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GUIA No 3.2- DETERMINACION DE HIERRO Y SUSTANCIAS PECTICAS POR GRAVIMETRIA

I. EL PROBLEMA.

Determinar el contenido de hierro de una muestra de agua por medio del andlisis gravimétrico. Y
determinar el contenido de pectina en un material vegetal.

IIl. FUNDAMENTO TEORICO.

El andlisis gravimétrico depende de medir un peso, para determinar la cantidad de analito en la
muestra, la pureza quimica y la homogeneidad del material que se pesa es la limitante de la
presion de los andlisis gravimétricos. Los cuales, gracias a los avances tecnolégicos, estan en el
orden de 1 parte por 10.000 o de 1 parte por 100.000.

Existen al menos dos formas de utilizar la masa como sefial analitica, una de ellas, y la mas légica,
es medir la masa del analito directamente en una balanza (ej: sélidos suspendidos), y a veces es
mas facil eliminar el analito y usar el cambio de masa como sefial analitica (ej: humedad).

Los métodos gravimétricos se pueden clasificar en:
- gravimetria de precipitacion
- electrogravimetria
- gravimetria de volatilizacion o termogravimetria
- gravimetria de particulas

II. BUSQUEDA DE INFORMACION.

- Cémo se distribuye el hierro en la naturaleza? (abundancia)

- Cudles son las reacciones que hacen parte del andlisis gravimétrico de hierro?

- Explique la razén por la cual el precipitado de oxido férrico no puede ser calentado a
temperaturas superiores a los 700°C y como esto influiria en el resultado final.

- Que es la pectina?

- Realice una ficha técnica de los siguientes reactivos: hidroxido de amonio, cloruro férrico y
nitrato de plata.

IV. MATERIALES Y REACTIVOS.
Materiales por grupo:

Dos vasos de precipitados de 250ml
Un vaso de precipitados de 500ml
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Un erlenmeyer de 250ml

Una pipeta aforada de 25ml
Una probeta de 100mi

Una varilla de vidrio

Un tubo de ensayo

Una placa calefactora

Un aro con nuez

Un embudo de vidrio

Una hoja de papel de filtro cuantitativo
Un crisol de porcelana mediano
Un triangulo de porcelana.

Materiales y reactivos generales:

- Una pipeta graduada de 5ml
- Acido nitrico concentrado

- Acido clorhidrico 6N

- Etanol al 70%

- Etanol amoniacal

- Solucion problema de hierro
- Solucién de hidréxido de amonio al 10%
- Solucion de nitrato de plata
- agua destilada

- mufla a 600°C

- Papel tornasol rojo

- Céscaras de naranja

- Gasa

- Estufa a 60°C

V. PROCEDIMIENTO.

1. Determinacién de hierro.

En un vaso de precipitados de 250ml adicione 25ml de la solucién que contiene hierro medidos por
medio de una pipeta aforada, luego con una probeta adicione 100ml de agua destilada y con una
pipeta graduada adicione 1ml de acido nitrico concentrado. Deje hervir la solucién por unos cinco
minutos con agitacidén constante.

Retire la solucién de la llama y adicione lentamente y con agitacion 40ml de la solucion de
hidréxido de amonio; compruebe con papel tornasol rojo que la solucion este béasica. Vuelva a
hervir la solucién con agitacion constante por unos cinco minutos y deje enfriar y reposar.

Filtre la solucion por medio de un papel de filtro cuantitativo panda negra), primero pasando el
sobrenadante y finalmente el precipitado, transfiriéndolo completamente. Lave el precipitado varias
veces con agua caliente hasta fin de cloruros

La determinacién de cloruros se realiza recogiendo algunas gotas de las aguas de lavado del
precipitado en un tubo de ensayo y se adiciona dos gotas de nitrato de plata, la formacion de un
precipitado blanco es prueba positiva para cloruros.

Pase el papel de filtro con el precipitado a un crisol de porcelana previamente marcado, tarado y
pesado, coléquelo directamente a la llama de un mechero para secarlo y eliminar el papel de filtro.
Luego trasfiera el crisol a una mufla para calcinar el residuo a una temperatura de 600°C por una
hora (o hasta peso constante, no calcinar a mayor temperatura), colocar el crisol en un desecador
hasta que se enfrie y pesar.
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2. Determinacién de pectina:

Material vegetal que puede utilizar: Cascara de naranja (alveolo), cascara de maracuya (alveolo),
guayaba no muy madura (pintona) o verde, mora no muy madura, manzana verde.

Pese 10g del material vegetal y coléquelos en un vaso de precipitados de 500ml. Agregue 100ml
de agua destilada caliente o coloque a ebullicién por dos minutos; deseche el agua en la cual se
han disuelto las sales. Repita el lavado.

Agregue a la pulpa 100ml de agua destilada caliente y adicione gota a gota HCI 6N, agitando y
controlando el pH con papel indicador universal, hasta alcanzar un pH 2. Observe el nivel del
liquido, tape el vaso con un vidrio de reloj y coloque a ebullicién por 15min. Si observa que se ha
evaporado mucha agua, agregue agua caliente destilada hasta el nivel inicial y hervir unos tres
minutos mas.

Filtre sobre gasa, recoja el filtrado en una vaso de 250ml y lave el residuo unas cinco veces con
20ml ada una) de agua caliente acidulada con HCI, ajustada a pH 2.0. Agregar al filtrado una
cantidad de etanol del 70% cuyo volumen es 1,5 veces el volumen obtenido del filtrado, y agite
con una varilla de vidrio para precipitar la pectina. (Si es necesario, concentre el filtrado por
evaporacion antes de adicionar el etanol).

Pese una gasa doble sobre un vidrio de reloj, filtre la pectina obtenida sobre ella y lave con dos
porciones de 5ml de etanol-amoniacal para neutralizar el acido que ha quedado en la pectina.
Traslade la gasa al vidrio de reloj y se seca en la estufa a 60°C, dejar enfriar y pesar.

VI. TABLA DE DATOS.

Disefie una tabla de datos apropiada, la cual debe estar en el cuaderno del laboratorio antes de
comenzar con la practica.

VII. PARA EL ANALISIS DE LA PRACTICA.

E

informe debe contener entre otros aspectos:

- Datos y observaciones del experimento realizado

- Expligue la razén de la adicién de acido nitrico concentrado a la solucién de hierro, antes de
proceder a la precipitacion con hidréxido de amonio.

- Calcule la concentracion de hierro en la solucién problema, en las siguientes unidades de
concentracion: %(p/v) Fe ; %(p/v) FeCls ; %(p/v) Fe;0s3 ; M (FeCls)

- Cudl es la concentracion maxima de hierro permitida para las aguas potables y las aguas de
mar?

- Cuales son los requerimientos nutricionales de hierro en el humano y en que estado o
condicion se debe proveer?

- Calcule el porcentaje de pectina que contiene el alvéolo de la cascara de naranja e
investigue sus usos a nivel industrial.

- Revise de nuevo los objetivos de la practica, evalle si se cumplieron total o parcialmente y
redacte unas conclusiones en donde exprese en forma explicita lo aprendido en esta
practica.
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