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INTRODUCCTION

En la actualidad uno de los compuestos que cada vez es mas

usado en la preparacién de detergentes basados en gsurfactantes

(grupo de jabones y substancias gintéticas de superficie activa
considerados como agentes limpiadores primarios), es el tripoli-

fosfato de sodic.

El tripolifosfato de sodio (trifosfato sbdico Na5P3010) es el
coadyuvante (componente que agrega alguna cualidad deseable en el
lavado gque no sea ninguna correspondiente a la detergencia misma)
o "vigorizante" (componente que ‘complementa la accidn detergente
de la materia activa) mds usado de los polifosfatos en la prepara
cién de detergentes destinados al servicio pesado en la limpieza
de telas. Actda como secuestrador de los icnes calcio y magnesio
que originan la dureza del agua ayudando a mantener un pH adecua-
do y sobretodo, aumentan el poder de suspensién y antirredeposi-
cién de la suciedad de los agentes de superficie mejorando la ac-

cidén detersiva de todos los surfactivos en los gque se emplean .

Para evaluar el porciento de tripolifosfato de sodio se puede

hacer por medio de 3 métodos : CGRAVIMETRICAMENTE , VOLUMETRICAMEN-

TE y COLORIMETRICAMENTE .

No hay ningun método para determinar el tripolifosfato de -~

sodio en forma directa , por lo cual se determina como powciento

de pirofosfato , se obtiene el porciento de tripolifosfato de =o-

dio multiplicando el resultado por un factor .

Para escojer el métdodo mfs adecuacdo hay qur tomatr en cuenta
la cantidad de muestra , la rapidez con que se necesiten los re -~

sultados , la exactitud , ets ...
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El objetivo de la tesis ez encontrar tres métodos evaluati —
vos para la delerminacién del tripolifosfato de sodic , conparamr—

los y de esa manera poder determinar el mds adecuade .



Capitulo I

¢ENERALIDADES

To.~ FORMULA QUIMICA

Na PO
#5,"3710

20.,— PESO MOLECULAR

367.9

30 .~ COMPOSICION QUIMICA

P2€)5 TOTAL 57.0% MIK

@R TOFOSFATOS ( NazEEP@4 ) 2.0 % MAX
INSODUBLES Q.05 % MAX
HUMEDAD 2.0 % MAX

40 .~ PROPIEDADES FISICAS

GOLOR ( REFLECTANCIA )

TRISTIMULUS GREEN 88 % MIN
TRISTIMULUS BLUE 85 % MIN
AUMENTO DE TEMP. DE HIDRETACION I0 % MIN 16 4 MaXx
Ph ( SOLUCION I % ) 9.5 MINK 10.T % MAX
DENSIDAD IL.I5 MaX

ANALTSTS DE MALLAS

MALLA - 20 0.0 % MaX
O 0.5 % MaX

100 2.0 % MAX

200 12.5 % MAX

+200 85.0 ¥ MAX



Bae= APARIENCIA GENERAL Y FORMA

SOLIDO BLANCO POLVOSO , LIBRE DE BASURA , ESCAMAS Y DE CONTA~
MINACION ORGANICA .,

HIDROLISIZ® ; FORMACION DE IQONES COMPLEJOS 3 PROPIEDADER

COLOIDALES .

HIDROLISTIS o~
Todos los fosfatos condensados se hidrolizan en solucifén -
acuosa y dan finalmente la fomma monomera ( i6n ortofosfatc ).
Esta hidrélisis se produce por la ruptura de enlances P—O—yb,
La yapidez de la hidr6lisis depende de varioe factores , las

mis importantes de los cuales son : la temperatura y el pH .

FORMACION DE IONES COMPLEJOS .

Bl ién ortofosfato forma complejos con iones de los metales -
de transicién , como el hierro y el &cido ortofosféricw . Sin
embarga los complelos “importantes para las aplicacionea-indug
triales no son los del monofosfata , sine® los homélogos de ca
dena , los polifosfatos .

Los polifosfatos no son especificos , pues forman complejos -
con todog los cationes metdlicos , de los cuales depende el -

grado de disociacién de los complejos de polifosfato .

" El1 términa Secuestracién ™ . Se usa comunmente para descri-

bir el fenémeno en el cual complejos solubles inpiden la for-

macién de precipitados .



ACENTES SECUETSRANTES ( QUELANTES ) .

La presencia de compuestod de calcio , magnegio y fierro em
la mayorfa de los abastecimientos de aguas causa la preci -
pitacién y enturbiamiento de jabones . El precipitadoe de los
jabones métdlicos en lavanderia porque cuando la tela es plan
chada el resultade es gque se decolora . Esta precipitacién g
la consecuente turbidez es evidente principalmente en log ja
tones liquidos .

En ausencia de agua que ha sido suavizada por medio de zewx -
lita , deidnizacién e destilacién , agentes orgdnices secues
trantes o guelantes son usados donde_guiera que la contamina
cién de los iones metdlicos tenga un efecto perjudicial en el

proceso de manufactura o la formulaciém de productios.

PROPTEDADES COLOTIDALES .

Manque los fosfatos no muestran propiedades coloidales en -~
soluciones coloidales puras , sino hasta que han excedida -~
longitudes de cadena de varios cientos de dtomos de fosforo
son intensamente absorbidos por superficies ¥y por consiguien
te , pueden provocar indirectamente efectios coloidales . La
accifén coloidal m#s importante de los fo;fatos es la desflocu
lacién ,

Los polifosfatos muestran otroe efecte que es idéntico & la -

desfloculacidn 3§ esto es g una capacidad para suspender ma -

teriales inorgdnicos coloidalmente en medio acuosg . Sa cree



gue este efecto se debe también a la formacibén de complejos

en la superficie de la particula . Por consigueinte los pa -
lifosfatos pueden considerarse agentes tensioactivos , hidro
fflicos a diferencia de los agentes remojantes orgédnicos que

podrfan llamarse agentes tensioactivos hidrofSbicos .

ESTRUCTURA GQUIMICA Y CARACTERISTICAS .

Ta estructura del anién P30105" . 88 la de tres tetaedros PO4

como indica la figura 1

0 0 I
i i !
o-—Po-O-'i'D‘O-'P"O
1 ]
0 0 o
L B

Tanto el pirofosfato como el tripolifosfate muestran estructu

ras de cadena .




Tripolifosfate de sodic cristaline , HaSPBOIO

Se conoce en forme anhidra y como hexahidrata . En la fig. 4
da la solubilidad del hexahidrata . Una vez que ha sido hidratada

la sal anhidra , el agua no puede eliminarse sin romper la estruc-—

tura de la mélecula . Inclusa cuando se realiza la hidrataciénm en
las condiciones mis suwaves resulta gpiempre una mezcla de pirofos -

fate y ortofosfata .
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Fige. 4 Solubilidad aproximada del tripolifos-
fato de sodiac .

La composicién 5 Na2¢; 3 P2@5, que corresponde al tripolifos-
fata pentasfdico , muetsra también una forma cristalina a alta tem=
peratura y otra a baja temperatura ; pero la transicién entre las -
dos formas es tan capricﬁ;sa que es dificil obtener cualguiera de -
ellas en forma pura a la temperatura ambiente . Otra curiosa anoma—
1fa se ha descrito tambien sobre esta transivién : La forma 1 , que
es la variedad de alta temperatura puede prepararse giempre a partir
de la forma 11 , independientemente de como se produzca esta dWltima,
5ih embargo la forma 11 no puede prepararse por tratamiento térmica

de la forma 1 a menos que esta =se haya obtenido por desvitrificacibdn-

del wvidrio por éncima de la temperatura de transicién . La razén exac
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ta de la forma 1 a la forma 11 en el tripolifosfata de smodiac tiene
importancia industrial puesg el material de la forma 1 provoca la —
comontacién del trifosfate cuando se afiade agua para disgolverlo .
Esto puede provecar la obstruccién de tuberias y vdlvulas en las
instalaciones en que se manejan lechadas de tripolifosfato de so=-
dio . -

Cuando se satura agua con tripolifosfato sédico anhidre ( es—
peciamente la forma 11 ) » Se encuentra la anomalfa de una solubi-
lidad extraordinaria . Inmediatamente después de afadir agua a el
material , aumenta la cantidad de Na5P3010disuelta ¥ tiende & ni-—
velarse en una concentracidn relativamente elevada . Luego dismi-
nuye la cantidad en solucidém y por dltime =e hace constante en -
los valores indicados en la figura 4 . Esta anomalia de gque la so
lubilidad aumente con el tiempo ¥y pase por un midximo puede expli-
carse por altas solubilidades de las formas anhidras de la sal -
comparadas con las del hidrate .

Ambos en formas anhidra ( Na ) , e hidratada ( ¥a_P Q )

PO
5 3 1e 5 3 1C
6 H20 ) s son importantes aditivos para los detergentes sintétid

cog y agentes espumantes: .



Capitulo ITX

UsSeS , VENTAJAS Y DESVENTAJAS.

El miembro mds nuevo de la familia de los fosfatos de sodio
importantes es el trijolifosfato de sodio, que se vende hoy mds
gue ninguno de los demis fosfatos. Este gran vollimen de venta se
debe principalmente al hecho de gue el tripolifosfato de scodio
muestra casi todas las propiedades Utiles de los btros fosfatos ¥y
ninguna de las indeseables. El tripolifosfato de sodio es cristall
no y por consiguiente no forma una masa pegagosa y adherente en at
mosfera himeda; da en todas las pruebas una accién secuestradora
tan elevada como los vidrios de fosfatos y es tan buen desflocu-~
lante como el pirofosfato. Como la mayoria de las aplicaciones en
gran volimen de los pirofosfatos exigen un medio debilmente alcali
no, el pH 9.8 y la buena capacidad amortiguadora del tripolifosfa

to son convenientes.

El uso mds importante del tripolifosfato de sodio es como Te
forzador de detergentes sintéticos. E1l hecho de que el tripolifos
fato de sodio forma un* hidrato estable, es Wtil para algunos fa-
bricantes de detergentes. La mayoria de los detergentes reforzados
gue se venden hoy contienen aproximadamente el 50% en peso de tri
polifosfato de sodio o pirofosfato de sodio o de las dos sales Jun
tas. La combinacidn de un agente tensioacéivo ¥ un agente inorgi-
nico dispersador es sinérgeticaj esto es: que la &ombinacién fun-

ciona mejor que cualquiera de logs componentes por separado.

Los detergentes que contienen fomsfatos atacan débilmente las

piezas de las miquinas lavadoras, & menos que Se use un inhibidor.
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Por lo ge eral, una parte en peso de silicato sédico (sobre base

seca ) por cada cinco partes de fosfato impide la corrosién. La ra
zén exacta del silicato al fosfato depende mucho del silicato y e
en algin grado del fosfato. Un egBecto seme jante gue ha producido

algunas dificultades en las mdgquinas de lavar platos en gran esca
la, es dejar manchados los objetos de plata. Este efecto se ha a—
tribuido a la capacidad que tienen los polifosfatos de formar com
plejoes por lo cual los 6xidos de las piezas metdlicas no ferreas
de la mdquina, se disuelven y después son depésitados electroliti
camente en forma de peliculas delgadas de color sobre los objetos
de plata . Este efecto puede impedirse mediante un disemo perfece

cionado de las miquinas y el uso de inhibidores patentados.

El tripolifosfato de sodio actia como secuestrados de los id
nes de calcio y magnesio gue originan la dureza del agua ayudande
a mantener un pH adecuado y sobretodo ayudan a man;ener el poder
de suspensién y antirredeposicién de la suciedad de los agentes d
de superficie mejorando la accién detersiva de todos los surfacti
vos en los que se emplean. Bn el proceso de secado por atomizacidn
se obtiene el tripolifosfato de sodio en forma deshidratada, y es

ta agua de cristalizacidén ayuda a mantener constante el contenido

de hiimedad del detergente.

El fosfato trisbdico se emplea principalmente como fuente re
guladora e alcali, Muchos preparados para limpieza contienen or#
tofosfato trisédico, el "dodecahidrato"™ cristalino se vende con
varios nombres comerciales como limpiador. Para ablandar el agua
se usa la sal trisdédica al igual que la disédica. El fosfato tri-

s8dico se ha empdeado también para la eliminacién de las pulveriza
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ciones, insecticidas y para inhibir el desarrollo del moho de las

frutas.

El tripolifosfato de sodio tiene la propiedad ademés de las
enumeradas de desflocular ¥ suspender cierftas sustancias insolu-~
bles del agua. Se usa como desfloculante también en el tratamgéento

de lodos de perforacidén para pozos de petrédleo.

El tripolifosfato de sodio en operaciones de lavado disperea
la mugre y ayuda a mantenerlos en suspensién estable, asi previe-
ne la redeposicién de la mugre en los articulos lavados, aun duran

te la operacidén del lavado.

En medicina se utiliza como antipruriginoso y auxiliar en

ciertes enfermedades cutdneas.



Capitulo IIT

CLASTFICACION DE METODOS EVALUATIVCS.,

Metcdos de identificacibébn del tripolifosfato de sodio:

l.— Las soluciones de fosfatos cuando son neutralizadas alre
dedor de pH igual a 7 y tratadas con solucién de nitrato de plata
dan un precipitado amarillo pdlido que es rdapidamente soluble en

golucidén diluida de amoniaco y Acido nitrico diluido.

2.— Las soluciones de fosfatos cuando son tratadas con solui

ciones de sulfato doble de amonio ¥y magnesio dan un precipitado
blanco cristalino.

3.- Las soluciones de fosfatos en dcido nitrico diluido cuan
do son tratadas con un volidmen igual de solucién de molibdato de

amonio y calentadas dan un precipitado emarilld canapio claro.

Método GRAVIMETRICO:

En este método la cantidad de sustancia se determina mediante

la precipitacién de la propia sustancia pura o de algin compuesto

quimico que la contiene o0 equivale qQquimicamente a ella.

DETERMINACION COMO PIROFOSFATO DE MAGNESIO.

La solucién no muy diluida ( 0.5 g de la sustancia en 20 mln)
se trata con unas gotas de HB1l diluido , con 10 m} de solucidém Ba —
turada de cloruroc de amonio y con un exeesa de mexcla magnesiana ,
preparada comp se indica después . La solucidén se calienta casi a ~
la ebullicién y se va adicionando , gota a gota y agitandoe solucibn

de hidroxido de amonia al 2 % , hasta gque se produzca un precipita—
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do crietalino § el el precipitado es amorfae ( aspecta lechosa de
la solucién )} ¢ 8e redisuelve en dcido clorhidrico diluide y se -~
repite la precipitacién . Una vez obtenido el ptecipitado se deja
enfriar , Be adiciona al 1lIquide un quinto de su veollmen de amo —
niaco al X0 F , y se filtra después de 10 minutos . S6lo en el ca
g0 de yue la cantidad del precipitadc sea muy pegueBa , se dejara
Teposar en las condiciones citadas durante 2 horas .

El precipitado asf obtenido se filtra en crisol o papel fil-—
tro cuantitativo , se lava con solucién de amoniaco al 2 % hasta
que el 1fquido del filtrado pase libre de cloruros ( Reaccibm con
nitrato de plata después de acidular con dcide nitrico ) . S co~
mo medio filtrante se emplea un crisol de gooech , este se coloca
dentro de un crisol de mayores dimensiones y =se calienta al s® -
plete o en la mafla eléctrica a la temperatura de 900 Centiigra -
dos , durante media hores .

3f se emplea papel filtro , este se meca Jjunto con el Precipi
tado a la mafla , se separa el Fosfato del papel tan completamen -
te como sem posible , ¥ Be incihera este en crisol de porcelana -
tarado ; se adiciona el precipitado a las cenizas y se vuelve a
calcinar a 900 @ . durante corto tiempo , sea el soplete 0 en la =
mufa elétrica . Si después de la calcinacién el precipitedo presen
ta un color gris , se humedece con #Hoido nitrico diluido , se eva -
pora cuidadosamente y se vuelve a calcinar hasta que el residuo que
de: totalmente hlanca . Sa deja enfrial el crisol em el desecadar y

Be pesa .

Facton= P2°5 = ©.6378

¥ PO,
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Notas: La mezcla magnesiana, solucién reactivo empleada en la
precipitacién del dcido fosfdrico como fosfato de amoni Yy magne-—
sio, me prepara disolviendo 55 g. de cloruro de magnesio cristali
zado y 105 g. de cloruro de amonio en agua ligeramente acidulada
con dcido clorhfdrico y llevando el voldmen de la solucidn a un 1li
tro.

la solucién no debe de contener otros metales que no sean al
calinos, con &cido clorhidrico se acidula siI es poco.

Cuando el residuc de pirofosfato de magnesio no gyuede blanco
a pesar de continuada y enérgica calcinacién , se humedece con una
o dos gotas de HNO3 fumante o de solucidén saturada de nitrato de
amonio, y se calcina de nuevo con el soplete o la mufla eléctrica,

Este método de precipitacién del fosfato de amonio y megnesio

se aplica sé6lo a los fosfatos alcalinos y al dcido fosférico, al

eatado tribdsico.

Método VOLUMETRICO:

En este método la determinacién se realiza por medio del vo-
ldmen de una fase relacionada cuantitativamente con el constitu-~
yente buscado.
DETERMINACION TOTAL DE P205.

— En ausencia de Jjabén.

Pipetee dentro de un matraz Erlenmeyer de 500 ml. una alicuo
ta de 50 ml, de la solucidén primaria, aflada 50 ml, de dcido nitri
co dilufdo, tdpese con un vidrio de relo] ¥y se pone a hervir por
20 min. sobre un plato caliente. Después de 20 min., se yuita el

matraz del plato se enfria en agua corriente, afiada una cuantas
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gotas de indicador anaranjado de metilo y cautelosamente ahada so
sa caustica concentrada en solucién, gota por gota, agitando el
frasco despuéds de cada adicién hasta que Be desarolle un color
amarillo permanente. De una bureta ailada dcido clorhidrico 0.5 N
hasta que la solucién cambie a un rojo naranja.

Afiada unas pocos gotas de indicador de fenoftaleina y titule

la solucién con alcali 0.5 N hasta que se desarrolle un color ro-

sa.

Total P 0 - n - 7.1 - N
25 -

Donde

o)
]

Mililitros gastados de alcali.

Normalidad del alcali.

W = Peso de la muestra en la alicucta.

En presencia de Jjabdn:

Se procede de igﬁai forma al preocedimiento anterior, pero se
enfria a 40 C, y se continua hasta que la solucidén haya llegado al
punto del indicador anaranjado de metilo. Anada al matraz 20 ml.
de cloroformo, se agita bien el matraz y se traslada su contenido
& un embudo de separacidén de 250 ml. y se ag&ta. De jar que se sep
Paren las fases, Vaciar la capa inferior del cloroformo del embudo
de separacibén y poner la segunda capa en un matraz, anadir 20 ml.

de cloroformo a la primera capa y dejar que se separe. Retirar la

Primera capa y la segunda juntarla con la anterior en el matraz.
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Afiadir fenoftaleina y continuar como en el método antes descrito.

Solucidén primarie .

La primera coperacifn es traer el material a una forma solulble.
Si es un polvo lo gque se va a analizar, pesar 10 g. exactamente ¥y
trasladarlo a un matraz de 500ml. y diluirlo hasta la graduacidn
con agua destilada., Para pasta, ligquidos y sélidos los cuales no
contienen muchos constituyentes en forma de polvo, se pesa sufi-
ciente cantidad de muestra en un matraz de 250 mi., de manera qgue

se encuentre presente aproximadamente 1 gr. de material activo.

Método COLORIMETRICO.

Métodos basados en la medicidn de la cantidad de absorcién p
por una solucidn coloreada; ya que al atravesar la muestra, la luz

pierde cierta energia por s Absorcidn, dispersiébn y reflexidn.

DETERMINACION COLORIMETPIC!/ MENTE DE P205 TOTAL.

1.0 Discucién .- El idn ortofosfato puede ser determinado colorimé
tricamente por desarrocllo de color amarillo del comple jo fosfovana
domolibdato. Este se forma por medio de la adicidén de una mezcla
de reactivos conteniendo molibda o de amonioy metovanadato de amp
nio y dcido nitrico al ortofosfato. La concentracidn del dcido ni
trico durante y después del desarrollo del color es importante. D
Durante el desarrollo del color, es ajustandoc a cerca de 0.8N. A

esta ¢ ncentracidn el color es desarrcollado totalmente en dos min.
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A mayor concentracidén no lo hace . Después del desarrcllo del co-
lor la solucién es diluida acerca de 0.5 N del dcido nittrice . Es-
ta concentracién es necesaria para prevenir la formacidén de una -

doble coloracién amarilla debida a la silica .

1.1 Otros fosfatos que no estan en la forma orto pueden ser deter-
minados por este método , después de una ebullicién con dcida ni-
trico o sulfidrico , los culaes los convierten a la forma orto .

Si aun no se conoce la forma exacta del fosfatoc es conveniente -

calcular log resultados como total de P. O .,

2 5
1.2 Algunas materias orgdnicas encontradas en detergentes interfie
ren , ya que causan la turbidez de la solucién . La adiccidén de -
dcido acético previene esto disolviendo la materia orgdnica . Otras

interferencias® son eliminadas por filtraciébn o tratamiento especiEal

cuando se requilere .

2.0 Aparatos .
A) .- Colorimetro Lumetron , modelo 402 — E , fotovolt

4102 .
B) .~ Galvanometro de reflexiénm miltiple: , Mod 45 feoto
volt 4550 .
€) .~ Adaptador de tubo de muestra , Fotovolt 4146 .
D) .~ Filtro M 420 , Fotovolt 4161 .
E) .~ Tubo de muestra de 20 x 15Q mm . Sin borde . Kin
ble 4548 .
F) .— Matrazes volumétricos de 1900 y 500 y 250 ml.

clase A,
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G) .~ Pipetas de 5 a 100 ml. Clase A Kimble 37004.
H) .— Papel filtro Whatman # 42, de 7 cms. de diam.
I) .- Buchner, poros # la.

J) .~ Matraces de filtrado de 250 ml.

3.0 Reactivos.
A) .- dcido nitrico, grado reactivo.
B) .~ £cido acético glacial, grado reactivo.
C) .~ dcido sulfurico (1:1).
D) .- reactivo mezcla de P205.

E) .- Solucién estdndar de on 0.1 mg on5 / ml.

5’

4.0 Tamaio de la muestra.

Para cualyuier procducto no incluido en la tabla de muestras
seleccicne el peso de la muestra, dilucidén y alicuota que le pro-
porcionard cerca de 2.5 mg. de P205 en la alicuota final, En geneg
ral el tamafio de la muestras es abajo de 3 grs. ¥y el de la alicuo
ta abajo de 10 mililitros deben evitarse para minimizar errores.
4.1 Para productos que' contengan mencs del 10% de P2O5 usar la di
lucién de 1000 ml. simplemente y calcular el tamafio de la muestra

come sigues

_ 250
Tamafio de la muestra (grs.) = 5

Est % P x alicuota

205

4.2 Para materiales gue contengan arriba del 10% del P serd

O
2757
necesario usar una dilucidén intermedia y una alicuota. Calcular el
tamafio de muestra como sigues

250 x Dilucién intermedia

Tamafio de la mucstra (grs.) =

Est % de P205 x Alic X A. Int
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5.0 Tahla de Maestras.

Alicuota ‘ Dilucion Alicuota w Muestzra
P
Eraducta % de 205 Intermedia ml. ml. grs.
Detergente Rayo 7.80 = - 10 3
" R. Azul " - — " ]
b Agil 10-40 25 250 50 5
1 1] A. . Azul " o 1] 113 n
" Holandesa ., 15.10 L " L 6.5
Materia Prima Tedrico
Tripolifosfato de sodio 57.9 25 500 25 4
Pirofosfato tetrdsodico 53.4 LY n L "

5.0 Preparacién de rezctivos.

6.1 Reactivo Mezcla de P20

4).-

B).—

G Yis

D).-

E).—

5°

Pese un gramo de metovanadato de amonio ¥y enjuague con agua
destilada en un matraz volumétrico de 2000 ml.

Aflada aproximadamente 300 ml. de agua destilada y caliente
a ebullicién a disolver la sal. Enfrfe a la temperaturacdel
lugar y diluya a €00 ml. con agua destilada,

Agite la solucién con el agitador magnético afadiendo 300
ml. de dcido nitrico concentrado. Enfrie a la temperatura
del lugar. )

Pese 40 grs. de molibdato de amonio tetrahidratado y lave
con agua destilada en un vaso de 1000 ml.

Diluya aproximadamente 800 ml, con agua destilada y agite

con el agitador magnético hasta que toda la sal se haya
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disuelto.

F).— En tanto se esta agitando 1la mezcla del primer paso en el
agitador magnético, aflada lentamente la solucidén del paso
4 5 5.

G).— Enjuague el vaso con agua destilada y diluya la solucibn
en el matraz volumétrico a volumen necesario.

H).— Elimine el magneto del matraz y diluya a volumén con agua
destilada.

I).—- Mezcle bien.

Notas: Hay que esperar a yue se enfrie la solucidn, para saber si
el aforo es perfecto a la temperatura yue indiyue el matraz
debe estar al final siempre tapado.

El reactivo seco puede ser removidco de las paredes con sosa
calistica 1.0N,

6.2 Solucidn estandar P205.

6.2 A Aparatos.
A).— matraz volumétrico 1000 ml.
B).— Pipeta de 50 ml.
C).— Estufa,
6.2 B Reactivos.
Fosfato monobdsico de potasio (cri§tales).

6.2 C Procedimiento para la preparacién de soluciébn estdndar P205,

de 0.2 mg de P205 / ml,
Ponga en una estufa cerca de 5 gr. de fosfato monobdsico de

potasio a 110 C por 2 horas.

1.- Pese exactamente 3.8351 grs. y lave con agua destilada &n
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un matraz volumétrico de 1000 ml.

2.-~ Diluya a volumén con agua destilada y mezcle bien.

Notas El KH2PO4 contiene 52.15% de P,0

Calculado asi:

5

P,O_ = 141.95 P.M. = 0.5215
= J

2(KH2PO4) 272.18 P.M,
Por lo tanto:

0
2.9 gr BaBe o 3 83

0.5215

6.2 D Procedimiento para preparar solucibén estdndar de P20

5
0.1 mg P205 / ml.

Pipetee 50 ml. de la solucién preparada anteriormente (arriba),
en un matraz volumétrico de un litro y diluyza a wolimen con agua des
tilada.

Mezcle bien y almacene en vidrio tnicamente.

6.2 E Solucién blanca.

l.- Se toman 50 ml. del reactivo P205 ¥ se colocan en unamatraz
volumétricd de 250 ml., diluyase a gproximadamente 100 ml.
con agua destilada.

2.- Agite vigorosamente por 2 min. y después aiflada 50 ml. de &4-
cido acético concentrado.

3.- Diluya a veoltumen con agua destilada y agite bien.

4.~ Transfiera la solucidén a un tﬁbo de ensayo gue serd usado
Unicamente como referencia.

5.- Limpie el exterior del tubo con un papel fino y limpio.
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T+0 Preparacién de la curva P295.

1.- Pipetee 10, 20, 25, 30, 40 y 50 ml. de la solucién estan
dar de 110 mg P205 / ml. en un matraz volumétrico de 250 ml. Estd
solucién corresponde a 1, 2, 2.5, 3, 4 ¥ 5 mg. P205 / ml.

2.- Diluya cada solucién a 100 ml. con agua destilada.

1.— Tome cada solucidén y alada 50 ml. del reactivo P.0O

2°5°

4.~ Agite vigorozamente por 2 minutos y ahada 50 ml, de dcido
acético concentrado.

5.- Diluya a volumén con agua destilada y mezcle bien. Trans
fiera la solucién a un tubo de ensayo, enjuagando dos veces antes
de llenar a 2/3 de su volimen.

6.— Determine el ¥ de transmitancia de la muestra con Tespec

to al blanco, antes de 5 minutos, puesto gque después de que se

aflade el &dcido acético, pasdndose ese tiempo ya mno sirve la solu-
cidn,

7.— Usando papel semilogaritmico marqgue el % de transmitancisa
sobre la escala logaritmica y los mg. de P205 / 250 ml. en la es-
cala lineal. Una los puntos pasando también por el punto de 100%

de transmitancia y 0 de concentracién.

8.0 Chequeo de las curvas.

l.~- Para garantizar la exactitud de este procedimiento, pue-—
de ser checado el punto centro de la curva msemanalmente. Esto es
necesario para detectar algin mal funcionamiento del instrumento,

reactivos preparados impropiamente, cambios en los tubos de las

muestras, etc...
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2.— Pipetee 1la alicuota de 25ml, de la solucidn estdndar de

0.10 mg P205 / ml,, dentro de un matraz volumétrico de 250 ml.

3.- Diluya a 100 ml, con agua destilada.

4,~ Aiflada 50 ml. del reactivo P205.

5.— Agite vigorosamente para el desarrollo del color.
6.~ Afiada 50 ml. de 4cido acético concentrado,

T.— Piluya a voldmen necesario.

8.— Siga las mismas precauciones en cuanto al tiempo.

9.— Lea la transmitancia y cheyue el valor en la curva.

10.0 Procedimiento General.

1.+ Pese la muestra con exactitud de 0.0lg (0.001 g para ma—
teria prima) y enjuage esta en un matraz volumétrico de 1000 ml.,
usando de 20 a 25 ml. de agua destilada. Si es usada mucha agua,
alguna muestra del producto puede ebulliciocnar en 1la superficie,
Sin embargo cuando diluya a 100 ml. de agua, los fosfatos son con

vertidos a ortofosfatos en 3 min. de ebullicidén con 25 ml. de HNO .
3

2.~ Afiada 25 ml. de HNO3 conc. de tal manera que este enjuage

las paredes del matraz.

3.~ Bbullicione la solucién 3 min., enfrie a la temperatura
del cuarto, diluya a volilmen con agua destilada hasta el aforo y
agite bien.

Nota:
a) la solucién de la cual la aliouota es tomada no de—

be ser coloreada.
Insuficiente agua de lavado en el paso 1 o larga ebu

llicidn en el paso 3 causa una solucién amarilla con

algunos productos.
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b) Si es obtenido un resultado bajo en una muestra de

materia prima repita la prueba y ebullicione lenta

mente por cerca de 10 min. Esto es para asegurar la

reaccién completa de pegueifios aumentos de complejos

pocos comunes de fosfatos que pueden estar presen—

tes.

c) Muestras conteniendo silicatos solubles, los cuales

precipiten durante la ebullicién, debe de reposar

un corto tiempo para gue
pitado se asiente. Tomar
superior del matraz. Sin
culas de silicato pueden
de prueba sin afectar el
cia,.

4.— 8i la solucidén en el paso 3 es

la mayor parte del preci-~
la alicuota de la parte
embargo un numero de parti
estar presentes en el tubo

porcentaje de transmitane

coloreada, descartela y

use los siguientes procedimientos alternantess

a).— Lave la mueslira en un matraz volumétrico don 40ml.

de agua destilada caliente.

b).— Afilada cerca de 1.5 ml.

de blanqueador 5.25% y ca

liente con agitacidén hasta yue la solucién comien

ce a ebullicionar.

El blangqueador es afa ido para destruir cualguier

colorante presente. Sin embargo el blanyueador de

be formar un colorante amarillo con TCC si la =so

lucidén es llevada a reposo.

c).— Inmediatamente pare el

calentameinto y sin taxdan
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za aflada muy cautelosamente 20 ml. de &dcido sul-
férico 1:1 en peguefias porciones. Ebullicione 3
min.
d).-— Enfrie a la temperatura del cuarto, diluya a vold
men con agua destilada y mezcle bien.
Si la solucién es coloreada, repita el procedimien
to0 con una nueva muestra usando mds blanyueador.
5.- Si no es requerida dilucién y alicuota intermedia pipetee
la alicuota requerida del matraz en un matrax volumétrico.
6.~ Cuando es requerida una solucidén intermedia; diluya a vo
ldimen con agua destilada y mezcle bien.
Pipetee la alicuota requerida de la solucibn intermedia en un
matraz volumétrico de 250 ml.
7.— Diluya la solucién en el matraz de 250 ml. 2 50 ml., con
agua destilada si la alicuota fué menor de 50 ml.
La alicuota 8s diluida a 50 ml. para reducir la concentracién
del d4cido duran‘e el desarrollo del color.
Si la alicuota'contiene mds de un mililitro de HNO_ sin neu#

3

tralizar, el color no puede desarrollarse en los dos minutos antes
de la adicién del Acido acético.

Cuando son usadas alicuotas de 50 ml., es esperando gque una
vigorosa ebullicién de la muestra evapore &dcido, asi que la alicuo
ta contendrd menos de 1 ml.

8.~ Preparé una solucién blanca por adicién de 25 ml. del Teac
tico P205 a 50 mi. de agua destilada en un matraz volumétrica de
250 ml. Agite o mezcle y después de 2 min., afada 50 ml. de dcido

acético concentrado.
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Diluya a voldimen, mezcle bien y transfiera la solucidén a un
tubo de muestra marcado "B", después de enjuagar 2 veces el tubo
con la soluciédn. Limpie el exterior del tubo con Tissues.

Descarte después de 3 horas.

9.~ A la sclucibn del paso 7, aftadale 25 ml. de la mezcla P.0O

275
Agite o mezcle bien y después de 2 min. aliada 50 ml. de 4cido acé
tico concentra’o. Diluya a volimen, mezcle bien y transfiera la so
lucién a un tubo de prueba, enjuagando el tubo 2 veces con la solu

cidn y limpiando el exterior del tubo,

1C.~ Leer la transmitancia y por grdfica la concentracién.

10,0 Cdlculos.

% P,0; (como estd) (mg P,0./250 ml.) (100) (dil. inter.)

(peso de la muestra) (alic.) (dil. inter.)

% P205 T % P205 como estd (100)

100 - 4 de H20 en la muestra.

11.0 Convergidn de factores,

Los sigujientes factores pueden ser usados para convertir re—

sultados de P205 a la cantidad equivalente de varios materiales.

Estos factores son cdlculados de analisis tipicos de figuras obtg'

nidas de 3 suministros.

T . - _ .
% tripolifosfato de sodio Na5 3010 % 9205 x 1.74

% pirofosfato tetrdsodico N’a4P2OT = % P205 x 1.88



Capitulo IV

RESULTADOS Y CONCLUSIONES.

Se efectuardn varias pruebas én cada uno de los tres métodos,

presentaré solo los 10 ‘dltimos resultados obtenidos:

GRAVIMETRICAMENTE:
Férmula: % P.O_ =F x P x 100
2 g
M
Dondey F = PFactor

Peso del precipitado.

Peso de la muestra.

P = Wm - Wc

Wm = peso del crisol mds muestra.
We = peso del crisol
Resultados:
1).- 97.66% TPS 6)— 96.99
2).— 99.88 7).~ 55.88
3).— 98.76 8).- 95.64
4).— 98.98 9).— 95.439
5).~ 99.65 10).- 99.88
VOLUMETRICAMENTE .
Férmala. Total de P205 =n x 7.1 © N
W
Donde: N = Normalidad de la sosa

ml. de sosa gastados

Peso en la alicuota.
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Resultadoss

1).- 98.21 % TPS 6)e— 99.45

2).~ 98.8 7).— 98.83

3).- 99.4 8).— 98.52

4).- 98.31 9).— 99.76

5).— 95.74 10).- 99.94
COLORIMETRICAMENTE

Férmlas: % 3205(como estd) = (mg P205/250m1)(100)(Dil inter)

(peso en la muestra)(alic )(alic inter

P O -_— - 3
% > S(base seca )= % P2?5(c e.)(100)
100 — % HZO en la muestra

Dilucidén intermedia = 500
Peso de la muestra = 4

Alicuota = 25

Alicuota intermedia = 25

Resultados:
1).— 91.62 % ¥PS 6).~ 96.67
2)e— 97.44 7). 98.31
3).~ 96.86 8).— 99.38
4)'_' 93'55 9)-— 99048‘
5)i= 95.7 10).- 99.81

CONCLUSTONES .

Para poder escoger el método mds adecuado, exacto y de mds con
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fiabilidad estddistica, es necesario tomar en consideracién las si-

guientes caracteristicas que juegan un papel determinante en la e~

leccidn del método:

a).- La cantidad de muestra y caracteristicas de
la misma.

b).— La rapidez con gue se regyuieran los resulta
dos.

¢).~ El grado de exactitud y/o de error.

d).— Costo del procedimiento y grado de compleji
dad en el proceso.

e).— Objetividad cuantitativa y cualitativa de

los resultados.

Tomando en consideracidén el analisis que he llevado a cabo y
la eficacia que ha demostrado el méfodo coloriméitrico es este el
més exacto y de mayor confiabilidad .

En restimen , el método mds recomendable es el colorimétricoe
por las caracieristicas enunciadas anteriormente y ademds por ser
el més rdpido , siguiendole en orden decreciente , el wvoluméitrico
que su grado de confiabiiidad ¥ exactitud es menor . El métodae -

gravimétrico es aconsejable cuando la cantidad de miestra que se

dispone es minima , y que el factor tiempo no sea determinante
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