
PRÁCTICA Nº 8B
DETERMINACIÓN DE LA PUREZA DE UN CONDUCTOR DE COBRE POR ELECTROGRAVIMETRÍA.

Fundamento

Entre los métodos analíticos basados en la electrólisis total de la muestra se encuentra la Electrogravimetría.  Esta técnica consiste en la deposición cuantitativa de una forma insoluble del analito, sobre un electrodo que ha sido previamente pesado.  Una vez finalizada la deposición se vuelve a pesar el electrodo y por diferencia se determina la cantidad de analito existente en la muestra y asimismo su concentración.



  .


Hay dos clases de métodos electrogravimétricos. En el primero, no se controla el potencial del electrodo de trabajo,  y el potencial aplicado a la celda se mantiene a un nivel más o menos constante que proporcione una corriente de intensidad suficiente para completar la electrolisis en un tiempo razonable. El  segundo tipo implica trabajar con el potencial del electrodo de trabajo controlado.


El primer método es más rápido pero menos específico pues al variar a lo largo de la electrolisis el potencial del electrodo de trabajo, pueden depositarse especies no deseadas.

Procedimiento operatorio

Desengrasar la muestra y pesar exactamente alrededor de 0.5 g de la misma. Introducirla en un vaso de precipitado de 250 ml, añadir 5 ml de HNO3 concentrado y agitar hasta su total disolución.  A continuación diluir aproximadamente hasta 200 ml con agua destilada y  agregar 4 ml de H2SO4 concentrado.  Posteriormente el vaso se coloca en el soporte del electroanalizador y se introducen los electrodos dejando 1 cm de malla de Pt sin sumergir.  Se pone en marcha el agitador magnético y se conectan los electrodos a la diferencia de potencial adecuada (en el electrodo de trabajo nunca deben desprenderse burbujas de H2).

Se continua la electrólisis, se agrega más agua para llevar el nivel de la disolución por encima de la parte no cubierta del electrodo de trabajo y se observa si sobre él se realiza alguna nueva deposición durante cinco minutos.  En caso positivo se repite la operación.

Una vez concluida la deposición, se baja lentamente el vaso sin interrumpir el paso de corriente y simultáneamente se lava el electrodo con agua destilada y etanol, secándose a continuación en una estufa a 110 °C durante cuatro minutos. Se enfría en un desecador y se pesa.

Disoluciones necesarias

- Disolución de HNO3
- H2SO4 concentrado

- Etanol

Material e instrumentación necesario

- Vaso de precipitado de 250 ml.

- Electroanalizador

- Electrodo de trabajo: Malla de platino

- Electrodo auxiliar: Hilo de platino

Resultados
Peso de muestra:_______________

Peso inicial electrodo:___________

Peso final de electrodo:__________

Pureza de la muestra:____________

Observaciones
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