer Tableta contiene Negro de Eriocromo T
como metal especifico indicador lo que hace posible llevar a cabo
determinaciones mas exactas y estables.

Ampliar la investigacion en cuanto a la determinacion de otros minerales a
parte de los investigados.

Fomentar en el estudiante este tipo de analisis ya que son sencillos de
realizar y la mayoria de reactivos se encuentran disponibles en la Facultad
de Quimica y Farmacia.

Para la cuantificacion de los minerales es necesario que al preparar la
solucion de EDTA es necesario agregar una pequefia cantidad de Cloruro
de Magnesio ya que este ion Magnesio debe existir siempre para el cambio
de color durante la valoracion.

Al iniciar la cuantificacion de los minerales debe ambientarse toda la
cristaleria con las soluciones correspondientes.

Realizar las buenas practicas de laboratorio para lograr obtener resultados

confiables.



Que las empresas productoras de Fertilizantes deberian de tener un control
mMAas minucioso en cuanto a la cantidad de minerales que dice la etiqueta
para que a la hora de agregarlo a la planta logre asimilar las cantidades
correctas de minerales.

En investigaciones complejométricas posteriores se debera tomar en cuenta
el tipo de muestra y como se van a enmascarar los interferentes para asi

evitar inconvenientes.
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GLOSARIO s, 7, 11,13, 19, 21

Acido: Especie quimica que es capaz de donar protones a otra especie.
Alicuota: Es la parte del volumen total de un liquido tomada por medio de
una pipeta volumétrica, la cual puede ser analizada posteriormente o servir
como blanco.

Andlisis Cuantitativo: Es el tipo de estudio que trata de identificar los
elementos y la forma con se encuentran en la muestra, ya sean estos
cargados negativa (aniones) o positivamente. (cationes).

Andlisis Cuantitativo: Es el tipo de estudio que trata de cuantificar uno o
varios elementos que se encuentran presentes en una muestra.

Andlisis Volumeétrico: Es una subdivision del analisis cuantitativo que
consiste en la cuantificacion del volumen de un analito.

Analito: Es la especie quimica presente en una muestra de la cual se busca
informacion analitica.

Anion: Un ion cargado positivamente.

Base: Es la especie quimica que es capaz de aceptar protones de otra
especie que los dona (acido).

Blanco: Es aquella solucién preparada con la misma cantidad de los
reactivos y la misma forma de preparacion que aquella solucién o especie
bajo prueba, sin contener la sustancia a analizar.

Cation: Un ion cargado positivamente.



Complejometria: Se entiende como un método volumétrico que usa la
formacion de un complejo.

Digestion: Se emplea energia externa para separar los componentes
disueltos en un liquido.

Estandar de Referencia: Es una sustancia que se utiliza como patrén de
comparacion en pruebas y ensayos para relacionarla con muestras
desconocidas que se sospecha contienen dicha sustancia. Se abrevia RS
por sus siglas en ingles (Referente Standard). Es una sustancia que ha sido
analizada exhaustivamente.

Estandar Primario: Es una sustancia utilizada para valorar o analizar la
concentracién de una solucién que se desconoce. Debe ser facil de obtener,
purificar, secar y conservar en estado puro. Debe poseer un peso
equivalente alto para disminuir el error de pesada, debe ser sdlido,
facilmente soluble en el disolvente a emplear y no dar coloracién en
solucién. Ejemplo: CaCOs.

Estandarizacion: Es el proceso analitico que permite determinar y cuantificar
con exactitud la concentracion de una solucién preparada en la practica,
teniendo como referencia un estandar primario.

lon: Un &tomo o grupo de atomos con una carga positiva (Cation) o una
negativa (Anion), como resultado de haber perdido o ganado electrones.

lon Complejo: Es el producto de la reaccion de un ion metélico y un ligando.



Ligando: Es un ion o una molécula que forma un enlace covalente con un
cation o un atomo metalico neutro al ceder y compartir con ellos un par de
electrones.

Metal: Actia como acido de Lewis, dona un par de electrones.
Monodentado: cuando se une al ion metélico mediante un solo atomo.
Numero de Coordinacion: Es el nimero de enlaces que forma el ion metélico
con los ligandos.

Peso Equivalente: Es el peso en gramos de los equivalentes de una
sustancia, base especifica para expresar la masa en términos quimicos es
semejante, pero distinta de la masa molar.

Peso Molecular: es el peso en gramos de un mol de sustancia. Sinébnimo de
masa molecular.

pH: Es el logaritmo base 10, de la actividad molar de los iones hidrogeno de
una solucion.

Polidentado: cuando un ligando puede unirse a un ion metalico mediante
mas de un atomo.

Porcentaje Peso en Peso: Es una expresion que demuestra el numero de
gramos de una sustancia en 100 g de solucién o mezcla, se suele apreciar
como W /W por sus siglas en ingles (weight/ weight) o P/ P (peso/ peso).
Porcentaje Peso en Volumen: Se abrevia como W / V (weight / volume) es
una expresion que denota el numero de mililitros de una sustancia en 100

mL de solucion y se utiliza indistintamente del solvente que se emplea.



Porcentaje Volumen en Volumen: Abreviado como V / V (volumen /
volumen) es una expresion que denota el numero de mililitros de una
sustancia en 100 mL de solucion.

ppm: Una de las unidades de medicion mas comunes en el analisis de agua,
en soluciones muy diluidas como es el caso de las aguas naturales, es
equivalente a mg/ L

Punto de Equivalencia: Es el punto en una titulacion donde la cantidad del
titulante patrén afiadido equivale quimica y cuantitativamente a la cantidad
de analito que hay en la muestra.

Punto final: Es el cambio que se puede observar durante una titulacion y que
indica que la cantidad de titulante agregado es quimica y cuantitativamente
equivalente a la del analito presente en la muestra. El punto final no coincide
necesariamente en el punto de equivalencia.

Quelato: Son complejos ciclicos de un metal y un ligando o quelante. Este
se forma cuando un ion metalico se coordina con dos o0 mas grupos
donadores presentes en un solo ligando para formar un anillo heterociclico
de cinco o seis miembros.

Reactivo: Es toda sustancia pura que se emplea tal y como es 0 que se
encuentra siendo componente en una solucion. Es todo compuesto quimico
gue puesto en contacto con una o varias sustancias produce fenbmenos
caracteristicos, capaces de permitir el reconocimiento o valoracion de la

sustancia en examen.



Solucion: Es una mezcla homogénea de sustancias que pueden ser
separadas variando el estado fisico que se encuentra alguna de ellas,
teniendo propiedades que varian de acuerdo a la relacion o proporcién en
gue se encuentran sus componentes. Es una fase liquida o sélida que
contiene diversas sustancias, una de las cuales llamada disolvente; se
considera que realiza una funcion diferente a la de las otras, llamadas
solutos.

Soluciéon Buffer: Es una solucién que tiende a resistir a los cambios en los
pH como consecuencia de una disolucion al afiadir pequefas cantidades de
acidos o bases débiles.

Solucién Diluida: Es una solucion que contiene una pequefia cantidad de
sustancia (soluto) disuelta en una cantidad grande de solvente generalmente
se refiere a los 4cidos, los cuales van diluidos al 10% P / V

Solucion Molar: Representada por M, es aquella que contiene el numero de
moles de soluto por litro de solucién; o también es, aquella que contiene un
peso formula — gramo o un peso molécula — grano de una sustancia disuelta
en un litro de solucién. Una solucién tiene la misma normalidad y molaridad
Si sus pesos equivalentes y moleculares son divisibles entre uno.

Soluciéon Normal: Representada por N, es el numero de equivalente gramos
de soluto que hay en un litro de solucion. Es importante observar que se
hace referencia a peso de sustancia por litro de solucion y no peso de

sustancia por litro de disolvente.



Soluciéon Volumétrica: Se abrevia como VS (volumetric solution) es una
solucién de reactivos de concentracion conocida, destinada para el uso en
determinaciones cuantitativas.

Titulante o Valorante: Es el reactivo o solucidn estandar que se agrega
sobre un analito (sustancia desconocida) mediante el uso de un instrumento
volumétrico con el propdsito de hacer que ambos reaccionen.

Titulacién: Es la técnica volumétrica que se utiliza para determinar la
concentracion de un soluto en un solvente, mediante la adicion de un
volumen de solucibn de concentracion perfectamente conocida, a la

disolucion, es la accion y efecto de valorar cuantificar una disolucion.



ANEXO 1

LISTA DE MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

MATERIAL

Agitador de vidrio

Adaptador para embudos Gooch

Beaker de 10, 20, 50, 100, 250, 400, 600 mL
Bureta de 50.0, 100.0 mL

Céapsula de porcelana

Cubeta de metal

Embudo corriente

Embudo Gooch M

Erlenmeyer de 250 mL

Espatula

Frasco lavador

Frasco volumétrico de 100.0, 250.0, 500.0, 1000.0 mL
Goteros

Indicador de pH en varillas

Kitasato de 125 mL

Malla de asbesto

Mangueras



Matraz de Kjeldahl
Mechero Bunsen

Micro espatula

Papel filtro

Perilla

Pinza para bureta

Pinza de sostén

Pinza de extension

Pipeta volumétrica de 10.0, 15.0, 25.0 mL
Probeta de 10, 25, 100 mL
Soporte

Triangulo de porcelana
Tripode

Termdmetro

Vidrio de reloj

EQUIPO

Agitador magnético
Balanza analitica
Balanza semi-analitica

Balanza granataria



Bomba para filtrar al vacio

Camara extractora de gases

Desecador

Estufa marca Precision Thelcon, rango de temperatura 0-150° C
Hot plate

pH- metro digital marca WTW pH 320

REACTIVOS

Acetato de Amonio AR

Acetato de Uranilo AR

Acetato de Zinc AR

Acido Acético concentrado 96% AR
Acido Ascérbico AR

Acido Citrico AR

Acido Clorhidrico concentrado 37% AR
Acido Nitrico concentrado 65% AR
Acido Sulfarico concentrado 98% AR
Agua destilada libre de CO,

Carbdn Activado AR

Carbonato de Amonio AR

Carbonato de Calcio AR



Cloruro de Amonio AR

Cloruro de Bario AR

Cloruro de Potasio AR

Cloruro de Sodio AR

Etanol 96% AR

Fenolftaleina AR

Hidroxido de Amonio 25% AR
Hidréxido de Sodio lentejas AR
Murexide AR

Indicador Naranja de Xilenol AR

Negro de Eriocromo T AR

Nitrato de Potasio AR

Nitrato de Torio AR

Sal disddica de EDTA AR

Sulfato de Cobre AR

Sulfato de Zinc AR

Tartrato de Sodio y Potasio AR
Trietanolamina AR

Solucién de Acetato de Zinc Uranilo p/v
Solucién Volumétrica de Acido Clorhidrico 0.1M
Solucion Volumétrica de Acido Clorhidrico 0.01M

Solucién de Carbonato de Amonio al 10% TS



Solucioén Buffer de Cloruro de Amonio- Hidroxido de Amonio
Solucién de Cloruro de Bario al 1% p/v

Solucién Estandar de Carbonato de Calcio 0.01M
Solucién de Fenolftaleina al 1% en Etanol p/v

Solucién de Hidroxido de Amonio 1:5 p/v

Solucién de Hidroxido de Sodio al 10% p/v

Solucién Volumétrica de Hidréxido de Sodio 1M Titrisol
Solucién Indicadora de Naranja de Xilenol p/v

Solucién Volumétrica de Nitrato de Torio 0.1M
Solucién Volumétrica de Sal disodica de EDTA 0.1M
Solucién Volumétrica de Sal disodica de EDTA 0.2M
Solucién Volumétrica de Sal disodica de EDTA 0.01M
Solucién Volumétrica de Sal disodica de EDTA 0.05M
Solucién de Sulfato de Magnesio al 5% p/v

Solucién Volumétrica de Sulfato de Zinc 0.1M

Solucién de Tartrato de Sodio y Potasio al p/v



ANEXO 5



ANEXO 2

PREPARACION DE REACTIVOS

Solucion de Acetato de Zinc Uranilo p/v (10

1.

8.

9.

Solucién A: Pesar 10 g de Acetato de Uranilo en balanza semi analitica o
granataria en un Beaker de 100 mL.

Agregar al Beaker 2 mL de Acido Acético concentrado (trabajar en camara)
Agregar 60 mL de agua destilada y agitar.

Solucién B: Pesar 30 g de Acetato de Zinc en balanza semi-analitica o
granataria en un Beaker de 100 mL

Agregar 1 mL de Acido Acético concentrado (trabajar en camara)

Agregar 60 mL de agua destilada y agitar bien.

Calentar la Solucién A y Solucién B por separado en un Hot plate hasta
disolver cada una de las soluciones.

Combinar Solucion A 'y Solucién B en un Beaker de 250 mL.

Agregar una traza de Cloruro de Sodio con la punta de una espatula.

10. Agitar.

11.Dejar en reposo por 24 horas.

12. Filtrar el precipitado.

13.Envasar en frasco ambar bien cerrado.

14.Etiquetar.



Solucion Volumétrica de Acido Clorhidrico 1M

1.

Medir con probeta de 100 mL, 82.5 mL de Acido Clorhidrico concentrado al
37% p/p de purezay d =1.18 g/mL .

Transferir el Acido Clorhidrico concentrado a un frasco volumétrico de
1000.0 mL que contiene 400 mL de agua destilada la cual se encuentra en
un bafio de hielo, dentro de una camara de extraccion.

Agitar constantemente.

Llevar a volumen con agua destilada y homogenizar.

Envasar en frasco ambar de vidrio.

Etiquetar.

Estandarizacién. Medir con pipeta volumétrica 15.0 mL de Solucién de Acido
Clorhidrico 1My colocar en un Erlenmeyer de 250 mL.

Agregar 3 gotas de Solucion de Fenolftaleina al 1% en Etanol y agitar.
Llenar la bureta con Solucion Volumétrica de Hidroxido de Sodio 1M
(Titrisol), tener la precaucion de lavar con pequefias porciones de su

solucién valorante.

10.Titular hasta que aparezca un leve color rosa que indica el punto final de la

valoracion.

11.Realizar 3 valoraciones.

La molaridad del Acido Clorhidrico se calcula de la siguiente forma:

Ci=VxCs

V1



Donde:

C, = Molaridad del HCI

V; = alicuota tomada de HCI = 15.0 mL
C, = Molaridad del NaOH 1M

V, = mL gastados de NaOH 1M = 14.7 mL

Ci=(14.7mL) x (IM)

(15.0 mL)

C:=0.98 M

Solucion Volumétrica de Acido Clorhidrico 0.01M

1. De los datos de porcentaje de pureza y densidad del Acido Clorhidrico
concentrado, contenidos en la vifieta del frasco calcular los mL de acido que
se debe medir para preparar 1 Litro de HCI 0.01M.

2. Medir cuidadosamente el volumen calculado en una pipeta Morh de 1.0 mL,
medir 0.8 mL de Acido Clorhidrico concentrado (37% p/p).

3. Transferir el HCL a un frasco volumétrico de 1000.0 mL , el cual se
encuentra en bafo de hielo, dentro de una camara de extraccion.

4. Llevar a volumen con agua destilada y homogenizar.

5. Envasar en frasco de vidrio, bien cerrado.

6. Etiquetar.



7. Estandarizacion. Medir con pipeta volumétrica 15.0 mL de HCI 0.01M y
colocar en un Erlenmeyer de 125 mL.

8. Agregar 3 gotas de Solucion Indicadora de Fenolftaleina al 1% en Etanol y
agitar.

9. Llenar la bureta con Solucion Volumétrica de Hidroxido de Sodio 0.01M.
(Titrisol) Tener la precaucién de lavar con pequefias porciones de la solucion
valorante.

10.Titular hasta que aparezca un color rosa que indica el punto final de la
valoracion.

11.Realizar 3 valoraciones.

La molaridad del Acido Clorhidrico se calcula de la siguiente forma:

Ci1=VxCs

V1
Donde:
C, = Molaridad del HCI
V; = alicuota tomada de HCI = 15.0 mL
C, = Molaridad del NaOH 0.01M

V, = mL gastados de NaOH 0.01M = 14.6 mL

Cy=(14.6mL) x (0.01M)

(15.0 mL)

C1=0.0097 M



Solucion de Carbonato de Amonio al 10% p/v (o)

1.

Pesar en balanza semi analitica 10 g de Carbonato de Amonio en papel
glasin.

Colocar en un Beaker de 250 mL.

Disolver a un volumen de 100 mL con agua destilada y homogenizar
Guardar en frasco plastico.

Envasar.

Solucion Buffer Cloruro de Amonio- Hidroxido de Amonio ()

1.

2.

Pesar en balanza granataria 67.5 g de Cloruro de Amonio.

Disolver el Cloruro de Amonio en 570 mL de Amoniaco concentrado
(trabajar en camara extractora de gases)

Mezclar bien y transvasar a un frasco volumétrico de 1000.0 mL con ayuda
de un embudo y un frasco lavador.

Llevar a volumen con agua destilada libre de CO, y homogenizar.

Envasar en frasco de plastico

Etiquetar.

En la valoracion de la Solucion de Sal disodica de EDTA utilizar la Solucion
Buffer Cloruro de Amonio — Hidroxido de Amonio con la cual se alcanza un

pH optimo de 10.



Solucion de Cloruro de Bario al 1% p/v (10

1.

2.

Pesar en balanza semi- analitica 1 g de Cloruro de Bario.
Colocar en un Beaker de 250 mL.

Disolver en 100 mL de agua destilada.

Homogenizar

Envasar en frasco ambar de vidrio.

Etiquetar.

Solucion Estandar de Carbonato de Calcio 0.01M (7

1.

Pesar en balanza analitica 4.716 g de Carbonato de Calcio (CaCOj)
anhidro. Secar previamente a 110° C durante 4 horas.

Colocar en un Beaker de 600 mL y disolver con Acido Clorhidrico diluido
hasta disolucion completa de la sal.

Agregar agua destilada libre de CO, vy agitar.

Transferir a un frasco volumétrico de 1000.0 mL con ayuda de un embudo y
un agitador.

Llevar a volumen con agua destilada libre de CO, y homogenizar.

Envasar en frasco plastico.

Etiquetar.

Utilizar para estandarizar la Solucion de Sal disédica de EDTA.



Solucion de Fenolftaleina al 1% en Etanol p/v ()

1.

Pesar en un Beaker de 50 mL, 1 g de Fenolftaleina, empleando balanza
semi-analitica.

Agregar 25 mL de Etanol y agitar hasta disolver completamente transferir a
un frasco volumeétrico de 100.0 mL.

Lavar el Beaker con Etanol y transferir al frasco volumétrico, aforar a 100.0
mL con Etanol y homogenizar la solucién.

Envasar en frasco ambar, bien cerrado.

Etiquetar.

Solucion de Hidroxido de Amonio 1:5 p/v (g

1.

Medir con probeta 1 mL de Hidréxido de Amonio y colocar en un Beaker de
20 mL (realizar este procedimiento en camara de extraccion).

Disolver en 5 mL de Agua destilada y homogenizar.

Envasar en frasco ambar de vidrio.

Etiquetar.

Solucion de Hidroxido de Sodio al 10% p/v (10

1.

Pesar cuidadosamente 10 g de Hidréxido de Sodio en lentejas (realizar
rapidamente ya que es higroscopico) en un Beaker.
Disolver las perlas en 90 mL de agua destilada libre de CO, y aforar

Homogenizar.



4.

5.

Envasar en frasco plastico.

Etiquetar.

Solucion Indicadora de Naranja de Xilenol p/v ()

1.

2.

Pesar 1 g de Naranja de Xilenol en balanza semi- analitica.
Colocar en un Beaker de 250 mL.

Disolver en 100 mL de Etanol al 97%.

Homogenizar.

Envasar en frasco &mbar de vidrio, bien cerrado.

Etiquetar.

Solucion Volumétrica de Nitrato de Torio 0.1M (1)

1.

Pesar en balanza analitica 48.006 g de Nitrato de torio sal anhidra
(Th(NO3)4.5H,0).

Colocar en un Beaker de 600 mL y disolver con 450 mL de agua destilada.
Transferir a un frasco volumétrico de 1000.0 mL con ayuda de un embudo y
un frasco lavador.

Lavar el Beaker con agua destilada para arrastrar residuos.

Mezclar, llevar a volumen con agua destilada, y homogenizar.

Envasar en frasco de vidrio.

Etiquetar.

Estandarizar la solucién como sigue:



9. Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de solucién de Nitrato de Torio 0.1M y
colocar en un Erlenmeyer de 250 mL .

10.Agregar Acido Nitrico concentrado (HNOs) hasta verificar un pH
aproximadamente de 2 utilizando indicador de pH en varillas 6 para mas
seguridad utilizar un pHmetro ya que es muy importante mantener el pH
adecuado. (trabajar en camara extractora de gases)

11.Agregar aproximadamente 2 mL de solucion Indicadora de Naranja de
Xilenol.

12.Llenar la bureta con Solucion de Sal disédica de EDTA 0.1M tener la
precaucion de lavar previamente con pequefias porciones de su solucién
valorante.

13. Titular con Solucion de Sal disédica de EDTA 0.1M. En el punto final el color
vira de rojo a amarillo permanente.

14.Realizar 3 valoraciones.

La molaridad del Nitrato de Torio se calcula de la siguiente forma:

C1 = V2X Cz

Vi
Donde:

C1 = Molaridad del Nitrato de Torio
V; = alicuota tomada de Nitrato de Torio = 10.0 mL

C, = Molaridad del EDTA 0.1M

V, = mL gastados de EDTA 0.1M = 9.1 mL



Ci=(9.1mL)x (0.1M)

(10.0 mL)

C:1=0.091 M

Solucion Volumétrica de Sal disodica de EDTA 0.1M (i

1.

Pesar exactamente en balanza analitica 37.224 g de Sal disédica de EDTA
para preparar 1000.0 mL.

Colocar en un frasco volumétrico de 1000.0 mL, 500 mL de agua libre de
CO,, transferir la Sal disédica de EDTA al frasco volumétrico con ayuda de
un embudo y de un frasco lavador.

Agitar, hasta que el EDTA se haya disuelto (el EDTA se disuelve
lentamente).

Llevar a volumen con agua destilada libre de CO, y homogenizar.

Envasar en frasco de plastico.

Agregar una pequefa cantidad de Sal de Magnesio (MgCl,) con la punta de
una espatula y agitar.

Etiquetar.

Estandarizacion. Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de Solucién Estandar
de Carbonato de Calcio y colocarlo en un Erlenmeyer de 250 mL. Diluir con

agua destilada a un volumen de aproximadamente 25 mL



9. Agregar Solucion Buffer Cloruro de Amonio- Hidroxido de Amonio hasta que
la solucién tenga un pH =10 utilizar papel de pH en tiras para observar el
pH.

10. Agitar la solucion

11.Agregar con la punta de una espatula una pequefia cantidad de indicador
Negro de Eriocromo T (aproximadamente 0.1 g)

12.Llenar la bureta con Solucién de Sal disodica de EDTA 0.1M. Tener la
precaucion de lavar previamente con pequefas porciones de su solucion
valorante.

13.Titular con Solucién de Sal disédica de EDTA 0.1M, agitar cada vez que
caigan las gotas del titulante dentro del Erlenmeyer hasta un cambio de
color de rojo vino a un azul permanente por toda la solucion.

14.No debe conservarse el color rojizo al llegar el final de la titulacion. Dando
un color azul.

15.Realizar tres valoraciones.

La molaridad de la Sal disdédica de EDTA 0.1M se calcula de la siguiente

forma:

g Ca

10
Mepta =

(moles de Ca) x (V, en mL de EDTA)



Donde.

Mepra = Molaridad del EDTA

g = gramos de Ca en alicuota de 10.0 mL = 0.0071396 g

V = Volumen en mL gastados de EDTA en la valoracién = 1.57 mL
Peso mmol = PM de Ca /1000 = 0.040

0.71396 g de Ca/L = 0.017849 M

100 g de CaCO; 40 g de Ca

X 0.4 gde Ca

X = 1gde CaCO;

1 g de CaCO3 1000.0 mL

X 10.0 mL

X = 0.01 gde CaCOs3

0.71396 g de Ca 1000.0 mL

X 10.0 mL

X' = 0.0071396 g de Ca

Mepta = 0.0071396 g

(1.57 mL) x (0.040)

MEDTA = 0.1136 M



Solucion Volumétrica de Sal Disodica de EDTA 0.2M (1)

1. Pesar 7.5 g de Sal disddica de EDTA en balanza analitica, colocar en un
frasco volumétrico de 100.0 mL con ayuda de un embudo y un frasco
lavador y disolver con agua destilada libre de CO, .

2. Agitar hasta que el EDTA se haya disuelto, llevar a volumen y homogenizar.

3. Envasar en frasco de plastico.

4. Agregar una pequefa cantidad de Sal de Magnesio (MgCl,) con la punta de
una espatula y agitar.

5. Etiquetar.

6. Estandarizacion. Medir con pipeta volumétrica de 10.0 mL de Solucién
Estandar de Carbonato de Calcio y colocar en un Erlenmeyer de 250 mL.
Diluir con agua destilada a un volumen de aproximadamente 25mL.

7. Agregar Solucion Buffer Cloruro de Amonio- Hidréxido de Amonio hasta que
la solucion tenga un pH = 10 (utilizar papel pH en tiras).

8. Agitar la solucion.

9. Agregar con la punta de una espatula una pequefia cantidad de Indicador
Negro de Eriocromo T (aproximadamente 0.1 g).

10.Llenar la bureta con Solucion de Sal disodica EDTA 0.2M. Tener la
precaucion de lavar previamente con pequefas porciones de su solucion

valorante.



11.Titular con Solucion de Sal disddica de EDTA 0.2M, agitar cada vez que
caigan las gotas del titulante sobre el Erlenmeyer hasta que aparezca un
color azul por toda la solucion.

12.No debe conservarse el color rojizo al llegar el final de la titulacién.

13.Realizar 3 valoraciones.

La molaridad de la Sal disdédica de EDTA 0.1M se calcula de la siguiente

forma:
g Ca
10
Mepta =
(moles de Ca) x (V, en mL de EDTA)
Donde.

Mepta = Molaridad del EDTA

g = gramos de Ca en alicuota de 10.0 mL = 0.0071396 g

V = Volumen en mL gastados de EDTA en la valoracién = 0.93 mL
Peso mmol = PM de Ca /1000 = 0.040

0.71396 g de Ca/L = 0.017849 M

100 g de CaCO; 40 g de Ca

X 0.4 gde Ca

X = 1gde CaCO;



1 g de CaCO3 1000.0 mL

X 10.0 mL

X = 0.01 gde CaCOs3

0.71396 g de Ca 1000.0 mL

X 10.0 mL

X = 0.0071396 g de Ca

Mepta = 0.0071396 g

(0.93 mL) x (0.040)

0.1919 M

Mepta

Soluciéon Volumétrica de Sal disédica de EDTA 0.01M (10

1. Medir con pipeta volumétrica 10 mL de Solucion de Sal disédica de EDTA
0.1M vy colocar en un frasco volumétrico de 100 mL .

2. Agregar agua destilada libre de CO2 y agitar.

3. Llevar a volumen y homogenizar.

4. Envasar en frasco de plastico.

5. Agregar una pequefa cantidad de Sal de Magnesio (MgCl,) con la punta de
una espatula y agitar.

6. Etiquetar.



7. Estandarizacion. Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de Solucion estandar
de Carbonato de Calcio y colocar en un Erlenmeyer de 250 mL

8. Diluir a 25 mL con agua destilada.

9. Agregar Solucion Buffer Cloruro de Amonio- Hidréxido de Amonio para
obtener un pH de 10 (comprobar con papel de pH en tiras).

10. Agitar la solucion.

11.Agregar aproximadamente 0.1g con la punta de una espatula de Indicador
Negro de Eriocromo T.

12.Llenar la bureta con Solucion de Sal disédica de EDTA 0.01M. Tener la
precaucion de lavar previamente con pequefias porciones de su solucion
valorante.

13.Titular con Solucién de Sal disédica de EDTA 0.01M. Agitar cada vez que
caigan las gotas del titulante sobre el Erlenmeyer hasta que el color vire de
rojo vino a azul profundo.

14.Realizar 3 valoraciones.

La molaridad de la Sal disddica de EDTA 0.1M se calcula de la siguiente

forma:

g Ca

10
Mepta =

(moles de Ca) x (V, en mL de EDTA)



Donde.

Mepra = Molaridad del EDTA

g = gramos de Ca en alicuota de 10.0 mL = 0.0071396 g

V = Volumen en mL gastados de EDTA en la valoracién = 10.9 mL
Peso mmol = PM de Ca /1000 = 0.040

0.71396 g de Ca/L = 0.017849 M

100 g de CaCO; 40 g de Ca

X 0.4 gde Ca

X = 1gde CaCO;

1 g de CaCO3 1000.0 mL

X 10.0 mL

X = 0.01 gde CaCOs3

0.71396 g de Ca 1000.0 mL

X 10.0 mL

X = 0.0071396 g de Ca

Mepta = 0.0071396 g

(10.9 mL) x (0.040)

0.01627 M

MepTa



Solucion Volumétrica de Sal disédica de EDTA 0.05M (19

1.

Colocar 125.0 mL de Solucién de Sal disodica de EDTA 0.1M en un frasco
volumétrico de 250.0 mL y disolver con agua destilada libre de CO,.

Llevar a volumen y homogenizar.

Envasar en frasco de plastico.

Agregar una pequefia cantidad de Sal de Magnesio (MgCl,) con la punta de
una espatula y agitar

Etiquetar.

Estandarizacion. Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de Solucion
Estandar de Carbonato de Calcio y colocarlo en un Erlenmeyer de 250 mL.
Diluir con agua destilada a un volumen aproximadamente de 25 mL.

Agregar Solucion Buffer Cloruro de Amonio- Hidréxido de Amonio hasta que
la solucion tenga un pH = 10 (utilizar papel de pH en tiras).

Agitar la solucion.

Agregar con la punta de una espatula una pequefia cantidad de Indicador

Negro de Eriocromo T (aproximadamente 0.1Q).

10.Titular la solucién problema con solucion de Sal disodica de EDTA 0.05M,

agitar cada vez que caigan las gotas del titulante sobre el Erlenmeyer hasta

que aparezca un color azul por toda la solucién

11.No debe conservarse el color rojizo al llegar el final de la titulacion.

12.Realizar 3 valoraciones.



La molaridad de la Sal disédica de EDTA 0.1M se calcula de la siguiente

forma:
g Ca
10
Mepta =
(moles de Ca) x (V, en mL de EDTA)
Donde.

Mepta = Molaridad del EDTA

g = gramos de Ca en alicuota de 10.0 mL = 0.0071396 g

V = Volumen en mL gastados de EDTA en la valoracion = 3.73 mL
Peso mmol = PM de Ca /1000 = 0.040

0.71396 g de Ca/L = 0.017849 M

100 g de CaCOs3 40 g de Ca

X 0.4 gde Ca

X = 1gde CaCO;

1 g de CaCO3 1000.0 mL

X 10.0 mL

X = 0.01 gde CaCOs3



0.71396 g de Ca 1000.0 mL

X 10.0 mL

X = 0.0071396 g de Ca

Mepta = 0.0071396 g

(3.73 mL) x (0.040)

0.0478 M

Mepta

Solucion de Sulfato de Magnesio al 5% p/v (10

1. Pesar en balanza semi- analitica o balanza granataria 5g de Sulfato de
Magnesio en papel glasin.

2. Colocar en un Beaker de 250 mL y disolver y aforar hasta un volumen de
100 mL con agua destilada.

3. Envasar en frasco de vidrio &mbar, bien cerrado.

4. Etiquetar.

Solucion Volumétrica de Sulfato de Zinc 0.1M (1)

1. Pesar exactamente en balanza analitica 28.754 g de Sulfato de Zinc.

2. Colocar en un Beaker de 400 mL y disolver con 250 mL de agua destilada.

3. Transferir a un frasco volumétrico de 1000.0 mL con ayuda de un embudo y
un agitador.

4. Lavar el Beaker con agua destilada para arrastrar los residuos.



9.

Agitar suavemente, llevar a volumen y homogenizar.

Envasar en frasco plastico

Etiquetar.

Estandarizacion. Medir con pipeta volumétrica 25.0 mL de la solucion
recientemente preparada y colocar en un Beaker de 400 mL.

Agregar 100 mL de agua.

10.Adicionar 10 mL de Solucion Buffer de Cloruro de Amonio- Hidréxido de

Amonio.

11.Con la punta de una espatula tomar una pequefia cantidad de Indicador

Negro de Eriocromo T (aproximadamente 0.1qg) y agregar al Beaker. Agitar.

12.Llenar la bureta con Solucion de Sal dis6dica de EDTA 0.05M. Tener la

precaucion de lavar previamente con pequefias porciones de su solucion

valorante.

13.Titular con Solucién de Sal disodica de EDTA 0.05M hasta que aparezca un

color azul por toda la solucion que indica el punto final de la valoracion.

14.Realizar 3 valoraciones.

La molaridad del Sulfato de Zinc se calcula de la siguiente forma:

Ci1=VxCs

V1



Donde:

C, = Molaridad del Sulfato de Zinc

V; = alicuota tomada de Sulfato de Zinc = 25.0 mL
C, = Molaridad del EDTA 0.05M

V, = mL gastados de EDTA 0.05M =49.3 mL

C: = (49.35mL) x (0.05 M)

(25.0 mL)

C1=0.0986 M

Solucion de Tartrato de Sodio y Potasio al 5% p/v (10

1. Pesar en balanza semi- analitica 5 g de Tartrato de Sodio y Potasio.

2. Colocar en un Beaker de 250 mL y disolver en 95 mL de agua destilada.
3. Homogenizar.

4. Envasar en frasco ambar de vidrio.

5. Etiquetar.



ANEXO 3

FOTOGRAFIAS DE PREPARACION DE MUESTRAS



ANEXO 3

Figura No 1. Muestras solidas de Fertilizantes HAKAPHOS
NARANJA y MULTI POLY — FEED

Figura No. 2. Digestion de la muestra de fertilizante.



Figura No. 3. Calentamiento de la muestra. Hay un aumento en el

Desprendimiento de gases.

Figura No. 4. Calentamiento de la muestra hasta ebullicion.



Figura No. 5. Muestra homogenizada.

Figura No. 6. Muestra de fertilizante liguida BAYFOLAN FORTE



Figura No. 7. Muestra de fertilizante liquido con carbdn activado en

proceso de decoloracién.

Figura No. 8. Muestra de fertilizante liquido en proceso de filtrado.



Figura No. 9. Muestra de fertilizante liquido y muestra decolorada.



ANEXO 4

FOTOGRAFIAS DEL PROCESO DE ANALISIS



ANEXO 4

Figura No. 10. Determinacién de Azufre. Titulacion por retroceso con Sin.

de Sulfato de Zinc, la solucion vira de azul a un rojo vino.

Figura No. 11. Determinacion de Calcio. Titulacion con Sin de EDTA 0.1M

e indicador Murexide la solucién adquiere un color purpura



Figura No. 12. Determinacion de Calcio. Titulacion con Sin de EDTA 0.1M

e indicador Murexide la siIn. vira de un color purpurarosa.

Figura No. 13. Determinacion de Cobre. Titulacion con Sin de EDTA 0.01M
e indicador Murexide la solucion adquiere un color naranja

amarillo.



Figura No. 14. Determinacion de Cobre. Titulacion con Sin de EDTA 0.01M
e indicador Murexide la SlIn. Vira de un color rojo naranja a

un color violeta profundo.

Figura No. 15. Determinacion de Fosforo. Titulacion con Sin de Sulfato de

Zinc 0.1M e indicador NET la SIn. adquiere un color azul.



Figura No. 16. Determinacion de Fosforo. Titulacién con SIn de Sulfato de
Zinc 0.1M e indicador NET la solucidn vira de un color azul

rojo vino.

Figura No. 17. Determinacion de Hierro. Titulacion con Sin de Nitrato de
Torio 0.1M e indicador Naranja de Xilenol la solucién

adquiere un color amarillo.



Figura No. 18. Determinacion de Hierro. Titulacién con SIn de Nitrato de
Torio 0.1M e indicador Naranja de Xilenol la solucién vira

de un color amarillo arojo cereza.



ANEXO 6

TABLA PERIODICA



TABLA No. 1: COMPOSICION QUIMICA DE LOS FERTILIZANTES

MULTI POLY - FEED HAKAPHOS NARANJA BAYFOLAN - FORTE
Nitrégeno 19% Nitrégeno (N) 13% Nitrégeno 9.1% p/p
Fosforo 19% Fésforo (P20s) 5% Foésforo 6.6% p/p
Potasio 19% Potasio (K-0) 30% Potasio 5.0% p/p
Hierro 1000 ppm | Magnesio (MgO) 1.30% |Azufre 1250 ppm
Manganeso 500 ppm | Anhidrido Sulfarico (SO3)  9.0% Boro 332 ppm
Boro 200 ppm | Manganeso (Mn) 0.050% | Cobalto 17 ppm
Zinc 150 ppm | Zinc (Zn) 0.020% |Zinc 664 ppm
Cobre 110 ppm |Boro (B) 0.010% |Cobre 332 ppm
Molibdeno 70 ppm | Hierro (Fe) 0.050% |Molibdeno 41 ppm

Cobre (Cu) 0.020% | Calcio 207 ppm
Molibdeno (Mo) 0.001% |[Manganeso 332 ppm
Hierro 415 ppm
Magnesio 207 ppm




TABLA No. 2

REACTIVOS QUE SE EMPLEAN PARA LA DIGESTION (9

Solucién Concentrada

Propiedades

Aplicaciones

Acidos

Clorhidrico

(38% peso/ peso)

Levemente Oxidante

Metales mas facilmente oxidables

hidrogeno

Nitrico

(70% peso/ peso)

Fuertemente Oxidante.

Metales que no reaccionan con HCI,

oxida la materia organica.

Sulfurico

(98% peso/ peso)

Alto punto de ebullicion (—340° C).

Metales; destruye la mayor parte de

los productos organicos.

Perclérico

(70% peso/ peso)

Fuertemente Oxidante.

Metales; no debe emplearse con
materia organica ni con agentes

inorganicos reductores

Fluorhidrico

49% peso/ peso)

Forma fluoruros estables.

Silice y silicatos, también se emplea

junto con otros acidos.

Base

Hidréxido de Sodio

Base fuerte; es oxidante cuando

esta concentrada.

Aluminio y oxidos anféteros de Sn,

Pb, Zn, Cr.






