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								    				    Práctica Nº1 Determinación Gravimétrica de Hierro 1.



Objetivos



El objetivo de esta práctica es calcular el porcentaje de hierro en una muestra acuosa mediante un análisis gravimétrico y poner en práctica los procedimientos experimentales más relevantes empleados en los métodos gravimétricos.



2.



Introducción



El hierro contenido en una muestra puede analizarse precipitándolo como óxido -38 hidratado (color pardo-rojizo; Kps = 4x10 ), a partir de una disolución básica. El precipitado formado se calcina después para producir Fe 2O3. La precipitación comienza alrededor de  pH =2. =2. El óxido hidratado es gelatinoso, posee carácter básico débil y puede tener impurezas ocluidas, por la gran superficie que presenta. Cuando se sospecha la presencia de impurezas, el precipitado inicial se disuelve en ácido y se vuelve a precipitar. Así, la contaminación por oclusión disminuye. El empleo de Fe 2O3(s) como forma pesable requiere que todo el hierro esté en estado de oxidación +3. 3+



2Fe



+ + 6 NH3 + 3H2O → Fe2O3(s).xH2O + 6 NH4



Fe2O3 (s).xH2O → Fe2O3 (s) + xH2O↑



3.



o



a 900 C



Procedimiento Experimental



3.1. Preparar los crisoles Marcar 1 crisol de porcelana. Llevarlo a peso constante con su tapa, calentándolo al rojo durante 15 minutos sobre sobre un mechero (utilizar pinzas y guantes guantes protectores. Ver Fig. 1). Dejarlos enfriar en un desecador durante 30 minutos y pesarlo. Repetir el procedimiento hasta que pesadas sucesivas no difieran en más de 0.5 mg



 Figura 1.



3.2. Preparación de la muestra Pesar con exactitud 14,0 g de la muestra problema. Disolver en 60 mL de agua destilada y 10 mL de HCl concentrado (calentar si es necesario). Transferir a un vaso de precipitados de 250 mL. Añadir 2 mL de ácido nítrico concentrado y calentar a ebullición durante unos minutos. Diluir entonces la muestra a 200 mL con agua destilada.



3.3. Precipitación Añadir a la disolución caliente, poco a poco y agitando, amoníaco (1:1) hasta que la solución se vuelva básica (lo cual se observa con ayuda de papel tornasol o universal, o que huela débilmente a amoníaco). Tapar el vaso con un vidrio de reloj (dejar la varilla dentro del vaso) y calentar hasta ebullición, dejando hervir 5 minutos (digestión del precipitado) y comprobando que en los vapores se desprende amoníaco. Retirar el vaso del hornillo, lavar el reverso del vidrio de reloj con un chorro de agua caliente, recoger los lavados en el vaso; dejar enfriar reposando el tiempo suficiente.



3.4. Filtrado y lavado del precipitado Decantar el líquido sobrenadante sobre un papel de filtro sin cenizas de poro grueso (Albet 1238, Whatman 41 o similar; ver Fig. 2), procurando que quede todo el precipitado en el vaso, en donde se lava por decantación con porciones de 50 mL de disolución caliente de NH 4NO3. (No añadir líquido hasta el borde superior del embudo). Lavar repetidamente el precipitado con nitrato amónico caliente hasta no detectar Cl en el sobrenadante filtrado (el Cl se detecta acidificando unos pocos mililitros del filtrado con una gota de ácido nítrico concentrado y agregando unas gotas de la disolución de nitrato de plata). Finalmente, transferir el sólido valiéndose de la varilla de vidrio (Fig. 3) y una cantidad extra de nitrato amónico caliente.



 Figura 2.



Dejar escurrir el papel de filtro, con el precipitado, durante un tiempo y protegiéndolo del polvo mediante un vidrio de reloj. Retirar cuidadosamente del embudo, doblar y transferir al crisol de porcelana que previamente se ha llevado a peso constante.



 3.5. Calcinación y pesada de los precipitados Con el cuidado debido, secar el contenido del crisol con una llama pequeña. La llama debe orientarse hacia la parte superior del recipiente. Es necesario evitar las salpicaduras. Después de secado, incinerar el papel de filtro incrementando la temperatura de la llama. El aire debe llegar libremente hasta el crisol, para evitar la reducción del hierro por el carbón del papel de filtro y de los gases de la llama. Cualquier huella de carbono que se observe en el crisol debe eliminarse dirigiendo hacia ella la llama del mechero. Finalmente calcinar el producto durante 15 minutos con un calentamiento más intenso (deben emplearse guantes y pinzas para manipular el crisol). Enfriar el crisol durante un corto tiempo al aire y guardar en un desecador durante aproximadamente 30 minutos Introducir de nuevo el crisol en los hornos de mufla para ponerlo a peso constante (variaciones no mayores de 0.5 mg) mediante calentamientos repetitivos.



3.6. Cálculos y Resultados 1. ¿Cuáles son las reacciones en las que está implicado el Fe(III) hasta la obtención de Fe2O3 anhidro? 2. Explicar cómo se prepararía una disolución al 2% (p/v) de nitrato amónico (100 mL)



3.7. Materiales y Reactivos  Crisol de porcelana con tapa (1)  Papel filtro cualitativo (3)  Vaso de precipitado 250 mL (2)                  



Vaso de precipitado de 150 mL (1) Vidrio Reloj (1) Probeta de 50 mL (1) Probeta de 100 mL (1) Pipeta graduada de 10 mL (2) Pera o pipeteador (1) Erlenmeyer de 150 mL (2) Embudo de vidrio (1) Soporte universal (1) Aro metálico con nuez (1) Triangulo de porcelana o metal (1) Varilla de agitación de vidrio (1) Pinza para crisol (1) Frasco lavador con agua destilada (1) Mechero (1) Plancha de calentamiento (1) Desecador (1) Balanza analítica



 o o o o o o



HNO3 (c) NH3 (Solución 1:1) AgNO3 (0.1 M) NH4NO3 (2% m/v) HCl (c) Muestra problema de hierro



3.8. Preguntas Adicionales 1.- Calcular, para cada muestra, el porcentaje medio de hierro (m/m) en la muestra problema, la desviación estándar y la desviación estándar relativa (Tomar datos de sus compañeros). 2.- ¿Qué se entiende por forma de precipitación y forma de pesada de un precipitado? Indicar, en este procedimiento cuál es la forma de precipitación y la forma de pesada. 3.- En la etapa de preparación de la muestra se añade ácido nítrico ¿Qué proceso se produce? Escribir la reacción que tiene lugar. 4.- ¿Que reacción tiene lugar entre el ión cloruro y el nitrato de plata? 5.- ¿Por qué se tienen que eliminar los cloruros del precipitado? 6.- El precipitado se lava con nitrato amónico ¿Por qué? ¿Podría lavarse con agua? 7.- ¿Qué quiere decir llevar un crisol a peso constante?



3.9. Material de Referencia  J. Guiteras, R. Rubio, G. Fonrodona.- “Curso Experimental en Química



Analítica”, Editorial Síntesis, Madrid, 2003.  D.C. Harris, “Análisis Químico Cuantitativo”, Ed. Reverté, 2ªed, Barcelona, 2001.
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