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1. Objetivo

Recuperar y purificar el reactivo yoduro de potasio a partir de los residuos, de las
titulaciones yodométricas y yodimétricas, generados en las practicas de Quimica
Analitica | y Analitica Experimental IlI.

2. Alcance

Aplicable para el tratamiento, con fines de recuperacion de Kl, en residuos de
titulaciones yodométricas y yodimétricas en ausencia de arsénico en medio neutro
0 moderadamente acido y en presencia de compuestos de azufre producto de la
descomposicion del tiosulfato.

3. Materiales y equipos

e Agitadores de vidrio

e Agitadores magnéticos

e Aros metalicos

e Balanza analitica

e Balanza granataria

e Blchner de maxima capacidad

e Crisol o mortero

e Desecador

e Embudos de vidrio

e Espatulas

e Goteros o pipetas Pasteur

¢ Matraz Kitasato de maxima capacidad

o Papel filtro de filtracion lenta o rapida

e Parrillas de agitacion con calentamiento

e Soportes universales

e Vasos de precipitado de maxima capacidad
e Vasos de precipitado de diferentes capacidades
¢ Vidrio de reloj
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4. Reactivos

¢ Bisulfito de sodio (NaHSOs3)
Pureza: 258.5%
PM: 104.06 g/mol

e Cal
Producto comercial
Mezcla de compuestos de calcio, principalmente carbonato y 6xido de calcio
e Hidroxido de potasio (KOH)
Pureza: 90.0%
PM: 56.11 g/mol
¢ Yodato de potasio (KIO3)
Pureza: 2 98%
PM: 214.00 g/mol
e Acido sulfirico (H2S04)
Pureza: 95-98%
PM: 98.08 g/mol

e Agua destilada

5. Medidas de seguridad

5.1 Condiciones y precauciones de operacion

e Trabajar siempre en el laboratorio con bata de algodon, lentes de seguridad y
guantes.

e Mantener limpia el &rea de trabajo: Las mesas de trabajo deben estar libres para
un mejor manejo de los materiales y el equipo.

e Prohibido comer, beber y/o fumar en la zona de trabajo.

e Lavary secar perfectamente el material de laboratorio previo a su uso.
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e Todos los residuos sélidos y papel filtro utilizados deben colectarse en bolsas
de capacidad maxima de 2 Kg, correctamente identificadas, sin contener
derrame de liquido, por lo que de ser necesario deberan secarse
adecuadamente.

e El cambio subito de pH al afiadir el 6xido de calcio, al inicio del tratamiento de
residuos, promueve efervescencia violenta.

e Al afnadir bisulfito de sodio a la disolucion puede despender olores fétidos,
siendo necesario revisar en este paso que el pH nunca sea menor a 8, esto
también para evitar la sublimacion de yodo.

e Serecomienda estudiar las advertencias de proteccién personal de las hojas de
seguridad de los reactivos.

5.2 Condiciones y precauciones ambientales

¢ No desechar en la tarja ningun residuo generado durante el proceso.

e Todo aquel proceso que requiera de evaporacion debe realizarse en una
campana de extraccion de vapores encendida.

e En caso de derrames, se puede utilizar polvo para derrames de yodo o cal seca
y colectar en bolsas correctamente identificadas.

e Se recomienda estudiar las advertencias de proteccion ambiental de las hojas
de seguridad de los reactivos.
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6. Interferencias

Los residuos concentrados contienen almidon diluido. Ademas de tiosulfato de sodio
y a&cido sulfurico, por lo que durante su tratamiento puede generarse
desprendimiento de diéxido de carbono y azufre.

La formacion de cristales azufrados es simultanea con la precipitacion de cristales
de yoduro. Si no se separan los cristales de la disolucion en tratamiento, la
disolucién con yodo puede adsorberse en los cristales, lo que dificulta el desecho
de los precipitados que no son de interés.

7. Recomendaciones

1) La disolucidon saturada de cal se puede utilizar para preparar 3 0 4 L de
disolucion de cal, pH 10. El resto de la disolucion saturada se puede utilizar para
la alcalinizacion de los residuos iniciales, teniendo cuidado de no trasvasar
mucho precipitado en el proceso de decantacion. Dicho precipitado se puede
reutilizar una o dos veces mas para volver preparar la disolucion saturada de
cal, procurando que el pH siga siendo de 12.5

2) Para la preparacion de la disolucion de KOH es necesario emplear material de
vidrio debido a la reaccidén exotérmica de la potasa en contacto con el agua.
Preparar en la campana de extraccion encendida. Transvasar a un frasco de
plastico de alta densidad en caso de no usarse inmediatamente debido a que
las disoluciones alcalinas atacan el vidrio.

3) Verificar que el pH de la mezcla inicial sea mayor a 8 antes de empezar el
proceso de evaporacion. De lo contrario, separar la mezcla en dos vasos y
afadir en ambos vasos mas disolucion saturada de cal hasta alcanzar como
minimo el pH indicado o de preferencia llegar a un pH de 12.

4) No agregar directamente la cal en grandes cantidades, el exceso de precipitado
evita la evaporacion eficiente y también provoca ebullicion violenta. Siempre es
mejor decantar y usar agitacion con barra magnética durante la evaporacion.

5) No exceder los 300 °C.

6) Trabajar dentro de una campana de extraccion encendida al momento de
mezclar el bisulfito de sodio a la disolucion en tratamiento.
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7) Utilizar directamente el reactivo bisulfito de sodio. El compuesto en disolucion
tiende a descomponerse a temperatura ambiente y se debe refrigerar si es

necesario almacenarla.

8) Siel pH de la disolucion a la que se le agrego bisulfito de sodio es menor a 8 o
su coloracion es verdosa. Dividir los residuos en dos vasos de precipitado,
agregar disolucién saturada de cal hasta que se alcance el pH indicado

anteriormente.

9) No dejar ninguna disolucion en tratamiento més de 1 mes en el mismo vaso de
precipitado. El pH alcalino, el constante calentamiento a altas temperaturas y la
formacién de cristales, puede provocar la fractura del contenedor.

10) Al finalizar la filtracion se debe liberar el yoduro remanente en el papel filtro,
depositando 25 mL de la disolucion de cal en el mismo sistema de filtracion

acoplado, para evitar la pérdida del reactivo.

8. Recoleccidon y almacenamiento de residuos de las

practicas de laboratorio

Los residuos se colectan en garrafas de plastico de maxima capacidad,

debidamente etiquetadas.
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9. Preparacion de disoluciones

9.1.Disolucion saturada de cal, pH 12.5

Pesar 5 gramos de cal seca y agregar agua destilada hasta llevar la disolucién a un
volumen de 500 mL, agitar vigorosamente para disolver posibles grumos, no es
necesario filtrar. Almacenar en un envase de plastico grueso. (Fig. 1)

Cal 7 ’ ™
comercial I -\, 7
— — —
4 — —
} /
Llevar a 500 mL Agitar Utilizar (Nl",‘a‘t‘?enzr
con H,0 dest. vigorosamente sobrenadante plastico de

alta densidad)

Pesar5g

Figura 1. Preparacion de la disolucion saturada de cal. Creado en BioRender.

9.2.Disolucién de cal, pH 10

Tomar 65 mL del sobrenadante de la disolucion saturada de cal, llevar a un volumen
de 1 L con agua destilada y homogeneizar. No es necesario filtrar. Almacenar en un
envase de plastico grueso. (Fig. 2)

H.0 dest.
65 mL
sobrenadante o
Ca0 'S
‘ pH12.5 - - e
N\ oe——— S&— —
—_— —p
@
L]reiva?ria Almacenar
1000 mL (plastico de

alta densidad)

Figura 2. Preparacion de la disolucion de cal, pH 10. Creado en BioRender.
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9.3.Disolucién de KOH, 2 mol/L

Colocar una cama de agua destilada en un vaso de precipitados de 500 mL. Pesar
50 g de hidréxido de potasio y agregar poco a poco en el vaso hasta completa
disolucion. Anadir agua destilada hasta completar 500 mL de disolucion, con
agitacion constante con agitador de vidrio. La reaccion es exotérmica y se debe
preparar la disolucion en la campana de extraccion. Almacenar en un envase de
plastico alta densidad (Fig. 3).

™ ~ /_
KOH
E H.0 dest.
> gint > g > g >
f\_ L W IB KOH 2M

= ‘ H.0 dest. = | = ]

Pesar 50 g Agregar poco a Agitar hasta Llevar a Almacenar
poco KOH completa 500 mL (plastico de

disolucion alta densidad)

Figura 3. Preparacion de la disolucién de KOH, 2 mol/L. Creado en BioRender.

9.4.Disolucion auxiliar de KIOs, 0.005 mol/L

Pesar 0.107 gramos de KlOs3 y disolver en 100 mL de disolucion de H2SO4 4 M y
agitarlo continuamente con un agitador de vidrio. Almacenar en un envase de vidrio
limpio y seco (Fig. 4).

-
m /\
KIOs I L =
{ e > HS0.4M — % |l —
-« Agregar Agitar hasta Almacenar
Pesar 0.107 g 100 mL disolucion (recipiente de

vidrio &mbar)

Figura 4. Preparacion de la disolucion auxiliar de KIOs, 0.005 mol/L. Creado en BioRender.
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10. Procedimiento de recuperacion de yoduro

1. En un vaso de precipitados de méaxima capacidad, agregar residuos sin tratar.
Afadir, lentamente y con agitacion constante, 200 mL del sobrenadante de la
disolucién saturada de cal por cada 1.8 litros de residuos sin tratar. (Fig. 5)

2. Medir el pH, usando tiras reactivas (Fig. 5), y proceder segun lo indicado en la
seccion 7. Recomendaciones, inciso 3.

3. Dentro de la campana de extraccion, evaporar la mezcla hasta cerca de la mitad
del volumen inicial (Fig. 5).

4. Completar el volumen del vaso con residuos sin tratar, y afiadir disolucion de
cal saturada en proporcion (Fig. 5).

Ejemplo: Si el vaso de precitados es de 2 L, afadir aproximadamente 1.8 L de
residuos sin tratar y agregar lentamente 200 mL de disolucion saturada de cal. Dejar
evaporar 1 L de la mezcla y posteriormente agregar 900 mL de residuos sin tratar y
100 mL de disolucién saturada de cal (Fig. 5).

900 mL
200 mL 100 mL
@B ) Cao I TS 0o > W
a — N—— .
HoL = H12.5 =| pH12.5 R_esnduos
‘ p = = sin tratar
— | : ‘l
S
_ - - " 71 - = :
1.8 L residuos 2 L residuos Evaporar a Rellenar
sin tratar (incoloro) 300°C

pH 12

Figura 5. Procedimiento de recuperacion de yoduro (pasos 1 a 4). Creado en BioRender.

5. Repetir los pasos 1 a 4, de manera tal que, al evaporar el exceso de agua, se
concentra la disoluciéon en tratamiento y se acumula un precipitado blanco-gris
de aspecto lodoso con textura espesa y grumosa. (Fig. 6)

6. Separar este precipitado de la disolucién porque obstruye la evaporacién de los
residuos acuosos. Verter los sélidos en un vaso de precipitado de 1 L (Fig. 6).



Anexo Lab-3A, Facultad de Quimica, UNAM PNT-16-6098/4

RECUPERACION Y PURIFICACION DE YODURO DE | Fecha: 06/12/24
POTASIO A PARTIR DE RESIDUOS DE TITULACIONES | Revision: 11/12/24

8

YODIMETRICAS Pagina 12 de 29
Continuar evaporacion (300°C) Continuar evaporacion (300°C)
y concentrar y concentrar

—
o e o e e e e
Incoloro Amarillo palido Amarillo intenso

Decantar y recolectar
el precipitado

Figura 6. Procedimiento de recuperacion de yoduro (pasos 5 y 6). Creado en BioRender.

7. Para detener el proceso de evaporacion se debe cumplir con alguna de las
siguientes condiciones (Fig. 7):
a) Ladisolucion en tratamiento se observa amarillo @mbar o anaranjado/marron.
b) Se han juntado 150 mL de soélidos hidratados. Esta cantidad se junta al tratar
aproximadamente 10 a 15 L de residuos sin tratar.

Disolucién en tratamiento
A\ So6lido hidratado

Amarillo Marrén / 150 mL
ambar anaranjado

Figura 7. Procedimiento de recuperacion de yoduro (paso 7). Creado en BioRender.
8. Afadir, a los soélidos generados, 30 mL de solucién saturada de cal y agregar
agua destilada hasta alcanzar un volumen 300 mL de la mezcla. (Fig. 8).

9. Adicionar poco a poco bisulfito de sodio, usando como medida la capacidad de
la cuchara de la espéatula, manteniendo la mezcla en agitacion constante, hasta
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llegar a un pH minimo de 8 (Fig. 8). Leer la seccidon 7. Recomendaciones, incisos
6 a 8, antes de iniciar con este paso.

10.Dejar reposar por 24 horas, para extraer de manera efectiva el yoduro. Esta
mezcla se separa por decantacion y filtracion rapida (Fig. 8).

30 mL s S
f NaHSO0s s 35 - =
CO  ~— > , , & > |8 T
pH125 |\ H.0 dest. = ,
— = \ ‘ 24 h
m )
— B = —
Llé\;;a Agitar sin pH>8
300 mL calentamiento
R TN— e
. ‘ T

Disolucién con
NaHSO0,

Figura 8. Procedimiento de recuperacion de yoduro (pasos 8 a 10). Creado en BioRender.

11.Lavar dos veces el sélido con 100 mL de disolucion de cal, pH 10. Decantar la
mezcla después de cada lavado, utilizando también un sistema de filtrado para
evitar la presencia de sdlido en la fase liquida (Fig. 9).

12. Después de los dos lavados, filtrar el sélido en porciones de 30 a 50 mL por
embudo, y se deja secar a temperatura ambiente. Posteriormente se le realiza
el procedimiento de la seccion 11.1 Prueba cualitativa para solidos (Fig. 9)
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100 mL
S = i g=n
Ca0 —— P Dei
pH 10 — e ejar secar
Precip_itado A;tar H H CE; ILthth:(a
30 a 50 mL solido para solidos
| ] hidratado contenido
Dos lavados papel filtro

Figura 9. Procedimiento de recuperacion de yoduro (pasos 11y 12). Creado en BioRender.

13. Devolver a la disolucién de recuperacion en tratamiento el liquido filtrado (el de
los lavados del precipitado y el que contiene NaHSO3). Homogenizar y dejar en
reposo durante 12 horas (Fig. 10).

Disolucién
de lavados

Disolucién con
NaHSO; \

A\
N\
/ I\
( @\

\J

Disolucién en
tratamiento

Precipitado de
almidon

Homogeneizar

Figura 10. Procedimiento de recuperacion de yoduro (paso 13). Creado en BioRender.

A veces, desde que se agregan ambas
disoluciones filtradas a la disolucion de
tratamiento, la presencia de almidén se
observa inmediatamente (Fig. 11). En
cualquier caso, es importante dejar reposar la
disolucion para que se sedimente el sélido.

Figura 11. Procedimiento de recuperacion

de yoduro. Formacidn de precipitado de

almidon.
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14. Al presentarse una capa de precipitado de almidén en la disolucion debe
separarse. Decantar con cuidado la mayoria de la disolucion si el almidén se
encuentra sedimentado o usar el sistema de filtracion rdpida para mayor
seguridad (Fig. 12).

15. Agregar, al precipitado de almidén hidratado, 100 mL de disolucion de cal
saturada y, después, filtrar en porciones de 30 a 50 mL (Fig 12).

Almidén
hidratado Disolucion
con almidon
Disolucion Ca0
con almidon \ pH 125 100 mL \
— b~ - -5 s
i — —
) b Almidén bedild
hidratado

Figura 12. Procedimiento de recuperacion de yoduro (pasos 14y 15). Creado en BioRender.

16. Arrastrar el yoduro que permanezca remanente en el almidon del papel filtro
hacia la disolucion con 100 mL de disolucién saturada de cal por cada litro de
disolucion de residuos de donde procede (Fig. 13).

Ejemplo: Si la disolucion en la que se formé el precipitado de almidon tiene un
volumen de 2 L, al papel filtro con el residuo de almidén se le debe hacer ocho
lavados de 25 mL con disolucion saturada de cal intercalando cada lavado con una
porcién de 30 a 50 mL de precipitado de almidén. Si la cantidad de almidon es poca,
realizar solo cuatro lavados (Fig 13).

17. Mezclar las aguas de filtracion en la misma disolucion de la que proviene el
almidon precipitado (Fig 13).
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18.Desechar el papel filtro y el almidén una vez se hayan secado (Fig. 13). Hacer
una prueba cualitativa para solidos, si se cree que el almidén aun contiene yodo.

Desechar papel
filtro con almiddn
ya 5ecos
Cal
pH12.5 25mL /
30a30mL L s S = i) --\

Aguas de

— filtracidn

[ | Disolucion
v concentrada

Ocho lavados en tratamiento

Figura 13. Procedimiento de recuperacion de yoduro (pasos 16 a 18). Creado en BioRender.

19.Someter a la disolucién en tratamiento a evaporacion en una parrilla de
calentamiento para eliminar agua y promover la separacion del almidén de la
fase acuosa.

20.Detener este procedimiento cuando el precipitado es claramente mas pesado
incluso con apariencia desde arenoso, hasta cristalino (Fig. 14).

La disolucion se puede observar en diferentes
tonalidades dependiendo de la concentracién de
yodo presenta en el sistema

Figura 14. Procedimiento de recuperacion de yoduro (paso 20). Creado en BioRender.
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21.Los primeros cristales formados son principalmente de sulfatos de sodio y
calcio, sin embargo, es necesario confirmar su destino haciendo una prueba
cualitativa, seccién 11.2 Prueba cualitativa para cristales. Revisar también el
ANEXO lll. Diagrama de decisiones. Formacion de cristales

22.Las aguas de lavado de la prueba cualitativa anterior deben mezclarse en la
misma disolucion de la que proviene el sélido separado y continuar en
evaporacion.

23.Al obtener cristales de yoduro en forma sdlida, se observan como cristales
cubicos pequenios, se separa decantando la disolucion acuosa (Fig. 15). A todos
los cristales se les hace también la prueba cualitativa de cristales.

"\ cristales hidratados
LV — RS
z ) S——

e S S

Decantar liquido a Hacer prueba
la disolucion en cualitativa
tratamiento
(evaporacion)

Disolucién
ligeramente amarilla
con precipitado
cristalino

Figura 15. Procedimiento de recuperacion de yoduro (paso 23). Creado en BioRender.

24.Si se confirma la presencia de yoduros se debe continuar con lo indicado en la
Seccion 12. Formacioén y purificacion de yoduro de potasio.

25.La fase acuosa continda Unicamente en evaporacion y se repiten los dos pasos
anteriores a este (23 y 24), no se recomienda agitar o afiadir agua, debido a la
alta solubilidad del yoduro. Toda fase acuosa se evapora por completo hasta
extraer todos los sdlidos que presenten alto contenido de yoduro.
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11. Pruebas cualitativas

Estas pruebas son auxiliares para reconocer la presencia de yoduro de potasio (KI),
se recomienda emplear en caso de desconocer la naturaleza del precipitado que
aparezca en la disolucion o para disoluciones extrafias de las que se sospeche que
puedan contener yoduro.

11.1 Prueba cualitativa para sélidos

1. Silos solidos provienen de la disolucion, es recomendable extraer el sélido por
filtracion y lavar el s6lido con un poco de la disolucion alcalina pH 10 y dejar
secar a temperatura ambiente (Fig. 16).

10 mL Ca0
pH 10
-
cristales hidratados "\
=
—> — ,
40 mL .
Filtrar Lavar Dejar secar

Figura 16. Prueba cualitativa para sdlidos (paso 1). Creado en BioRender.

2. Tomar una fraccién del sélido con una espatula y depositarlo en un vidrio de
reloj. Colocar un fondo blanco bajo el vidrio de reloj y agregar sobre el solido
una gota de la disolucién de KlOs (Fig.17).

-

KIO3

Figura 17. Prueba cualitativa para sdlidos (paso 2). Creado en BioRender.
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3. Observar la reaccion para la posterior toma de decisiones, segun el caso:

a) Ladisolucién no ha cambiado de color. En este caso se considera que el
sélido ésta libre del reactivo de interés y puede desecharse (Fig. 18).

/ N\ sélidos
( | | de
sulfatos
Disolucion Desechar,
permanece incolora capacidad de 2 Kg

Figura 18. Prueba cualitativa para sélidos (paso 3, caso a). Creado en BioRender.

b) Ladisolucion cambia a color amarillo o marrén:

I. Elsélido no se disuelve. Colocar el sélido en un volumen de 25 mL de
disolucion de cal pH 10, por cada 10 g de sélido. Mantener en agitacion
constante durante 10 minutos, dejar en reposo 30 minutos v,
posteriormente, filtrar nuevamente para extraer el yoduro en la fase
liquida (Fig. 19), el proceso se puede repetir hasta obtener el resultado
negativo para yoduros.

— L —25mL —
’/,.- -~ \\‘ r—\ o
( ) T ] 30 min
\ — reposo
— —_—
A — A
S - iy
Disolucién amarillo - :
. Agregar Agitar 10 min
o marrén Pesar10g Ca0 pH 10 sin Filtrar

calentamiento

Figura 19. Prueba cualitativa para sdlidos (paso 3, caso b-1). Creado en BioRender.

II. El sélido se disuelve. Este comportamiento es caracteristico del reactivo
yoduro de potasio (Fig. 20), por lo que debe colectarse y comenzar el proceso

de purificacion.
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8

Disolucién amarillo Purificacion de
o marrén yoduro de potasio

Figura 20. Prueba cualitativa para sdlidos (paso 3, caso b-Il). Creado en BioRender.

11.2 Prueba cualitativa para cristales

1. Si los cristales provienen de una disolucion, separar por filtracion, teniendo
cuidado de no agitar mucho la disolucion por la alta solubilidad del yoduro (Fig.
21).

2. Lavar el sélido con una disolucién constituida de 2 mL de agua destilada y seis
gotas de la disolucion de KOH concentrada, por cada 5 g de sélido que se desee
evaluar (Fig. 21).

3. Dejar secar los cristales a temperatura ambiente (Fig. 21).

Ejemplo: Se tienen 20 gramos de cristales hidratados, se filtran y se hacen un lavado
con una disolucion constituida por 8 mL de agua destilada y 24 gotas de la disolucion
de KOH concentrada (Fig. 21).

8 mL H20
+
24 gotas KOH
cristales hidratados “ "\ -
ET > \
\ = et i S_—, S
— —
20g .
Filtrar Lavar Dejar secar

Figura 21. Prueba cualitativa para cristales (pasos 1 a 3). Creado en BioRender.
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4. Tomar una fraccion de cristal seco con la espatula y depositarlo en un vidrio de
reloj. Colocar un fondo blanco bajo el vidrio de reloj y agregar sobre el cristal
una gota de la disolucién de KlOs (Fig. 22).

Figura 22. Prueba cualitativa para cristales (paso 4). Creado en BioRender.

5. Observar la reaccion producida para la toma de decisiones, segun el caso, como
se indica en la prueba cualitativa para solidos.

11.3 Prueba cualitativa para liquidos

a) Disolucién desconocida que presenta coloracion amarilla. Tomar una
muestra de 5 mL de la disolucion y agregar una punta de espatula de cal.

b) Disolucidén que presenta una ligera coloracion amarillenta o es incolora.
Tomar una muestra de 5 mL de la disolucién y agregar 3 mL de la disolucion de
cal, pH 10.

Mezclar con agitador de vidrio y observar la reaccion para la toma de decisiones,
segun sea el caso:

I. La disolucion muestra pérdida de coloracion, incluso puede quedar
completamente incolora, y ademas parece formarse un precipitado con
apariencia de almidén. La disolucién contiene yoduros y se procede a
evaporar y los cristales formados pueden someterse al procedimiento de
recuperacion de yoduro.

[I. La disolucion no presenta pérdida de tonalidad aparente, tampoco
muestra un precipitado con apariencia de almidon. La disolucién no
contiene yoduros, por lo que se procede a su evaporacion.
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12. Formacidén y purificacion del yoduro de potasio

1. Decantar el yoduro si estd en una disolucion, en forma de precipitado cristalino.

2. Disolver en la minima cantidad de disolucién de cal pH 10, aproximadamente 25
mL por cada 20 g de cristales, y agitar continuamente durante 15 minutos (Fig.
23).

3. Filtrar esta disolucion y rescatar Unicamente la fase acuosa. Lavar el papel filtro
con 10 mL de agua destilada (Fig 23).

10 mL H.0
dest.
25mL — \ 4
—\ = "\
S s ==
- —oamm T T
Pesar20 g Agregar Agitar 15 min H H
de cristales CaOpH 10 sin Filtrar Lavar

calentamiento

Figura 23. Formacion y purificacién del yoduro de potasio (pasos 1 a 3). Creado en BioRender.

4. Evaporar hasta observarse un precipitado cristalino o arenoso blanco y haya
muy poco liquido (Fig. 24).

5. Decantar el solido y disolver en 100 mL de disolucion concentrada de KOH, con
agitacion continua y calentamiento, sin llegar a la ebullicion (Fig. 24).

KOH2 M
100 mL

F__-_——— N y S\
—_ ——— . N

Disol. en A i
e e O tratamiento EEE

Evaporar Detener cuando Decantar :
Agitar con

haya poco liquido calentamiento, no

llegar a ebullicion

Figura 24. Formacion y purificacion del yoduro de potasio (pasos 4 y 5). Creado en BioRender.
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6. Se presenta una fraccion que no se disuelve. Separar por filtracion (Fig. 25).

7. Lavar el sélido con 25 mL de disolucion de KOH saturada, seguido de 25 mL de
agua destilada, para evitar la pérdida de yoduro en el papel filtro (Fig. 25).

8. Continuar evaporando el exceso de agua, hasta que la disolucion se observe
traslicida y se deja reposar por 24 horas (Fig. 25).

25 mL KOH
25mL H;0
2M dest.

™ ™ ~

R e ST e i B
) - -
F__ S\
Filtrar Lavar Lavar Evaporar a

80°C

Figura 25. Formacion y purificacion del yoduro de potasio (pasos 6 a 8). Creado en BioRender

9. Repetir el mismo procedimiento, al menos una vez, a partir del paso 5, si la
disolucion es de color amarillo y/o los cristales aun mantienen un tono
amarillento. Aunque se puede repetir el mismo procedimiento tantas veces sea
necesario.

10.Decantar el sélido cuando éste sea totalmente blanco y la disolucion acuosa de
la que proviene es poco translucida y sin coloracion (Fig. 26). Con la precaucién
de no agitar para evitar disolver el yoduro de potasio.

11.Transferir los cristales a un sistema de vacio acoplado por un Bichner, papel
filtro y un matraz Kitasato conectado al canal de vacio, para secar el yoduro de
potasio recristalizado hasta observar la pérdida total de la humedad (Fig. 26).
Este proceso puede tardar de 3 a 5 horas, dependiendo de la cantidad de cristal
recolectado.
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12.Transferir los cristales a un desecador durante 2 horas (Fig. 26).

-y -
4
Decantar Transferir sélido Dejar secar 2 horas en
a sistema de a totalidad sesecador

filtracion al vacio

Figura 26. Formacion y purificacion del yoduro de potasio (pasos 10 a 12). Creado en BioRender.

13.Moler el yoduro de potasio sélido en un mortero, de ser necesario (Fig.27).

14. Almacenar en un frasco limpio y seco, etiqguetado adecuadamente (Fig. 27).

-
L///
=
_> \
Kl
4
Moler cristales Almacenar

Figura 27. Formacion y purificacion del yoduro de potasio (pasos 13 y 14). Creado en BioRender.
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13. Modificaciones efectuadas respecto al Protocolo
Normalizado de Trabajo anterior (PNT-16-6098/3).

e Se omiten las definiciones de filtracion rapida, de proceso de recuperacion y
de proceso de purificacion. En caso de no comprender los términos,
buscarlos en diferentes fuentes.

e En la seccion 3. Materiales, se agregan aros metalicos y soportes
universales. Ademas, se omite el uso de estufa de calentamiento, aunque se
puede utilizar si en el laboratorio hay el equipo. El uso de la estufa se haria
después la filtracion al vacio, durante 2 horas y a una temperatura de 60 °C.

e Enlaseccion 4. Reactivos, se omiten las marcas comerciales de los reactivos
utilizados. Se puede utilizar cualquier marca, siempre y cuando se cumpla
con la misma pureza de cada reactivo.

e En la seccion 5. Medidas de seguridad, subseccion 5.1 Condiciones vy
precauciones de operacion, se agrega la capacidad maxima de las bolsas de
residuos, y las condiciones de operacién para el reactivo del bisulfito de
sodio.

e En la seccién 6. Interferencias, se omite “El cambio subito de pH, al afiadir
las disoluciones de 6xido de calcio y bisulfito de sodio 0.05 molL%, promueve
la efervescencia violenta acompafiada de olores fétidos.”. Pero se menciona
en la seccion anterior la efervescencia violenta.

e En la seccion 7. Recomendaciones, se agregan los puntos 1, 3, 4,5y 9. Se
omite el punto anteriormente mencionado como 4, en el que se habla de una
disolucion de bisulfito debido a que ya se usa el reactivo de manera directa
en este nuevo protocolo.

e Se cambia la seccidn “Recoleccidn, preservacion y almacenamiento”, por la
seccién 8. Recoleccidon y almacenamiento de residuos de las practicas de
laboratorio.

e Enlaseccion 9. Preparacion de disoluciones, se utilizan otras cantidades de
los reactivos o disoluciones de los reactivos para preparar las disoluciones a
utilizar durante todo el procedimiento, y se omite la preparacion de una
disolucion de bisulfito de sodio. Se afiaden diagramas de flujo ilustrados.
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En la seccion 10. Procedimiento para la recuperacion de yoduro, se
describen mas detalladamente paso a paso los puntos. Se afiaden
diagramas de flujo ilustrados. Se sugiere también revisar la seccion 11.2
Prueba cualitativa para cristales, el ANEXO lll. Diagrama de_decisiones.

Formacién de cristales y la seccion 12. Formacion y purificacion del yoduro

de potasio

En la seccion 11. Pruebas cualitativas, se modifican algunas cantidades de
las disoluciones o reactivos a utilizar, ademas, nuevamente es necesario usar

el ANEXO lll. Se incluyen diagramas de flujo con ilustraciones.

En la seccion 12. Formacion y purificacion del yoduro de potasio, se agregan

cantidades que anteriormente no habian sido tomadas en cuenta para dicho

proceso y se omite el secado con estufa.
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ANEXO I. Diagrama de decisiones. Recuperaciéon de yoduro, parte 1

hay presencia de precipitado en exceso

= ; . )
Se pueden juntar los volimenes si no GECUPERACICJN e YODURO)
v seguir evaporando

En vaso precipitados de 2 L, agregar 1.8 L de residuos
sin tratar y 200 mL de disolucién CaO pH 12.5

¢La disolucién de residuos presentaba
coloracidn previa al tratamiento?

Medir el pH de la
disolucion

iSe ha
vuelto

Repartir la disolucion en dos vasos de 2 Ly

agregar disolucién CaO pH 12.5, hasta que

el pH sea de cercano a 12 o la disclucidn se
vuelva incolora

incolora?

F

¢ElpH es
cercano
a12?

Evaporar a 300° C, con agitacion constante,
hasta la mitad del volumen inicial*

v

Agregar 900 mL de residuos sin tratar
y 100 mL de disolucién CaO pH 12.5

v

Repetir estos dltimos dos pasos
para eliminar el exceso de agua

F Y

¢El precipitado obstruye
la evaporacién?

Decantar

El sélido se recolecta El liguido contintia en
enunvasodelL concentracion exhaustiva

No

¢Se ha acumulada
cerca de 150 mL de
solido hidratado?

é La disolucian es color
ambar o marrén?

Detener evaporacion y tratar solido

( Continuar al siguiente diagrama )
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ANEXO II. Diagrama de flujo. Recuperacién de yoduro, parte 2

*Leer |a seccidn 7.
Recomendaciones, incisos 6 a &, e oz .

- Solidos generados en la concentracién de residuos
antes de iniciar este paso

Afiadir 30 mL de disolucién de CaO pH 12.5
y llevar a 300 mL con agua destilada

I

Adicionar bisulfito de sodio, con la cuchara la
de espatula, manteniendo agitacion constante,
hasta llegar a un pH minimo de 8*

:

Dejar reposar durante 24 horas

I

Decantar y utilizar sistema de
filtracion rapida

Sélido Liquido
Y A J
Lavar dos veces con Regresar a la disolucion en P
100 mL de disolucion tratamiento y continuar evaporacion [
de CaO pH 10
l L Agitar y dejar en
Decantar y utilizar sistema Liquido reposo durante 12 h
de filtracion rapida ¢
Solido Decantar y utilizar sistema Liquido
de filtracién rapida
Filtrar en porciones de Liquido
30250 mL por embudo Almidén hidratado
Sélido
Y
3
- Agregar 100 mL de
Dk esEr a disolucién de Ca0 pH 12.5
temperatura ambiente l
l Filtrar en porciones de Liquido
Dejar secar a 30 a 50 mL por embudo
temperatura ambiente
l Sélido
4
Liquido

Realizar ocho lavados de 25 mL en
Prueba cualitativa para sélidos el embudo, intercalando cada

lavado con una porcion de almiddn

l Sslido

Desechar papel filtro con almidon o hacer prueba cualitativa de
sélidos si se cree que el almidén aun contiene yodo.
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ANEXO Ill. Diagrama de decisiones. Formacion de cristales

Disolucién para lavar cristales
< P > Gsolucién en tratamiento en vaso de ZD=

Agregar 8 mL de agua destilada E e
en un vaso pequefio vaporar con agltDaC|on constate
(300 °C)

Afiadir 24 gotas de ‘
disolucion KOH 2 M / Formacién de cristales (200 mL) /

| Dejar reposar durante 12 horas ‘

‘ Decantar |

Solido ‘ Liquido

Verter los cristales en el

<Prueba cualitativa de cristales) | sistema de filtracién rapida

v

Liquido

‘ Pesar 20 g de cristales hidratados ‘ Agregar, poco a poco,
disolucion para lavar cristales

Sdlido

Gejar secar a temperatura ambien’D

Agregar 25 mL de disolucion CaO pH 10 |

v

Mantener en agitacion constante 15 min |

v

¢Presentan coloracidn?

¢Se pudieron separar
totalmente de la fase liguida?

4>| Agregar 50 mL de disolucion de KOH 2 M | .
Filtrar y lavar con 10 mL Liquido
l de agua destilada
Mant itacio tante 10 mi |
| antener en agitacion constante 10 min Sélido

Decantar, utilizando también Gejar secar a temperatura ambientD

sistema de filtracion rapida

Verter los cristales en el
sistema de filtracion rapida

v

Agregar, poco a poco,

éLa fase liguida se observaba
con coloracign?

Liquido

disolucion para lavar cristales

Solido

Gejar secar a temperatura ambientD
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