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INTRODIJCCION

21 idn snlfrto es unn de 10~ onionec fs 1 Mortente- de a
vor distribucibn en 1a nnturnleza,se encuentra combinndo con el -
calcio,maenesio,sodio,notacsin,ete,formando snles de rolrtive ~bun

dancia en las llamadas arucc diras,

La imnortanci=a de los esulfrtos radics en 1o tendoncis one tie
ne a formar incrustocione= en los intercnmtisdores dc crlor en a_
guas varas abagtecimients oiblico e industriesl,en lese cnldcrre de
nso industrial,en las nlrcas metélicas,rednciendo 1o conductivi -
dad de las nrredes,aumentando el consumo de contunstitle,ls r4ni -
dez de deterioracidn de las nlacrs nor el colentr niento cue reci_
ben.En todos los casos,las incrusteciones sumentan el nelirro de
explosién de 1as calder:s,sobre todo,cunndo se¢ encuaentrin en con
tidad excesiva dichos sulfatne.

El contenido de sulfetns (esvecialmentc de calcio v marnesgin)
en smuas naturales es de imnortente concideracién nars aresteci -
miento miblico v fines industrianles,en los cue no se recniere la
vureza del agun notable.

Dentro del ciclo natural del azufre,los sulfatos ocunan un -
lucar oredominante,dado aue la mavorfa de les trensforisciones -
aue en €1 ocurren,dan lugrar = oxidnciones n rednccinnes one con -

ducen a este anién.

La oresencia en exceso de sulf-tos en arua narn consnmo hnumna
no,provocan efectos purgantes en las nersonas ane los insieren.Q
tro oroblems causado vor estos aniones es 1a corrosidn en loe dre
najes,provocado vor la reduccibn microbien=s del sulfeto ~1 Acido
sulfhidrico y su vposterior oxidacifn a fcido sulfirico,dondo 1lu -
Far a le corrosidn de concreto en las nleantarillas.lstos efec -
tos pueden ser eliminados en cren verte,si se "ronorcions una de_
bida ventilacidn oue cambie las condiciones annerobirc en gero -
bias.

kn el onresente trabajo,ce comvars 1o exactitud de dos méto -
dos de determinacidn del idn sulfato en ariss naturnlec.
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CACITULO I
i uCuouiTsS Y OBJUTIVOS.

I~ deteriin-cibn de 3ulf-toe en las ~ma~e natursles ha sidon
no de los métndos con mAe verircidn en el trrnscurso del tiemoo -
v de 1~ técnicn er estos crmnoc.Anticsanmente se efectuabs vor 1e_
todos fravimétricoe cuae eran lentos vy con un eran nimero de mani
milnciones oue generslmente oronicisban errores en los reeulta -~
ine,

Por ejemvlo,tenemos el Andlisis Gravimétrico de Azufre,en el
aue €ste se determina ordinericmente nor conversidn de toda la -
sustencia nue contiene azufre en uno nuestra de peso conocido,a -
ién sulfoto,desoués de lo cual se nrecinita IaSO4,se lave,se fil

trs,se seca v se pess.Le determinacidn estf basada en 1n reaccién:

ra** + 50,7 ——) ®as0, (1)

Los cristnles oue se obtienen en los métodos de vprecinitacién
ordinarios no son formas geométricas verfectas,pero en general -
los cristales de Pa504 tienen una esatructurs carecterf{stica:el -
tamafio v 1a formn de nn vrecinitado varfan al cambisr las condi -
ciones de vrecivpitacidn.

il Pa304 es soluble en gpu=2 a temnerstura ambiente,sélo en u_
nn rezén aovroximeds de 3 mg/lt.so 1la oréctica 1s solubilidad dis_
minuve nor la nresenciz del ién berio en exceso de las aguss ma -
dres.il Pa30, s6lo es un poco mfs solnble = temnmersturas eleva -
das.llete hecho reviste narticuler imvortasncia norcue nermite usar
arua celiente nere el lavado con lo cusl se eliminan las impure -
zas del orecivnitado.

¥l Fa30, ee n8s soluble en medios Scidos oue en agun oura.Por
ejenolo,su solubilidad en une solucidn de HC1 1 F es slrededor de
3) veces movor ane en arus durel.ksta situscidn es consecuencic de
nue el 1,50, no es vor comnleto un fcido fuerte,cusndo se efectia
su jonizacidn.

Con el neciniento de 1o Colorimetrfa v Turridimetr{n,se desa
rrolld un método tes~do en 1o mism~ nrecinitrcidn de los Sulf-tos



cnon una sal de trrin,rue vermit{~ en dctorain cibdn en -netoe oo -
sos semicuantitative nor el oroblens ~u ocnsionste 1o rfnic -
sedimentacidn.tste método fué verteccionfndose hasts ser en 1 ac
tualidad el nds utilizondo nmor su ex~ctitud.

La desventaja nue se nresente en este método,ce el tonriin de
las partfcules de 1a susoensién,ya cue la dificulted de conse-uir
estas vartfculas un tamafio determinado,linito 1o exnctitud del -
método.

Como ventaja,tenemos aue 1la ~dicidn de un colnide »rotector -
como la gelatina,~romn arébiee,alcohol-rlicerine,previene 1+ sedi
mentacidn demasiado rdpida de 1= suenensidn.

Recientemente se encontrd una técnica comonlejométrica,oue -~
consiste en orecivitar los sulfatos,con una solucidn veloredr v -
en exceso de BaCl,:vy titular con una solucidén valoradr de 3n1 di_
sddica del 4cido Stilendiamino Tetraacético.

Al princinio del siglo actual,Verner hizo estudios sobre los
comnuestos complejos,tanto orgdnicos como inoresdnicos v exnresd -
que en ellos la fuerza que une a los iones metflicos con otros -
iones,no corresponden a les valenciac normales,sino oue existe o
tra valencia de céracter auxiliar mediante 1a cusl se forman com_
ple jos.

El objeto del oresente trabajo,consiste en hacer nn~ comnarns
cidn de los Métodos Complejométrico vy Turbidimétrico,nar- otcer -
var las ventajas y desventaijas,y determinar cusl es mfs acentable,
mediante 1la determinacidn de 3ulfotos en una serie de mestrec de
aFua de DOZOo.

Este trebajo se efectio en el Lrhorstorio de Hidroceonufmics
del INSTITUTO D& INVESTIGACION D& ZONAS DUESERTICAS d: 10 Tiniver -
sidnad Antdnoma de San Iuis Potosf.
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TARLA 1.- Las miestrac analizadas son las siguientes:

Ndm.1 P.P. 'Nufloz y Garciadiego.

Niim.?2 P.P. Colonia Atlas.

Nim. 3 P.P. Caja de Agua.

Nim.4 P.P. Alameda lado Norte.

Nim.5 P.P. Vasco de Quiroga.

Nim. € P.P. P.de Alvarez y L.de Grijalva.

Niim.7 P.P. Av.Judrez frente Internado Dami4n Carmona.
Nim.8 P.P. Fray Toribio Benavente.

Nim.9 P.P. Tlaxcala.

Nim.10 P.P, T14loc.

Nim.11 P.P. Xicéntecatl y Feruvando Rosas.

Nim.12 P.P, Central de Abastos.

Nim.13 P.P. Plaza de Fundadores.

Ném.14 P.P. Valent{n Amador y San Lézaro.

Nim.15 P.P. Caoba y Oyamel.

Nim.16 P.P. Zona Residencial Orqufdea.

Ndm.17 P.P. Los Filtros.

Nim.13 P.P. Carretera Central Km 1% Pozo Mim.6.

Nim.19 PsP. 3a Calle Col.San Luis y Maouel José Othén.

Nim.20 P.P. Colonia Guanos.

P.P. = Pozo Profundo.
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CAPITILY II
PULDA LuPOS DL TUGTIDI.CTRIV .
1.-DISPERSION D& LA RADIACIOI.
2.-.1T0D0OS ANALITICOS.
3.-LEYES FUNDARGSNTALES .
4 .~INSTRUMSHT ACION .
5.-APLICACIONES.

1.-DISPERSION D LA RADIACION.

E1l término disversidn,aplié¢ado =2 1la interaccidn de la ener -
g{a radiante con la materia,abarca unn variedad de fendmenos.la
expresidn siempre implica mfc o menos cembios en le direccidn =
de propagacidn.E1l mecanismo implicado devende de 1a longitud de
onda de la radiacidn,del tamefio y la forma de las partfculas -
resvonsables de 1la dispversidn y 2lgunas veces de su arrcglo es -
pacial.La radiacidn disperse puede ser de la miema frecuencia -
oue el haz primario,o puede cambiar su frecuenciam;éste dltimo -
es el 1lamado efecto Raman.

Lord Rayleigsh demostrdy,en 1871,0ue la radiacidn oue incide -
sobre uvna vartfcula transvarente vecuefin,comovrrada con 1l& lonei
tud de onda,induce un dipolo eléctrico ane oscila = una frecuen_
cia forzada igual & la radiacidn incidente.Esgie dioolo oscilen -
te actie entonces como uns fuente de radircidn,enitiendo 1n mis_
nma frecuencia en todas direcciones,2unou€e no necesaricmente con
isual potencia.sste efecto debe distincuirse de 13 dispersidn -
causada por 1la refleccidn en 1la suverficie de una vartfculs aue
tiene suverficie mayor comparnds con 1- lonsitud de onds. (6)

Desde el punto de vista de la Quimica Anal{tice,el cistema -
de meyor interés consiste de suspensiones de partfeulsas (s481i -
das o 1fauidas) en 1fouidos (susvensiones coloidnles o emileio —
nes).Le dispersidn d- partfculscs relativeonente orandes ce 1lema
Dispersidn Tynd=11.



rwormalmente 1los medicionec se lleven 2 cabo con luz visible.
La mieetra se ilumino con un haz de intensidad Io.La intepsidad
transmitida It puede medirse como en Zspectrofotometr{a,o bien -
determinar la intensided de 1a rediacidn disversa a un dppulo -
esmec{fico (tal como I a 90°),

L— U —_—
I13‘5 / \IAF

Yoo

Pig l.- Relacidn de intensidad enm 12 dispersidn de 1a luz.
Io,Intensidad del rayo incidente.
It,Intengidad del rayo transmitido.
I4E,I90,y I135,Intensidad de la luz disverss a los
Ansulos indicados.

L= relacidn It/Io disninuye al aumentar el mimero de vrrt{ -
culas en susoensi6n,nientras g€ les relaciones tales como -
IgO/IO aumenten.

Pars suspensiones dilufdas 1las mediciones anecularcs son ma -
cho mée sensibles,yn cue supone l= observecidn de una luz débil
y disversa contra un fondo obscuro,mfs oue 1a comvaracidn de -~
dos centidades de casi ipual valor. (6)
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2.- LETODOS AFALITICOS3.

La Turbidimetr{s se basa en la medida de 1n dicmninucidn de in-
tengsidad de un haz colimado como resultado de 1=z disversidn.kstsn -
medicido es 1fveal y puede realizarse en cualquier Lspectrofotéme -
tro esténdar o Fotdmetro de filtro.

La Nefelometr{a (delgriego nephelé,nube) se basa en la medicidn
de la potencias de la radiacidn dispersa perpendicular a un haz co =

limado. (14)

Cuando hay una sepunda fase en un medio transparente,la canti -
dad de la luz se disversa en todas direcciones.Como consecuencia -
de uvna suspensién densa o de turbidez elevada causada por la inter_
ferencia de vartfculas,el haz sufre una pérdida de intensidad a lo
largo de su trayectoria.Si otras variables se mantienen constantes,
el grado de esta pérdida puede relaciovarse con la comcentracidn -
en peso de las pertfculas que producen 1la dispersidn.bn este caso -
las mediciones turbidimétricas resulten satisfactorias.

La eleccidn entre un= dimensidn turbidimétrice y nefelométrica
depende de la fraccidn de la luz disversada.Ci-ndo la luz es exten
sa,debido a la presencic de muchas partfculas la medicidn turbidi -
métrica es satisfactoria.Si la suspensidn es menos densno v 1a dis-
minucidn del hnz incidente es veruciin,les medicioncs nefelométri -
cas dan resultsdos mfés satisfactorios.

58 imvortante s recier que 1o disnersidn ncoci~dn con 1o nefr -
lometr{~ v 12 turbidinetrir (en contracste con 1 espectroscopia de
Raman) no sunone nérdids de notencin radisnte,edlo se ~fects 1r di_
reccidn de provarocidn.La intensidad de radinrcidn que nocrece en -
cualouier Anculo denende del mimero de nortfculns,de su toaniio vy -
de su forme,de los {ndices de refraccidn rel~tivos de 1-¢ partfcu -
las del medio y de las lonritudes de ond- de 1o rrdi~cidn.l- relr -
cidn de estrs verinbles es comnleja. (14)



Debe llevarse un control mipbucioso del tiempo,cantidades y con
centraciones de muestras y reactivos,provorcidn de agitacidn y pe -
r{odo de mezcla.Generalmente se acrega un estabilizador como slco -
hol-glicerina para vrotecer el coloide,es decir para evitar la coa_
rlacibn més alld de cierto tamaiio.

E1l andlisis oufmico de este tipo més covnocido es ouizd,la pre-
cipitacidn del BaS0, bajo condiciones oue producen una suspensidn -
més estable.

£l tratamiento matemftico riguroso de le turbidimetr{a y 1= ne_
felometr{n es complicado.Uns cantidad correspondiente a la absorbap
cia se puede obtener turbidimétricamevte para dar la relacidn:

S = log L2 = kbe (1)

It

donde:‘

w
1]

"turbidancia" o turbidez.

k = constente de pronorcionalided (aue puede llamarse "coe_
ficiente de turbidez").

b = longitud del camino ntico.

¢ = concentrrcidn en promos por litro.

Le exoresidn (1) es vA1lids s8lo vara suspensiones dilufdas,por_
cue al sumentar c,mds luz disversa llera = 1a fotoceldn medidora a
travé€s de unc disvereidn miltivle.Sin enbergo,las susodenciones muy
dilufdee oririnan mediciones fotonétricoe inciertas yo oue It es -
myy semejontc 2 Io.

L= ccuacidn (1) se empler en ondlieis turbidimétrico de irunl -
modo cue 1o ley de Teer en el onflisis fotonétrico.La relacidn -
los Io/It y ¢ ce establece con mestras estdndar,usdndose el dicol_
vente como unn refecrencia narn determincr 1o concentrocidn de mes_
tree de medicionec turbidinétrices.



Para mediciones nefelométricos,se presenta rréficancnte 1o in=
tensidad del haz colimado perpendicularmente 21 haz incidente con =
tra la concentracibn;se obtiene frecuentemente una relacidn 1{neal.

4.— INSTRUMENTACION .

Epn la actualidad los aparatos que se encuentran en el comercio -
permiten obtener,casi en todos los casos une exactitud comparable -
o superior a los métodos volumétricos.

El siguiente diagrama de la fig. 2 revresenta un Fotdmetro cu -
yos componentes esenciales son los siguientes:
Pr,Fuente de Radiacién.
L, Lentes y Espejos.
C, Portamiestras.
F, Detector.
Re,Registrador.
M, Medidor.
A, Amplificador.
Control de longitud de onda (Monocromador),el cual estd -
constitufdo de los siguientes componentes:
R, Rendija de entrada y Rendija de seslida.
P, Elemento dispersante (Prisma). (2)

Espectrofotdémetros.-

Un espectrofotdémetro es un instrumento que se usas para determi -
nar cuantitativamente la transmisidn de 12 luz de diferentes longi_
tudes de onda.Las partes principales de aue consta son:la fuente -
de radisecidn electromagnética,el monocromador,el recevtor fotoeléc_
trico y un aparato que capta la sefial del recevtor(puede ser un me_
didor fotoeléctrico tal como un potencidmetro-variable registrador
0 uo potencidmetro).En algunos casos pueden emplearse filtros &pti_
cos para obtemer luz casi monocromdtica,auncue en general se emplea
un monocromador de prisma o rejilla,es decir la extensién con aque -
se propagan las diferentes longitudes de onda va a devender del ta_
naflo que tenga la abertura de salida del monocromador:cuando més -
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. . ’
=trechn er 1o nbertur:,1’c ~onaocromtic- cer? 1 rodinrcidn v =-vyor
-1 "nder de recolncidn de 1-c 1fners cue cetdn afe rixince. (5)

Tnrbid{metros.-

Lo fi~.> -mestrs un turbié{-ctro visurl sencillo.sl tubo de vi -
2idn es ajuetndo en 1o susvensidn hnstn cue desaparece el filameo -
to de 1= 17anar~ en forms de 3.Le loncitud de 1la soluciédn se rela -
ciona con 12 concentracidn medisnte colibracidn.tste averato miy -
elemetsl nrovoreions dntos noteblemente nrecisos vpara anflisis de -
sulfatos en boiss concentracioncs.iruf se forma unn suspensidn de -
Eas0, formnds vor 1n adicidn del BeCl,. (14)

Se= APLICACIOUSS.

Los métodos turbidinétricos o nefelométricos se usan amoliamen—
te en el anflisis de crua vars 1o deterninacidn de claridad v vpara
control de los nrocesos de tratemiento.Ademds puede determinarse -
la concentracidn de uno variedad de iones Dor el uso de resctivos -
precipitadores aproniados.Deben escocerse las condiciones de modo -
oue la fase sélids se forme como una suepensidn coloidal estable.
Con frecuencis se agrecssn acentes tensoactivos (como gelatina) a -
la muestra dara prevenir la coagsulacidn del coloide,ya que sdlo se
obtienen datos analfticos confiables cuandoc se controla escrupulo -
samente el tamafio de las vartfculas.En la tabla mim. 2 figuran al -
csunnse de las esvecies determinadas por métodos turbidimétricos o -
nefelonétricos.1 método turbidinétrico més emvlerds es el del idn
sulfato., (14)

Tabla 2.- Algunos étodos Turbidimétricos vy llefelométricos. (14)
T = Turbidimétrico.
T = Nefelométrico.

Llemento 11étodo Susnensiones Reactivo Interferencias
Ar T,N ArCl NaCl -
As il As Kﬁ?POZ 8e,Te
Au T A 3nC1, AeHe,PA Pt Ry,

Se,Te



.lemento

Ca

C1l

Ts

Jétodo

T

- 11 -~

susvensiones

CaC204

ArCl
K,
Nazn(UO, )3( OAc )9

NaCo(NO2)6

EaS0
Se
Te

reactivo

IIQC?O4

AETO,
NaBCo(NOQ)s
Zn(OAc)2 y
U02(OAc)2

BaCl2
30012

NaH2P02

Interferencias

P
[

S IS

4

nes)
*r]"

S0,

Li

Pb
Te

Se

’

4

’ )'(f("m rl-

conc:n-racio

Tanbién se han empleado mediciones turbidimétricas para la determina-—
¢idn del punto final de titulaciones de precipitacidn.
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. 1LULO TTT
™A LILT0S DE ovu L LoJO wTRIS .
1.-CONSIDLURAT Tu.us GulisRALLS.
2+=COlMPLLEJO LTRIA
3.=-INDICADORES UTILIZADOS &N COLPLEJOMESTRIA.

4 .~PROPIUDADSS Y CARACTERISTICAS Dol ACIDO ETILENDIANINO-
TETRAACETICO.

5«=REACTIVOS ENMASCARANTES .

1.-CONSIDERACIONES GuNERALES.

Los comnlejos inorgdnicos empleados en anflisis volumétrico son
muy escasos y su aplicncidn es muy limitada;pero ev el método de -
Comple jometr{a denominado también Volumetr{a por formacidén de Com -
plejos cue tienme como base 1o medicién del volumen vnecesario,de la
solucidn valorada,por lo geveral de un compuesto orgdnico,para for_
mar un compuesto complejo con el idn metdlico aue se cuantea.

De importancia creeiente han sido 1las volumetr{as de formacidn
de iones complejos,principalmente debido a2l aumento de métodos vo-
lumétricos que utilizaen como reactivos o las comnlexonas,que se -
distinguen por su aotitud pers formar comouestos quelados.

£1 més utilizado es el 4cido etilendiamino-tetraacédtico EDTA v
sus gsles sédicas aque reaccionan com los iones =lcalino-térreos v
otros polivslentes formando comnlejos.

2¢=CONMPLLEJOMLTRIA.

En Comnle jometr{a 1- substaveia complejante es la sal disddica
del 4cido etilendiamino-tetraacético denominado también “cido ver -
sénico que se utilizs como agente cnniscuar-nte para evitar las rea-
cciones de los cationes sencillos.5u efecto devende de muchos fac -
tores como el nH,vy la estsbilidad del comnlejo aque form= con el me_
t2l ou= se tresta de enmazscarsar.



21 4cido es inmsolnble en scus,pero su szl disédica Illa,H,Y,es so -

Iabtle y este comouesto es muy utilizado como recctivo agn&ue casi -
siempre se ha desiernado como £DTA.uste reactivo formn comnuestos -
muy solubles,de estabilidedes my diversas,con todos los cationes.
En todos los casoes el EDTA reacciona con el catidn en relacidn mo -

lar 1:1 cono lo indica 1o sifuientc ecuacidn:
P YT e—y ™ s 2nt (2)
Esta reaccidn indice que cuanto mds pequefia sea la constante -

del comolejo &DTA,mfs alto deberd ser cl oH de la disolucidn para -
que puedan formarse complejos. (2)

En todo comnlejo deben distinguirse:
1) E1 Nicleo:formado vor el &tomo central y los &tomos o moléculas
que 1o rodean pars constitufr el i4n comnlejo.

2) E1 Indice de Coordinacidén,que es el nimero de 4tomos o moléculas
unidas al 4tomo central.

3) La Valenci= del Complejo,que puede ser cero,negativa o positiva.

4) Ligandos,son los radicales o moléculas que se coordinan con un -
ién metdlico. (12)

Varias reacciones dan complejos o moléculas neutras sin disociar,
pero nocas oneden usarse para ls valoracién,pues la mayorfia de los
complejoss son demasizdo inestables pars la valoracidn cuantitativa.

Para que un formador de comnlejos nueda servir en comvlejometr{a
se han de seguir los simuientes recuisitos:
a)Formar solo un comnlejo definido.
b)Reaccionar cuantitativamente sin rescciones secundarias.
¢ )El valorante y el com»lejo han de ser estables.
d)La rezccidn debe ser ripida.

e )Disvoner medios para determinaor ¢l punt> de equivalcocia.
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to la valoracibn nos d: 12 totalidad de ¢ lcio + mopenesio,es decir
la durezs total.

2.~ Murexida, (o Purpurato Amévico).- £s un indicador imnortante en_
medio alcalino,forma comnlejos coloridos con diversos iones metdli
cos,entre los aue eéncontramos el calcio que forma comnlejos de co -
lor rosado o violetz azulado,dentro de un oH alrededor de 12.

En 1a sctualidad se aplica al cuanteo de los iones Co++,Ni++,-
Cu++y Ce++,con los que forma comvlejos cuyo color va del amarillo -
al azul-violetajcon otros iones metdlicos divalentes,como cadmio, -
magnesio y zinc,forman complejos que no son empleados en Comple jo-
metrfa por su baja estabilidad. (11)

E1l indicador !urexida suele afladirse en forma de pnolvo,ya que -
es extremadamente sensible a la oxidacién cuando se utiliza ep di -
80 lucibn.Esta sepnsibilidad del Murexida a la oxidacién hace que 1la
determinacidn del calcio mediante verseno,sea dfficil epn las mues -
tras que se hayan prevarado por fusién,como consecuencia de la re_
sencia de nercloratos.

Otra razén que aconseja la eliminacién de las sales ambnicas -
es facilitar que el pH de la disolucidn pueda elevarse hasta el va_
lor 12,que debe alcanzarse durante la valoracién.

3.-PeA.N.(1,2 Piridil Azo 2 Naftol).-Polvo anaranjado soluble en -
alcohol.Sus soluciones -lcohélicas son anaranjadas.En un pH 12 son
rojizas.En soluciones #cidas débiles son amarillas.Es un indicador
metélico para el Pb,As,Be,Ge,08,Rh,Ru,T1,Te.El P.A.N. es un indica_
dor de numerosas aplicacioves,pudiéndose valorar versenométricamen,
te,usando este indicador,directamente el Cu,Zn,Cd,Sc,In.

Cuando el cambio de coloracidp es lento,se acelera calentando-
como en el caso del Pb.

4.~ Violeta de Pirocatecol.-Es la pirocatecol-sulfonftalef{na.ls un
indicador metdlico para elementos tri y tetravalentes,en soluciones
4cidas y alcalinas con las cuales produce combinaciones coloreadas.
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5e usz oar: 1o determin-cidn del li:s8lo y c¢n oresenci~ del Th:del
Mn y del Al,as{ como en 1o determin-cibn dcl Ur=nio.

in 17 sctualidrd se estfn usando otros indicndorec,como la G =
lefva,fetalftale{na,Ditizona,Tiouren,etc.Uno de los més usuales ee
el Tiron(de los s{mbolos Ti e Ironwhierro).ts ls sal disédica del -
dcido dihidroxibencevo 1,2,disulfénico 3,5.Es un agente comnlejen =
te del Fe,con el cual produce varias coloraciones semin su nH.En -
tre 3 y 4 es azul;violeta,entre pH 5 y 7.5irve narc 1la titulacidn -
del Fe cuando se utiliza en la proporcidn 13l,pues de otra manera -
su cambio de color po es percentible.A un pll de 3,el punto final -
ep la determinacién del Fe es el cambio de nzul =1 anarillo. (12)

4 ,~PROPIEDADES Y CARACTERISTICAS DUL ACIDO LTILuWDIAMINOTSTRAACHTI
CO.
Ee uno de los compuestos mfé® utilizados en Complejometrfz al
que corresponde la férmula deearrollad=:

HOOC-CH CH2—COOH

2
N-CH =CH,=N
2 2

e
HOOC—CH2 CHz—COOH

Esta substancia forma comvlejos con diversos metales con esta -
bilidad diferente,es decir,con una constante k distinta pars cada -
unoe.Contiene 4 Hidrdgenos Carboxflicos que funcionzn como 4cido v -
al formar anillos cerrados con 4 ligandos ,complejm un ersn mimero
de metales.Los indicadores metdlicos form=uv comnmuestos coloreados -
con los metales que se guieren valorar,menos estables ove los com -
plejos del EDTA respectivo.

Las titulaciones con el EDTA han sido claesificedas en:directas,
indirectas y nor desvlazemiento.in las directas se niizde el titulan
te hasta oue vire el indicador.cn las indirectas se .fizde un exceso
de EDTA v lueso se titula con un: solucidn idnica de concentracibn
conocida.Lzs titulaciones vor desnlazamiento se efectian como en -

la valoracién del calcio en oresenci- del marnesio con srincromo T,
A
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5¢ han de corneider-r otroc renuicitoe cnog imnortantes:

a) £1 for-rdor de comnlijns no h- dc zer téxico.

b) Debe de scr féeil do ndeuirir.

¢) =5 oreferible que el comnnlejo formado cen soluble en agua e inco_
loro. (10)

3e= IUDICADORwS UTILIZAD00 sl COLPLAT) wTAIA.

3on commestos orsfinicos oue formsn complejos fuertemente colo_
reados con los iones metdlicos.Los comnlejos-ién metdlico-indicador
deben ser estables,dero menos aque los correspondientes comnlcjos -
netal-£DTA,con objeto oue pueda observarse un cambio de color nota
btle por desplazamiento dcl lirando del comolejo metal-indicador. (4)

i=Ind + EDTA eme———3) '=EDTA + Ind (3)

Bs fundamental oue 17 1wlfculs del indicador tenga,a un pH de -
terminado,distinto color que el del comvlejo form=do vor el indica_
dor v el catidn que se valora y ls diferencia entre ambas coloracio
nes sez notable ya que en otrao forma,la mezcla de las coloraciones
cerca en el nunto fin-ol de la titulocién,puedc hacer que este sea -
confuso.E1l punto final de equivalencia se percibe mdés fdcilmente -
cuando se ha utilizado una cantidod indisnenscble.

Los indicadores mds importantes utilizados ew Complejometrfaz -
s8on los siguientes:

l.-siriocromo-T, (.ecro de Erioscromo o lerro de S locromo)e.— £S uno
de log indicadore m’s =9ronindos en Comnlejonetr{a.Los cationes -
Uetto Znttpernmiten 1o ectabilidad de loc comnlejos de este indica-
dor durante le titul-cifnm con solucidn de EDTA,el comnplcio se en -
cuentrn formsdo imnartiendo color a la =oluciédn hasta oue se avnro -
¥ime el »unto de enuivrlencia.

£l colorante llecsro de ULriocrono=T ds un comdlejo color rojos vi -
no con 21 negnesio,nero vira 21 =2zul cusndo todos los iones maerne-
sio hon sido elininados nor el verseno.La formncidn del com»dlejo -
de marnesio es Sotinn 2 ofl 10 en oresencin de NH4Cl v NH40H.51 cal

cio ec trrmelforaniy en comnlejo antes aque el macrnesio y nor lo tan
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se afiede unc veoueiin cantidad de iones magnesio 1 titulante,de tal
manera oue al comole jarsc todo el c-lcio,los ionce marsnesio dan su

color caracterfstico con el Sriocromo-T, (12)

E1 EDTA,vor contener 4 ['idréeenos C-rbox{licos,puede valorarse
con una base:funciona como un 4cido débil y se necesitan 4 moles -~
de NaOH »ara neutralizar un mo2l del mismo.3i se emcuentra un metel
como el c-lcio,puede determinorse éste con una solucidn de KOH es—
tando vpresente el EDTA.

51 LEDTA forma comvlejos incoloroe,vero estables con el calcio -
v el magnesio.Por adicidn de ‘urcxida que ds un color =nzul en nedio
tamnén alcalino,se torna color salmén cuando el calcio estd presen
te.Cuando ecste elemento ec com»nlejado mor el EDTA el color de su -
comnlejo con el metel indicador desanarece,quedando coloreado el me
dio nuevamente de azul violets,debido al ‘urevids libre,En esto se
funda la determinacidn del calcio,en nresencia del magnesio,el. cual
no forma ningsin comnlejo coloreado con el urexida. (12)

5e= REACTIVOS ENiASCARANTES.

“n los métodos complejométricos se disvone de la avolicacidn de
agentes enmescarantes,los cuales son comouestos que forman comnle-
jos con los cationee;es un ocultamiento del idn metdlicod,que no pu_
diendo ser separados de otros vor ~lmin medio anroviado,se le impi_
de tomar parte en el eouilibrio aquimico con el reactivo comnlejon{_
trico v con el indicador usado,formando con el enmascarante apropia
do un comnlejo muy estnahle en las condicinnes del medio en el cual
se efectda 1 titulacidn de otros ionen~ no enmscerndos.

A continuacidn,se dan alsunos eje.plos de sustoncios enmasScaran
tes v sus aplicaciones,usando como reactivo salucidn valorada de -
EDTA.

En solucidn alcalina:
La Trietavnolamina ennascar':Fe+3y Mn*B
se nueden titular: Ca v Ni.

Zn solucidn dcida:
L: Tioseﬁicerquidr enmoscorasiett

se oueden titular:Fb,7i,Cd,Zn v Pb a ol 5-6 (11)
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CAPIYULO IV

ANALISIS Do SULFATOS POR oL ‘TODO THRBIDI wTAICO.
1.~ APARATOS.
2+.- REACTIVOS.
3e= PROCLDIHMIGNTO.
4 .- DISCUSION GulNoRAL.
5e= CAICULOS.
6.- RESULTADOS OETHNIDOS.

1.~ APARATOS.

Colorimetro Coleman Junior II,lodelo 6]20.

2.~ REACTIVOS.
1) Soluciédn Esténdzr de Na2SO4 de 200 Dp.D.m.

Se disuelven 295.5 mg de Nazso4 en un litro de arus.

2) Soluciones Estdpdar de Sulfatos.

Se preparan por medio de la solucidén petrdr de Na,50,,80luciones
de 10,20,30,40 y 50 p.p.m.A cade solucién sec le afiaden los milili -
tros corresoondientes y se diluyen a 200 11 co~ asun destilada.

3) Acido Clorhfdrico concentrasdo,densided 1.19 o/1t.

4) Solucidn de Alcohol-Glic:rina 2:1.

Se diluyen 2 partes de Alcohol de 96° en una de Glicerina Q.P.
{50 m1 de alcohol en 25 ml de Glicerins)hasts homocenizacidn com -
pleta.

5) Cloruro de Bario sélido anhidro grado ACS en cristales.

3e= PROCoDIVMILNTO.
Ep un matraz srlemmeyer de 250 ml arsrecar 20 ml de cadn una de -
1-= mestras,empezando con aerun destilade (0 v.p.n.),siruiendo con
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las soluciones de Julfatos 10,20,30,40,7 ©) Penens v ensceuids cadn

una de las muestras nqe e von - n liz-r,.

A cada una dc 1l=8 mestr=s de 20 ml arrcrerle 1 c.co de HC1, -
4 c.c. de Alcohol-Glicerina y avroximad=mente 100 - de ‘wC]E(P).Jc
agita un minuto cad: muestra,se deja reposar 20 mimatos v = toe -
la lecturs a los 20 minutos en el colorimetro.

4 .- DISCUSION GulliRrAL.

Siempre aue se vayan a ancliz:ur unc serie d: muestras,deber? -
prenararse una curv:e natrén,tonando 20 ml de las soluciones de con_
centracidn conocida (0,10,20,30,40, y 53 0.9.1. de QU;) y sometién
dolas al mismo »orocedimiento que = las muestras,el cunl sc indic-
anteriormente.

A la muestre se le aiiade HC1 conc.par~ evitar interferencias -~
de carbonatos;la nezecls Alcohol-Glicerins vara mantener las 7urt£cg
las en susvensidn utilizondo como resctivo Cloruro de Trrin en me -
dio “cido paro 12 procinitnacidn de sulfatos.sfs imnortante controlor
el tiemno de agitncidn y reposo dc c=dn un= de lse muestrss nars
permitir 1z formocidn del 3ulfato de Borio de tomaiio uniforme.

5 .= CALCULQ()' .

Tomando los datos de la Trensmitancia pars loe diferentec con -
centraciones de las series patrén,se construve un: curva ovatrdn,en
1= cuzl se determinzn las concentrrciones de 1lrg aueatrac

_ Lectur~ de 1a ecrifics p.n.m. x 20
nl de 1l =1fcuot:~

DeDemMme
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Tabla 3.- RESULTADOS OBRTENIDOS Di SULFATOS5 POR kL MsSTODO TURPIDI-

MTRICO.
Muestra Kim. Transmitancia Concentracidn
% PePeme
1 72.0 ‘ 23.0
2 '}8.5 23.0
3 87.0 14.0
4 93.0 9.0
5 83.0 12.0
6 83.0 12.0
7 7440 28.5
8 87.5 8.0
9 98.0 2.5
10 82.0 11.5
31 81.5 18.5
12 84,0 10.0
13 95.0 5.0
14 84.5 15.0
15 90,0 10.0
16 91.0 9.0
17 66.0 33.0
18 91.0 7.0
19 94.5 4.0

20 94.0 TS



VALORES PROMEDIO PARA LAS SOLUCIONES PATRON UTILIZADAS

MUESTRA

TRANSMITANCIA

0
10
Sol. 20
30
8ol. 40

Bol. 50

ppm
ppm
ppm
ppm
pRM

pp.m.

100
89
¥ 4
685
64

58

Fig. 4 ORAFICA DE LAS SOLUCIONES PATRON UTILIZADAS CONCENTRACION
VS. TRANSMITANCIA PROMEDIO

PROMEDIO

TRANSMITANCIA

100 4

90 4

70 4

60 J

5

CONCENTRACION
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CAPITULO V
ANALISIS AUXILIARES (DUREZA, CAICIO Y MAGNESIO COMPLEJOMETRICOS),
AILCALINIDAD Y CONDUCTIVIDAD. '

1.-DUREZA.

a) Consideraciones Generales.
b) Reactivos Necesarios.

c¢) Procedimiento.

d) Célcuios.

2.=-CAICIC Y MAGNESIO.

a) Consideraciore- Cenerzles.

b) Reactivos Necesarios.

¢) Procedimiento para la Determinacidn del Calcio.

4) Cédleunlos.

3.-ALCALINIDAD.

a) Consideraciones Generales.
%) Reactivos Necesarios.

c) Procedimiento.

d) C4Alculos.

4 ,~CONDUCTIVIDAD.

a) Cousideraciones Geperales.
b) Aparatos.

c) Procedimiento.

4) CAlecalos.

5 .~RESULTADOS ORTENIDOS DE LOS ANALISIS ANTERIOCRES.
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l.— DURSY
a) CONSIDZRACIONsS GulisiaLis.

Las sguas naturales,dcbido 2 17 accidn disolvente del “cido -
carbduico,contienen diversas cantidades d: sc-les y son de comnosi -
cién muy varieble.Son consideradas agucs durss,douellac aue cuando
se emplean para lavar con los jabones ordinarios,precipitan en for
ma de grumos y no hacev fécilmente espuma.

La dureza del agua se debe princinalmente a las scles solubles
de calcio y magvesio,las cuales reaccionan con los jabones ordina -
rios,que son sales de sodio o votasio de dcidoc erasos de clevado —
peso molecular,formando sales insolubles de calcio y magnesio.No =
88lo los iones de calcio y magnesio formon estos jabones insolubles,
sino también el fierro,aluminio,y mangeneso,ya sea bajo la forma -
de bicarbonatos o sulfatos.También se coneideran nguns durns aque -
-1las oue provocan incrustaciones en las calderas,tuberfas de agua -
caliente,evaporadores,intercambiadores de calor y otras unidades en
las cuales la temperatura se incrementa.

La dureza del agua puede ser temporal o permevente.La durezn -
tempbral se debe a la presencis de bicarbonatos de calcio o magne -
sio.Esta dureza como su pombre lo indica se eliminz rédpidamente -
por ebullicién del agua,de acuerdo con la siguiente reazccidn:

Ca(HCO,), —A—) caco, + H,0 + co, T (4)

La dureza permanente se debe 2 la presencia de sulfatos o clo -
ruros de calcio o magnesio.Esta dureza sélo se puede eliminar por -
procedimientos qufmicos. (9)

El prado de dureza del agua se expresa gevneralmente en térmi -
nos de p.p.m. de CaCO3.Y en la actuslidad se determins por andli -
sis complejométrico que se basa en la medicidn del volumen de solu_
cién valorada,que se recuiere para el compuesto complejo del 1idn -
metélico oue se cuzntea o quelato.

Bl EDTA y sus sales de sodio,forman un cuelsto complejo solu -

ble cuando se agregs a uvs colucidn de ciertos cotiones metdlicos.
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3i se agres un- neouciia cantidesd de un colorente,como el Negro de
i“riocromo T,a unz solucidn acuos: que contengn iones de calcio vy

magnccio,2 un o de 10,forme un comnlejo débil,de color rojo vino.

HInd™2 + uxt*t &2 wplInd + H' (5)

Complejo Rojo Vino

Durante la titulacién de una solucidn que contenga tanto Ca't?
como YMgtt el EDTA reaccionard as{:

Primero con Ca++hasta oue la concentracidn de caleio,sea muy baja:
ca*t + H2Ver'2 €:===i caver™® + 21" (6)

Luego con Ma++:
et + M oVer™ &2 MeVer~2 + 2H* (7)

Después con el complejo rojo del indicador a base de Magvesio,MgIny

- -2 -2 -2 +
MgIn~ + HyVer G==:=2 MeVer™  + HIn” “ + H' (8)
Azul

La desaparicidn de parte del color rojo identifica el punto del
vire JDicha deszvaricidn es provocada por el ligero exceso del Ver -
seno,el cuesl sensrs el Met*del MeIn™ del color rojo,dejando al HIm
de color azul (estable epv DH 10 u 11) cue es el punto fipal de 1a
titulacidn. (4)

Algunos iones metdlicos interfieren con este procedimiento dan_
do vor resultado la pérdida del vire o cierts imoresidn en su apre_
ciacidnilas interferencias se pueden eliminar usando agentes epmas_
carantes,los cuales forman complejos mfs estables con las sustan -
cias oue se guieran enmascarar o eliminar,cue con los de las mis «
mas y el versenato.T=1 es el caso de la determin-ocido del Zn y -
del Cd cuando estdn vpresentes el Cu y el Ni.Se enmascaran estos con
el cisnuro,se afiesde formol pers destrufr los comple jos cianurados -
del Zn y Cd y se valoran con el [LDTA.
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b) REACTI/OS NuCu3ARIOS.
1)Indicador.

Nlezele de 0.5% de Lriocromo en N=Cl.

2)30lucidn de EDTA 0.01 ¥

3e disuclven 3.723 ¢ de la sal disbdicz del Etilendiamino -
Tetraacético en un litro de =pua.

3)Solucidn Buffer Nim. 1

3e mezclan 3.25 ¢ de NH4CI v 113 ml de NH4OH,en un litro
de agua,cuys solucidn deberd dar un pH de 10.

4)Solucidn Buffer Mim. 2

Se disuelven 40 o de N92B407.10 H20 en 600 m1 de HZO'Y por
separado 10 g de NaOH y 10 ¢ de S5Sal de Rochelle NaKC4H406.4H20 -
y 10 ¢ de Na2S.9H20 o 7g de NaQS.SHzO en 100 ml de aguajcuando -
ambas soluciones estén frias se mezclan y se diluyen a un litro,

cuya solucidn deberd dar un pH de 12.

¢ )PROCEDIIENTO.

A 25 ml de la muestra de arua,agregar 25 ml de agua destila-
da,aiizdirle 5 ml de solucidén buffer (1) o uv ml de solucidn bu -
ffer (2),unos 50 mgs de Indicador,zgitar,obteniéndose un color -
rojo vino,titular con EDTA 0.01 M hasta coloracidp azul claro.

d )CALCULOS,

Para efectuar los cdlcuhlos de 1les siguientes determinacio -
nes,se utiliza como base la siguiente férmula y se exoresa en D.DP.m.
(partes por millén) o me/1lt de la siguiente manera:

Férmala Iim.1

M x ml x milimol x 1000 x 1000
25 (alfcuota)

me/1t =

“n donde:
M
ml

ioleridad de la solucidn de EDTA.
mililitros gastedos de la solucidn velorada de EDTA.

il
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Durezu Total en DeDemse como CAaCO

3

Para obtener 1las p.p.m. de la Dureza Totzl como cacog,se utiliza -
la férmula ndn. 1,en donde el milimol corresnondiente a C Oy es -
O.l

Y simplificando la férmule nim.l vos oueda:
P.P.m. = ml gastados de EDTA x Factor

En donde:
Factor = M x milimol x 1000 x 1Q00
alfcuota

2.- CAILCIO Y MAGN&SSIO

a )CONSIDZRACIONES GENERALES.

Las sales de calcio y magvesio son las causas mds frecuentes =
de la dureza y afectan vitalmente las propiedades incrustantes o -
corrosivas de un agua,

El1 método que se usajes por Complejometrfa.la disolucidn one -
contiene a la muestra se alcaliniza con solucidn de NaOH 2 M:en don
de se precipita el iz como Mg(OH),,quedando la solucién alcelina, -
lo oue favorece que la murexida al disociarse forme el comnlejo ro_
sado pirpura (Ca-murexida)inestable,por 10 que es necesario efec -
tuar de inmediato la titulacidn.

Para 1a determivnacidn del Magnesio,se recurre a 1o medicidn -
del calcio y restendo ésta a la Dureza Total se obtiene el Wnpne -
sio,lo aue generalmente da buenos resultados porque 1z mayor narte
de 1= dureza corresponde a estos dos ione:s,

b)REACTIVOS NECESARIOS.
1) Solucidn de EDTA 0.01 M

2) Indicador para Calcio.
Mezcla sbélida de 0.5% de lurexids en NC1l.

3) Solucidn de NaOH al 8%
80 ¢ de NaOH disueltos en un litro de agun.
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c) PROCEDIMILNLO PARA LA DiTsRUAINACION DL CALCIO.
3e toman 25 ml de la muestra,se diluyen en 25 ml de -rua deg
tilada,se le afiade un ml de solucido de NaOH al 37 v unos 50 mes -
del indicador murexida y se tituls con EDTA hasts coloracidn mirou -
ra.

d) CAICULOS.

Calcio en P.P.m.

Para obtever las p.p.m. del calecio,se utilizs la férmuls minm 1,
en donde el milimol corresvondiente 21 calcio es 0.040.

Y simplificando 12 férmala nim. 1 nos queda:
Pe.Pem. = ml pgastados de EDTA x F

Magpesio en p.p.m.
Para obtenmer las p.p.m. del magnesio,se utiliza la fdérmula -
oim 1,en donde el milimol correspondiente 2l magnesio es 0.0243.

Y simplificando la férmula nmim 1,nos queda:

PeDPeme = (ml pastados de EDTA ev la Dureza Total - ml gast=dos de
EDTA en la determinacidp del Ca) x F

3+= ALCALINIDAD.
a) CONSIDERACIONES GENERALES.

Las alcalinidad de las asguas naturales se dsbe principalmente a
las sales de 4cidos débiles,también a las bases débiles y fuertes, -
y a los bicartonatos y carbonatos cque se forman vor la saccidn del -
CO2 sobre materiales bdAesicos que se encuentran en el su=lo.

Las aguas muy alcalinas no son aceptables pars el abastecimien
to oiblico,teniendo que ser sometido = tratamiento vars su uso.

La alcalinidad se determina por titulacidn,con una solucibn va -
lorads de un Acido mineral fuerte a los ountos sucesivos de eguiva-
lencia de bicarbonatos y de carbonatos por medio de indicndores. (13)
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b) REACTIVOs IuCEsARIOS.
1) Ansranjedo de letilo.
Se disuelve 0.1 g de Anaranjado de Metilo em 100 ml de agua
caliente,
2) Acido Clorhfdrico 0.05 N.

Se disuelven 4.0 ml de HC1 densidad 1.19 g/1t en un litro
de apgua.

¢) PROCEDIMISNTO.

Se colocan en un matraz Erleomeyer de 250 m1,25 ml de la mues_
tra,se asrega como indicador Anaranjado de Metilo y se titula con -
solucién de HC1 0.05 N hasta coloracidn narenja.

d) CALCULOS.

Para obtener las p.P.m. 0 mg/lt de la Alcalinidad Total como -
CaC0y,se utiliza la siguiente férmula:
ml x meqg x N x 1000 x 1000
25 (alfcuota)

me/1t =

En donde:

N = Normalidad de 1la solucidn de HC1.
ml = mililitros gastados de la solucidn valorada de HC1.
mea =

milieguivalente del CaCO3 que es 0,050,

Y simplificando se reduce a:

P.Pem. = ml de HC1l x Factor.
Ln donde:

F =N x mea x 1000 x 1000
alfcuota
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4 .= CONDUCTIVIDAD SLiSCTRICA.
a) CONSIDERACIONES GENERALES.

El método es electrométrico v es unc medide de 1s canacidad
para conducir la corriente eléctrica,relaciondndola con la concen
tracidn totsl de las sales ioniz=dss en el agua.

Las mediciones de la conductividad,pronorcionan un=z idea de
las porciones alfcuotas gque es nccesario tomer para las determina
ciones qufmicas comunes.

Cov frecuencia se puede estimar la contidsd de materia disuel
ta en una muestra de agua.

b) APARATOS.

Puente de Conductividad Eléctrica de #heaststone Solu-Bridee ,
Soli Tester RD-26,con celda de pipeta.

Termémetro escazla 0 a 100°C,

c¢) PROCEDIMIENTO.

Después de ceslentar de 5 a 10 min,el conductfmetro con su elec_
trodo de imersidn en agua destilada,obtener 1z temperatura de 1a -
muestra de agus y marcarla em el aparato con el botdn de la escala
de temperatura y estandarizarlo a cero con el botén de conductivi -
dad usando agus destilada.Introducir el electrodo en 1s muestra de
agua,metiéndolo y sacdndolo varias veces para que se des lojen las
burbujas de =ire de su interior y no se altere 1a lectura,y estando
sumergido el electodo,se sjusta el botdn de conductividad hssto el
punto de balance.

d) CAICULOS.

Para obtener la Conductividad Eléctrica en micromhos-cm"l,se -
toma la lectura que indice la escsls de conductividad y éste valor
se miltinliez x 1000.



kn donde:
N\ = Conductividad rléctrica.

\_en micromhos/cm = Lecturn del Apzrato en mili-mhos/cm x 1000

Not2: Todas las lecturss de conductividad estép referidas a una tem-

peratura de 25°C,a 1z que se hace el ajuste.
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5e¢= RESUTTADCS OETENIDOI DE LOS ANALISIZ ANTIRIORES.

Tabla 4.- DURZZA TOTAL
Muestra Nim ml gastados p.Dem. de C00, =1 gastadse LePezs 7. CaC
1 1.65 66 : 1.7 -
2 1.90 78 2.0 21
3 1.80 T2 1.4 4
4 1.55 62 . 1.4 56
5 1.75 70 2,0 30
6 2.10 84 2.15 86
7 1.90 76 2.0 89
8 1.35 54 1.25 50
9 1.70 68 2.0 80
10 1.60 64 1.8 T2
11 1.45 58 1.5 60
12 1.60 64 2.0 80
13 0.55 22 0.5 20
14 1.75 70 1.7 68
15 1.0 40 0.9 36
16 1.3 52 1.4 56
17 1.10 44 1.5 60
18 1.30 52 1.4 56
19 1.25 50 1.2 48
20 1.65 66 1.8 72

Los resultados de la tercera columna se obtuvieron utilizando 1la
solucibn buffer ndm 1 y los resultados de la quinta columna se obtuvie

ron utilizando la solucién buffer aofim 2.
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Tabls 5,- DETERVINACION DIT 7AICTIO.
‘uestrs Min 11 ~nztados Doltem, e Oe

1 1.6 2F ¢

2 167 B e

3 1.0 R

4 1.25 2n.0

S 1.47 224

O D 3 O
)
J
J
1
b
)

10 T.AT 2.2
11 1.30 20,7
12 1.50 24.0
13 0.35 5.6
14 1.25 20.0
15 0.7 1l.2
16 1.2% 20,0
17 0.75 12.0
18 1.19 18.4
19 2.7 11.2
20 1.35 1.6
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Tabla Ge= DOTERVINATION 17 VAGYESTO
nl gastados ml x 9.72 ml zastadoc 1 B
Muestra Nim D.T. - Ca = Mg P.D.m. 3¢ Mg D.T. - Ca = If DeTemme

1 1.65 - 1.6 =0.05 0.5 1.7 = 2.6 =0.1 152
2 1.90 = 1.65 =0.25 Y 2.0 = 1,65 =0,25 3.4
3 1.80 - 1.0 =0.80 TeT l.4 - 1.0 =0,40 3.9
4 1.55 - 1.25 =0.30 2.9 1.4 - 1.25 =0.15 1.5
5 1.75 - 1.4 =0.35 3.4 2.0 - 1.4 =0.60 5.8
6 2.10 = 1.65 =0.45 4.4 2¢15 = 1.65=0,50 4.9
7 1.90 - 1.75 =0.15 1.5 2.0 = 1.75=0,2% 2.4
8 1.35 - 1.20 =0.15 1.5 1.25- 1.20 =0,05 0.5
9 1.70 - 1.25 =0.45 4.4 2,0 = 1.25 =0.75 7.3
10 1.60 - 1.4°% =0.15 1.5 1.8 - 1.45 =0,35 3.4
11 1.45 - 1.30 =0.15 1.5 1.5 - 1.30 =0.20 1.9
12 1.60 - 1.50 =0.,10 1.0 2.0 - 1,50 =0,50 4.9
13 0.55 = 0.35 =0.20 1.9 0.50 - 0.35=0.15 1.5
14 1.75 = 1.25 =0.50 4.9 1.70 - 1.25=0.45 4.4
15 1.0 - 0,70 =0.30 2.9 0.90 - 0.70=0,20 1.9
16 1.30 - 1.25 =0.05 0.5 1.40 - 1.25=0.15 1.5
17 1.10 - 0.75 =0.35 3.4 1.5 = 0.75=0.75 7.2
18 1.30 - 1.15 =0.15 1.5 l.4 - 1.15 =0,25 2.4
19 1.25 = 0.70 =0.55 5.3 1.2 - 0.70 =0.50 4.9
29 1.65 - 1.35 =0.30 2.9 1.8 - 1.35 =0.45 4.4

Los resultados de la tercera columna se obtuvieron utilizando
1la solucién buffer olim 1 y los resultados de la quinta columna se

obtuvieron utilizando la solucidn buffer udm 2.
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Tatle T.- CONDUCTIVIDAD ILICTRICA
riestra Nim Lectura del Aparato micromhos cn !
milimhos em™ 5 25°C
1 0.36 360
2 ‘ 0.37 370
3 0.25 250
4 0.21 210
5 0.24 240
& 0.27 270
7 0.40 400
8 0.25, 250
9 0.19 190
10 0.26 260
11 0.25 250
12 v 0.31 310
13 0.10 100
14 0.25 250
15 0.18 180
16 0.23 230
17 0.15 150
18 0.23 230
19 0.16 / 160



P

N

10
11
12
13
14
15
16
17

-
W)

ra
(S

1.15
1.6
1.25
0.9
0.9
0.9
1.9
0.60
0.90
0.70
0.9%
0.1¢
0.90
0.70
1.10

DeP.m.de BCO
140
145
100
900
100
115
160
105

90
90
90
190
60
90
70
95
15
90
70
110

3



- 35 -

CAPITULC TI
ANALISIS DE SULFATOS POR EL METODC COMPLEJOETRICO.

1.-DISCUSION GENERAL.
2.~-REACTIVOS.
3.~-PROCEDLIMIENTO.

4 .<GAICULOS

5 «~RESULTADOS .«

1.~ DISCUSION GENERAL.

El1 método consiste en precipitar los sulfatos,con una solucidn -
valorada y eun exceso de BaCl,;y titular el exceso con una solucibu -
valorada d@e EDTA,usando como indicador el Eriocromo T.Para apreciar
me jor el punto final,se agrega un volumen medido de solucién valora_
da de magnesio.Fl punto final es el cambio de color del rojo vino al

azul. (8)

2.~ REACTIVOS.
1) Solucién de Acido Clorhfdrico 0.05 N.

2) Solucién de BaCl, 0.01 U.

Se mezclan 2.0821 g de BaCl2 aphidro en un litro de agua.
3) Solucidn EDTA 0.01 M.
4) Solucién Buffer Nim. 1
5) Solucién Buffer Mim. 2

6) Indicador.

Se mezclan 0,5% de Ericcromo T eun NaCl.
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7) Solucidn de Mg(C,H,0,),-4H,0 0.01 M

Se disuelven 2.1470 g de Mg(Conoz)z.A Hy,0 en un 1litro de agua.

3.~ PROCEDIMIENTO
En un matraz Erlenmeyer de 250 ml,agregar 25 ml de cada ups de -
las muestras diluyendo a 50 ml con Agua Destilada,afiadiendo despuée
2 ml de HC1l 0.05 N calentando a ebullicibn,afiadir 5 ml de solucidn
de BaCl, 0.01 My 5 ml de solucibn reguladora,calentar a ebulliciéu,
dejar enfrfiar una hora,agregar una pizca de Eriocromo T y 1 ml de -

solucibén de Magnesio y titular con EDTA hasta coloraciém azul claro.

4 .-~ CAICULOS
Para determinar Sulfatos Comple jométricos,éstos se expresan en

mg/1t 0 p.p.m. tenemos que:

pePeme = ( D+B+M=T).x 0.96 x 1000
?5(alfcuota)

simplificando
p;p.m.' = (D+6—T) x ¥.

En donde:

D

ml gastados de la dureza total.

5 ml de BaCl2 agregados a la muestra de agua.

B
M 1 ml de solucibn de Mg agregado a la muestrs de agua.
T

ml gastados de EDTA utilizados para la titulacién del
ién Bario,ademds del ién lNagnesio y Sulfatos.
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Tabla 9.~ RUSTLTADOS OFTENIDOS EN LA DETERMINACION DE SULFATOS
POR EL MSTODO COMPLEJOMETRICO.

Muestra Ndm. (D+B+M-T) x 38.4 PeDem.
1 (1.65 + 6.0 = 7.1) x 38.4 21.1
2 (1.90 + 6.0 = 7.35)x 38.4 21.1
3 (1.80 + 6.0 = 7.5 )x 38.4 11.5
4 (1.55 + 6.0 = 7.4) x 38.4 5.8
5 (1.75 + 6.0 = 7.5) x 38.4 9.6
6 (2.10 + 6.0 = 7.8) x 38.4 11.5
7 (1.90 + 6.0 - 7.2) x 38.4 2649
8 (1.35 + 6.2 = 7.15)x 38.4 7.7
9 (1.70 + 6.0 = 7.65)x 38.4 1.9
10 (1.60 + 6.0 = 7.35)x 38.4 9.7
p # i (1.45 + 6,0 = 7.0) x 38.4 17.3
12 (1.60 + 6.0 - 7.35)x 38.4 9.7
13 (0.55 + 6.0 - 6.45)x 38.4 3.8
14 (1.75 + 6.0 = 7.4 )x 38.4 13.4
15 (1.0 + 6.0 - 6.8 )x 38.4 7.7
16 (1.3 + 6.0 = 7.1 )x 38.4 7.7
17 (1.10 + 6.0 - 6.3 )x 38.4 30.7
18 (1.30 + 6.0 = 7.2 )x 38.4 3.8
19 (1.25 + 6.0 = 7.15)x 38.4 3.8
20 (1.65 + 6.0 = 7.5 )x 38.4 5.8

Estos resultados se obtuvieron con la solucién Buffer nim.l.



» 10.- RCIULICTOS OETZMIDCT ZN LA DSTERTINACICH DE SULFATOS

POR EL MITCDO COVPLEJOVETRICO.

\

(D+T+M-T) x 38.4 DeD.m.
(1.65 + 6.0 = €,3 ) x 38.4 34.6
(1.90 + 6.0 = 7.3 ) x 38.4 26.°
(1.40 + 6.0 = 7.25) x 38.4 5.8
(1.40 + 6.0 = 6.8 ) x 38.4 23.0
(2.0 + 6.0 = 6.9 ) x 38.4 42,2
(2.15 + €.0 = 7.3 ) x 38.4 32.6
(0.0 + 6,0 = £.5 ) x 38.4 57.6
(275 + 6.0 — 6.65) x 38.4 61.4
(2.0 + 6.0 - 7.2 ) x 38,4 30.7
(1.8 + 6.0 = 6.45) x 38.4 51.8
(1.5 + 6.0 - 6.0 ) x 38.4 57.6
(2.0 + 6.0 = 7.0 ) x 38.4 38.4
(0.5 + 6.0 = 2.0 ) x 38.4 172.8
(1.7 + 6.0 = 7.5 ) x 38.4 7.7
(0.9 + 6.0 - 5.3 ) x 33.4 42.2
(1.4 + 6.0 = 6.4 ) x 33.4 38.4
(1.5 + 6.0 - 4,7°) x 38,4 105.6
(1.4 + 6.0 - £.2 ) x 38.4 46.1
(1.2 + 6.0 - 6.0 ) x 38.4 46.1
(1.8 + 6.0 = 6.5 ) x 38.4 49.9

Estos

resultados

se obtuvieron con

1la solucido Buffer pim. 2 .



TABLA GLNERAL D2 RESULTADOS DE LOS A7:ATISIS AFACTTTADOS.
| 13 : N e Dureza #| Dureza # #| alcalinidad
ero ded. © . 50° go® | o=t rg* g . bt .
de . /mhos o%» o» OA exnrec:-30 en (= .cw
uestra LOCALIZACION mﬂoo = TITCRAR0S TOT LITHO
I Mufioz y Garciadiego. 360 23,0 | 21,10 34,60 25,6 0.5 X0 66 68 140
2 Colonia Atlas. 370 23,0 |=21,10 | 26,9 26.4 2.4 3.4 78 8c 145
3 Caja del Agua. 250 140 {11.5 5,8 16.0 .Y 349 72 56 100
4 Alameda lado Norte. 210 9,0 5.8 23,0 20,0 2.9 E Le® 62 56 90
5 Vasco de (uiroga. 240 12,0 9.6 42,2 22,4 S.4 5,8 70 80 100
6 P, de Alvarez y L. de Grijalva, 270 18,0 I1.,5 32,6 26,4 4,4 4,9 84 86 115
7 Av. Judrez frente Int. Damidn C. 400 28,5 26,9 57.6 28,0 1.0 24 76 80 160
8 Fray Toribio Benavente. 250 8,0 7.9 61.4 0.2 1. 0.5 54 50 105
9 Tlaxcala. I90 245 1.9 30,7 20,0 4,4 T 68 80 90
I0 Tldloc. 260 I1.5 9.7 5I1.8 23,2 I.5 D4 64 72 90
II Xicéntecatl y Fernando losas, 250 18,5 I7.3 57.6 20,8 I.5% I.9 58 o0 90
Central de Abastos, 310 10,0 2.7 38,4 24,0 1.8 4,9 64 80 190
I3 Plaza de Fundadores, I00 5,0 3.8 172,.8 5.6 1.9 ; ) 22 20 60
I4 V. Amador y San Idzaro. 250 I5,0 13.4 Ta7 20,0 4,9 4.4 70 68 90
I5 Caoba y Oyamel. I80 10,0 7.7 42,2 11,2 2.9 N9 40 36 70
I6 Zona Residencial Orquidea. 230 9.0 7.7 38.4 20,0 0.5 I.5 52 56 95
I7 Los Filtros, 150 33,0 30,7 I105,6 IR0 3.4 7.2 44 60 150
18 Carretera Central Km. I 1/2 230 7.0 3.8 46,1 18.4 1.5 2.4 52 56 90
19 3a. Calle Col. san Luis y M.J.Othdn| 160 4,0 5.8 46,3 11.2 5,3 4.9 50 48 70
L_=20 Colonia Guanos, 240 7.5 5,8 49,9 21,6 P 4,4 66 72 110

T = Turbidimétrico.
C = Complejométrico,
& =zUtilizando Sol.Buffer nim I.

..“ L “ n " N-
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CAPITUIC VIT
DI.CY3IOT DT RISTLIANNG.

Los resultados de 1oz andlisis comnlejométricos efect dog, mtil!l
zando 1la solucidn buffer afdm. 2,vrecentun Aiferenci-s my ~roire, -
con respecto a 1os resultados obtenidos por el método tarbidimétri -
co.Estas variaciones fueron nrobahlemente debvidas ~1 =7 7~ 1o antn
mencionada solucibdn buffer,ya aue en su preparacibdn incluye al~wnos
compuestos gque probhablemente,reaccionen cor la solucidn de Yorio a -

gregada.

Posteriormente confirmamos esta sunosicibu,ya ~ue los horatos en
soluciones medianamente councentradas,forman un vrecivnitado blanco de

metaborato de bario Ba(BOz)Z.(ls)

n

1?132}3407 + 3 H,0 + laaLCl2 —)Ba(B02)2 + 2 HBBO3 + 2 NaCl (9)
Debido a que los resultados no fueroo satisfactorios,se vi§ 1a -
necesidad de efectuar otra determinacidn de sulfatos en las mismas -
muestras,utilizando 1= solncidn buffer vim. 1,la cual no vresentd -
interferencia cor la sal de bario;se hizo mée clare 1a visibilidad -
del punto final y se efectdo la comparacién de los resultados de 12
Tabla mim. coo los sulfatos turbidimétricos,en los que nresentd ua=
mayor aproximacidn y se vié que los resultados fueron um poco méds ga

tisfactorios.
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JAPITULO VITI

JONCLUSTONES Y RECOMENDACIONES.

Las muestras aue se analizaron,pertevnecen a los 20 pozoc- de A -
bastecimiento de Aguas de la ciudad de Sanm Luis Potos{,ya menciona -

dos.

De acuerdo con los dos métodos aue se mencionaron en 1los capftu_

los IV y VI,se llegaron a las siguientes conclusiones:

1l.- Al efectuar este trabajo,se logré§ el objetivo del mismo pare
ver cuél era el mfs recomendsble para analizar los sulfatos en lasa

guas naturales.

2.- 51 método turbidimétrico resulté ser el mds rdpido y adecuado,te
niendo extensas aplicacionecs,puesto aue muestras de concentraciones
de sulfatos mayores de 50 p.p.m. pueden ser analizadas,tomando peque

flas porciomes y diluyéndolas al volumen de las muestras recomendadas.

3.~ En este método s8lo puede habef interferencias em el color o ma
teriz suspendida,en las uestras que fueron analigadas,no se presen

t6 vinruna interferencia,ya que estas no tenfan color,uni turbidez.

Dado que la turbidez causada por el sulfato de bario es dfficil
de revoroducir,deben sesuirse al vpie de 1la letra las siguientes reco_

mendaciones:

a) Hacer el trabajo rdpida y metédicamente de modo que cada muestra

sea vreparada en condiciones semejantes.
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) Controlar la concentracidn de 1os re-ccionantes y 1~ = Thridal
el tiempo de reaccidn.De no observurse actic drecnucione ., e tupd

un grave error erperinental.

Se cowstruye una curva de calibracidn hnciendn uso de 1as cinco
soluciones patrén.En caso de utilizer un colorfuetro,se srafica la -
transmitancia frente a 1a coocentracibén de sulfatos,en prpel =emila

gar{tmico.

El método comvlejométrico aunque represepta upa novedad en cuan_
to a 1la determinacibn de sulfatos.No es aplicable para efectuar es =
ta determinacibén en asuas naturales,ya que requiere bastante tiemnd
por lés manipulaciones que se efectuan.Por otra parte el punto fi =
nal o el punto de vire po es fécilmente perceptible,lo que ocasiona

frecuentes errores en la determinacién.

Sin embargo,se pueden obtener resultados aceptables,si se siguen
las siguientes recomendaciones:
a) Eliminar las vposibles interfereocias.
b) Controlar el pH.
c) Emplear una cantidad mfnima del indicador para observar nejor el
cambio de color.
d) Repetir la titulacidn varias veces hasta concordancia de 1a:s lec_
turas.
e) Como esta reaccién no ocurre con répidez,es necesario titular len

tamente en la proximidad del punto final.
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