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R E S U M E N 

Este trabajo describe la determinación del ión clo-
ruro en materias relacionadas con el Cemento Portland --
usando el Electrodo de Ión Selectivo. 

Se comparan 3 métodos de preparación de la muestra; 
a).- Tratamiento con ácido nítrico. 
b).- Fusión con metaborato de litio dihidratado 
c).- Sinterización con carbonato de sodio-óxido de 

zinc. 

y 2 métodos de análisis; 
a).- Titulación Potenciométrica 
b).- Lectura Directa. 

para este último considerando la influencia de la fuerza 
iónica del. medio y el pH de la solución. 

Se concluye que tanto la fuerza iónica del medio 
como el pH de la solución influyen en la respuesta del 
electrodo, el segundo con mucha mayor fuerza que el pri-
mero por lo que deben tomarse en cuenta haciendo los 
ajustes necesarios al preparar los estándares y blancos. 

El tratamiento con metaborato de litio dihidratado 
reporta un porciento de error más pequeño que los otros 
en la determinación por Lectura Directa. 

El análisis mediante la Titulación Potenciométrica 
no se recomienda cor r inguno de los tratamientos de mués 
tra, porque además de tener un porciento de error muy — 
grande es un proceso lento y laborioso. 



BREVE HISTORIA DEL DESARROLLO DE LOS ELECTRODOS DE ION-
SELECTIVO. 

La historia comienza (2) con la detallada investiga 
ción de Haber y Klemersiewicz quienes demostraron que un 
electrodo de vidrio sensible a hidrógeno responde a este 
de acuerdo a la ecuación de Nemst. 

En 1934, I.engyel y Blum mostraron que un electrodo 
hecho de vidrio conteniendo A ^ O ^ ó B2O.J da respuesta -
nerstniana a los iones sodio. Subsecuentemente Nicolsky 
en Rusia y Eisenman en los Estados Unidos estudiaron las 
propiedades de muchas familias de vidrios y dedujeron -
teorías para el origen del potencial del electrodo de --
vidrio. 

Kolthoff y Sanders en los treintas prepararon elec-
trodos sensibles a haluros con lentejas de AgX. 

A finales de los cincuentas Tendeloo y Krips produ-
jeron un electrodo sensible a Calcio con una membrana de 
parafina conteniendo oxalato de calcio pero la fabrica-
ción de este electrodo no fué satisfactoria en varios as 
pectos. 

Pungos y Lollós-Rokosinyl produjeron un electrodo 
de membrana con parafina conteniendo Agí, y demostraron 
la selectividad del electrodo a iones yoduro en presencia 
de iones cloruro. 

Los electrodos de ión Selectivo de haluros comenza-
ron a comercializarse en Hungría en 1965-



I N T R O D U C C I O N 

En los últimos 12 años so ha i ncrementado mucho el 
.i n teros por 1 os electrodos de lón Sel ect i vc> y su de raí ro 
lio ha abierto un nuevo campo de Potenciometría. 

Estos electrodos son sensibles a la actividad de --
los iones en solución (1) debido a una membrana de AgCl/ 
Ag£S para el caso del electrodo sensible a cloruro, que 
al estar en contacto con una solución que contiene iones 
cloruros, los iones Ag+ se disuelven en la superficie de 
la membrana y el electrodo desarrolla un potencial del\ido 
a esta concentración do Ag+, la cual es equivalente a la 
concentración de ión C1 1 ibre en la muestra . El poten-
cial es medido contra un potencial de referencia constan 
te. I-a medida del potencial corresponde a ]a cantidad de 
eloruro presente en la mueslra y es descrito por 1 a ecua 
ción de Nernst. 

E = potencial medido del. electrodo 
E0= potencial de referencia 
A = Concentración efectiva de cloruro libre c;n la 

solución. 
S = pendiente del electrodo. 

A es la actividad ó concentración efectiva do eloruro 
y esta rolacionada con 1 a concentración de iones C1 li-

E = E0 - S log (A) 

donde : 

ecuación : 
bres C.P y el coeficiente do fuerza la 

C f 



M A T E R I A L E S 

Los siguientes materiales fueron seleccionados como 
estandarts: 

muestra No. 1 conteniendo 
muestra No. 2 conteniendo 
muestra No. 3 conteniendo 
muestra No. 4 conteniendo 

0.03 porciento de cloruro 
0.26 porciento de cloruro 
1.01 porciento de cloruro 
2.15 porciento de cloruro 

INSTRUMENTOS 

1.- Analizador de Iones 
Marca Orion Research 
Modelo 901 con microprocesador. 

2.- Electrodo combinado para cloruros 
Marca Orion Research 
No. Cat. 961700 (Figura No. 1) 

3.- Electrodo combinado para la determinación de pH 
Marca Corning 
No. Cat. 476182 

4.- Hornc Leco 
Temperatura Máxima 3000 °F. 
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FIGURA No. 1 
ELECTRODO COMBINADO.PARA CLORUROS 
MARCA ORION RESEARCH MOD.961700. 



M E T O D O S 

DKTK T< M T NACION DI:: LA FUKRZA IONICA DK LAS SOLUCIONES 

Si la fuerza iónica de fondo de ]a soluri fin es alta 
y constante en relación a la concentración del. ión sensi 
ble, el coeficiente de actividad es constante y la acti-
vidad es directamente proporcional a la concentración. 
Para determinar la fuerza iónica de la muestra en solu— 
ción es necesario hacer uso de la expresión matemática -
que la define: (1) 

F.I. = H y C. Z? ^— D D 

Concentración del ión j 
Carga del i ón j 

y de 1 a composición de las muestras 

Std. No.1 Std. No.2 Std. No.3 Std. No. 4 

Si02 14.93 22.12 15.76 15.76 
Al2°3 3.10 2.96 3.40 3.40 
F e2°3 1.95 1 .44 2.30 2.30 
CaO 43.24 56.14 63.40 63. 40 
K2O 0.53 1.91 6.15. 7. 87 
Na20 0.50 0.76 1.08 2.28 
SO 3 0.64 1 . 24 4.04 7. 83 
Cl" 0.03 0.26 1 . 01 2.15 
P.I. 36.00 13.27 4.18 3.74 

Tab2¿]_No_._ i composición de las muestras usadas como están 
daros para el análi sis de cloruros. 

donde: 
C . = 
1 
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INFLUENCIA DE LA FUERZA IONICA Y EL pH DE t,A SOLUCION 
EN LA RESPUESTA DEL ELECTRODO. 

La influencia del pll y la fuerza iónica de 1.a solu 
ción os un aspecto determinante que debe ser evaluado -
cuidadosamente antes de iniciar el análisis con el elec i 
trodo de Ión Selectivo (3), debido a que el primer fac-
tor puede constituir una interferencia cuando la reía— 
ción [OH 1/ [Cl ] = 80 (1) la cual puede ser eliminada -
llevando la solución a un pH=4 con ácido nítrico. El — 
segundo factor puede influir en el tiempo de respuesta, 
reproducibilidad de la señal, precisión y exactitud de 
la respuesta. 

Para evaluar esta influencia se prepararon solucio 
nes estandard de 100 ppm en las cuales se varió la fuer 
za iónica de 0.1 a 0.5 sin ajuste de pH, otras solucio-
nes de 100 ppm ajustando su fuerza iónica a 0.4 y varian 
do el pH de 0.292 a 6.554 . < 

Se midió el potencial a cada una de las soluciones. 



Sl'n 100 ppm F.I. = 0.4 M 

PH Potencial, (mv) 

0.292 25.1 

0.476 29.7 

0.754 40.4 

1.068 48.5 

6.554 56.9 

Tabla No. 6 Influencia del pH en el poten-
cial de una solución estandard 
de 100 ppm manteniendose cons-
tante la fuerza Iónica en 0.4 
M. 



Slfí 100 ppm sin ajuste de pH 

Fuerza iónica Potencial (mv) 

0.1 63.5 

0.2 64. 8 

0.3 65.3 

0.4 65.6 

0.5 
i 

65.9 

Tabla No. 7 Influencia de la Fuerza Iónica -
en el potencá al de una solución 
estandard de 100 ppm manteniendo 
constante el pH. 



CURVAS l)R CALIBRACION Y IíINTÍAUIDAD^RN Í.A RRiJPUHSTA PKl. 
ELECTRODO. 

El método de lectura directa es un procedimiento — 
simple para determinar la concentración de iones cloru-
ro 1ibres en un gran número de muestras, pues sol o es ne-
cesario una lectura por cada muestra y las curvas de ca-
libración se deben construir solamente para determinar -
la linearidad en la respuesta del electrodo, principal -
mente cuando las muestras tienen muy bajo contenido de -
cloro. 

Para esto se prepararon soluciones estandard de 0.1 
1, 10, 100, 1000 ppm de C1 en cada uno de los tratamien 
tos de muestra; fusión con metaborato de litio, sinteri-
zación con óxido de zinc-carbonato de sodio y el de áci-
do nítrico, se determinó el potencial correspondí ente. 
El ajuste de fuerza iónica se hizo con solución ISA 
(nitrato de sodio 5 M). 

Para obtener las curvas de calibración se graficó 
Log CONC. Cl en la abscisa vs potencial (mv) en la or-
denada . 



TUATAMI UNTO CON AC. NITRICO 

ppm Loq. CONC. E (mv) 

0.1 -1 + 37.0 
1 0 +20.1 
10 1 -23.1 
100 2 -81.8 
1000 3 -140.4 

' FUSION CON METABORATO DE LITIO DIHIDRATADO 

PPm Log. CONC. E (mv) 

0.1 -1 +142.4 
1 0 +127.4 
10 1 '+85.4 
100 2 + 27.8 
1000 3 -30.9 

SINTERIZACION OXIDO DE ZINC CARBONATO DE SODIO 

ppm Log. CONC. E (mv) 

0.1 -1 +169.5 
1 0 +156.2 
10 1 +111.3 
100 2 + 54.1 
1000 3 -4.4 

Tabla No. 8 Variación del potencial en función de la 
concentración de cloruros para determinar 
las curvas de calibración. 
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I.og (C1 ] 
Grafica No, 1 Respuesta del electrodo para eJ tratamiento 

con ácido nítrico. 



K 

Grafica No. 2 
Log [C1 ] 

Respuesta del electrodo para la fusión con 
metaborato de litio dihidratado. 



Log [Cl ] 
Gráfica No. 3 Respuesta del electrodo para la sinterización 

con óxido de zinc-carbor£to de sodio. 



TRATAMIENTO DE I.A MUESTRA 

El primer método seleccionado para tratar la mues-
tra es el recomendado por las normas de la ASTM (4), el 
cual involucra una ebullición rápida con ácido nítrico 

r 

(1:1), y la eliminación del residuo por filtración. 

Dentro de los tratamientos, la fusión con metabora 
to de litio seguida por una agitación en solución ácida 
para disolver, ha comenzado a ser popular los tíltimos -
15 años, por su rápidez y simplicidad (5), debido a es-
to fué seleccionado como e] segundo método para disol— 
ver 1 a muestra. 

El tercer método, el cual elimina Al, Si y Fe de la 
solución reteniéndolos como silicatos y aluminatos de --
zinc en un residuo insoluble, involucra una sinteriza— 
ción con óxido de zinc-carbonato de sodio, seguida por -
una disolución en agua con agitación en ultra sonido. 
( 6 ) 



TRATAMIENTO CON ACIDO NITRICO 

* Pesar 5 g. de muestra 
* Adicionar 75 mi de agua destilada 
* Adicionar 15 mi de ácido nítrico (1:1) 
* Tapar con un vidrio de reloj y llevar a ebullición 

rápidamente. 
* Enfriar y filtrar por gravedad en papel Whatman 
No. 41 

* Ajustar el pH a 4.1 con solución de NaOH (satura 
da, concentrada y diluida) 

* Aforar a 1 lt. con agua destilada. 

FUSION CON METABORATO DE LITIO DIHIQRATADO 

* Pesar 250 mg de muestra y 1.7236 g de LiB02.2H20 
en un crisol de grafito. 

* Calentar en el horno a 1000 °C durante 15 minutos. 
* Verter la masa fundida en un vaso conteniendo 60 
mi de HN03 al 4 %. -

* Agitar magnéticamente hasta disolución completa 
* Ajustar el pH a 4.1 con solución de NaOH (satura 

da, concentrada y diluida) 
* Aforar a 250 mi con agua destilada. 



INTERIZACION CON OXIDO DE ZINC-CARBONATO DE SODIO 

* Pesar 250 mg de muestra, 250 mg de ZnO y 1.25 g 
de Na2CO.j en un crisol de platino. 

* Calentar en el horno a 1000 °C durante 30 minutos 
* Colocar el crisol en un vaso conteniendo 60 mi de 
agua destilada. 

* Calentar en Baño Maria durante 30 minutos 
* Aplicar ultra sonido durante 30 minutos. 
* Filtrar por gravedad en papel Whatman No. 4 2 
* Ajustar el pH a 4.1 con solución de HN03 (1:1) y 

0.1 M 
* Aforar a 250 mi con agua destilada. 



ANALISIS DE LA MUESTRA 

Para el análisis de las muestras ya puestas en so-
lución se seleccionaron 2 métodos para la determinación 
de cloruros: 

1).- El recomendado por las normas de la ASTM (4), el * 
cual involucra una titulación potenciométrica gra-
dual con nitrato de plata 0.05 N (estandardizado) 
midiendo el potencial (mv) en cada adición y deter 
minando el punto de equivalencia mediante los ¿Amv 
y ^ ^ m v . Otro método para deteminar el punto de •=• 
equivalencia es mediante la gráfica de mi de AgNO^ 
vs potencial (mv), trazar el paralelogramo y encon 
trar el punto central. 

2).- El recomendado en el catálogo proporcionado por el 
proveedor (1), que involucra la calibración del po 
tenciómetro con una solución estandard cuya concen 
tración de cloruros sea muy cercana a la esperada 
en la muestra y ajuste con una solución blanco, la 
concentración de cloruros en la muestra se lee di-
rectamente en ppm. Este procedimiento se recomien-
da como uno de los más exactos y apropiados para -
control de calidad. 

62966 



b) Adicionar: 
* 5 mi de NaCl 0.05 N al tratamiento 

con HNC>3. 
* 1 mi de NaCl 0.05 N a los tratamientos 

con LiB02.2H20 y ZnO-Na2CC>3. 
c).- Titular gradualmente con sl**n AgNO^ 

* 0.05 N al tratamiento con HN03 

* 0.005 N a los tratamientos con 
LiB02.2H20 y Zn0-Na2C03. 

hasta el punto de equivalencia y además 
un pequeño exceso tomando las lecturas 
de potencial (mv) en cada adición. 

3.- Determinación del punto de equivalencia. 
Se puede obtener por 2 métodos: 

a).- GRAFICAMENTE. En este caso se construye la 
curva graficando mi de AgNC>3 añadidos en la 
abscisa y potencial (mv) en la ordenada y -
mediante el método del paralelogramo (ver -
la figura No. 2) se determina el punto de 
equivalencia.(7) 

b).- MATEMATICAMENTE.En este caso se hace median 
te el uso de los y (4) . 
Ejemplo en la siguiente tabla de valores. 



mi AqNO^ Potencial ^J1T1V 
(mv) 

5.0 
5.2 
5.4 
5.6 
5.8 
6.0 
6.2 
6.4 
6.6 
6.8 
7.0 

Primero hay que localizar dos Z\^mv consecutivos cuya 
diferencia sea la mayor de todas. 
En seguida se aplica la siguiente fórmula: 

P. equiv. = A + ( C ) 
a + b 

donde: 
A = mi de AgNO- correspondientes a la diferencia 

2 entre dos mv más grande. 
A 2 

a = mv menor 
b = A S mv mayor 
C = * Incrementos de volumen durante la titulación. 

Aplicando la ecuación a la tabla de datos anterior teñe 
mos: 

P. equiv. = 5.6 + — ( 0.2 ) 
5.0+8.9 

P. equiv. = 5.67 mi. 



E 
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ni I <lo T i Culantp 
Figura 2. Dete cu» i nac j ón grafica dei punto de equivalenza 



4.- Cálculos para determinar el porciento de 
cloruro. 
Fórmula utilizada: 

• ^ ^ 3.5453 (VN-M) Porciento de C1 = 2 1— 
W 

donde: 
V = mililitros de la solución de AqNO^ 

usados para alcanzai el punto de 
equivalencia. 

N = Normalidad exacta de la solución de 
AgN03. 

M = Miliequivalentes de Cl añadidos 
como estandard (VXN) 

W ® Peso de la muestra en gramos. 



LECTURA DIRECTA 

1.- Determinación de la pendiente del electrodo. 
Se hace en igual forma que para la titulación 
potenciométrica. 

2.- Ajustar con solución estandard. 
a).- Sumergir el electrodo en una solución es-

tandard (con pH=4.1 y fuerza iónica ajus-
tada con ISA) cuya concentración sea muy 
cercana a la esperada en la muestra. 

b).- Poner en el switch STD VALUE el valor del 
estandard en ppm, en el switch SLOPE el -
valor de la pendiente determinada previa-
mente, y en el switch MODE poner CONCN. 

c).- Cuando la lectura sea estable presionar 
el boton SET CONCN. 

d ) E n j u a g a r el electrodo y secarlo cuidadosa 
mente. 

e).- Sumergir el electrodo en la solución blan 
co (agua destilada con pH=4.1 y fuerza ió 
nica ajustada con ISA), esperar que la lee 
tura sea estable y presionar el boton SET 
BLANK. 

f).- Enjuagar el electrodo y secarlo cuidadosa 
mente. 

3.- Lectura de la muestra. 
a).- Sumergir el electrodo en la solución mués 

tra y cuando el valor sea estable leer di 
rectamente la concentración de la solución 
en ppm. 



Cálculos para determinar el porciento de 

a).- Tratamiento con HNO. 3 

Porciento C1 = - = ppm Cl~ X 10 3 X 100 
5.0 

Porciento C1 = ppm X 0.02 

b).- Tratamientos con LiBC>2.2H20 y ZnO-Na2CC>3 

p p m X 100 
4 Porciento C1 = 

250 
ppm 

Porciento C1 = 
10 



TRATAMIENTO ESTADISTICO DE DATOS 

En el análisis estadístico de los datos obtenidos 
se incluyen: el valor promedio, el error relativo en -
pociento y la desviación estandard de acuerdo a las si-
guientes ecuaciones: (8) 

ERROR RELATIVO EN PORCIENTO. E r = (E/T)xl00 y E = X-T 

donde: X = Valor observado 

VALOR PROMEDIO 
N 

donde: X = Valor observado 
N = Número de repeticiones 
X - Valor promedio 

T = Valor reportado 
E - Error absoluto 
E = Error relativo 

DESVIACION ESTANDARD 

donde: X - Valor observado 
X = Valor promedio 
N = Número de repeticiones 
(5- Desviación estandard 



TRATAMIENTO 

DE LA 

MUESTRA. 

METODO 

DE 

ANALISIS 

STD. 

• 1 

STD. 

2 

STD. 

3 

STD. 

4 

ácido nítrico Titulación 
Potenciomé 
tri ca. 

0.02 0.22 0.80 1.82 ácido nítrico Titulación 
Potenciomé 
tri ca. 0.02 0.22 0.80 1.82 

ácido nítrico Titulación 
Potenciomé 
tri ca. 

0.02 0.22 0.79 1.82 

ácido nítrico Titulación 
Potenciomé 
tri ca. 

0.02 • 0.22 0.80 1.82 

ácido nítrico Titulación 
Potenciomé 
tri ca. 

0.02 0.22 0.80 1.82 

VALOR PROMEDIO 

VALOR REPORTADO 

% DE ERROR 

DESVIACION ESTANDARD 

0.02 0.22 0 * 798 1.82 VALOR PROMEDIO 

VALOR REPORTADO 

% DE ERROR 

DESVIACION ESTANDARD 

0.03 0.26 1.010 2.15 

VALOR PROMEDIO 

VALOR REPORTADO 

% DE ERROR 

DESVIACION ESTANDARD 

-33 .33 -15.38 -20 .99 -15. 34 

VALOR PROMEDIO 

VALOR REPORTADO 

% DE ERROR 

DESVIACION ESTANDARD 0.00 0.00 0.0004 0 .00 

Tabla No. 9 Resultados del porciento de Cl para el tra 
tamiento cori ácido Nítrico y determinación 
mediante la Titulación Potenciométrica. 



TRATAM]ENTO 

DE LA 

MUESTRA 

METODO 

DE 

ANALISIS 

STD. 
1 1 

STD. 

2 

STD. 
3 

i 

STD. 

4 

Metaborato 
de Litio 
dihidratado 

Titulación 
Potenciomé 
trica. 

0.06 0.26 0.688 1.50 Metaborato 
de Litio 
dihidratado 

Titulación 
Potenciomé 
trica. 0.035 0.21 0.688 1. 50 

Metaborato 
de Litio 
dihidratado 

Titulación 
Potenciomé 
trica. 

0.053 0.23 0.716 1.51 

Metaborato 
de Litio 
dihidratado 

Titulación 
Potenciomé 
trica. 

0.056 0.23 0.666 1.55 

Metaborato 
de Litio 
dihidratado 

Titulación 
Potenciomé 
trica. 

0.080 0.^1 0.737 1.50 

VALOR PROMEDIO 

VALOR REPORTADO 

% DE ERROR 

DESVIACION ESTANDARD 

0.0568 0.228 0.706 1.512 VALOR PROMEDIO 

VALOR REPORTADO 

% DE ERROR 

DESVIACION ESTANDARD 

0.0300 i 0.260 1 .010 2.150 

VALOR PROMEDIO 

VALOR REPORTADO 

% DE ERROR 

DESVIACION ESTANDARD 

89.33 -12.30 -30.09 -29.67 

VALOR PROMEDIO 

VALOR REPORTADO 

% DE ERROR 

DESVIACION ESTANDARD 0.0161 0.020 0.244 0.0217 

Tabla No. 10 Resultados del porciento de C1 para el 
•tratamiento con Metaborato de Litio y de-
terminación mediante Titulación Potencio-
métrica. 



TRATAMIENTO 

DE LA 

MUESTRA 

METODO 

DE 

ANALISIS 

STD. 

' 1 

STD. 

2 

STD. 

3 

i 

STD. 

4 

Dxido de zinc 
carbonato de 
sodio. 

Titulación 
Potenciomé-
trica. 

0.025 0.2113 0.680 1. 510 Dxido de zinc 
carbonato de 
sodio. 

Titulación 
Potenciomé-
trica. 0.036 0.2113 0.670 1.500 

Dxido de zinc 
carbonato de 
sodio. 

Titulación 
Potenciomé-
trica. 

0.020 0.207 0.680 1 .550 

Dxido de zinc 
carbonato de 
sodio. 

Titulación 
Potenciomé-
trica. 

0.020 0.200 0.680 1 .50 0 

Dxido de zinc 
carbonato de 
sodio. 

Titulación 
Potenciomé-
trica. 

0.050 0.2113 0.670 1 . 500 

VALOR PROMEDIO 

VALOR REPORTADO 

% DE ERROR 

DESVIACION ESTANDARD 

0.030 0.2081 0.676 1.512 VALOR PROMEDIO 

VALOR REPORTADO 

% DE ERROR 

DESVIACION ESTANDARD 

0.030 0.260 1.010 2.150 

VALOR PROMEDIO 

VALOR REPORTADO 

% DE ERROR 

DESVIACION ESTANDARD 

0.000 -19.96 -33.06 -29.67 

VALOR PROMEDIO 

VALOR REPORTADO 

% DE ERROR 

DESVIACION ESTANDARD 0.0129 0.0050 0.0050 0.0220 

Tabla No. 11 Resultados del porciento de C1 para el tra 
tamiento con Oxido de zinc-carbonato de so-
dio y determinación mediante la Titulación 
Potenciométrica. 



TRATAMIENTO METODO 

DE LA DE STD. STD. STD. STD. 

MUESTRA ANALISIS • 1 2 3 4 

ácido nítrico Lectura 
Directa. 

0.0096 0.236 0,996 2.12 

0.0096 0.232 0.984 2.16 

0.0100 0.236 1.000 2.14 

0.0090 0.240 0.984 2.16 

0.0086 0.244 0.994 2.16 

VALOR PROMEDIO 0.0093 0.2376 0.9916 2.148 

VALOR REPORTADO 0.0300 0.2600 1 .0100 2.150 

% DE ERROR -68.80 -8.61 -1.82 -0.093 

DESVIACION ESTANDARD 0.0006 0.0170 0.0062 0.0179 

Tabla No. 12 Resultados del porciento de Cl para el Tra 
tamiento con ácido nítrico y determinación 
mediante Lectura Directa. 



TRATAMIENTO 

DE LA 

MUESTRA 

METODO 

DE 

ANALISIS 

STD. 
• 1 

STD. 

2 

STD. 

3 

STD. 

4 

Metaborato 
de Litio 

Lectura 
Directa 

0 .026 0.240 0 .998 2 .14 

dihidratado 0 .030 0.240 0 .989 2 .14 

0 .030 0.250 . 0 .996 2 .11 

0 .028 0.260 0 .986 2 .16 

0 .028 0.250 0 .990 2 .15 

VALOR PROMEDIO 0 .028 0.248 0 .992 2 .14 

VALOR REPORTADO 0 .030 0.260 1 .010 2 .15 

% DE ERROR - 5.33 -4.61 - 1.80 - 1 . 46 

DESVIACION ESTANDARD 0 .0017 0.0084 0 .0050 0 .0187 

Tabla No. 13 Resultados del porciento de Cl para el Tra 
tamiento con Metaborato de Litio y determi-
nación mediante Lectura Directa. 



TRATAMIENTO 

DE LA 

METODO 

DE STD. STD. STD. STD. 

MUESTRA ANALISIS ' 1 2 3 4 

Oxido de zinc 
carbonato de 

Lectura 
Directa 

0.028 0.255 0.965 2.10 

sodio. 0.026 0.240 0.970 2.06 

0.029 0. 239 0.968 2. 08 

0.027 0.238 0.972 2.07 

0.030 0.260 0.976 2.06 

VALOR PROMEDIO 0.028 0.246 0.970 2.074 

VALOR REPORTADO 0.030 0.260 1.0X0 2.150 

% DE ERROR -6.66 -5.23 -3.96 -3.54 

DESVIACION ESTANDARD 0.0016 0.0103 0.0041 0.0161 

Tabla No. 14 Resultados del porciento de Cl para el tra 
tamiento con Oxido de zinc-carbonato de so 
dio y determinación mediante Lectura Directa. 



C O N C L U S I O N E S 

No es muy grande la influencia de la fuerza iónica -
en cuanto a la exactitud ó precisión en ]a respuesta 
del electrodo pero sí en el tiempo de resp\:est a. Cuan 
do la fuerza iónica es alta, (mayor de 0.5 M) , se re-
quiere un tiempo de respuesta grande/ (mayor de 10 mi 
ñutos) , se recomienda diluif las muestras para redu--
cir las fuerzas iónicas. 

La influencia del pH de la solución es determinante en 
la respuesta del electrodo por lo que es indispensable 
hacer los ajustes correspondientes. Para la determina-
ción de Cl se recomienda un pH = 4. 

Las determinaciones por medio de la Titulación Poten--
ciométrica dan un valor aproximado de la cantidad de -
cloruro en la muestra pero en ningún caso se recomien-
da como análisis exacto pora control de calidad. 

Las determinaciones por Lectura Directa además de rápi 
das, proporcionan resultados bastante precisos y exac-
tos con los tratamientos de metaborato de litio dihi--
dratado y óxido de zinc-carbonato de sodio, el primero 
reporta un porciento de error menor que el segundo. 

Como conclusión definitiva se puede decir que el méto-
do más recomendado es la fusión con metaborato de l i -
tio dihidratado y determinación mediante Lectura Direc 
ta por ser el que reporta el menor porciento de error, 
además de rápido y sencillo. 



TRATAMIENTO CON ACIDO NITRICO 

VENTAJAS 

1.- Sencillo 
2.- Rápido 
3.- Económico (en cuanto a los materiales y reactivos 

que requiere). 
4.- Preciso 

DESVENTAJAS 

1.- Es necesario trabajar con campana para gases. 
2.- Solución con fuerza iónica muy alta y esta ejerce 

una pantalla cuando la concentración de Cl es muy 
pequeña en relación a ella (como en el caso deV — 
estandard 1; 0.03 % de Cl~). 

3.- No hay disolución completa de la muestra y en el 
residuo si no es lavado adecuadamente puede quedar 
retenido parte del Cl . 

4.- La neutralización con NaOH produce precipitado muy 
fino (filtración muy lenta), además de que puede -
haber retención del Cl . 



FUSION CON METABORATO DE LITIO DIHIDRATADO 

VENTAJAS 

1.- Rápido (Fusión 15'/ agitación 2') 
2.- La disolución es completa (no hay retención de Cl ) 

DESVENTAJAS 

1.- Crisoles de grafito, dificultad para conseguirlos 
debido a que tienen poca disponibilidad en el mer 
cado, además de que son desechables. 

2.- La neutralización con NaOH produce precipitado --
muy fino (Filtración lenta) 

3.- La muestra es muy pequeña (250 mg) y puede intro-
ducir un porciento de error grande en la pesada. 



SINTERIZACION CON OXIDO DE ZINC-CARBONATO DE SODIO 

VENTAJAS 

1.- La neutralización con ácido nítrico no produce -
precipitado. 

DESVENTAJAS 

1.- E3 tratamiento requiere de mucho tiempo (fusión 
30', Baño Maria 30', Ultra Sonido 30») 

2.- No hay disolución completa de la mezcla y en el 
residuo si no es lavado adecuadamente puede que 
dar retenido parte del Cl . 

3.- El uso de crisoles de platino lo hace sumamente 
costoso. 



TITULACION POTENCIOMETRICA 

VENTAJAS 

1.- No es necesario preparar soluciones estandardes 
y blancos. 

2,- Método preciso. 

DESVENTAJAS 

1.- Es necesario hacer gráficas 6 cálculos para de-
terminar el punto de equivalencia. 

2.- Es necesario preparar reactivo titulante y están 
dardizarlo. 

3.- Requiere de mucho tiempo (aproximadamente lh hrs. 
el análisis de cada muestra) 

4.- Se utiliza el volumen total de muestra para un 
análisis (no se pueden hacer repeticiones con -
una sola muestra, es necesario preparar varias 
muestras). 

5.- Se destruye la muestra en e.l análisis. 



LECTURA DIRECTA 

VENTAJAS 

1.- No se necesita usar toda la muestra para el aná 
lisis. 

2.- No se destruye la muestra. 
3.- Método rápido (5 minutos cada determinación) 
4.- Método exacto. 
5.- Método preciso. 
6.- No es necesario preparar reactivo titulante. 
7.- No es necesario hacer gráficas 6 cálculos para de 

terminar el punto de equivalencia. Se lee directa 
mente ppm ó las unidades de concentración desea— 
das. 

DESVENTAJAS 

1.- preparar estandardes y blancos con las mismas con 
diciones que las muestras haciendo los ajustes de 
pH y fuerza iónica. 
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