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ANTECEDENTES

La asignatura de Quimica Analitica I de la carrera de Quimica del nuevo
plan de estudios se impartié por primera vez en el periodo 2006-I1. Este
plan de estudios contempla la ensefianza de la Quimica Analitica con una
orientacion exclusiva a los estudiantes de la carrera de Quimica.

El mapa curricular del nuevo plan de estudios de la carrera Quimica
muestra que la asignatura de Quimica Analitica I corresponde a una
materia del campo profesional y, por consiguiente, obligatoria; que se
imparte en el 4° semestre de la carrera; y que consta de 10 créditos con
tres horas de teoria y 4 horas de practica (asignatura tedrico-practica).
Ademas de que se encuentra seriada, previamente, con la asignatura de
“Calculos Quimicos” y, posteriormente, con la asignatura de “Quimica
Analitica II".

El hecho de que la asignatura sea teodrico-practica implica que existen
dos cursos en la misma asignatura: el curso tedrico y el curso practico.
Asi que para evaluar la asignatura se considera que el curso tedrico con-
tribuye con el 50 % y el curso practico con el otro 50 %.

El presente “Manual del Laboratorio de la Asignatura de Quimica
Analitica I” tiene que ver con el curso practico de la asignatura, el
cual consiste en: actividades experimentales (practicas) y el trata-
miento de los datos (informe) en este mismo manual (cuaderno de
trabajo).

Este manual se encuentra bajo un proceso de revision y actualiza-
cion dentro del “Programa de Apoyo para Catedras de Investigacion,
Vinculacidon y Educacién (PACIVE) 2010” para la catedra “Manuales de
laboratorio de Quimica Analitica” con clave CD-04 vigente durante los
afos 2010-2012. Donde el responsable de catedra es el Dr. José Franco
Pérez Arévalo y las profesoras integrantes son: Q. Ma. del Carmen Cam-
po Garrido, QFB Delia Reyes Jaramillo, QFB Dalia Bonilla, QFB Angélica
Villegas, M en C Verdnica Altamirano y Q. Ma. Eugenia Carbajal Arenas.







INTRODUCCION

La asignatura de Quimica Analitica I involucra el estudio de las reacciones
entre dos o mas compuestos, en las que se involucra el intercambio
de una sola particula.

Este manual de laboratorio comprende el estudio cualitativo
y cuantitativo del equilibrio quimico de las disoluciones acuosas en
sistemas homogéneos y heterogéneos como parte del curso experimental
de la asignatura de Quimica Analitica I.

El contenido del manual se divide en cuatro bloques: Acido-Base,
Complejos, Precipitacion y Oxido-Reduccidon; donde cada tema se trata
por separado, con el fin de conocer los conceptos basicos de cada
uno, a través de practicas cualitativas, y posteriormente aplicarlos en
determinaciones cuantitativas.

El manual esta disefiado como un cuaderno de trabajo que incluye
once practicas en las que se establecen: actividades previas a la
practica, el titulo de la practica, los objetivos generales y particulares
de cada practica, una introduccién, material y equipo a utilizar,el
procedimiento experimental, cuadros y tablas donde el alumno pueda
asentar inmediatamente sus observaciones y resultados experimentales,
orientacion para el tratamiento y disposicion de residuos de las sustancias
que se utilizan, un informe que tendran que resolver con ayuda y asesoria
del profesor con el propdsito de asegurar que se cumplan los objetivos
de cada practica, y finalmente la bibliografia.

El manual también incluye una serie de problemas de consolidacion
para que el alumno, al resolverlo, refuerce los conocimientos adquiridos
en cada practica.




OBJETIVOS GENERALES DE LA ASIGNATURA

El programa de Quimica Analitica I de la carrera de Quimica pretende
alcanzar el siguiente objetivo general:

Que el estudiante desarrolle un razonamiento sistematico que le
permita aplicar los conceptos de equilibrio quimico de intercambio
de una particula en solucién acuosa, esto es, equilibrios: Acido-base,
de Complejacién, de Solubilidad y Precipitacion, y de Oxido-reduccién,
en la comprension de los métodos experimentales de determinacién
cualitativa y cuantitativa de la composicién quimica de una muestra de
interés.

Las habilidades y destrezas que deberia alcanzar el estudiante al
terminar de cursar la asignatura de Quimica Analitica I son las siguientes:

. Identificar, con base en los reactivos inicialmente presentes, el tipo
de reaccion (o interaccidon) que podria ocurrir, entre las siguientes:
Acido-Base, de Formacion de Complejos, Solubilidad y Precipitacion,
y Oxidorreduccion.

. Clasificar con base en su estabilidad a las especies en solucidn,
cuando se conocen los parametros de fisico-quimicos como Ka, Kc,
Ks y E, antes de que participen en una reaccion quimica.

. Identificar entre una reaccion y una interaccién por medio de escalas
de pH, pL y E (diferencia de potencial eléctrico a intensidad nula).

. Escribirla ecuacidon quimica balanceada de la reaccion (o interaccién),
asociandole un valor a la constante de equilibrio.

. Aplicar la Ley de Accidon de Masas en términos de la concentracion
(molaridad) de las especies involucradas, reconociendo que esta

constante se denomina constante aparente.

. Expresar el estado de equilibrio de la reaccion (o interaccion) una
vez que son conocidas las concentraciones iniciales de los reactivos.



Calcular las concentraciones de equilibrio, por medio de la constante
de equilibrio, siempre y cuando las ecuaciones algebraicas obtenidas
(mas complicadas) correspondan a polinomios de segundo grado.

Utilizar parametros que permitan saber cuando una reaccion es
casi completa y, por tanto, poder incorporar aproximaciones en los
calculos de las concentraciones de equilibrio, sobre todo cuando
las ecuaciones algebraicas obtenidas correspondan a polinomios de
grado mayor que dos.

Efectuar calculos tedricos de las propiedades fisicoquimicas (que
se pueden medir experimentalmente) y que estan asociadas al
equilibrio quimico que se establece entre las especies involucradas

(pHy E).
Aplicar los conocimientos adquiridos en los puntos anteriores para

la comprensidon de algunas técnicas de analisis quimico como son:
“Volumetria” y “Métodos Gravimétricos”.

OBJETIVOS DE LA ENSENANZA EXPERIMENTAL

DE LA ASIGNATURA DE QUIMICA ANALITICA | (Q)

Los objetivos de la ensefianza experimental para la asignatura de Quimi-
ca Analitica I de la carrera de Quimica son:

Identificar y manejar los reactivos quimicos de uso mas frecuente
en las sesiones experimentales tales como: estdndares primarios,
acido clorhidrico, acido acético, sal disédica de edta, carbonato de
sodio, hidréxido de amonio, hidroxido de sodio, permanganato de
potasio, cloruro de niquel, sulfato de cobre, cromato de potasio, etc.

Identificar y manejar el material de vidrio de uso mas frecuente en
las sesiones experimentales como son: las pipetas volumétricas,
matraces aforados, pipetas graduadas, buretas, etc.




Identificar y manejar el equipo de uso mas frecuente en las sesiones
experimentales como son: la balanza analitica, pH-metros, poten-
cidmetros, las estufas, etc.

Preparar soluciones acuosas a partir de reactivos analiticos sélidos
y liquidos.

Preparar soluciones amortiguadoras de pH.

Verificar experimentalmente la capacidad de amotiguamiento de las
soluciones amortiguadoras.

Verificar que las soluciones han sido preparadas de manera correcta
utilizando técnicas volumétricas.

Utilizar las soluciones preparadas para la determinacion de las
concentraciones y/o purezas de sustancias quimicas de interés
comercial.

Utilizar las soluciones preparadas en experiencias cualitativas que
permitan la comprension de los conceptos tedricos basicos.

Efectuar los experimentos con una calidad aceptable en lo que se
refiere a: observaciones, adquisicién, manejo y analisis de datos
experimentales, repetitividad y limpieza. El manejo y anélisis de
los datos experimentales se debe realizar con base en los conoci-
mientos adquiridos en las sesiones tedricas de la asignatura como
son las relacionadas con el tipo de reaccién, balance de ecuaciones
guimicas, expresion de las constantes de equilibrio, calculo de con-
centraciones de equilibrio, calculo de propiedades fisicoquimicas y
cuantificaciones.

Aplicar los conocimientos basicos para realizar algunas Técnicas de
Analisis Quimico como son: “Volumetria” y “Métodos Gravimétricos”.

Conocer el tipo de residuos generados en las sesiones experimenta-
les y manejarlos en forma apropiada.




FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
DEPARTAMENTO DE CIENCIAS QUIMICAS
SECCION DE QUIMICA ANALITICA

REGLAMENTO INTERNO DE LABORATORIO

1.- Es obligatorio el uso de bata y lentes de seguridad en el labora-
torio. No esta permitido quitarse el equipo de seguridad durante la
sesion experimental.

2.- Se deberan conservar limpias las instalaciones (en especial
campanas de extraccidon, canaletas y tarjas de las mesas de
laboratorio), el material y el equipo de trabajo (incluyendo balanzas
analiticas) al inicio y al final de cada sesi6on experimental.

3.- Antes de iniciar las actividades experimentales se le solicitara al
laboratorista en turno el material y equipo necesarios; para ello una
persona responsable del equipo dejara su credencial (de la UNAM)
en depdsito y firmara un vale por el material y equipo recibidos.
En caso de que existiera un defecto en el material o equipo recibido,
éste debera ser anotado en el vale.

4.- En caso de extravio o dafio del material o equipo de laboratorio, se
extendera un vale de adeudo con los nombres de todos los integrantes
del equipo y quedara retenida la credencial del responsable del dafio
o extravio del material o equipo hasta su reposicion.

5.- Se debera guardar orden y disciplina dentro del laboratorio
y durante la sesidn experimental, y queda prohibida la entrada
a personas ajenas al mismo.

6.- Queda estrictamente prohibido fumar y consumir alimentos dentro
del laboratorio, ya que muchas de las sustancias quimicas que se
emplean son inflamables y/o toxicas.

7.- Después de haber manipulado sustancias quimicas es necesario
lavarse las manos con agua y jabon.



8.- Los deshechos resultantes de cada experimento deberan
eliminarse adecuadamente, previa consulta de las fichas de seguridad
y con el apoyo del asesor.

9.- Cuando el desecho no pueda ser eliminado debera resguardarse, en
un contenedor adecuado y debidamente etiquetado, posteriormente
colocarlo en el anaquel destinado para ello.

10.- Al término de la sesion experimental, las disoluciones empleadas
deberan regresarse a su lugar de resguardo ubicado en el anaquel.

11.- Para la extraccién de liquidos que contengan sustancias quimicas,
se deberan emplear perillas de hule y nunca succionar con la boca.

12.- Los reactivos quimicos no deberan ser manipulados con las
manos, debiéndose usar los implementos adecuados como pipetas,
espatulas, cucharas, etc.

13.- Si se utilizan mecheros, parrillas o cualquier otro aparato, se
deberd estar atento en su manipulacién para evitar un accidente.

14.- Es importante que antes de trabajar el usuario conozca las
caracteristicas de las sustancias quimicas que va a utilizar para
gque puedan ser manipuladas adecuadamente (consultar fichas
de seguridad).

15.- En caso de ingestidon, derrame o algun accidente dentro del
laboratorio éste debera ser notificado al asesor o al laboratorista
del grupo, con previa consulta de las fichas de seguridad.

16.- Los reportes de las practicas y actividades realizadas deberan
entregarse en la fecha senalada por el asesor.

17.- Cuando sea asignada a los alumnos una gaveta en el laboratorio,
y en el caso de olvido o pérdida de la llave, queda prohibido forzarla.
Deberan hacer la solicitud de apertura al responsable del laboratorio,
previa autorizacion del profesor del grupo en el que estan inscritos
los alumnos. La gaveta podra usarse hasta la semana 15 del semestre,
por lo cual se deberd desocupar en dicha semana.



18.- Los alumnos que adeuden material de laboratorio deberan
reponerlo a la mayor brevedad posible, o a mas tardar el ultimo dia
de realizacion de practicas; de lo contrario, los deudores seran
reportados al Departamento de Servicios Escolares y no podran
inscribirse en el siguiente semestre.

19.- El nimero maximo de alumnos que podran permanecer en
el cuarto de balanzas (L-101-102) sera el mismo que el numero
de balanzas disponibles.

20.- Es responsabilidad del alumno revisar el estado en que recibe
el material, ya que al término de la sesidon experimental lo debe
regresar en buenas condiciones y perfectamente limpio.




ACTIVIDADES GENERALES

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICQ
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN

DEPARTAMENTO DE CIENCIAS QUIMICAS
SECCION DE QUIMICA ANALITICA

Asignatura: Grupo: Semestre:

Semana Actividad Fecha Observaciones
Infroduccién al Curso de Laboratorio;
explicacion del plan de trabajo.

Practica 1: Uso de equipo, reactivos
y material de laboratorio y preparacion
de soluciones. Aplicacion y resolucion
del examen de conocimientos previos.
Fundamentos de la medicion de pH.
Practica 2: Determinaciéon de la fuerza,
2 la acidez y la constante de disociacion
de dacidos monoprdticos en solucion

acuosa.

3 Practica 3: Preparaciéon de soluciones
amortiguadoras.

4 Practica 4: Estandarizaciéon de una
solucion de HCl con un estdndar primario.

5 Practica 5: Titulacion de bicarbonatos en

una muestra comercial.
6 ler Examen.
Practica é: Formacion de Complejos:

7
estabilidad y escalas de pP.
Practica 7: Determinacién de cinc (ll)
s en una muestra comercial por medio
de una valoracién de formacion
de complejos.
9 2° Examen.
10 Practica 8: Solubilidad y precipitacion

de solidos en agua.




11

Practica 9: Determinacidn de bario
mediante el método gravimétrico.

12

3er Examen.

13

Prdactica 10: Reacciones de
oxidorreduccion.

14

Fundamentos de Ila medicion de
la diferencia de potencial eléctrico.
Practica 11: Cuantificacién de Hierro
() con KMnO4 mediante una fitulacion
redox.

15

Aplicacién de cuestionarios del proceso
de certificacion a alumnos y profesores.
Desocupar gavetas.

4° Examen.

16

Entrega de calificaciones.

Elaboro (nombre y firma)

Profesor del grupo
(nombre y firma)



RELACION DE PRACTICAS CON EL CONTENIDO

DE LA ASIGNATURA

No. de
practica

Nombre de la practica

Nimero y nombre de Ia
unidad tematica en el
programa de la asignatura

Uso de equipo, reactivos y material
de laboratorio, y preparaciéon
de soluciones.

Determinacion de la fuerza,
la acidez y la constante
de disociacion de dcidos
monoprdticos en solucidn acuosa.

Unidad 1, Equilibrio en d&cido-
base (1.1, 1.3y 1.4)

Preparacién de soluciones amorti-
guadoras.

Unidad 1, Equilibrio en d&cido-
base (1.3, 1.7y 1.8)

Estandarizacion de una solucion de
HCI con un estandar primario.

Unidad 1, Equilibrio en d&cido-
base (1.5, 1.6y 1.7)

Titulacidn de bicarbonatos en una
muestra comercial.

Unidad 1, Equilibrio en dcido-
base (1.5, 1.6, 1.7y 1.9)

Formaciéon de complejos: estabili-
dad y escalas de particula.

Unidad 2, Equilibrio quimico en
complejos (2.1, 2.3, 2.4 y 2.8)

Determinacion de cinc (ll) en una

muestra comercial por medio de

una valoraciéon de formacién de
complejos.

Unidad 2, Equilibrio quimico en
complejos (2.3, 2.4y 2.5)

Solubilidad y precipitacion de

solidos en agua.

Unidad 3, Equilibrio quimico en
solubilidad y precipitacion (3.2,
3.3,3.5,3.6y3.8)

Determinacion de bario mediante
el método gravimétrico.

Unidad 3, Equilibrio gquimico en
solubilidad y precipitacion (3.4)

10

Reacciones de oxidorreduccion.

Unidad 4, Equilibrio quimico en
oxido-reduccion (4.1, 4.2, 4.4,
4.5 y 4.10)

11

Cuantificaciéon de hierro (ll) con
KMnO, mediante una titulacion
redox.

Unidad 4, Equilibrio gquimico en
oOxido-reduccion (4.2, 4.4, 4.6,
4.7 y 4.8)




SISTEMA DE EVALUACION

La evaluacion del curso de Laboratorio se realizara considerando los
siguientes aspectos:

. La resolucidn y entrega, por parte del estudiante, de un examen de
conocimientos previos al inicio de cada sesion experimental, el cual
tiene el propdsito de fomentar en el alumno la lectura y estudio de
la practica a realizar en cada sesion.

. El desempeno en el trabajo experimental por parte del grupo de
trabajo de estudiantes por cada sesidén experimental.

. La elaboracion y entrega del informe experimental en cada sesion
experimental. Los informes de trabajo consisten en contestar las
preguntas que se incluyen en este manual, correspondientes a cada
practica, los que deberan ser entregados en la misma semana en la
gue se efectud la practica.

. Asimismo, la realizacién de cuatro examenes, por parte del estu-
diante, durante el curso de laboratorio. La contribucion de estos
elementos en la evaluacion es el siguiente:

-Examen Previo (10 %)
-Informe (35 %)
-Trabajo de laboratorio (10 %).

-Examen (45 %). !

1 Para obtener una calificaciéon aprobatoria, es necesario haber aprobado como minimo
un examen de bloque.






PRACTICAS






Semana 1

ACTIVIDADES

Las actividades que se realizaran en la primera semana del “Curso
del laboratorio” son las siguientes:

1. El profesor expondra una introduccion sobre el curso de laboratorio,
explicando las actividades por realizar y la forma de evaluacion se
incluiran las fechas en las actividades generalizadas calendarizadas.

2. Se le dara formato a la hoja de inscripcion.

3. Se les solicitara el siguiente material a los estudiantes:

Por i
(20 3oesetcL’ch'Igr)1tes) Por grupo
Bata Un candado con dos llaves
Jerga Servi-toallas
Etiquetas o maskin Detergente
2 copas tequileras Escobillones
2 frascos goteros Papel Whatman N° 41

2 frascos de pldstico de 250 mL

2 frascos de pldastico de 50 mL

1 embudo de pldastico

Lentes de seguridad

Propipetas de 5y 20 mL

2 barras magnéticas

Guantes de Iatex




4. Se comentara el reglamento de laboratorio y los puntos mas im-
portantes de seguridad.

5. Serevisaran: el material, los reactivos y el equipo, que se utilizaran
durante el “Curso de laboratorio”.

6. Los estudiantes leeran el folleto de “Preparacion de soluciones”
y el profesor explicara, en detalle, los ejercicios resueltos.

7. Los estudiantes, primero, realizaran los calculos necesarios para
preparar las soluciones de la “Practica 2”; enseguida, propondran la
forma en que deberan de prepararse (las soluciones) y; finalmente,
las prepararan (de manera experimental).

8. El profesor realizard algunos comentarios sobre los residuos
generados en el laboratorio y su manejo.

9. Se aplicara y resolvera el examen de conocimientos previos.




PRACTICA 1
Equipo, material y reactivos de uso

mas comun en el laboratorio.
Preparacion de soluciones

I. OBJETIVOS

Al finalizar esta sesidn de laboratorio el alumno sera capaz de:
a) Conocer el equipo y material de uso comun en el laboratorio de
Quimica Analitica I, asi como su aplicacion en las diversas actividades
experimentales.

b) Conocer e identificar los datos y las especificaciones de las etique-
tas de los reactivos analiticos.

c) Reforzarsus conocimientos de calculos de preparacién de soluciones.

d) Preparar soluciones a partir de reactivos analiticos sodlidos
y liquidos.

e) Diferenciar entre una balanza granataria y una balanza analitica,
sus limites de peso, la verificacion y mantenimiento.

f) Aprender el manejo de la balanza analitica para poder emplearla
en las sesiones experimentales que asi lo requieran.

Il. MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

1 matraz volumétrico de: 10, 25, 50 1 pH-metro Reactivos analiticos
y 250 mL solidos vy liquidos
1 pipeta volumétrica de: 2, 5 1 electrodo combinado
y 25 mL (referencia y vidrio)
1 pipeta graduadade 1,5 y10mL| 1 agitador magnético




2 vasos de precipitado L
2 barras magnéticas
(de 50 y 100 mL)
Tcopa tequilera Balanza
1 bureta de 10, 25y 50 mL Espectrofotometro
soporte y pinzas para bureta pH-Metro
1 espdtula
1 piseta

lll. PRESENTACION DEL EQUIPO

A) Balanza analitica

A1l. El asesor comentara los siguientes puntos (se sugiere revisar
Harris 31-33).

e Diferenciar entre tipos de balanzas y sus usos
e Capacidad de cada balanza

e Explicar las partes de la balanza semimicro

A2. Los integrantes de los equipos deberan ubicarse en el cuarto de
balanzas para que el profesor explique lo siguiente:

e Modo de empleo: nivelacién, encendido (disparo), calibrado, proceso
de pesado y cuidados.

A3. Los alumnos deberan pesar un objeto especifico, indicado por el
profesor, y reportar su masa.

B) Material de vidrio de uso comun

Conocer fisicamente el siguiente material:

e Pipetas (tipos, capacidades, manejo)

e Matraces volumétricos (tipo, capacidades, manejo)
e Buretas (capacidades, manejo)



e Estufa y desecador (uso, aplicacidon en preparacion de estandares
primarios)

e Material de analisis gravimétrico (técnicas de filtracién, secado
y calcinacion)

C) Equipo de uso comun

e Agitador magnético
e Parrilla

e Potencidometro

e pH-metro

e Espectrofotémetro

IV. PREPARACION DE SOLUCIONES

Los estudiantes, primero, realizaran los calculos necesarios para preparar
50 mL de las soluciones de la Practica 2: Acidos: férmico, acético,
monocloroacético y cloruro de amonio, todos 0.1 M; ademas, acido
acético 10-3 y 10-5 M, enseguida, propondran una forma de preparar
las soluciones y la discutiran con el profesor; por ultimo, prepararan
experimentalmente las soluciones.

Calculos para preparar 50 mL de disolucién de:




Acido monocloroacético
(CICH,COOH) 0.1 M
Datos:

Despeje o formula:

MM =
Pureza=

Resultado

Cloruro de amonio
(NH,CI) 0.1 M
Datos:

Despeje o formula:

MM =
Pureza=

Resultado

Acido acético (CH,COOH) 0.1 M

Datos:

Despeje o formula:

MM =
§=

Purezo=

Resultado

Acido férmico (HCOOH) 0.1 M

Datos:

Despeje o formula:

MM =
§=

Pureza=

Resultado




Acido Acético (CH,COOH) 0.001 M a
partirde CH,COOH 0.1 M
Datos:

Despeje o formula:

Cl

V1=

C2=

V2 =

Resultado

Acido Acético (CH,COCH) 0.00001 M a
partir de CH,COOH 0.001 M
Datos:

Despeje o formula:

Cl=

Vi

Resultado




V. INFORME EXPERIMENTAL
INSTRUCCIONES: Una vez terminada la sesidén experimental, el alumno
contestara de forma individual las siguientes preguntas en su manual y

las entregara a sus asesores al final de la sesidn.

Nombre: Equipo:

1. Describir en forma breve la aplicacion del siguiente material:

a) Pipeta graduada y volumétrica c) Bureta
b) Matraz Erlenmeyer y matraz volumétrico d) Propipeta

2. Describir en forma breve y mencionar el uso que tiene el siguiente
equipo:

a) Parrilla y agitador magnético c) Estufa
b) Campana de Extraccién d) Desecador

3. Indicar la informacidén que se puede obtener de las etiquetas de un
reactivo solido y liquido.




4. Sefalar al menos cinco pasos a seguir para medir la masa de sus-
tancias mediante la balanza analitica.

5. Mencionar al menos tres cuidados que el usuario debe tener al em-
plear la balanza analitica.

6. Sefalar el principio de funcionamiento de la balanza utilizada en
esta sesion.

7. Describir el procedimiento experimental en la preparacién de las
soluciones de:

a) C,:Ioruro de amonio 0.1M
b) Acido férmico 0.1M




VI. PROBLEMAS DE CONSOLIDACION

1) Realizar los calculos necesarios para preparar 25 mL de acido perclérico
0.5 M, a partir de acido perclérico acuoso al 70.5 %, cuya densidad
es de 1.67 g/mL.

2) {Cuantos gramos de acetato de sodio dihidratado de pureza 99 %,
se requieren para preparar 50 mL de concentracién 0.25 M?

VII. BIBLIOGRAFIA
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analitica. UNAM, Facultad de Quimica, México, 2009, 2da. edicidn.
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Semana 2

ACTIVIDADES PREVIAS A LA PRACTICA

Es necesario que el estudiante haya revisado el anexo 2.
(Fundamento de la medicion de pH).

1) Las actividades que se realizaran en la segunda semana son las
siguientes:

2) Iniciando la sesién de laboratorio el alumno llenara su vale de
material.

3) A los 10 minutos de tolerancia se aplicara el examen de conoci-
mientos previos.

4) El alumno solicitara el material, equipo y reactivos necesarios.

5) Se discutira en forma general el procedimiento experimental de la
Practica 2.

PRACTICA 2
Determinacion de la fuerza, la acidez y la constante

de disociacion de acidos monoproticos
en solucion acuosa

|. OBJETIVO GENERAL

Comprender y diferenciar los conceptos de fuerza, acidez y pH de solu-
ciones de diferentes acidos a una misma concentracion y de soluciones
de un mismo acido a diferentes concentraciones. Para que el alumno
reconozca los parametros (ka y Co) de los cuales dependen estos con-
ceptos, segun sea el caso.




OBJETIVOS PARTICULARES

Al finalizar la practica el alumno debera ser capaz de llevar a cabo
correctamente las siguientes acciones:

a) Conocer el fundamento de la medicién de pH.

b) Identificar los elementos necesarios del montaje experimental
para medir el pH.

c) Comprender y diferenciar los conceptos de fuerza y acidez
de acidos monoproéticos y su relacidon con la concentracion y el pKa.

d) Estimar los valores de pKa de acidos monoproéticos a partir
de mediciones de pH.

e) Obtener empiricamente una escala relativa de pH.

f) Estimar el intervalo de pH de una solucién utilizando un indicador
acido.

Il. INTRODUCCION

Un &cido, en la teoria de Bronsted-Lowry, es cualquier especie que puede
donar un ién hidrégeno H+. En una solucién acuosa de un acido mono-
protico existen dos procesos que ocurren en el sistema, la autoprotolisis
del agua vy la disociacién del acido, si el proceso mas espontaneo fuese
la disociacién del acido monoprético (si K,C?, < 10-3.05 K,/C,), entonces
es posible plantear la condicidn inicial y de equilibrio del proceso, utili-
zando soélo la ecuacidén quimica de la disociacidn con su correspondiente
estado de equilibrio como se muestra a continuacion:




A |H”
H1 =—— A + H' -1
[14]
inicio C,
equilibrio  C,(1-a) aC, ae,
K a’

Ka/Co es el parametro de estabilidad, « es el grado de disociacion y su
valor indica la fuerza con que el acido se disocia, asi se tiene que:

97 <a% < 100 Ka/Co 210'% Fuerte (inestable)
Fuerza media
3 <a% < 97 10%% < Ka/Co < 101 vere !
(semiestable)
0<a%<3 Ka/Co <1039 Débil (estable)

En esta practica se medira el pH de distintos acidos monoproticos,
todos a concentracion de 0.1M. A partir de esta medicién se puede co-
nocer la concentracidon de ion hidronio al equilibrio, el valor aproximado
de grado de disociaciéon y de la constante de acidez. Asimismo, se podra
trazar una escala relativa de pH. Por otro lado, se utiliza un indicador
acido-base para estimar el valor de pH de un acido monoproético a tres
diferentes concentraciones.

Los indicadores acido-base tienen un intervalo de transicién de una
a dos unidades de pH (pKa, , £ 1), tienen un color cuando predomina
la forma acida HIn y otro color cuando predomina su forma basica In-.
Al agregar pequenas cantidades de indicador a una solucién muy acida
o pH<pKa-1, se vera el color de la forma acida; cuando la solucién
tenga una concentracion de H+ tal que el pH> pKa +1, el color de la
solucién indicard que predomina la forma basica. Lo que nos permitira
establecer el valor aproximado de pH de soluciones a las que se les
agregue indicador.



HIn(color 1) In- ( color 2)

. I
I i | » pH
pKa-1 pKa+1

lll. MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

- Solucién de cloruro
6 vasos pequenos 1 pH-metro .
de amonio 0.1 M
1 piseta con agua 1 electrodo combinado Solucién de dcido
destilada (referencia vy vidrio) monocloroacético 0.1 M
2 pipetas graduadas . . Solucién de dcido férmico
1 agitador magnético
de 5 mL 0.1 M
L Soluciones de dcido acético:
4 tubos de ensaye 2 barras magnéticas
0.1,0.001 y 0.00001 M
1 gradilla Solucion calibradora de pH
Solucién de verde
de bromocresol

IV. EXPERIMENTACION
A) Calibracién del pH-metro

Sumergir el electrodo combinado (vidrio-referencia) en la solucion
calibradora de pH. Conectar el electrodo al pH-metro, conectar
el pH-metro a la corriente eléctrica y calibrar el pH-metro.

B) Medicion del pH de acidos monoprdéticos de la misma concentracion
inicial.

En cuatro vasos pequefnos, colocar el mismo volumen (aproximada-
mente 10 mL) de la solucidon de cada acido, de concentracion 0.1 M,
introduciéndose los electrodos y la barra magnética, medir el pH de
cada solucion.



pH

pH promedio
(del grupo)

Tabla 1.- Resultados de medicion de pH de distintos acidos a la
misma concentracion

C) Color del verde de bromocresol en soluciones acuosas de acido
acético
En tres tubos de ensaye colocar 1 mL de las soluciones de acido acé-

tico, 10-1, 10-3 y 10-5 M, respectivamente, y se adicionan dos gotas
del indicador verde de bromocresol en cada solucion. Observar el color

de cada solucion.

Concentracion
de la solucion

Color

Tabla 2.- Resultados de color de soluciones de acido acético a dife-
rente concentracion, con verde de bromocresol




V. ORIENTACION SOBRE MANEJO DE RESIDUOS

( FUERZA Y ACIDEZ )

1) 25 mL NH+CI 0.1 M

2) 25 mL CICH2COOH 01 M

3) 25 mL HCOOH 0.1 M

4) 25 mL CHzCOOH 0.1, 0.001, 0.00001 M

|

MEDICION DE pH
(Porequipo)

Con el pH metro determinar
el pH de cada una de las
soluciones 0.1 M

}
0202

<D

l

ESTIMACION DE pH
(Por equipo)

Adicionar verde de
bromocresol a cada una
de las soluciones de
CHsCOOH 0.1, 0.001,
0.00001 M

CHsCOO

T
O

R, y R, Maximo 100 mL. Estos residuos acidos pueden ser neutrali-

III

zados con “ca

o bien con alguna solucion basica proveniente como

residuo de otra practica hasta alcanzar en la disolucién un pH entre
5y 7, posteriormente la solucidn resultante debe diluirse y desechar al
desaglie (manteniendo el grifo del agua abierto).

R, y R, Maximo 50 mL. Almacenar y etiquetar cada uno en un frasco
aparte.




VI. INFORME EXPERIMENTAL

INSTRUCCIONES: Una vez terminada la sesion experimental, el alumno
contestara de forma individual las siguientes preguntas en su manual y
las entregara a sus asesores al final de la sesidn.

Nombre:

Equipo:

Resultados y analisis de resultados

Con relacién al procedimiento experimental IV B:

1. Escribir la ecuacién quimica y el estado de equilibrio que represen-
ta el comportamiento de un acido monoprotico en solucién acuosa:

Condicion inicial:

Condicién al equilibrio:

+

2. A partir de los resultados experimentales de pH completar la tabla

Co pH [H*] o % o Ka pKa
lon amonio 0.1
Acido
. 0.1
cloroacético
Acido férmico 0.1
Acido acético 0.1

Tabla 3.- Valores experimentales de pH, o y pKa’'s



Realizar los céalculos necesarios en el siguiente espacio:

3.- Ordenar a los acidos en forma descendente con base en su fuerza
relativa:

1.- 2.- 3.- 4.-

4 .- Ordenar a los acidos en forma descendente con base en su acidez:

1.- 2.- 3.- 4.-

5.- Con los valores de pKa's calculados con los datos experimentales
trazar una escala de pH:

pH

6.- Concluir sobre la relacién que existe entre la fuerza y acidez de
soluciones acuosas de diferentes acidos monoproticos, de la misma
concentracion inicial.

7.- Con los valores de los Ka’s reportados en el anexo 5 realizar los
calculos y completar la tabla 4.



Ka pKa Co | Ka/Co | o % o, [H*] pH

lon

. 0.1
amonio
Acido

- 0.1

cloroacético
Acido
.. 0.1
formico
Acido

- 0.1
acetico

Tabla 4.- Valores experimentales de pH, a y pKa’'s

Realizar los cédlculos necesarios en el siguiente espacio:

8. Explicar por qué la escala de pH permite inferir acerca de la fuerza
relativa de cada acido cuando la concentracion es la misma para todos.

Con relacién al procedimiento experimental IV C:

1.- ¢Cudl es el intervalo de transicion del verde de bromocresol? ¢ Cuales
son los colores que presenta? Consultar anexo 5.




2.- Con base en la pregunta anterior, relacionar el color observado con
el pH de la solucion.

Molaridad solucidon acido acético 10-1 10 -3 10-5
Color observado

pH estimado segun color observado

3.- A partir del pKa tedrico, completar la tabla 5:

Molaridad Ka/Co a % o [HY] pH
10-" M
10-3 M
10-5 M

Tabla 5.- Valores tedricos de pHy a

Realizar los cédlculos necesarios en el siguiente espacio:

4.- Con los valores de pH obtenidos y tabulados en la tabla 5, justificar
el color observado en cada solucidon de acido acético.




5.- Explicar qué sucede con la fuerza del acido en cada una de las so-
luciones y cual es su relacién con la concentracién:

VIl. PROBLEMAS DE CONSOLIDACION
1. Considerar tres disoluciones que contienen por separado a los acidos
monoproticos (HA, HB, HC) de concentracidon 0.2 M. A estas soluciones
se les midié el pH, obteniéndose los valores que se muestran en la tabla.

Calcular el valor de & y pKa experimental de cada uno de los acidos
para completar la tabla.

HA 1.7
HB 3.5
HC 5.2

Indicar: cuadl acido es mas fuerte, cual solucion es mas acida.

Sefalar la diferencia fundamental entre fuerza y acidez y explicar cdmo
se relacionan en este caso.




2. El indicador naranja de metilo tiene un rango de vire de 3.1-4.4;
su forma acida es roja y su forma basica es amarilla. Se tienen dos
disoluciones de acido acético de concentracién diferente: 0.25 M y
0.00005 M (pKa = 4.76). Indicar el color que presentara cada solucién
al agregarle el indicador.
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Semana 3

ACTIVIDADES PREVIAS A LA PRACTICA

Es necesario que el estudiante haya revisado el problema del anexo 3:
Las actividades que se realizaran en la tercera semana son las siguientes:

1. Se aplicara el examen de conocimientos previos.

2. Se discutira en forma general y se realizara la practica 3.

3. Se indicard a los estudiantes que deberan poner en la estufa a secar

carbonato de sodio durante una hora mientras realizan la practica 3
(éste se utilizara la proxima semana).

PRACTICA 3

Preparacion de soluciones amortiguadoras de pH

I. OBJETIVOS

Al finalizar la practica el alumno sera capaz de llevar a cabo correcta-
mente las siguientes acciones:

a) Conocer el concepto y la utilidad de las soluciones amortiguadoras
de pH.

b) Realizar calculos para la preparacion de soluciones amortiguadoras
de pH.

c) Preparar dos soluciones amortiguadoras de pH de diferente concen-
tracion.

d) Verificar cualitativamente la capacidad de las soluciones amorti-

guadora preparadas, mezclando cada una de estas con diferentes
cantidades de un acido fuerte y de una base fuerte.



Il. INTRODUCCION

Una solucion amortiguadora, también llamada solucidon reguladora,
tampon o buffer, es aquella que limita los cambios de pH cuando se la
agregan acidos o bases o cuando se efectian diluciones. Estas soluciones
pueden contener un acido débil y su sal, por ejemplo, acido acético y
acetato de sodio, o una base débil y una sal de esa base, por ejemplo,
hidréxido de amonio y cloruro de amonio.

Los fluidos de los organismos vivos estan fuertemente tamponados,
y el agua del mar y ciertas sustancias del suelo son otros ejemplos
de disoluciones tampones existentes en la naturaleza. Las disoluciones
tampones se utilizan en quimica para controlar reacciones y hacer que
las reacciones alcancen altas conversiones.

Para preparar una solucion amortiguadora es necesario:

a) Conocer el pH que se desea amortiguar y el volumen de solucién
a preparar.

b) Conocer la concentracién total de par conjugado.

c) Seleccionar un par conjugado cuyo pKa este cercano al pH a amor-
tiguar.

d) Resolver el sistema de ecuaciones dado porla ecuacién de Henderson-
Hasselbalch, que se expresa como:

pH = pKa + log C C

Base / Acido

e) En caso de que el par conjugado se forme por reaccion, conocer el
estado de equilibrio de la reaccion.

f) Realizar los calculos de preparacion de soluciones. El asesor de la-
boratorio explicard en detalle los anteriores pasos para que el alumno
prepare adecuadamente soluciones amortiguadoras y verifique su capa-
cidad de amortiguamiento.



lll. MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

4 vasos pequenos

, 1 pH-metro Acido acético
(copas tequileras)
2 barras magnéticas chicas Hidroxido
3 vasos de pp. de 50 mL . ]
(las debe traer el equipo) de sodio
1 piseta con agua destilada Acido clorhidrico

2 matraces volumétricos
de 25 mL
2 pipetas volumétricas de 1 mL

2 pipetas volumétricas de 5 mL

2 pipetas graduada de TmL
1 piseta
1 espdtula

IV. EXPERIMENTACION

A) Preparacion de soluciones

Por equipo:

« 25 mL de solucion amortiguadora de pH =4.76 en la que la concen-
tracién total de acetato sea 0.6 M o bien [HAc]+[Ac]= 0.6 M

. 25 mL de solucibn amortiguadora de pH =4.76 donde
[HAc]+[Ac] = 0.06 M.
Por grupo:
« 100 mL de NaOH 0.1 M.
« 100 mL de HCI 0.1 M.

NOTA: Ponga las soluciones en frascos de plastico chicos y etiquételas. Guarde las solucio-
nes sobrantes.



Los estudiantes estableceran la metodologia experimental para preparar
las soluciones amortiguadoras.

Mostrar a su asesor los resultados siguientes:

e Reactivos propuestos a partir de los cuales se prepararia la solu-
cion amortiguadora deseada:

Reactivo, Reactivo,

e g o mL de Reactivo, necesarios para preparar la solucion deseada:

Datos: Férmula o despeje: Resultado

e g o mLde Reactivo, necesarios para preparar la soluciéon deseada:

Datos: Férmula o despeje: Resultado

B) Medicion del pH de las soluciones amortiguadoras

1.- Calibrar el potenciémetro con una o dos soluciones buffer de pH
conocido.

2.- Antes de aforar las soluciones amortiguadoras, colocar en un vaso
de precipitados cada una de las soluciones amortiguadoras, etiquetar
y medir el pH, si fuera necesario ajustar el pH al valor deseado agre-
gando un poco de acido o base para bajar o subir el pH segun sea su
caso, una vez hecho esto llevar al aforo deseado.

=0.6M

TOTAL de Acetato

C =0.06[M

TOTAL de Acetato




C) Capacidad de amortiguamiento de las soluciones

C.1 Capacidad de amortiguamiento de la solucion amortiguadora
de CTAcetato =0.6 M.
En 2 vasos pequefos colocar 5 mL de la solucién amortiguadora de
concentracion total de acetato de 0.6 M.

Sistema 1: Agregar 1 mL de solucion de HCI 0.1 M. Agitar y medir
el pH.

. Al sistema anterior adicionar 1 mL mas de HCI 0.1 M. Agitar y medir
el pH

Sistema 2: Agregar 1 m de solucién de NaOH 0.1 M. Agitar y medir el
pH.

. Al sistema anterior adicionar 1 mL mas de NaOH 0.1 M. Agitar
y medir el pH

C.2 Capacidad de amortiguamiento de la solucion amortiguadora
de CT en Acetato =0.06 M.

En dos vasos pequefios ponga 5 mL de la solucién amortiguadora
de concentracion total de acetato de 0.06 M.

Sistema 3: Agregar 1 mL de solucion de HCI 0.1 M. Agitar y medir
el pH.

. Al sistema anterior adicionar 1 mL mas de HCI 0.1 M. Agitar y medir
el pH

Sistema 4: Agregar 1 mL de solucién de NaOH 0.1 M. Agitar y medir
el pH.

. Al sistema anterior adicionar 1 mL mas de NaOH 0.1 M. Agitar
y medir el pH




V. ORIENTACION SOBRE MANEJO DE RESIDUOS

SOLUCIONES
AMORTIGUADORAS
A 4 l

CH3COOH/CH3C00" CHsCODH/CH3COO
0.6M 0.06M
L

y Y

! . ! v

HCl 0.1M NaOH 0.1M HCl 0.1M NaOH 0.1Mm
h 4 W A 4 v
MEDIR MEDIR MEDIR MEDIR
pH pH pH pH

OO &

* Mezclar los residuos R,, R,, R, y R, para neutralizar y desechar en la
tarja.

VI. INFORME EXPERIMENTAL
INSTRUCCIONES: Una vez terminada la sesion experimental, el alumno
contestara de forma individual las siguientes preguntas en su manual y las

entregara a sus asesores al final de la sesidn.

Nombre: Equipo:

a) Reportar en una tabla los resultados obtenidos experimentalmente de pH
para cada solucidon amortiguadora.



SmL Sol. Amortiguadora

PARTE (C)) ' 0.6 M
[HAC]=[AC]= 1 1 mLHCIO.TM
0.3 M 1 2mLHCIO0.1T M
[Amort.]= 0.6 M 2 T mLNaOHO.1T M
2 2mLNaOHO0.1T M
3.4 SmL Sol. Amortiguadora
HA Pf';\TE_(_CS)% " 3 1 mfﬁél%ﬂ M
| [Atr]w;[r’r.]i];.o;s M > 2mLACI0.1 M
4 1 mLNaOH 0.1 M
4 2mLNaOHO0.1T M

Tabla 1. Resultados experimentales

Trazar una escala de pH en la cual se sefale la reacciéon que ocurrid entre
una de las especies que forman, parte de la solucion amortiguadora y el HCI.
Escribir la ecuacién balanceada y calcular el valor de la constante de reaccién.

H,O* H,0
i +— pH
0 14

H.O OH-

2

b) Trazar una escala de pH, sefalar y escribir la reaccidon que ocurrio
entre una de las especies que forman parte de la solucién amortigua-
dora y el NaOH. Calcular su valor de la constante de reaccion.

H,O* H,O

3 2
| F— PH
0 14
H.O OH-

2




c) Realizar los calculos tedricos de pH, relacionados con cada uno de
los sistemas experimentales.

d) Llenar la tabla en la que se comparan los resultados experimenta-
les y teoricos.

PARTE (C,) 1o | °mEsol 'A(\)W;O'\r/’\figuodoro
HAcC]=[Ac]= .
| 0]3[,\,\ | | 1 mLHCIO.1 M
Amort.]= 1 2 mLHCI0.1 M
:O;v\' ) 2 1 L NGOH 0.1 M
¢ 2 2 mLNaOH 0.1 M
PARTE (C,) 3.4 SmL Sol. grgzggugdora
el el 3 1 mL HC| 0.1 M
0.03 M :
Amort 1= 3 2mLHCI0.1 M
| Orgzu_ 4 1 mLNGOH 0.1 M
' 4 2 mLNGOH 0.1 M

f) Justificar con base en los resultados obtenidos experimentalmente y
los célculos tedricos de pH correspondiente, écudl de las dos soluciones
(0.6 M 6 0.06 M) tiene mayor capacidad amortiguadora de pH?




VIl. PROBLEMAS DE CONSOLIDACION

1. Se requiere preparar 100 mL de una solucion amortiguadora de
pH=6.20 y de concentracion total de 0.5 M de hipoclorito de sodio (elec-
trolito fuerte) y acido hipocloroso. (pKa HCIO / ClIO-=7.53).

a) ¢Cuantos gramos de NaClO (MM=74.5 g/mol, %Pureza=99.5)
y cuantos mL de HCIO MM=57.46 g/mol; densidad=0.9 g/mL,
% Pureza=28.7) hay que mezclar para preparar esta soluciéon?

b) Mediante una escala de pH, sefnale las reacciones que se pre-
sentan cuando a la solucién se agrega NaOH. Escriba la ecuacion
guimica de la reaccion.

2. Realice los calculos considerando que se desea preparar 50 mL de
la misma solucién a pH= 7 en la cual el par conjugado se forma por
reaccion con HCl y NaClO. Considere que el HCI tiene una pureza del
33 %, MM 36.45 g/mol y densidad de 1.16 g/mL.

VIII. BIBLIOGRAFIA

. [4] Harris Daniel C. Andalisis quimico cuantitativo Ed. Reverté,
México, 1999, 3a edicion.



Semana 4
Las actividades que se realizaran en la cuarta semana son las siguientes:
1.- Se aplicara el examen de conocimientos previos a la practica 4.
2.- Se discutira en forma general y se realizara la practica 4.
3-Seindicara alos estudiantes que deberan traer una muestra comercial

de bicarbonato (agua mineral) en la que se conozca el contenido de
bicarbonato, la cual deberan gasificar agitandola un dia antes.

PRACTICA 4

Estandarizacion de HCI con un estandar primario

I. OBJETIVOS

Al finalizar la practica, el alumno sera capaz de llevar a cabo correcta-
mente las siguientes acciones:

a) Comprender la utilidad de una valoracion acido-base

b) Conocer la utilidad de un estandar primario

c) Predecir y expresar reacciones a partir de una escala de pH

d) Calcular las constantes de equilibrio de las reacciones acido-base

e) Comprender el principio del funcionamiento de un indicador
acido-base

f) Determinar la concentracion de un estandar secundario




Il. INTRODUCCION

La normalizacién o estandarizacidon es un procedimiento que consiste en
determinar la concentracién de una disolucion patron, por medio de su
titulacion con un patrén primario o su disolucidn. En este caso se dice
gue la disolucidon normalizada o estandarizada es un patron secundario.

La reaccion que ocurre entre el reactivo a titular o estandarizar y la
sustancia seleccionada como estandar primario, debe tener como re-
quisitos: estequiometria definida, ser rapida y cuantitativa. Ademas
de esto, el estandar primario debe tener las siguientes caracteristicas:

1. Debe encontrarse en forma pura o pureza alta y conocida, las
impurezas no deben exceder de 0.01 a un 0.02 %

2. La sustancia debe ser estable, facil de secary no debe ser higroscopica.

3. Es conveniente que el estandar primario tenga un peso equivalente
razonablemente elevado.

Toda titulacion tiene un punto inicial en el que aun no se ha agregado
nada de titulante y un punto de equivalencia, este ultimo puede
ser detectado a través de un medio visual, utilizando un indicador
gue cambie de color en el punto de equivalencia o cerca de él.

lll. MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

Carbonato de sodio
1 bureta de 10mL

anhidro
. Solucién concentrada de
1 soporte con pinzas para bureta HC
1 pipeta volumétrica de 5 mL Solucién de verde
y de 10 mL de bromocresol
2 matraces volumétricos . o
1 agitador magnético
de 25 mL
3 copas tequileras grandes Barras magnéticas

1 pipeta volumétrica de 5 mL




1 pipeta graduada de 1T mL

2 vasos de precipitados de 50 mL
1 piseta con agua destilada
1 pro pipeta
1 pro pipeta

IV. EXPERIMENTACION
A) Preparacion de soluciones

1. De HCI

Preparar, a partir del reactivo analitico de HCI, 25 mL de una solucién
acuosa de concentracion aproximadamente 0.1 M (solucidn 1).

Especificaciones/Calculos

2. De carbonato de sodio (reactivo analitico)

Secar durante 1/2 hora, el carbonato de sodio (reactivo analitico) a
una temperatura entre 95 y 100°C, después dejar en el desecador
hasta enfriar el sdlido. A partir del reactivo analitico sdlido (secado con
antelacién), pesar aproximadamente la masa necesaria de carbonato



de sodio para preparar 25 mL de una solucién 0.05 M (anote el peso
exacto de solido). Disolver el sélido en agua destilada y preparar la
solucidon (estandar primario, sol. 2).

Especificaciones Calculos Cantidad de reactivo a pesar
Masa del vaso Masa del vaso +reactivo
Masa del reactivo Concentracion exacta del Na,CO,

B) Estandarizacion de la solucion de HCI

Medir de manera exacta 5 mL de la solucién de carbonato de sodio
(solucién 2) y agregarle tres gotas de verde de bromocresol (indicador
guimico acido-base). Realizar la valoracién agregando con una bureta
la solucion de acido clorhidrico (solucién 1). Medir el volumen en el
cual la solucién cambia de color (volumen de vire). Repetir la valora-
cion dos veces mas.

Anotar los valores de volumen de Vire:

Vol.1 Vol.2 Vol.3.

Volumen promedio

NOTA: guardar el HCl sobrante en un frasco etiquetado para uso en la siguiente practica.



V. ORIENTACION SOBRE MANEJO DE RESIDUOS

DIAGRAMA ECOLOGICO Y MANEJO DE RESIDUOS

n de HCl con Na,CO,

Preparacion de soluciones 25
mlL de Na;C0; 0.1N

HCLO.02MA licuota de
SmlLde Na.,COs+ 2
gotas de indicador

verde de bromo resol

Metilo

Valoracionl

Valoracion 3r

R,, R, ¥ R, se pueden desechar directamente en la tarja



VI. INFORME EXPERIMENTAL

INSTRUCCIONES: una vez terminada la sesion experimental, el alumno
contestara de forma individual las siguientes preguntas en su manual y
las entregara a sus asesores al final de la sesidn.

Nombre: Equipo:

1) Indicar y explicar cual de todas las soluciones que se prepararon
y utilizaron se considera como una solucién que contiene un patrén
primario.

2) Trazar una escala de prediccion de reacciones y sefalar sobre
ella las especies involucradas en la estandarizacién del HCl y la o las
reaccion(es) que se presentan en el sistema de valoracion, conside-
rando el rango de vire del indicador. (consultar anexos 5y 6)

H,O0* H,0
: o
0 14

H,0 OH-

2

3) Indicar si el volumen de vire observado corresponde al volumen
del primer punto de equivalencia o al volumen de la neutralizacién
global. Justificar su respuesta.




4) Con base en la respuesta del inciso anterior, escribir la o las reac-
ciones que ocurren en el transcurso de la valoracién y calcular su o sus
respectivos valores de constante de equilibrio (Keq):

Reaccion parcial en el 1er p.e. Kreaccion™
Reaccion parcial en el 2° p.e. Keaceion™
ReaCCién gIObaI Kreoccién:

5) De acuerdo a lo expresado en el inciso anterior, determinar la mo-
laridad inicial experimental del acido clorhidrico.

Datos Ecuaciones y operaciones Resultado




6) Explicar cudl es la finalidad de haber valorado la solucion preparada
de acido clorhidrico.

VIl. PROBLEMAS DE CONSOLIDACION

1) Una solucién de hidréxido de sodio se estandariza utilizando ftalato
acido de potasio KHC,H,O, (KHP) como estandar primario. Una muestra
de 0.8148 g de KHP se disolvié en 10 mL en un matraz volumétrico
y alicuotas de 2 mL requirieron un volumen promedio de 4.15 mL de
NaOH en la titulacién con indicador. Calcular la molaridad de la solucién
problema de hidréxido de sodio.

VIII. BIBLIOGRAFIA

. Harris Daniel C. Andlisis quimico cuantitativo Ed. Reverté, México,
1999, 3a edicion.

. Day, R. A., et al., Quimica analitica cuantitativa, Ed. Prentice Hall,
México 1989, 5ta edicion.



Semana 5

ACTIVIDADES PREVIAS A LA PRACTICA

Cada equipo debera degasificar una muestra de agua mineral, con anti-
cipacion a la practica, cuya etiqueta especifique el contenido de HCO, .

Las actividades que se realizaran en la quinta semana son las siguientes:
1.- Se aplicara el examen de conocimientos previos de la practica 5.
2.- Se discutira en forma general y se realizara la practica 5.

3.- Se les recordara a los estudiantes que en la siguiente semana
(semana 6) se realizara el examen del tema Acido-Base.

PRACTICA 5

Determinacion de bicarbonato en agua mineral

|. OBJETIVO

Al finalizar la practica el estudiante sera capaz de llevar a cabo correc-
tamente las siguientes acciones:

a) Conocer el concepto de dilucion.

b) Identificar y utilizar una solucidn estandarizada (concepto de estan-
dar secundario).

c) Realizar la valoracién potenciométricamente y con un indicador qui-
mico.

d) Interpretar la curva de valoracion.

e) Predecir reacciones a partir de una escala de pH.



f) Escribir las ecuaciones quimicas de las reacciones involucradas en
la valoracion.

g) Calcular los valores de las constantes de equilibrio.

h) Cuantificar el contenido de bicarbonato de una muestra comercial
con propiedades acido-base mediante una valoracidon seguida poten-
ciométricamente y con un indicador acido-base.

i) Realizar calculos del contenido de analito expresados en diferentes
unidades.

Il. INTRODUCCION

Las valoraciones acido-base se utilizan de manera sistematica en
practicamente todos los campos de la Quimica. En las valoraciones
acido-base se emplean &cidos fuertes (como HCI) y bases fuertes
(como NaOH) como sustancias valorantes, que han sido estandarizadas
con antelacién utilizando un patrén primario y que las convierte en
estandares secundarios. Las valoraciones potenciométricas acido-base
experimentales permiten obtener una curva de titulacidén, que se obtiene
al graficar la variacion de pH en funcidon de la cantidad de titulante
agregado; a partir de la cual es posible deducir la cuantitatividad de
las reacciones efectuadas, el valor aproximado del pKa de cada grupo
funcional titulable o valorable y lo mas importante, permite realizar la
cuantificacion del analito cuando se determina el volumen de punto de
equivalencia a partir de la curva de valoracion utilizando un método
grafico.

Ill. MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

1 bureta de 10 mL Un potencidmetro

1 soporte con pinzas para

Electrodo combinado

Solucidén Estandarizada

bureta de vidrio/referencia de HCI
1 matraz volumétrico . . Solucién de naranja
Un agitador magnético .
de 50 mL de metilo




3 copas tequileras grandes Barras magnéticas Muestra de agua mineral
1 pipeta volumétrica
de 5mL
1 pipeta volumétrica
de 10 mL
2 vasos de precipitados
de 50 mL
1 piseta con agua
destilada
1 pro pipeta

Solucién calibradora de pH

IV. EXPERIMENTACION
A) Preparacion de soluciones
1. De HCI

A partir de la solucion estandarizada de HCI, obtenida en la practica 4,
preparar 50 mL de una solucion del acido de concentracion 0.02 M.

B) Calibracion del pH-metro

Sumergir el electrodo combinado (vidrio-referencia) en la solucion
amortiguadora de pH conocido. Conectar el electrodo al pH-metro y
conectar el pH-metro a la corriente eléctrica. Finalmente, calibrar el pH-
metro.

C) Determinacion de bicarbonato en agua mineral

1. Mediante un indicador quimico (por triplicado)

Medir de manera exacta 10 mL de la solucion del agua mineral y agre-
garle tres gotas de naranja de metilo (indicador quimico acido-base).
Realizar la valoracidén agregando con una bureta la solucion de acido
clorhidrico. Medir el volumen en el cual la solucién cambia de color
(volumen de vire).




2. Mediante una curva de valoracion

Medir de manera exacta 10 mL del agua mineral. Sumergir el electrodo
combinado en la solucidn. Realizar la valoracién agregando, con
una bureta, la solucion de acido clorhidrico. Medir el pH inicial y los
pH’s para cada adicidén de la solucién de HCI y, anotar los valores de
pH = f (volumen agregado de &cido clorhidrico) en la pagina 70 y
graficar.

3. Seleccion de un indicador con base en la curva de valoracion ex-
perimental

Utilizando la curva obtenida seleccione otro indicador acido-base que
considere adecuado para la valoracion de la solucidén problema (realice
tres valoraciones).




V. DIAGRAMA ECOLOGICO Y TRATAMIENTO DE RESIDUOS

Muestra problema
de agua mineral

Estandarizacion

Alicuotade 10 mLy

valorar con
Con naranja Potenciometricamente Conindicador
de Valoracion 2 propuesto

R, Y R, desechar directamente en la tarja.

R, neutralizar utilizando agua mineral hasta pH 5-6 y desechar en la
tarja.




VI. INFORME EXPERIMENTAL

INSTRUCCIONES: una vez terminada la sesidén experimental, el alumno
contestara de forma individual las siguientes preguntas en su manual y
las entregara a sus asesores al final de la sesidn.

Nombre: Equipo:

Para la cuantificacidon de bicarbonato en agua mineral, mediante una
curva de valoracion, C2.

W {mlL} pH

030 Valoracion de la Muestra Comercial de Bicarbonato con HCI

]

i [en fem |en e
[~ [
(3 e [

570 .

T80 00 04 0F 12 16 20 24 ZE 32 36 40 44 435 52 56 60 S84 6% TI TE B0 24 25 29I 265 100

200 WV [mL}

5.20 Ve




1) Graficar los datos experimentales pH=F(V).

2) Elaborar una escala de prediccion (de reacciones) y escribir las
reacciones que ocurren en la valoracién y calcular los valores de la
constante de reaccion.

H,O* H,0
| ——
0 14
H,0 OH-

3) Utilizando el método grafico de las “tangentes”, determinar el vo-
lumen del punto de equivalencia.

4) Con el resultado del inciso anterior determinar la molaridad inicial
experimental de bicarbonato en el agua mineral.

5) Determinar el contenido de bicarbonato de sodio, en partes por
millén (ppm), en el agua mineral.

6) Comparar el valor anterior con el reportado por el fabricante.




7) Sobre la curva de valoracién sefalar el valor de pKa experimental
del par acido base involucrado.

Mediante una valoracion, utilizando un indicador quimico.

8) Escribir la reaccidon acido-base que ocurrié en el “volumen de vire”.

9) Determinar la molaridad inicial experimental del bicarbonato de
sodio en la muestra comercial.

10) Determinar el contenido de bicarbonato de sodio en ppm
en el agua mineral.

11) Comparar los valores del contenido de bicarbonato obtenidos
mediante la valoracion pH métrica y con indicador(es). Concluir sobre
la validez del método visual, tomando como referencia el método
instrumental, en la determinacién de bicarbonato en agua mineral.




VIl. PROBLEMAS DE CONSOLIDACION

1) Una mezcla de NaCl y NaHCO, que pesa 7.5422 g se disuelve y se
lleva a 250 mL en un matraz aforado. Se toma una alicuota de 10 mL y
se valora con HCI 0.1 M gastandose 4.2 mL para valorar una de las sales.

a) ¢Cual es la reaccion ionica de valoraciéon?

b) éCual es el porcentaje de cada una de las sales?

VIll. BIBLIOGRAFIA
. Harris Daniel C. Andlisis quimico cuantitativo. Ed. Reverté, México,
1999, 3a edicion.
. Gary Christian. Quimica analitica cuantitativa. Ed. Prentice Hall 62
edicion.
. Day, R. A. Quimica analitica cuantitativa. Ed. Prentice Hall, México
1989, 5a edicidn.



Semana 7/

ACTIVIDADES PREVIAS A LA PRACTICA

Las actividades que se realizaran en la séptima semana son las siguientes:
1.- Se aplicara el examen de conocimientos previos a la practica 6.
2.- Se discutira en forma general y se realizara la practica 6.

3.- Se le indicara al estudiante que tendra que traer en la siguiente

semana una muestra comercial que contenga 6xido de cinc para que
realice la practica 7.

PRACTICA 6

Formacion de complejos: estabilidad y escalas de pP

I. OBJETIVOS

Que el estudiante se familiarice con las reacciones de formacién y esta-
bilidad de complejos mono donadores, poli donadores y anfolitos.

OBJETIVOS PARTICULARES

Al finalizar la practica el alumno debera ser capaz de llevar a cabo
correctamente las siguientes acciones:

a) Relacionar a los iones metalicos y ligandos con el modelo: donador/
receptor/particula.

b) Efectuar mezclas de reaccién para formar complejos.

c) Escribir la ecuacién quimica de la reaccién de formacion de mono-
complejos (ML) y complejos sucesivos (MLn).

d) Analizar la estabilidad relativa de diversos complejos.



e) Construir escalas de logaritmo negativo base 10 de la concentracién
de la particula (pL o pM).

f) Calcular las constantes tedricas de equilibrio de los equilibrios de
reaccion o interaccion presentes en las mezclas experimentales.

g) Analizar la estabilidad de los anfolitos.

h) Escribir las ecuaciones quimicas que representan el equilibrio de
dismutacion de los anfolitos.

i) Calcular los valores tedricos de las constantes de dismutacion de los
anfolitos.

Il. INTRODUCCION

La quimica de coordinacién es la parte de la Quimica que tiene que ver
con las reacciones en solucidon acuosa entre los iones metalicos (Cu2*,
Al**, Fe?*, etc.) y los ligandos (especies del tipo OH-, SCN-, NH,, etc.).

Los iones metalicos (M) se comportan como acidos de Lewis; es decir,
reciben uno o mas pares de electrones libres, mientras que los ligandos
(L) son bases de Lewis que ceden pares de electrones.

Los compuestos que resultan de la combinacién del ion metalico vy
el ligando se denominan complejos. Por ejemplo, la siguiente ecuacién
idnica representa la reaccién entre un ion Fe3* y el ligando OH.

Fe** + OH = FeOH?*

El ion hidréxido es un ligando monodentado que se encuentra presente
en las soluciones acuosas, sobre todo en soluciones alcalinas (o basicas).

La teoria donador-receptor define a los donadores (ML) como las
especies que ceden particulas y a los receptores como las especies que
aceptan. Los anfolitos son donadores y receptores simultdneamente.
Las particulas intercambiadas (P) pueden ser los ligando o los iones
metalicos.



Si comparamos dos especies donadoras lo comun a ellos se define
como la particula, en sistemas poli donadores la especie que aumenta
en los complejos sucesivos se define como la particula. Por ejemplo, en
la siguiente tabla se muestra a dos donadores y lo comun a ellos es el
EDTA ( Y#) y a un poli donador, anfolito, receptor y particula del sistema:
Ag(NH,),"/Ag(NH.,)*/Ag*/NH,.

AlY- AP Y+

PbY? Pb? Y+
AQ(NH,)* AQ(NH,)* AG(NH,)* NH,
Ag(NH,),* A’ NH,

Para poder predecir equilibrios de reaccién o interaccion trazamos es-
calas de pL o pM (-log [L] o -log [M] respectivamente) en las que son
colocados los pares conjugados Don1/Recl. Cuando en la escala se unen
con una linea las especies que se mezclan, Donl+ Rec2, y se muestra
una linea con pendiente negativa, se dice entonces que hay una reac-
cidon para dar como productos sus pares conjugados, como lo muestra la
siguiente figura:

Donador 2
Particula Donador 1
A i A
>
0 v v ppP
pKcl
Receptor2

ApKc

El valor de pKc2 es mayor que el valor de pKcl mostrando una reaccion quimica entre
donador 1 y donador 2, dando como productos sus pares conjugados

Donl+Rec2¢= Don2+Repl
Con un valor de constante de reaccion igual a:

ApKc

Kr=10



El donador que se encuentre sobre la linea hacia la izquierda sera re-
lativamente mas fuerte que el donador que esta a la derecha.

En un sistema polidonador (MLn/MLn-1/.../M/L) las especies MLn-1,
ML n-2, etc. se denominan anfolitos, puesto que en una escala de pL,
éstos interactian (o reaccionan) consigo mismos; sus constantes de
equilibrio se llaman constantes de Dismutacion (KD) y los valores se cal-
culan como se muestra en la figura anterior, éstos pueden ser mayores
a uno 0 menores a uno, segun reaccionen o interaccionen. Si un anfolito
estd en posicion de interaccion y su KD es menor a uno se dice que es
relativamente estable y pude ser una especie presente en solucion. Se
puede saber de la estabilidad de un anfolito en solucién cuando se calcu-
la la fraccidon que dismuta, a partir del valor de K D (Consultar Anexo 4).

Ill. MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

1 gradilla KSCN 0.1 M
12 tubos de ensaye CuSO,0.1M
1 piseta con agua destilada Fe(NO,), 0.1 M
Na,H,Y 0.1 M
(EDTA )
C,HgN, (Etilendiamina) 0.1 M

IV. EXPERIMENTACION Y RESULTADOS

A) Formacién de complejos

Preparare las siguientes mezclas en cuatro tubos de ensaye, siguiendo
el orden indicado. Observary anotar los colores de todas las soluciones
individuales y de las mezclas.




10 gotas 10 gotas
10 gotas 10 gotas
10 gotas 10 gotas
10 gotas 10 gotas

RDR[W|N|~

Tabla 1: Formacion de complejos

B) Estabilidad relativa de complejos

En otros cuatro tubos de ensaye forme por duplicado los siguientes
complejos y agregue la solucidon que contenga un idon metalico o un
ion ligado como se indica en la tabla. Anote el color de las soluciones
individuales y color final de la mezcla, asi como la formula del com-
plejo formado (compare el color final con los tubos de la parte A para
identificar al complejo mas estable):

5 CuSCN*/ 10 gotas
6 CUSCN*/ 10 gotas

7 FeSCN2*/ 10 gotas

8 FeSCNZ/ 10 gotas

Tabla 2: Estabilidad relativa de los complejos

C) Formacién de complejos sucesivos y anfolitos

En tres tubos prepare las siguientes mezclas como se indica en la
tabla.



1 5 gotas

5 gotas 5 gotas

5 gotas 10 gotas

Tabla 3: Formacion de complejos sucesivos y anfolitos

V. DIAGRAMA ECOLOGICO Y MANEJO DE RESIDUOS

Formacion y
estabilidad de
complejos.

RESIDUOS
DE COMPLEDS
DE

HIERRO Y
COBRE

Resguardar R, al R, en un frasco de residuos debidamente etiquetado.




VI. INFORME EXPERIMENTAL

INSTRUCCIONES: una vez terminada la sesidon experimental, el alumno
contestara de forma individual las siguientes preguntas en su manual y
las entregara a sus asesores al final de la sesidn.

Nombre: Equipo:

A) Formacion de complejos

Si consideramos que todas las soluciones contienen sales que se
comportan como electrolitos fuertes en agua, y con base en las
observaciones experimentales, escribir la ecuacidon quimica de la
reaccion idnica ocurrida y responder lo siguiente (escriba solo los
iones que participan en la formacion del complejo):

Tubo 1 éOcurre reaccion? Tubo 2 éOcurre reaccion?
¢Por qué? éPor qué?
Tubo 3 éOcurre reaccion? Tubo 4 ¢Ocurre reaccion?
¢Por qué? éPor qué?




B) Estabilidades relativas entre complejos

Tomando en cuenta los colores de los complejos formados en la parte
A y sus formulas, analice cual es la particula intercambiada al agre-
garle la solucion indicada y cual es el color final y el complejo mas
estable; asimismo, escriba las ecuaciones quimicas de los equilibrios
de reaccidn o interaccidn que se presentaron e indicar, ademas, si
K>1 o K<1.

Tubo de ensaye 5

éOcurre reaccion? ¢Por qué?
- _’ -
H
¢Qué complejo es mas estable? éPor qué?
Tubo de ensaye 6
¢Ocurre reacciéon? éPor qué?
+ — -
H

¢éQué complejo es mas estable? éPor qué?




Tubo de ensaye 7

¢Ocurre reaccion? ¢Por qué?
- _’ -
(_
¢Qué complejo es mas estable? ¢Por qué?
Tubo de ensaye 8
¢Ocurre reaccion? éPor qué?
- — -
(_

¢Qué complejo es mas estable?

Escalas relativas de pP o pM

Identificar cudl es la particula que se intercambia en las reacciones o
interacciones de complejos y proponer las escalas que sean necesa-
rias seflalando la posicidon relativa de los pares conjugados donador/
receptor involucrados. Explique sus observaciones experimentales.

W
©
W
©

W
©




Consultar los valores de log Kf reportados en el anexo 7 para cada uno
de los complejos involucrados en el experimento y con base en éstos
calcular el valor de Kc:

Elaborar las escalas de pP con los datos anteriores:

W
©
W
©

W
©

Comprobar si los resultados obtenidos en esta parte experimental coin-
ciden con las predicciones tedricas.




A partir de los valores tedricos de pKC determinar los valores de las
constantes de equilibrio para cada una de las mezclas realizadas en los
ocho tubos de ensaye:

C) Complejos sucesivos
Compare los colores del tubo 1 con los colores del tubo 2 y 3. Escriba
las reacciones idonicas parciales, y sucesivas para la formacion de los
complejos que sucedieron en cada tubo de ensaye, asi como los va-
lores de las constantes de equilibrio (ver datos en anexo 7).

Representar a etilendiamina como En.

Tubo de ensaye 2

¢Ocurre reaccién? ¢Por qué?




Ecuacion quimica

_)

— Keqg=
Tubo de ensaye 3
éOcurre reaccion? éPor qué?

Ecuacion quimica parcial Receptorl

ey — Keq= pKC2
«— —

Ecuacion quimica parcial

+ T Keg=

Ecuacion quimica global

=7 Kglobal=
<

Trazar la escala pEn del sistema Cu-etilendiamina incluyendo los valo-
res de pKc.

»= pEn

Identifique a la especie que se comporta como anfolito, escriba su
equilibrio de dismutacién, asi como el valor de su constante de equilibrio.

H
- + K




Clasificar a las siguientes especies formadas en esta parte con base en
la teoria donador-receptor.

Cu%

Cu(En)

Cu(En),

Indicar la estabilidad relativa de acuerdo a la escala y calcular la

A\R /4

estabilidad del anfolito (calcular “y” o fraccion dismuta) y complete
la siguiente tabla:

VIl. PROBLEMAS DE CONSOLIDACION (sin obligacion de entregar)

1. Analizar las siguientes mezclas para indicar qué complejo es mas es-
table y trazar una escala relativa de pP cuando:

a) Se mezclan 10 gotas de sulfato de cobre 0.05M con 10 gotas de
KSCN 0.05M +10 gotas de nitrato férrico 0.05M observandose los si-
guientes colores paulatinamente: azul, verde y rojo respectivamente.
b) Se mezclan 10 gotas de KSCN 0.05 M con 10 gotas de Fe(NO,), +
10 gotas de CuSO, 0.05M observandose un color rojo.

Datos: tome en cuenta los colores de las soluciones individuales de
su parte experimental.



2.- En un matraz erlenmeyer se miden 2 mL de CuCl, 0.025 M y se adi-
ciona lentamente 4 mL de etilendiamina 0.025M.

a) Mediante una escala de pP senale las reacciones quimicas que se
presentan en el sistema.

b) Indigue los colores de la solucidon que observaria al ir agregando
la etilendiamina.

c) Calcule las concentraciones de equilibrio de la mezcla.

d) Escriba las ecuaciones quimicas que representan la dismutacion,
asi como el valor de KD.

Datos: pKc’s Cu(En),** 10.6 , 9.3 Cu ?* color azul cielo Cu(En)** Azul
Rey Cu(En) , ** violeta.
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Semana 8

ACTIVIDADES PREVIAS A LA PRACTICA

Las actividades que se realizaran en la octava semana son las siguientes:

1.- Se aplicara el examen de conocimientos previos de la practica 7.
2.- Se discutira en forma general y se realizara la practica 7.

3.- Se indicara a los estudiantes que en la semana nueve se aplicara
el 2° examen de laboratorio.

PRACTICA 7

Determinacion de cinc (Il)
en una muestra comercial

I. OBJETIVOS

Que el estudiante se familiarice con los conceptos tedricos y practicos
de las valoraciones de formacién de complejos. Para ello, determinara la
concentracion y el porcentaje de cinc (II) en una muestra comercial de
oxido de cinc, mediante una valoracidn con una solucion estandarizada
de la sal disédica de EDTA (en la que ocurre una reaccion de formacién
de un complejo).

Il. INTRODUCCION

El acido etilendiaminotetracético (EDTA) es el agente quimico comple-
jante mas utilizado en quimica analitica. Forma complejos estables de
estequiometria 1:1 con la mayoria de los iones metalicos. Por titulacién
directa o por una secuencia de reacciones, gran parte de los elementos
de la tabla periddica pueden determinarse con EDTA. Las constantes de
formacidon de la mayoria de los complejos de EDTA son bastante gran-
des, y los valores tienden a ser mas grandes en el caso de los iones
metalicos con mayores cargas ionicas positivas.



Sin embargo, no se debe olvidar el caracter acido base que presenta este
ligando, por lo que los equilibrios de formaciéon de complejos metalicos se
veran seriamente afectados por el pH. De esta forma puede apreciarse
que un complejo metal-EDTA se vuelve menos estable a medida que
decrece el pH. Para que una reaccion de valoracion tenga utilidad, se
requiere que sea completa o “cuantitativa”, esto es, su constante de
equilibrio debe ser grande.

En algunas ocasiones, el elevar el pH de un sistema para poder llevar
a cabo una valoracién con EDTA, provoca la precipitacion del hidréxido
insoluble del catidén. Sin embargo, es posible utilizar agentes comple-
jantes auxiliares que sirven tanto para fijar el pH, como para complejar
el idn metalico y mantenerlo en solucién. Por ejemplo, la valoracion de
Zn(II)con EDTA suele efectuarse en un tampodn amoniacal, que compleja
al Zn(II) para evitar su precipitacion como Zn(OH), ., y tambien impone
el pH de la solucidn.

lll. MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

1 bureta de 10 mL 1 pH-meftro Solucién problema de Zn?*
1 soporte con pinzas para . L. Solucién concentrada
1 agitador magnetico i
bureta de amoniaco

1 matraz volumétrico

de 25 mL L. .,

o Barras magnéticas Soluciéon de HCI 5M

1 maftraz volumeétrico

de 10 mL

) Solucién valorada de EDTA
4 copas tequileras grandes

0.02M
1 pipeta volumétrica Indicador negro
de 2mL de eriocromo T

1 pipeta graduada de 5 mL
2 vasos de precipitados
de 50 mL

1 piseta con agua destilada

1 pro pipeta

1 espdtula




IV. EXPERIMENTACION
A) Preparacion de la muestra comercial de cinc

A partir de la muestra comercial de cinc, pesar en un vaso de pre-
cipitados de 50 mL, 0.1 g del sdlido y disolverlos con 2 mL de acido
clorhidrico 5 M, 5 mL de agua destilada y ajustar el pH 9.3-10, adicio-
nando gotas de amoniaco concentrado (R.A) Transferir esta solucién a
un matraz aforado de 10 mL y agregar agua destilada hasta la marca
de aforo.

B) Preparacion de EDTA

Preparar por equipo 25 mL de solucion de EDTA (estdndar primario)
0.05M

(Secar el reactivo Na,H,Y .2H20 a 80 °C durante una hora o conside-
re que tiene una Humedad de 0.3 % “Harris pagina 278 afio 1992.
Editorial Iberoamérica”).

C) Valoracién de la muestra comercial de cinc

Medir de manera exacta 2 mL de la solucién problema de cinc. Agregar
en el sistema por valorar una cantidad pequefia del indicador (NET)
en base sdlida hasta que se observe una tonalidad rosa. Realizar la
valoracién agregando con una bureta la solucion de EDTA. Finalmente,
medir el volumen en el cual la solucidn cambia a una tonalidad azul.
Repetir la valoracién dos veces mas y determinar el volumen de vire
promedio.

vire

vire

vire

promedio




V. DIAGRAMA ECOLOGICO Y MANEJO DE RESIDUOS

DETERMINACION DE Zn EN UNA MUESTRA

COMERCIAL

l

10 mL de solucion de ZnO + HCl+

NH4OH
/

INDICADOR
NEGROC DE
ERICROMO

v

TITULAR CON EDTA

|

R, = Almacenar en recipientes debidamente
tratamiento.

etiquetados para posterior



VI. INFORME EXPERIMENTAL
INSTRUCCIONES: una vez terminada la sesidon experimental, el alumno
contestara de forma individual las siguientes preguntas en su manual y

las entregara a sus asesores al final de la sesidn.

Nombre: Equipo:

1) Sefalar el valor al que se ajustd el pH de la solucion por valorar.

2) Con el resultado del inciso anterior, sefalar la especie que predomina
del EDTA y la que predomina del par conjugado NH**/NH,.

3) Si ademas se sabe que debido a la cantidad agregada de amoniaco
(paraajustarel pH) la especie que predominade Zn (II) es: ZN(NH,)?**;
escribir la reaccién que ocurre durante el proceso de valoracién.

4) Con el resultado del volumen de vire promedio determinar la mola-
ridad inicial experimental de la solucidn preparada de cinc.




5) Determinar el porcentaje de 6xido de cinc en la muestra comercial.

6) Justificar en detalle el cambio de coloracion del indicador que sefala
el fin de la valoracién.

7) Calcular las concentraciones de equilibrio de las especies: Zn(II)Y,
YTy ZnY" en el punto de equivalencia de la reaccién de valoracion.

Considerar que la reaccion de formacién de complejo al pH amortiguado

y el valor de la constante de equilibrio es:

Zn(II)M + Y <--> ZnY™" K" = 10756

8) Calcular el % Q de la reaccién de valoracion.




VIl. PROBLEMAS DE CONSOLIDACION (sin obligacion de entregar)

1. Se desea cuantificar el Mg?* que se encuentra en una muestra sélida,
para esto se analiza mediante una titulacion con EDTA de concentracion
0.02M, se pesa 0.2678 gr de sdlido y se disuelve con 10 mL de agua des-
tilada, se agrega 1 mL de solucién amortiguadora de pH= 10 y se afora
la solucidn a 50 mL. Una alicuota de 5 mL se valora con la solucion de
EDTA utilizando el negro de eriocromo como indicador.

De tres valoraciones se obtiene un volumen de vire promedio de 4.5
mL (el vire es de rojo a azul).

a) Escriba la reaccién de valoraciéon al pH amortiguado.

b) Calcule el valor de Kr condicional.

c) Calcular la concentracién My el % P de magnesio en la muestra.
d) Calcular el pY* en el punto de equivalencia.

Datos: PKa’s H,Y 2.0, 2.7, 6.3, 10.3; PKc MgY* = 8.7; masa atéomico
24. 305 g/mol

VIil. BIBLIOGRAFIA

. Day, R. A,, et al.,, Quimica Analitica Cuantitativa, Ed. Prentice Hall,
México, 1989, 5ta edicion.

. [Harris Daniel C. Analisis Quimico Cuantitativo Ed. Reverté, México,
1999, 32 edicion.
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Semana 10

ACTIVIDADES PREVIAS A LA PRACTICA

Las actividades que se realizaran en la décima semana son las siguientes:
1.- Se aplicara el examen de conocimientos previos de la practica 8.

2.- Se discutira en forma general y se realizara la practica 8.

PRACTICA 8

Solubilidad y precipitacion de solidos en agua

|. OBJETIVO GENERAL

Estudiar el equilibrio quimico de solubilidad y precipitacion a través de
la formacion experimental de precipitados en medio acuoso, lo que per-
mitird comprender y predecir el fendmeno de precipitacién como una
funcidn de la constante del producto de solubilidad, Ks.

OBJETIVOS PARTICULARES

Al finalizar la practica, el alumno debera ser capaz de llevar a cabo co-
rrectamente las siguientes acciones:

. Entender el concepto de solubilidad y precipitacion.

. Comprender el efecto del ion comun en la solubilidad, mediante la
observacion y calculo de la solubilidad en agua y en presencia de
idn comun.

. Alefectuar mezclasdereaccion, observarlaformacion de precipitados
y predecir con base en el célculo de producto idnico, la formacion

de los mismos.

« Determinar experimentalmente el valor de Ks a partir de la determi-
nacién de la solubilidad.



II. INTRODUCCION

La solubilidad de una sustancia se define como la cantidad maxima que
de ella pueda admitir una cantidad dada de solvente en condiciones de-
finidas de temperatura y presion.

Si una sustancia poco soluble es colocada en el agua y se deja pasar
un tiempo suficiente, entre la parte disuelta y el precipitado existe un
equilibrio termodinamico, el cual se puede representar por las siguientes
ecuaciones quimicas:

AP, (precipitado) < AP (disuelto)
AP, (disuelto) <« xA™ + yP*

Esto es, que el sélido se encuentra en equilibrio con la forma molecular
disuelta y ésta a su vez con las especies idnicas.

Se puede plantear un nuevo proceso quimico al sumar las dos ecua-
ciones quimicas anteriores que corresponde a la solubilidad idnica de un
solido en agua. Y la constante de equilibrio asociada con este proceso
se conoce como constante de producto de solubilidad, Ks. También es
posible establecer el estado de equilibrio como sigue, considerando que
la actividad de un sélido en solucidén acuosa es igual a uno.

+ —_ + -
AxPyi <~ XA + yP* Ks = | Av|x | P*|Y

Inicio 1

Equilibrio 1 XS ys

En que "s" representa la solubilidad idnica. Si la solucién se comporta
en forma ideal es posible calcular la solubilidad idnica al sustituir la con-

centracion en lugar de la actividad en la constante de solubilidad, y de
ahi despejar a la solubilidad.



Ks = | AY*|x | Px|Y = (xs)* (ys)¥

O bien, si se conoce la solubilidad, se puede sustituir y de esta forma
es posible calcular el valor de la constante de producto de solubilidad,
Ks.

Como el sistema se encuentra en equilibrio termodinamico cumple con
sus principios como es el caso del principio de Le Chatelier, de ahi que
se puedan cambiar las propiedades de solubilidad si se introducen: sales
inertes en solucion, sales que contienen iones comunes y otros equili-
brios quimicos en el sistema.

Por otro lado, si se mezclan dos compuestos en solucidon acuosa y ocu-
rre una reaccién quimica entre ellos es posible clasificar esta reaccion
basandose en las interacciones de las sustancias en solucion acuosa. Si
la especie formada por la reaccién es una sustancia poco soluble, en-
tonces se dice que ha ocurrido una reaccidén de precipitacion, el sistema
observado es por lo tanto heterogéneo.

xA¥* + yP* AP

Un parametro importante que permite predecir si en esta mezcla ocu-
rrird 0 no una precipitacion es el producto idnico, el cual se obtiene del
producto de las concentraciones en la mezcla de cada uno de los io-
nes elevado a sus respectivos coeficientes estequiométricos. Es decir,
la concentracidn que se emplea para el calculo del producto idnico es la
concentracion inicial de cada uno de los componentes afectados por la
dilucion que se produce al realizar la mezcla:

PL=[A*] _ [P-]

mezcla mezcla

Si se cumple que el P.I > Ks, entonces ocurrira la precipitacion y por lo
tanto se observara la formacion de un soélido.




lll. MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

2 vasos de precipitados

1 agitador magnético Papel filtro
de 50 mL ° ° P
) o Solucion de HCI0.01 M
3 copas tequileras 1 Barra magnética .
(estandarizado)
1 embudo de pldstico .
. _ Soporte con pinzas CaCl,.2H,0
(o vidrio) chico

1 bureta de 10 mL Solucion de fenolftaleina

1 espdtula KIO.Ty0.001 M

1 piseta con agua
P ¥ PH(NO,), 0.1y 0.001 M

desionizada
1 pro pipeta Sr(10,), sélido
1 pipeta volumétrica
PP NalO, 0.4 M
de 2mL
1 pipeta graduada L
Solucion de NaOH, 0.2 M
de 10 mL

4 tubos de ensaye

IV. EXPERIMENTACION Y RESULTADOS

A) Preparacion de soluciones por grupo

1. 100 mL de una solucién de acido clorhidrico (HCI) estandarizado
de concentracion 0.01 M.

2. 10 mL de solucidon de nitrato de plomo de concentracion 0.1 M y
una de concentracion 0.001 M.

3. 25 mL de una solucion de yodato de sodio 0.4 M.

4. 10 mL de una solucidon de yoduro de potasio de concentracion
0.1 My una de concentracién 0.001 M.

5. 50 mL de una solucion de NaOH 0.2M.



B) Solubilidad en agua y en presencia de un ion comun
En dos tubos de ensaye colocar 20 gotas de:

Tubo 1: Agua Tubo 2: NaIO3 0.4 M

Caracteristicas:

En cada tubo, agregar un poco del sélido: Sr (10,), (aproximadamente
50 mg). Agitar fuertemente vy filtrar. A las soluciones filtradas (en tubos
de ensaye etiquetados: 1’y 2’) agregar gota a gota la solucién de NalIO,
0.4 M, hasta completar 10 gotas. Anotar las observaciones correspon-

dientes.

Tubo 1”: Tubo 2':

Caracteristicas:

C) Producto ionico: mezclas de reaccion y de no reaccion
En dos tubos de ensaye efectuar las siguientes mezclas:

Tubo 1: Mezclar 1 mL de la solucién de Pb(NO,), 0.1 M con 1mL de la
solucion KI 0.1 M. Anotar las observaciones:




Tubo 2: Mezclar 1 mL de la solucién de Pb(NO,), 0.001 M con 1 mL
de la solucion KI 0.001 M. Anotar las observaciones:

D) Precipitacion, solubilidad y producto de solubilidad del Ca(OH),

1. Pesar aproximadamente 0.1 g de CaCl,, agregar 10 mL de NaOH
0.2 M agitar y, dejar reposar el sistema durante un minuto. Anotar
las observaciones

2. Con la finalidad de eliminar el exceso de NaOH, filtrar el precipita-
do formado utilizando el papel filtro.

3. Recuperar el sélido que se encuentra en el papel filtro en un vaso
de precipitados de 50 mL, bajandolo con agua desionizada por medio
de la piseta.

4. De nuevo filtrar y medir una alicuota de 2 mL de la solucidn filtra-
da; titular la solucidn filtrada con la solucién estandarizada de HCI
0.01 M, utilizando como indicador de fin de valoracién: fenolftaleina.
Valorar dos veces mas y determinar el promedio del volumen de vire.

Vi= ; V2= 1 V3 = :

Volumen Prom. =

100




V. DIAGRAMA ECOLOGICO Y MANEJO DE RESIDUOS

A) PREPARACION DE SOLUCIONES
[Por grupo)

100 mL de HCl0.01 M

10mL de Pb (NO3)z 0.1 My 0.001 M
25 mL de NalQ3 0.4 M

10mL de KI0.1 My 0.001 M

50mL de NaOH 0.2 M

¥ ¥
B) SOLUBILIDAD EN AGUA Y CON C) 3]
ION COMUN
20 gotas de H:0 + ‘ 20 gotas de MalDz 0.4
~50 mg de 5r (I03)z M + ~50 mg de Sr {103)2
Mezclar y agitar Mezclar y agitar
h 4 L
Filtrar
1 l ¥ ¥
Solido Filtrado 2slida

o de NalOs 0.4
Y v
Mezclar y agitar Mezclar y agitar

G5
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1ml Pb (NOs): 0.1
M+
lmLde KID1IM

i
' ' v
@

1 mL Pb (NO3)z 103
M+

ImLdeKl10-3M

Mezclar

IF
g Ot
._EF
i

_Ik

Mezclar

|

<

Filtrado
Walorar 2 mL con HCl 0.01 M }—L’ e

Re suspender en agua

Filtrar

Sdlido

QF

Tratamiento de residuos

R, Maximo 50 mg por equipo de Sr(10,),. Entregar al profesor quien lo
almacenara y etiquetara como reactivo para usarlo posteriormente en
esta practica.

R, Filtrar para recuperar el sélido y almacenar junto con R, y el liquido
(maximo 3 mL por equipo) desecharlo en la tarja.

R, Maximo 10 mL por equipo de NaOH 0.2 M. Neutralizar y desechar a
la tarja.

R, Maximo 70 mg por equipo de Ca(OH),. Entregar al profesor quien
lo almacenara y etiquetara para emplearlo como reactivo o para neutra-
lizar soluciones acidas.




R. Maximo 5 mL por equipo de CaCl,. Desechar en la tarja.

R, Maximo 20 mL por grupo. Resguardar y etiquetar como residuos de
plomo.

VI. INFORME EXPERIMENTAL
INSTRUCCIONES: una vez terminada la sesion experimental, el alumno
contestara de forma individual las siguientes preguntas en su manual y

las entregara a sus asesores al final de la sesidn.

Nombre: Equipo:

B) Solubilidad en agua y en presencia de un ion comun

1. Explicar la diferencia entre los tubos 1 y 2, ademas de los tubos
1’y 2"

2. Explicar, con base en las observaciones experimentales, el efecto
gue tiene un ion comun en la solubilidad de un sdlido.

3. Utilizando el valor de Ks reportado en el anexo 8, calcular la solu-
bilidad bajo las dos condiciones:

Sr (10,),4 © +2 10,Ks =

solubilidad en agua =

Eq) despeje s =

Sr (10,), ¢ © + 2 10,Ks =

103




solubilidad en id6n comun=

Eq) 0.4 M despeje s =

4. Con los calculos del inciso anterior, verificar si las observaciones
experimentales coinciden con los resultados tedricos esperados.

Solubilidad de yodato de estroncio en agua =

Solubilidad en presencia de ién comun =

Conclusion:

C) Producto iénico: mezclas de reaccion y de no reaccion

5. Explicar la diferencia entre los tubos 1 y 2.

6. ¢Qué es el producto idnico? y écudl es su utilidad?

7. Mediante el parametro “producto Idnico” explicar las observaciones,
en lo que respecta a la formacion o no del precipitado (PbL).

104




D) Precipitacion, solubilidad y producto de solubilidad del Ca(OH),

8. Escribir la reaccidén de precipitacidon del sdlido formado en D1:

9. Escribir la ecuacién quimica que representa el equilibrio de
solubilidad entre el solido y el agua para D3 y establecer el estado
de equilibrio:

Eq)

10. A partir de los resultados de la valoracion (D4) determinar la
concentracion de OH- y, a partir de ésta, determinar el valor de la
constante de solubilidad (Ks). Comparar este valor con el reportado
en el anexo 8.

Ks(exp) =

Ks (tedrico) =

Conclusion:
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VIl. PROBLEMA DE CONSOLIDACION

Para determinar la constante de solubilidad experimental de Ba(OH), se
realizan las siguientes etapas experimentales :

I) Se forma el solido, Ba(OH),, con 0.1 g de cloruro de barioy 10 mL
de NaOH 0.2 M.

IT) Se deja reposar la mezcla durante 15 minutos.
IIT) El sélido formado se filtra y se lava con agua desionizada.

IV) Posteriormente se disuelve el sélido en agua y se agita durante 10
minutos, se filtra la solucion.

V) Una alicuota de 2 mL del filtrado se titula con HCI 0.03 M (utilizando
fenolftaleina como indicador), obteniéndose un volumen de vire
de 5.28 mL de HCI.

Calcular la constante de solubilidad experimental.

VIII. BIBLIOGRAFIA

. Pérez Arévalo J.F., Equilibrios de solubilidad y precipitacion. UNAM,
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Semana 11

ACTIVIDADES PREVIAS A LA PRACTICA

Las actividades que se realizaran en la semana once son las siguientes:

1.- Se aplicara el examen de conocimientos previos de la practica 9.
2.- Se discutira en forma general y se realizara la practica 9.

3.- Se les recordara a los estudiantes que en la siguiente semana (se-
mana 12) se realizara el examen del tema “Solubilidad-Precipitacion”.

PRACTICA 9

Determinacion gravimétrica de bario

|. OBJETIVO GENERAL

Determinar el contenido de Bario presente en una muestra problema, a
través de una gravimetria, aplicando los conocimientos de solubilidad y
de reacciones de precipitacién, asi como de los factores que les afectan.

OBJETIVOS PARTICULARES

Al finalizar la practica, el alumno debera ser capaz de llevar a cabo co-
rrectamente las siguientes acciones:

a) Reconocer la importancia de las determinaciones gravimétricas en
el analisis cuantitativo.

b) Identificar y evaluar los factores de los que depende una reaccién
de precipitacion empleada para gravimetria.

c) Identificar las caracteristicas que debe poseer un producto ideal
para el analisis gravimétrico.

d) Conocer y efectuar el procedimiento experimental para llevar a peso
constante un precipitado.
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e) Realizar los calculos para determinar el contenido del analito en la
muestra problema, en funcidn del peso del precipitado obtenido.

Il. INTRODUCCION

El proceso de precipitacion y el uso de estas reacciones son la piedra
angular en el anadlisis gravimétrico. El analisis gravimétrico abarca una
variedad de técnicas en las que la masa de un producto se utiliza para
determinar la cantidad original de analito (la especie de interés). Puesto
gue la masa puede medirse con gran exactitud, los métodos gravimé-
tricos se cuentan entre los mas exactos de la Quimica Analitica, pero
también son mas laboriosos que otros procedimientos. Se trata de una
de las técnicas analiticas mas antiguas, y se ha aplicado a numerosos
elementos y compuestos desde mucho antes de que se dispusiera de
otros métodos.

El producto ideal de un analisis gravimétrico debe ser muy insoluble,
facilmente filtrable, muy puro y de composicidon conocida y constante. Si
bien pocos precipitados reinen todas estas condiciones, el uso de técni-
cas apropiadas puede ayudar a optimizar las propiedades de los precipi-
tados que se analizan por gravimetria.

En ese sentido, la mayoria de las precipitaciones con fines gravimétri-
cos se realizan en presencia de un electrolito que facilite la colisién de
los coloides formados y su coagulacion (que se adhieran unos a otros),
para formar particulas mas grandes (cristales) y en algunos casos para
disminuir ain mas su solubilidad (efecto del idn comun).

La masa de un precipitado en un contenedor (crisol, papel filtro y vidrio
de reloj) por lo general se obtiene por diferencia: primero se pesa el
contenedor vacio y después el contenedor mas el precipitado seco. Se
puede suponer que el sélido estd completamente seco o en la forma
guimica a pesar cuando su peso ya no cambia con el calentamiento
posterior. El precipitado se calienta en su contenedor a la temperatura
deseada durante un periodo razonable, después se enfria y se pesa.
Enseguida se vuelve a calentar, por lo general durante un periodo corto
y se pesa otra vez. Si las dos pesadas son similares (con una variacién
de 0.2 a 0.5 mg) se considera que el proceso de secado estd terminado
y el solido ya se encuentra a peso constante. Ahora bien, ya que la masa

108




del precipitado se obtiene por diferencia, también se debe conocer con
exactitud la masa del contendor, por lo que se le debe dar el mismo
tratamiento al contenedor hasta alcanzar su peso constante.

Ill. MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

2 pipetas volumétricas

Estufa Soluciéon Problema de Bario
de 10 mL
1 pipeta graduada
plpetd g 1 desecador Na SO, reactivo analitico
de 1,10y 20 mL
1 vaso de precipitado . . . e
1 agitador magnetico HCl reactivo analitico
de 100 mL
Papel filtro Whatman N° 41 Barras magnéticas
1 embudo de vidrio Parrilla de calentamiento

1 vidrio de reloj

1 termdmetro, 1 propipeta

3 vasos de precipitados
de 50 mL
1 matraz erlenmeyer
de 125mL

IV. EXPERIMENTACION Y RESULTADOS

A) Preparacion de soluciones
1. Muestra problema de bario:
Los asesores prepararan 100 mL de la solucién problema (~0.05 M)
por analizar y le proporcionaran 10 mL de esta solucion a cada equipo
de trabajo.
2.10 mL de Na,SO, 0.15 M

B) Andlisis gravimétrico de bario

1. Poner a peso constante el papel filtro junto con el vidrio de reloj.
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2. Mientras se alcanza el peso constante, medir con una pipeta vo-
lumétrica 10 mL de la solucién problema y transferirlos a un vaso de
precipitados de 100 mL, agregar 20 mL de agua destilada y 0.2 mL
de HCI reactivo analitico.

Caracteristicas del sistema

3. Calentar la mezcla anterior, utilizando una parrilla de calentamiento,
hasta llegar a una temperatura de 90 °C.

4. Al alcanzar esta temperatura, adicionar 10 mL de la solucidon
de Na,SO,, 0.15 M y mantener el calentamiento durante 20 minutos,
para que la temperatura continte en 90 °C.

Caracteristicas del sistema

5. Filtrar el precipitado, utilizando el papel Whatman No. 41, y lavarlo
con agua tibia (desionizada).

Caracteristicas del sistema

6. Colocar el papel filtro y el sélido sobre el vidrio de reloj e introducirlo
en la estufa durante aproximadamente 10 minutos, a una temperatura
entre 70-80 °C, hasta secar el sélido.

7. Retirar el vidrio de reloj con el papel filtro y el sélido, y dejarlos en-
friar en un desecador; posteriormente pesarlos y repetir la operacion
hasta que el peso sea constante.
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8. Considerando el peso constante determinar la masa de sulfato de
bario obtenida por precipitacion.

BaSO, g

V. DIAGRAMA ECOLOGICO Y MANEJO DE RESIDUOS

@PREPARACIC')N DE SOI.UCIONB

100 mL de BaClz~0.05 M (por grupo)
10 mL de Na,504 0.15 M (por equipo)

(B] ANALISIS GRAVIMETRICO DE>

10 mL de BaCl, + 20 mL de H;0 +
10 mL de Na,50, 0.15 M

Mezclar

!

Filtrar
|

. '

Solido Filtrado

{ |

Tratamiento de residuos

R, Maximo 120 mg por equipo de BaSO,. El sélido ya seco guardarlo
en una bolsa debidamente etiquetado y entregarlo al profesor, quien lo
almacenara como reactivo para ser empleado en otras practicas.

R, Maximo 40 mL por equipo de solucion acida de NaCl. Neutralizar y
desechar en la tarja.




VI. INFORME EXPERIMENTAL

INSTRUCCIONES: una vez terminada la sesion experimental, el alumno
contestara de forma individual las siguientes preguntas en su manual y
las entregara a sus asesores al final de la sesion.

Nombre: Equipo:

1. Escribir la ecuacién quimica de la reaccion de precipitacidon y sefialar
el valor de la constante de reaccién, para ello consultar el anexo 8:

+ Kr=

2. Con la masa de sulfato de bario determinar la concentracion de
bario en la muestra problema.

DATOS CALCULO RESULTADO

3. Mediante el “parametro de cuantitatividad” mostrar que la reaccién
es cuantitativa.

CALCULO
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Conclusion

4. Calcular las concentraciones de equilibrio de las especies: Ba?* vy,
SO*,considerando que una de estas especies esta en exceso cuando
se forma el sdlido.

+ -

Condicion Inicial:

Condicién al equilibrio:

5. Enumerar les etapas esenciales del analisis gravimétrico.

6. Explicar por qué es importante demostrar que el sélido si precipita-
ra y ademas de forma cuantitativa al realizar un analisis gravimétrico.
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VIl. PROBLEMA DE CONSOLIDACION

Una muestra de aguas residuales originadas en una industria contiene
mercurio, con el propdsito de cuantificar este metal, a una alicuota de
50 mL de agua residual se le adicionan 25 mmoles de KI. Inmediata-
mente se aprecio la formacion de un sélido, el cual se filtrd, se secd y se
pesod, obteniendo 124 mg de sdlido. ¢Qué concentracion en My % p/v
se tiene de ese metal en la muestra?

VIII. BIBLIOGRAFIA

. Day, R. A. 1989. Quimica analitica cuantitativa, 5ta ed., Prentice
Hall, México.
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Semana 13

ACTIVIDADES PREVIAS A LA PRACTICA

Las actividades que se realizaran en la semana trece son las siguientes:
1. Se aplicara el examen de conocimientos previos de la practica 10.

2. Se discutird en forma general y se realizara la practica 10.

PRACTICA 10

Reacciones de oxido-reduccion
l. OBJETIVO GENERAL

Estudiar las reacciones de oxidorreduccién realizando diversas mezclas
de oxidantes y reductores y con base en observaciones experimentales,
determinar la estabilidad relativa de donadores, polidonadores, recepto-
res, polireceptores y anfolitos.

OBJETIVOS PARTICULARES

Al finalizar la practica, el alumno deberd ser capaz de llevar a cabo
correctamente las siguientes acciones:

a) Definir a las especies quimicas como oxidante, polioxidante, reductor,
polireductor y anfolito.

b) Definir los fendmenos de oxidacién y reduccion.

c) Justificar si ocurre o no una reaccion espontanea con base en
observaciones experimentales.

d) Escribir y balancear semirreacciones y reacciones redox por el
método del ion electrén.

e) Colocar en una escala de potencial la posicion relativa de los pares
involucrados en una reaccién o interaccién con base a sus observaciones
experimentales.
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f) Aplicar la escala tedrica de potencial estandar para la prediccion de
reacciones redox.

g) Manejar la estequiometria de las reacciones quimicas para calcular
cantidades al equilibrio.

h) Calcular las constantes de equilibrio de las reacciones redox (reac-
cion, interaccion y dismutacién).

Il.- INTRODUCCION

Las reacciones quimicas en las que los electrones se transfieren de un
reactivo a otro se conocen como reacciones de 6xido-reduccion o redox.
Si se adopta el modelo:

a Donador <« b Receptor + n Particulas

La particula intercambiada es el electrén (e-). Como consecuencia de
esta transferencia de electrones algunos de los nimeros o estados de
oxidacion de los elementos involucrados cambian.

En una reaccion de oxido-reduccidon ocurren dos fendmenos simulta-
neos, la oxidacion y la reduccién y en ellos intervienen oxidantes y re-
ductores.

La oxidacidn es un fendmeno en el que una especie quimica cede o
dona electrones y la reduccion es un fendmeno en el que una especie
guimica acepta o recibe electrones. Por otra parte, un oxidante es una
especie quimica capaz de recibir o aceptar electrones mientras que un
reductor es una especie quimica capaz de ceder o donar electrones.

Al tomar en cuenta estas definiciones, el modelo antes mencionado,

especificamente para este fendmeno quedaria expresado de la siguiente
manera:

a Reductor <& b Oxidante + n e -
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Y se le llama semirreaccién redox. El par reductor y oxidante también
se llama par conjugado. Las semirreacciones se pueden escribir en el
sentido de la oxidacion: Cu® « Cu?** + 2 e - o bien en el sentido de
la reduccién, por ejemplo: Ce** + e -« Ce3*.

Escribir los electrones en las semirreacciones realmente obedece a
razones didacticas del modelo seleccionado ya que éstos no pueden existir
en solucion acuosa; sin embargo al momento de escribir la reaccion
guimica redox; es decir, considerando la semirreaccién de oxidacién y la
de reduccidn, los electrones ya no deben aparecer.

La semirreaccion balanceada tiene asociada la ecuacion de la Ley de
Nernst, que permite relacionar el potencial del sistema con las concen-
traciones de las especies quimicas involucradas en dicha semirreaccion:

Donde: E° corresponde a una constante llamada potencial normal o
estandar y es caracteristica de cada semirreaccion, la cual se puede
encontrar en la bibliografia y esta referida a un electrodo estandar de
hidrégeno (ESH) cuyo valor de E° = 0.0.

n = numero de electrones que participan en la semirreaccion balanceada.

La IUPAC establece que E° es el potencial normal de reduccién y éste
representa la medida de la tendencia que tiene el oxidante de par a
ganar electrones por lo que implica que a mayor valor de E° se considera
al oxidante mas fuerte o inestable y su reductor conjugado mas débil o
estable.

En una mezcla de oxidantes y reductores, el oxidante mas fuerte
reacciona de manera espontanea con el reductor mas fuerte.

Ill. MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

1 gradilla Acido nitrico, 5My 0.1 M
6 tubos de ensaye pequenos Acido clorhidrico 5 M
1 piseta con agua destilada Sulfato de cobre () 0.2 M

Solucion de metavanadato de amonio

2 tapones de hule para tubo
0.1 M




2 vaso de precipitados
de 50 mL
3 pipetas graduadas de 2 mL Laminilla de cinc

Cinc en polvo

Polvo o granalla de cobre

IV. EXPERIMENTACION

A) Reacciones redox con metales

1. Pesar entre 0.05 g y 0.10 g de cinc en polvo, transferirlo a un tubo
de ensaye y agregar lentamente 0.5 mL de acido clorhidrico 5 M. Ano-
tar las observaciones.

2. Pesar una laminilla de cinc, introducirla en un tubo de ensaye y
agregar 0.5 mL de una solucién de sulfato de cobre 0.2 M; se deja re-
posar durante 10 minutos. Anotar las observaciones.

3. Pesar entre 0.05 g y 0.10 g de granalla de cobre transferirlo a un
tubo de ensaye y adicionar 0.5 mL de una solucién de acido nitrico
5 M. El sistema se tapa con un tapdon de hule y se deja en reposo
durante 10 minutos. En caso de no contar con tapon de hule utilizar
algoddn o papel. Anotar las observaciones.

4. Pesar entre 0.05 g y 0.10 g de granalla de cobre, transferirlo a un
tubo de ensaye y adicionar 0.5 mL de una solucién de acido clorhidrico
5 M. El sistema se tapa con un tapén de algoddn y se deja en reposo
durante 10 minutos. Anotar las observaciones.
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B) Reacciones redox de formacion de anfolitos

Colocar en un tubo de ensaye 1 mL de solucion de metavanadato de
amonio (VO,,) y anotar el color de la solucidn.

Color observado

A la solucion anterior agregar un poco de polvo de cinc, se tapa el tubo
con el tapdn de hule, y se agita cuidadosamente hasta la aparicién de un
cambio de color.

Color observado

Se vuelve a agitar la solucién restante, hasta la aparicién de un nuevo
color.

Color observado

De nuevo se agita la solucién hasta obtener un cambio de color.

Color observado
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V.- DIAGRAMA ECOLOGICO Y MANEJO DE RESIDUOS

AYREACCIONES REDOX CON
METALES

| ! '

50— 100 g po b de 2+ _
o5 m HClS MEmina de 2n® =0 - 100 mg granallade

50— 100 mggranalla de Cu®
+ 0.5 mLHCI 5 b

Cu® + 0.5mL HMO: 5 M

w L 4
Mezclar v agtar ¥ l Tapar el tukboy
Dejar reposar Tapar el tubo y mezclar
‘L mezclar l

b 4 l
Exctrzer Solucidn
lamina

Lirpizr vy

[peesaEr

l B)REACCIONES REDOX DE
FORMACION DE ANFOLITOS

Tratamiento de residuas
= IMacimo 0.5 mL por equipo de solucidn acidade Znill),
Acopiar &n un recipiente etiquetads para usarlo

I mL metavanadato de amonic
0.1 W+ pequena cantidad de

" a polvo de Zn”
posteriormente en otras practicas.
R IMaximo 1 1dmina de Zn por equipo Entregar al profesor
quien las almacenar a para s empleadas de nuevo en A
esta practica Mezclar v agitar
Fs [Maximo 0.5 mL por equipo de solucion {Cus 0+ ZnE 0,0
E?gsecha’ en latarja = pequeha
Ry [MZimo 0.5 mlL de mezclade Cu{NO3)2 v Cu® por .
equipo Filtrar, enjuagar y secar &l Cu® parareutilizarlo cantidad de
posteriormente en esta practica El filtrado acopiarlo + nolvo de 7o
en un recipiente bien etiquetado para usarlo en otras -
précticss IMezclar v agtar
R [Maximo 0.5 mL por equipo de mezdade Cu® vy HCL
Filerar, enjuagar v secar el Cuf para reutilizarlo de l

nueyo en esta pracica Elfiltrado neutralizarloy
deszchar alatarja

F Maximo 1l mL por equipo de V (y Zn il Almacenar
en unfrasco bien etiquetado para su disposicion
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VI. INFORME EXPERIMENTAL

INSTRUCCIONES: una vez terminada la sesidon experimental, el alumno
contestara de forma individual las siguientes preguntas en su manual y
las entregara a sus asesores al final de la sesidn.

Nombre: Equipo:

A) Reacciones redox con metales

Con base en sus observaciones experimentales:
1) Escribir las reacciones quimicas balanceadas que ocurren en cada
sistema y establecer el estado de equilibrio considerando las cantida-

des iniciales que se mezclaron de cada reactivo.

1. Cinc en polvo + HCI 5M

2. Laminilla de Zn° + CuSO, 0.2M

3. Granalla de Cu’+ HNO, 5M
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4. Granalla de Cu®+ HC| 5M

2) Proponer una escala de potencial de tal forma que la posicion
relativa de los pares redox involucrados explique las observaciones
experimentales.

3) Consultar en el anexo No. 9 los valores de los potenciales estandar
de los pares redox reportados en la literatura quimica y llenar la si-
guiente tabla:

4) Trazar una escala tedrica de potenciales normales y comprobar si
los resultados obtenidos en la parte experimental coinciden con las
predicciones tedricas.

5) Deducir a partir de la Ley de Nernst de los pares involucrados, la
expresion de la constante de equilibrio para la reaccion Cu°® + HNO..
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6) Calcular el valor de la Constante de equilibrio para cada reaccion o
interaccién propuesta.

Cinc + HCI Cinc+ CuSO,

Cobre + HNO, Cobre + HCI

B) Reacciones redox de formacidon de anfolitos

7) Son si se sabe que las especies estables del vanadio: V?*, V3*, VO32*,
VO,*, asociar el color observado de cada solucién con la especie de
vanadio que le corresponda.

8) Clasificar cada una de estas especies como anfolito, polireceptor
y polidonador.
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9) Con base en las observaciones experimentales, proponer la posicion
relativa de los pares redox del vanadio en una escala de potencial,
incluyendo al par Zn?*/Zn° y sefale las reacciones que ocurrieron indi-
cando el orden.10). Escribir las reacciones quimicas balanceadas que
ocurren en esta seccién experimental.

10) Escribir las reacciones quimicas balanceadas que ocurren en esta
seccion experimental.

11) Senalar si los anfolitos del vanadio son o no estables.

12) Con base en los valores de E° de los pares redox del esquema:
V24 /B VO?*/V 2%, reportados en el anexo No.9, trazar una escala de
potencial tedricos.
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13) Comprobar que los resultados obtenidos en la parte experimental
coinciden con las predicciones tedricas.

14) Escribir las ecuaciones quimicas de dismutacién de los anfolitos y
calcular las constantes de los equilibrios de dismutacién.

15) De acuerdo al valor de la constante de dismutacién, explicar si este
valor confirma la estabilidad de los anfolitos ya determinada.

VIl. PROBLEMA DE CONSOLIDACION
Considerar las siguientes mezclas:
a) 20 mL de una disolucién de Fe3* 0.1 M con 20 mL de Sn?* 0.1M
b) A 10 mL de una disolucién de Cu?* 0.1 M se le agrega 1 mmol de Ag°®

c) A 10 mL de una disolucion de Ce** 0.05 M se le agrega 1 mmol de
Zn metalico

d) A 10 mL de una disolucién de dicromato de potasio 0.03 M se le
agrega 1 mmol de Ag°

1. Consultar el anexo 9 y reportar los valores de potenciales normales
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de los pares: Fe**/Fe?**, Sn**/Sn?*, Ce**/Ce?**, Zn**/Zn°, Cr?02/Cr3*
y Ag*/Ag®

2. Establecer una escala de potencial para todos los pares anteriores

3. Con base en la escala explicar si ocurre una reaccion o interaccién
en cada una de las mezclas

4. Balancear las ecuaciones quimicas redox para cada mezcla

5. Calcular el valor de la constante de equilibrio de cada una de las
reacciones planteadas en el inciso anterior

6. Establecer el estado de equilibrio en moles para cada mezcla

VIII. BIBLIOGRAFIA

Pérez Arévalo J.F. Equilibrios de dxido-reduccion. UNAM, FESC.

Caniizares Ma. del Pilar y Duarte Georgina. Fundamentos de quimica
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Sandoval Marquez, Rebeca. Equilibrios en disolucién en quimica
analitica, UNAM, Fac. de Quimica, México, 2011, 2da. ed.
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Semana 14

ACTIVIDADES PREVIAS A LA PRACTICA

Las actividades que se realizaran en la semana 14 son las siguientes:

1. Se aplicara el examen de conocimientos previos de la practica 11.

2. El profesor expondra los fundamentos de técnica: “Potenciometria
a intensidad nula”.

3. Se discutira en forma general y se realizara la practica 11.
4. Se les recordara a los estudiantes que en la siguiente semana

se aplicara el cuestionario de certificacion y se realizard el examen
del tema reacciones de 6xido reduccion.

PRACTICA 11

Cuantificacion de Fe (Il) por medio
de una valoracion redox

|. OBJETIVO GENERAL

Comprendery aplicarlas reacciones de 6xido reduccion en la cuantificacién
de una especie con propiedades redox por medio del analisis volumétrico.
Para ello, se determinara el contenido en una muestra comercial de hierro
(IT) mediante una valoracidn con permanganato de potasio (estandar
secundario), detectando el volumen de punto de equivalencia con un
método instrumental (potenciometria) y uno visual.

OBJETIVOS PARTICULARES

Al finalizar la practica, el alumno debera ser capaz de llevar a cabo co-
rrectamente las siguientes acciones:

a) Conocer los fundamentos de la “Técnica potenciometria a intensidad
nula”.
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b) Identificar los elementos necesarios del montaje experimental para
medir la diferencia de potencial.

c) Realizar mediciones potenciométricas referidas al electrodo de ca-
lomel (o plata cloruro de plata) y transformarlas al electrodo estandar
de hidréogeno (EEH).

d) Trazar una curva de valoracién de 6xido-reduccién y determinar el
volumen de punto de equivalencia por el método de las tangentes.

e)Plantear la reaccién balanceada de 6xido-reduccidon efectuada en la
valoracién redox.

f) Sefalar sobre la curva de valoracién los valores experimentales de
los potenciales normales de los pares redox involucrados y calcular el
valor de la Kr experimental.

g) Determinar la concentracién y la pureza de hierro (II) en la muestra
comercial utilizando el volumen de punto de equivalencia de la curva
de valoracion.

h) Determinar la pureza de Fe (II) en la muestra problema mediante el
volumen de vire dado por el permanganato de potasio (utilizado como
auto indicador).

II. INTRODUCCION

La cuantificacion de especies oxidantes y/o reductoras, presentes en
una muestra problema, se puede determinar por medio de valoraciones
potenciométricas. Una valoracidn potenciométrica consiste en utilizar la
potenciometria a intensidad nula para seguir la concentracion de un oxi-
dante o un reductor a lo largo de la valoracion, indicando el punto final
de la reaccion. El volumen de punto de equivalencia se determina por
medio de una curva de valoracién (AE vs VmL de titulante agregado)
utilizando el método de las tangentes. Otra informacidén importante que
se obtiene de la curva valoracién son los valores de los potenciales nor-
males de los pares redox presentes en el sistema de valoracion.
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En este tipo de valoraciones es necesario establecer fisicamente
una semirreaccion en el sistema de medicién: Ox, + ne <« Red,.
Por ejemplo, el reductor puede ser Fe (II) y el oxidante conjugado
Fe (III), el cual se puede generar por medio de una reaccidon con
Ce(IV) que forma al mismo tiempo su reductor conjugado Ce (III):
Fe (II) + Ce (IV) = Fe (III)+Ce (III).

El intercambio de electrones entre los pares redox conjugados (que
se forman en el sistema de valoracion) se realiza en la superficie de un
metal inerte. Todos los elementos de una semirreaccion deben de estar
fisicamente presentes para realizar la medicién de potencial eléctrico.

La técnica de potenciometria se basa en la medida del potencial eléc-
trico de un electrodo indicador, por lo general platino, sumergido en la
solucidon problema, respecto a una referencia la cual es otra semirreac-
cidon, es comun utilizar el electrodo de calomelanos. Los elementos pre-
sentes en este electrodo participan en la siguiente semirreaccion:

Hg,Cl, (s)+ 2e < 2 Hg° (¢) + 2 CI-

Las medidas se obtienen con un potencidmetro (el cual debe de estar
previamente calibrado en “corto circuito”) y se conocen como diferencia de
potencial, AE, puesto que es la comparacion de los potenciales generados
entre el electrodo indicador y el de referencia. El potencial generado con
el electrodo de referencia es constante durante las mediciones por lo
que se pueden expresar las lecturas obtenidas como AE= _ - E .. que
el potencial de referencia en condiciones experimentales se considera
como 0 volts, entonces se puede aproximar AE = _ .. También existen
otros electrodos de referencia como el de plata/cloruro de plata y es
conveniente indicar cual es el electrodo de referencia utilizado en la
obtencion de las medidas de potencial.

Por ejemplo, las expresiones E .= 0.320Vo E , , .= 0.250 V indican
que los valores fueron obtenidos utilizando como referencia al electrodo
de calomel saturado (ECS) y al electrodo de referencia plata /cloruro de

plata respectivamente.
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Los valores experimentales obtenidos también se pueden expresar
referidos al Electrodo Estandar de Hidrégeno (EEH) al sumar al valor
experimental el valor del potencial normal reportado en la literatura
(anexo 6); asi el potencial Ie|do E ..c= 0.320V se puede expresar como
referido al EEH como E = <t O 241V = 0.320 + 0.241V = 0.0561V.

A las semirreacciones Ox, + ne «> Red, se le asocia la ecuacién de
Nernst .

Por medio de esta expresion se puede ver que cuando la concentracién
de la especie oxidante es igual a la concentracion de la especie reductora
entonces el potencial de equilibrio es igual al potencial normal:

Si [OX,] = [Red,] entonces el Eeq=E0

En una reaccién de valoracién se forman dos pares redox conjugados y
los valores de los potenciales normales se obtienen para uno a la mitad
del volumen del punto de equivalencia y para el otro al doble del volu-
men de punto de equivalencia. Los valores de los potenciales
estandar experimentales de estos pares redox pueden leerse
graficamente para ciertos valores del volumen agregado.

Para cuantificar el contenido de las especies redox en la muestra pro-
blema se debe de conocer:

a) La reaccién de valoracidon balanceada (método de ion electrén).

b) El Vpe determinado a partir de la curva de valoracidon por el método
de las tangentes.

c) Realizar los cdlculos estequiométricos para conocer la cantidad que
reacciona del titulante con el analito.

d) El volumen exacto de la solucion preparada al disolver la muestra
problema.

e) El peso exacto, (en caso de sdlidos) de la muestra problema.

Se supone que estos calculos han sido estudiados, comprendidos vy
dominados por el estudiante en las anteriores sesiones.
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lll. MATERIAL, EQUIPO Y REACTIVOS

1 pipeta volumétrica ., Solucién de dcido sulfurico
Un potencidmetro
de 10 mL 0.9 M
. . Solucion estandarizada de
1 mortero con pistilo Un electrodo de platino
KMnO4 0.1 N
o 2 comprimidos de sulfato
2 vasos de precipitados .
Un electrodo de calomel ferroso comercial
de 50mL .,
(Hemobidn 200)
2 copas tequileras Agitador magnético
1 bureta de 10 mL Barras magnéticas
1 soporte con pinzas
1 piseta

1 vidrio de reloj
1 vaso de precipitados
de 100mL

IV. EXPERIMENTACION

A) Preparacion de la muestra de Fe (II)

Pesar 2 comprimidos juntos y pulverizarlos en el mortero. Enseguida,
pesar (del sélido pulverizado) en un vaso de precipitado, el equivalen-
te a una cuarta parte de un comprimido, agregar 10 mL de solucién de
acido sulfurico (0.9 MN). Agitar el sistema hasta la disolucidén del sulfato
ferroso pulverizado.

Siguiendo el mismo procedimiento preparar dos soluciones mas.

Anotar los siguientes datos:

Tra 2da 3ra
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B) Calibracion del potenciometro

Conectar el potenciometro a la corriente eléctrica y calibrarlo en “corto
circuito”. En “corto circuito” la diferencia de potencial debe ser nula.

C) Determinacion de Fe (I1I)
1. Mediante una curva de valoraciéon

Sumergir los electrodos en la solucidn de Fe (II) (ver seccidén A). Realizar
la valoracion agregando, con una bureta de 0.5 en 0.5 mL, la solucién
de permanganato de potasio. Medir la diferencia de potencial (E) inicial
de la solucién y la diferencia de potencial para cada adicidon de la solucién
de KMnO, y anotar los valores de E = f (volumen agregado de KMnO,) en
el apartado de “Informe experimental”.

2. Utilizando al KMnO, como autoindicador

Realizar la valoracion de la solucion de Fe (II) agregando, con una
bureta, la solucion de permanganato de potasio. Finalmente, medir el
volumen en el cual la solucién cambia de color (incoloro a rosa), el cual

sera el volumen de vire.

Realizar la valoracion dos veces.
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V. DIAGRAMA ECOLOGICO Y MANEJO DE RESIDUOS

A) PREPARACION DE LA MUESTRA DE Fe (I1)C)
PRECIPITACION, SOLUBILIDAD Y PRODUCTO DE

Con 2 comprimidos
determinar peso

.

Pulverizarlos Filtrar

Y

Pesar % comprimida

+ 10 mLoe
* Hz505 1.B N+

Mezclar y agitar

CDETEHMLMA{:@M DE Fe (ll) UTILIZAN > C) DETERMINACION DE Fe (il
KMnO: COMO AUTOINDICADORDY PRODUCTO MEDIANTE CURVA DE VALORACION
F
Valorar por duplicado Surnergir electrodos en
la muestra con KnO. miuestra y valorar
hasta aparicion de Potenciometricamente
color rosa con KMinQy hasta el
doble de volumen de
punto de

‘é
Tratamiento de residuos

R, Maximo 20 mL por equipo de soluciéon (mezcla de MnO,_, Fe (lll) y
Mn (II) en acido sulfurico). Resguardar en un frasco etiquetado para su
posterior disposicidn.
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VI. INFORME EXPERIMENTAL

INSTRUCCIONES: una vez terminada la sesion experimental, el alumno
contestara de forma individual las siguientes preguntas en su manual y
las entregara a sus asesores al final de la sesion.

Nombre: Equipo:

Cuantificacién de Fe (II) en un farmaco
C1. Mediante una curva de valoracion

1) Tabular y graficar los datos experimentales E=F(V). Referidos al
electrodo de referencia utilizado y al electrodo estandar de Hidrdgeno.

Pegar en esta zona
la curva de valoracion

referida al EEH
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2) Escribir la ecuacién quimica balanceada de la reaccidon de valoracion.

3) A partir de los potenciales estandar tedricos calcular el valor de la
constante de reaccion.

4) Utilizando el método grafico de las “tangentes”, determinar el volu-
men del punto de equivalencia. Realizarlo sobre la curva del inciso 1.

5) Con el resultado del inciso anterior, determinar la cantidad inicial
experimental en moles de Fe (II) en la solucién valorada.

6) Determinar el contenido de FeSO, en miligramos por cada tableta
del farmaco.

7) Comparar el valor anterior con el reportado por el fabricante.
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8) Empleando la curva de valoracion experimental, determinar los va-
lores de potencial estandar experimental de los pares: Fe3*/ Fe2* y
MnO, /Mn?* y comparar estos valores con los reportados en el anexo 9.

9) Calcular el valor experimental de la constante de reaccién de valo-
racion.

C2. Utilizando al KMnO, como autoindicador

10) Escribir el valor del volumen de vire de KMnO,

11) Con el resultado del inciso anterior, determinar la cantidad inicial
experimental en moles de Fe (II) en la solucién valorada en cada uno
de los sistemas.

12) Determinar el contenido de FeSO, en miligramos por cada tableta
del farmaco.
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13) Comparar los valores del contenido de FeSO, obtenidos en los in-
cisos 6 y 12, y concluir sobre la validez del método visual, tomando
como referencia el método instrumental, en la determinacién de Fe (II)
en el farmaco.

VIl. PROBLEMAS DE CONSOLIDACION

Para determinar el contenido de FeSO, en una muestra problema, se
pesa 0.6987 gr de sdlido, éste se disuelve y se afora con 50 mL de agua
destilada. Una alicuota de 10 mL de esta solucién se titula con una so-
lucion de cloruro de talio (III) de concentracion 0.05 M. La valoracion se
sigue potenciométricamente utilizando como electrodo de referencia el
electrodo de calomel saturado (ECS). Las lecturas obtenidas con el po-
tencidmetro fueron las siguientes:

V(mL) 0 0.5 1 1.5 2.0 2.5 3 3.5 4.0 4.5

Eecs 0.39 (0.471| 0.492 ( 0.506 | 0.517 | 0.528 | 0.539 | 0.550 | 0.564 | 0.585

Viml) | 50 | 55 | 60 | 65 | 70 | 7.5 | 80 | 85 | 9.0 | 9.5

Eecs 0.868 | 1.017 | 1.022 | 1.026 | 1.029 | 1.031 | 1.033 | 1.035 | 1.037 | 1.038

1. Dibujar el montaje experimental poniendo el nombre de los electro-
dos a utilizar.

2. Indicar la forma de calibrar el equipo.
3. En un papel milimétrico trazar la curva de valoracién referida al EEH.

4. Explicar el procedimiento para determinar el volumen de punto de
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equivalencia por el método de las tangentes y sefialelo con rojo en la
curva de valoracion.

5. Escribir la reaccién de valoracion balanceada (utilizar el método del
ion-electrén).

6. Determinar los mg de FeSO, en el sdlido analizado.
7. Determine el porciento en peso de FeSO, en el sélido analizado.

8. Sobre la curva experimental sefialar donde se localizan los valores
de los potenciales normales de los pares redox involucrados.

9. Escribir los valores de los experimentales de los potenciales norma-
les de los pares redox y referidos al electrodo estandar de hidrégeno.

10. Determinar el valor de la constante de reaccién experimental.
Datos: MM FeSO, 151.90 g/mol.

Considerar que el FeSO, vy el TICI, son electrolitos fuertes en solucién
acida.

Los pares redox a considerar son: Fe3*/Fe?y TI3+/TI*.
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ANEXO 1

Preparacion de soluciones

Objetivos

1. Definir la molaridad y calcular la molaridad de un soluto sélido en
solucién.

2. Determinar la cantidad necesaria de un soluto sélido para preparar
una solucion de molaridad especifica.

3. Calcular la molaridad de un reactivo analitico liquido concentrado.

4. Describir las etapas involucradas en la dilucién de una solucién de
concentracion conocida y calcular la concentracion de la solucion dilui-
da.

La concentraciéon de una solucion esta definida como la cantidad de
soluto en una cantidad dada de solvente, o en una cantidad total de la
solucidon. La molaridad es una de las unidades de concentracién mas
comunes en el laboratorio y esta definida como el nUmero de moles de
soluto por litro de solucion.

moles de soluto

molaridad (M) = — :
litro de solucion

La masa (en gramos) necesaria, de un reactivo analitico sélido, para
preparar un volumen (en mililitros) de solucién de molaridad C(M) es:

C(M) V (MM)
10x%P

mMRA =
En donde %P es la pureza (en masa) del reactivo analitico y MM la
masa molar del reactivo analitico.

Para preparar una solucién acuosa a partir de un soluto sélido se si-
guen las siguientes etapas:
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a) Primero, en un vaso de precipitados se pesa el soluto en forma pre-
cisa en una balanza; dependiendo de la magnitud del peso, la balanza
puede ser granataria o analitica.

b) El sélido se disuelve con agua destilada mediante una agitacion.

c) La solucidn se transfiere a un matraz volumétrico y, finalmente, se
agrega agua destilada hasta la marca de aforo, se coloca el tapon del
matraz y se mezcla la solucién final.

También se pueden preparar soluciones (de una concentracién especi-
fica) a partir de soluciones concentradas de reactivos analiticos liquidos
(acidos y amoniaco) por medio de una dilucién. La concentracién en
molaridad, Cimyr de un reactivo analitico liquido de cierto porcentaje de
pureza (en masa) % P y densidad, d (g/mL) es:

_ dx%P
C(M) _10—(MM)

En donde MM es la masa molar del reactivo (g/mol).

La dilucion de una solucién es un método sistematico para reducir la
concentracion de la solucién mediante la adicidon de solvente. Hay que
hacer notar que la cantidad de soluto no cambia, sélo cambia la canti-
dad de solvente. Esto significa:

Moles de soluto antes de la dilucién = Moles de soluto después de la
dilucion.

En términos de la molaridad y el volumen de la solucién que se desea
diluir y, asi como de la molaridad y volumen de la solucion diluida, la
expresion anterior puede escribirse de la siguiente manera:

M, xV. =M, xV,

Las cantidades iniciales de molaridad y volumen corresponden a la
solucién concentrada. La molaridad y volumen finales corresponden
al sistema diluido. El volumen inicial de la solucidon concentrada (Vi)
es diluido a un volumen final (Vf) para producir la solucion diluida
con la concentracion, en molaridad deseada (Mf):
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Ejercicio 1. Preparacion de soluciones (acuosas) a partir de un soluto
sélido.

La solubilidad en agua del clorato de potasio a 25 °C es de 11 gramos
en 100 mL de solucién. La etiqueta del reactivo analitico sélido KCIO,
indica que contiene 95.0 % en masa de KCIO, y una masa molar de
118.9 g/mol.

A) Se desean preparar 500 mL de una solucién acuosa (a 25 °C)
de clorato de potasio 2 M. Explique si es posible preparar la solucién,
de ser posible, calcule los gramos del reactivo analitico necesarios para
prepararla.

B) En un matraz volumétrico de 50 mL se colocan 5.0 g del reactivo
analitico y se disuelven en agua destilada, agregandose el solvente
hasta la marca de aforo del matraz. Calcule la molaridad de la solucién
de clorato de potasio.

C) 25 mL de la solucién saturada de clorato de potasio se diluyen 1:4.
Calcule la molaridad de la solucién diluida, el volumen que se puede
preparar de la solucién diluida y calcule los gramos necesarios del
reactivo analitico para preparar directamente la solucion.

Respuestas del Ejercicio 1
A) Como la solubilidad del clorato de potasio en unidades de molaridad

es:

S(M):IOxmasanUble:le 0925 M
MM 118.9

Entonces, no es posible preparar una disolucion acuosa de clorato de
potasio 2 M.
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B) La molaridad se puede calcular a partir de la siguiente relacién:

g, x 10x %P 5.0x10x95

C(M) = = =0.799 M
V' x mm 50x118.9

C) La molaridad de la solucidn diluida se puede calcular a partir de la
siguiente expresion:

C = f1 X Copne = i (0.925)=0.231M

El factor de dilucion esta definido como:

%

a diluir

7

aforo
Asi que el volumen que se puede preparar de la solucién diluida es:

Vi = L2 =22 2100 mL

foo V4

Ejercicio 2. Preparacidon de soluciones (acuosas) a partir de un reac-
tivo analitico liquido.

La etiqueta de una botella de acido nitrico concentrado, HNO, (ac),
indica que contiene 71.2 % en masa de HNO,, que su densidad es
1.420 g/mL y que la masa molar es 63.02 g/mol.

A) Calcule la molaridad del acido nitrico concentrado.

B) Si se miden (con una pipeta volumétrica) 25 mL de la solucién
concentrada y se afora a un litro con agua destilada, icuantas moles se
encuentran involucradas antes y después de diluir? écual es la molaridad
del acido nitrico en la solucién diluida?
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C) 50 mL de la solucién concentrada de HNO, sufren una dilucion 1:10
y posteriormente sufren una dilucion 1:20. ¢Cudl es la molaridad de la
solucidn final? éCudntos litros se prepararon de la solucién final?

Respuestas del Ejercicio 2:

1)
p x %P —10x 1.420%71.2

C. =10 ~16.04M
A) oo =N 63.02

B) C,V, =16.04 x0.025 = 0.401 mol

1 1
C Xfyxfy, =Chuge = 16.04x —x—=0.0802 M
cone = Lagp * Lygs diluid X 10 x 20

C)

V. xin =50 "10 " 20 = 10000 mL o 10 litros

sol finsl — Vinjcial £
d1 a2
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ANEXO 2

Fundamentos de la medicion del pH

Los métodos potenciométricos de andlisis se basan en la medida del
potencial de celdas electroquimicas sin paso de corriente apreciable,
ademas, como se sabe que los potenciales de las celdas galvanicas
dependen de las actividades (concentraciones) de las especies que se
encuentran en solucién son de mucha importancia en Quimica Analitica.

En muchos casos se puede idear una celda cuyo potencial dependa
de la actividad de una sola especie quimica en solucion, el electrodo
de la celda cuyo potencial depende de la actividad del ion que se va
a determinar, se le llama “electrodo indicador”. El otro electrodo de la
celda, denominado “electrodo de referencia”, corresponde en el montaje
al que tiene un potencial constante.

El método mas apropiado para determinar el pH ha sido la medida del
potencial que se genera a través de una fina membrana de vidrio, la cual
separa dos soluciones con concentraciones distintas de iones hidrégeno.

El electrodo de vidrio es el ejemplo mas conocido de un electrodo de
membrana. Este consiste en un bulbo de vidrio que contiene un elec-
trodo de referencia interno, casi siempre es de plata/cloruro de plata.
La actividad del ion hidrégeno dentro del bulbo es constante. El bulbo se
sumerge en la solucion a la que se le va a determinar el pH y se provoca
un contacto electrolitico entre la solucién vy el electrodo de referencia
externo.

Cuando dos soluciones de pH diferente estan separadas por una mem-
brana de vidrio, se establece entre ellas una diferencia de potencial.
Si se mantiene constante el pH de la disolucién situada en el lado interior
de la membrana, el pH de la disolucion que se esta analizando, situada
en el lado exterior, puede obtenerse midiendo la f.e.m. de la celda for-
mada por el electrodo de vidrio y uno de referencia (Calomel o plata/
cloruro de plata). El dispositivo experimental se encuentra en la figura 1,
y la celda puede representarse de la siguiente manera:
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Ag| AgCl 0,1 N, HCl | membrana | Disolucién X || Cl-, Hg.Cl, | Hg

de vidrio B by
electrodo de vidrio electrodo
de calemelanos
] T il
3 p

ELECTROGO —1y ELECTRODO DE

DE VDRI = A~ TCALOMELANGS
@ k,_’_,.‘

MBS, A N FilRA

BE wilbbG

Figura 1. Sistema tipico de electrodos para la medida de pH.

En la figura 2, se muestra un electrodo de vidrio combinado, en
este caso, el electrodo de vidrio y su electrodo de referencia interno
se colocan en el centro de otro tubo. Alrededor del electrodo de vidrio
se encuentra el electrodo de referencia externo, que es habitualmente
de Ag/AgCl. Con esta variante se tiene un dispositivo mas cémodo
y sencillo de manipular.

Electrodo de
Referencia
internade
Ag/AgCl

\ Tubo

Tubo P interno HCI
externo KCI

Oixificio de relleno

[\ Tapén de vidrio

sinterizado
Y
[ﬂ

Referencia Ag/AgCl
Bulbo de vidrio EL]j/ e/hg

sensible al pH

Figura 2. Electrodo combinado
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La base del funcionamiento del electrodo de vidrio es la propia mem-
brana. Se han investigado ampliamente los efectos de la composicidon del
vidrio en la sensibilidad de las membranas a los protones y otros cationes,
y en la actualidad se utilizan diferentes formulas para la fabricacién de
los electrodos. El vidrio Corning 015, muy utilizado en las membranas,
se compone aproximadamente de un 22 % de Na,0, 6 % de CaO y un
72,2 % de SiO,. Es una membrana con una excelente especificidad para
los iones hidrogeno hasta un pH cercano a 10. Sin embargo, a valores
mas altos de pH, el vidrio presenta cierta sensibilidad al sodio y a otros
cationes. En la actualidad se usan otras formulaciones en las que los io-
nes sodio y calcio se sustituyen en distintos grados por bario vy litio.

La membrana de vidrio actla como un electrodo indicador del pH,
a consecuencia del intercambio i6nico existente entre los iones hidré-
geno de la disolucion y los cationes de vidrio, y de la transferencia de
protones a través de la estructura de vidrio.

Como se muestra en la figura 3, el vidrio de silicato (utilizado en las
membranas) consiste de una red tridimensional infinita de grupos, en
la cual cada atomo de silicio se enlaza con cuatro atomos de oxige-
no, mientras que cada oxigeno es compartido por dos de silicio. En los
intersticios del interior de esta estructura, existen suficientes cationes
para equilibrar la carga negativa de los grupos silicato. Los cationes mo-
novalentes, como el sodio y el litio, tienen movilidad en la red y de ellos
depende la conduccidn eléctrica a través de la membrana.

Estructura del vidrio empleado para los electrodos de vidrios. (Segun
G. E. Perley).

Ba
La
Cs
Co
i

06 QOBEO

Sy

Figura 3. AnalChem. (21, 394, 1949)
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ANEXO 3

Problema resuelto de soluciones amortiguadoras de pH

Se requiere preparar un litro de una solucidn amortiguadora de
pH = 4.76, de tal forma que la concentracién total de acetato (acido acé-
tico + acetato de sodio) sea 0.1 M. Efectuar los calculos necesarios para
preparar la solucidn, si se disponen en un laboratorio de los siguientes
reactivos analiticos. Sefalar, ademas, el procedimiento experimental, a
seguir en el laboratorio, para la preparacion de la solucién.

HCI CH,COOH NaOH
Pureza (% p/p) 33.0 % 98.0 % 99.0 %
PM (g/mol) 36.45 60.05 40.00
r(g/mlL) 1.162 1.054

DATOS. El HCI es un &cido fuerte. El hidréxido de sodio se comporta
como un electrolito fuerte en agua. pKW = 14.0. El acido acético
(CH,COOH) y el ion acetato (CH,COO-) forman un par conjugado acido-
base: pKa=4.76.

Resolucion

Para preparar la solucidon amortiguadora de pH = 4.76, se necesita,
en primer lugar, que la concentracién de equilibrio del par conjugado
CH,COOH/CH,COO- sea la misma; esto implica que:

[CH,COOH] = [CH,CO0] = 0.05 M

Sin embargo, debido a que el ion acetato no se encuentra entre los
reactivos del laboratorio, éste se generara por medio de la reaccion en-
tre el acido acético y el hidroxido de sodio.

La concentracion de equilibrio del ion acetato en la solucién (0.05 M),
permite establecer las concentraciones originales (antes de que ocurra la
reaccion) de acido acético e hidréxido de sodio, de la siguiente manera:
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CH,COOH + OH === CH,COO" + H,0
inicio 0.10 0.05 1
equilibrio  0.05 0.05¢ 0.05 1

Las expresiones de las concentraciones de equilibrio que se muestran
en la tabla son validas siempre y cuando la reaccidon ocurra en forma
cuantitativa, es decir, completamente.

La solucion de acido acético se preparara a partir de una dilucidén del
reactivo analitico liquido, el cual tiene una concentracion igual a:

60.05

dx %P _ 1o 1:054 <98
mrr

Csz=10 [ ]:17.201\/[

Por lo tanto, el volumen necesario de acido acético (reactivo analitico)
gue se requiere para preparar la solucion amortiguadora es:

_0.10 %1000

v
e 17.20

=35.81 mL

Por otra parte, la masa de hidréoxido de sodio que se debe pesar para
preparar la solucion amortiguadora, puede obtenerse de la siguiente
forma:

CanY 03 ;
- CoapVmm _005x1000x4000 _, )
: 10x %P 10x99

Con los resultados anteriores, se puede establecer el siguiente proce-
dimiento para preparar la solucion amortiguadora de pH=4.76:

“Se pesa, en la balanza analitica, una masa de 2.0202 g de hidréxido
de sodio. El sdlido se transfiere a un matraz volumétrico de 1000 mL y
ahi se mezcla con 5.8 mL de la solucién concentrada de acido acético.
Se agrega agua destilada hasta completar un volumen aproximado de
las tres cuartas partes del matraz y se agita (la mezcla) hasta lograr la
disolucién completa del sélido. Después, se mide el pH de la solucién
y en el caso de que el valor no sea exactamente 4.76 se ajusta a este
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valor, agregando porciones pequefias de una solucion de HCl o de NaOH
seguln sea el caso”. Una vez ajustado el pH se agrega agua destilada
hasta la marca de aforo del matraz y se agita lo suficiente para obtener
una mezcla homogénea.

ANEXO 4

Estabilidad de anfolitos de complejos

Para calcular la estabilidad de un anfolito en solucion se calcula el valor
de y o KD considerando el siguiente estado de equilibrio y la constante
de dismutacion.

2ML <~ ML + ML

n-1 n n-2
Co
Co(1-2y) yCo Yo
2y<0.03 %2y<3% KD<10342 Estable
0.03<2y<0.097 3%<%2Y<97% 10362<K <1024 Semiestable
2y=0.97 %2¥2%97 K 210242 Inestable

Con el valor del porciento de dismutacién se puede saber el porcentaje
gue el anfolito dismuta en solucién y el valor de las concentraciones de

equilibrio de todas las especies en solucidn.




ANEXO 5
Constantes de disociacion

de acidos monoproticos (Ka’s)

Acido acético CH,COOH 1.75x10°%
Aminobenceno CH,NNH,* 2.51x10°
2-aminoetanol HOCH,CH,NH,* 3.18x 1010
Amonio NH,* 5.70x 1010

Acido benzoico C,H.COOH 6.28 x 10°
Acido bérico H,BO, = HBO, 5.81x 107
Acido cloroacético CICH,COOH 1.36x 10
Acido cloroso HclO, 1.12x 102
Acido férmico HCOOH 1.80 x 10+
Cianuro de hidrogeno HCN 6.2x 1070
Fluoruro de hidrogeno HF 6.50 x 10
Peréxido de hidrogeno H,O, 2.20x 10"
Hidroxilamonio HONH,* 1.10x 1010
Acido hipobromoso HBrO 2.30x 107
Acido hipocloroso HCIO 3.00x 108
Acido nitroso HNO, 7.10x 10
Acido oxoacético HCOCOOCH 3.50 x 10
Fenol C,H,OH 1.05x 107

Acido propanoico CH,CH,COOH 1.34x 10°
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Constantes de acidez de acidos poliproticos (pKa’s)

Acido etilendiaminte- 0.0; 1.5; 2.0; 2.66; 6.16;
clidoe (CH,COOH),NHCH,CH,NH(CH,COOH),

traacetico 10.24
Acido propanodioico

G propanodiof HOOC-CH,-COOH 2.847 : 5.696
(malonico)
Acido carbénico H,CO, 6.352;10.329
Acido maleico Cis-HOOCCH:CHCOOH 1.910; 6.332
Acido oxdlico HOOCCOOH 1.252 ; 4.266
Acido oftdlico C.,H,(COCH), 2.95; 5.408
Acido salicilico HO-C,H,-COCH 2.97:13.74
Acido fosférico H,PO, 2.148;7.199 ;12.35
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ANEXO 6
Indicadores quimicos acido-base

Timolsulfonftaleina Azul de timol 1.2-2.8 rojo amarilla | 0.04 % ac.
Tetrab f Isulfonfta- Azul de

eirabromolenoisu 3046 | amarilo|  azul 0.04%
leina bromofenol

-sulfonato de Anaranjado
p. o : . 3.1-4.4 rojo naranja | 0.1 % ac.
dimetilaminazobenceno de metilo
Tetrab Verde de

eirabromo , 3854 |amailo| azl | 0.1%ac.
m-cresolsulfonftaleina bromocresol
Acido dimetfilamino-azo- | Rojo de me- . ) 0.1%

. . 4.2-6.3 rojo amarillo
benceno-carboxilico filo alcohol
Dibromo PUrpura de

; P 5.2-6.8 | amairilla | purpura | 0.04 % ac.
o-cresolsulfonftaleina bromocresol
. . , Azul de oro- i
Dibromotimolsulfonftaleina . 6.2-7.6 amarillo azul 0.05% ac.
motimol
; Rojo de . .
Fenolsulfonftaleina fenol 6.8-8.4 amarillo rojo 0.05% ac.
Timolsulfonftaleina Azul de timol 8-9.6.0 amarillo azul 0.04 % ac.
Ftalato 0.05%
. o Fenolftaleina 8.3-10 incoloro rosa
de di-p-dioxidifenilo alcohol
. ) . . 0.04 %
Ditimolftalato Timolftaleina 9.3-10 incolora azul
alcohol




ANEXO 7
Constantes de parciales formacion
de iones complejos

Ag* 7.32
Al3+ 16.13
Ba2* 7.76
Ca%t 10.70
Cd?+ 16.46
Co?* 16.31
Cu?*t 18.80
AEDT o EDTA Fe2+ 14.33
Fe3* 25.1
Mg?+ 8.69
Mn2* 13.79
Niz* 18.62
Pb2* 18.04
Zn?* 16.26
Cu?* 10.66 9.33
Etilendiamina NI2+ 7.52 6.32 4.49
Zn%+ 5.77 5.06 3.28
Ag* 3.37 3.78
Cd?+ 2.74 2.21 1.37 1.13
Amoniaco Cu?* 4.27 3.55 2.90 2.18
Ni2* 2.36 1.90 1.55 1.23
Zn?* 2.37 2.44 2.50 2.15
Cd?* 5.48 5.14 4.56 3.58
Cianuro
Hg?* 18.00 16.70 3.83 2.98
Ag* 4.59 3.70 1.77 1.20
L Fe3+ 2.01
Tiocianato -
Ni2* 1.18 0.46 0.17
Cu?* 1.7
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ANEXO 8
Constantes de producto de solubilidad

Bromuro de plata AgBr 5x1013
Carbonato de plata Ag,CO, 8.1x10°"2
Carbonato de calcio CaCO, 4.5x107

Cloruro de plata AQCI 1.7x10710

Cloruro de plomo PbCl, 1.75x10°

Cromato de plata Ag,CrO, 1.3x10°"2

Hidroxido de plata AgOH 6.8x107

Hidroxido de calcio Ca(OH), 6.5x10¢
Hidroxido de magnesio Mg(OH), 7.1x10712
Oxalato de calcio CaC,0, 1.3x10°%
Oxalato de bario BaC,0O, 1.0x10°
Sulfato de bario BaSO, 2.1x10™"
Sulfato de calcio CaSO, 2.4x10°
Sulfato estroncio NN} 3.2x107
Sulfuro de plata AQ,S 8x10°

Sulfuro de cadmio CdS 1x10%
Yodato de estroncio Sr(10,), 3.3x107

Yodato de plomo Pb(IO,), 2.5x10°13

Yoduro de plata Agl 8.3x10°"

Yoduro de plomo Pbl, 7.9x107

Yoduro de cobre(l) Cul 1x1012
Yoduro de mercurio (ll) Hgl, pKs = 27.95




ANEXO 9
Valores de potenciales estandares de reduccion

Ce*/Ce* (enH,SO,) 1.44
CO,(g)/H,C0, -0.49
Cl,(g)/CI~ 1.36
Cr,0,%/Cr*(en H,_S0O,) 1.33
Cu?/Cu° 0.34
H2/H,(9) 0.000
Fe**/Fe**(en H,SO,) 0.77
MnO, /Mn?* 1.51
NO,/NO,(g) 0.79
O,(g)/H,0 1.23
Ag/AQ° 0.80
Sn*/Sn%* 0.15

VO, /VO* 1.00

VOz /v 0.36
\AA% -0.255
V2V (s) ~-1.125
In*/In°® -0.762
AQCIl/Ag® 0.220
Hg,Cl, / Hg(l) 0.280
ocnococe comer | 024
el




ANEXO 10
Balanceo de ecuaciones de oxido-reduccion,

por el método de ion electron (en medio acido)

Por pasos:

1) Separar la reaccion en dos semirreacciones (para cada par redox
involucrado).

2) Balancear cada semirreaccion:
a) En materia:

. Balancear primero el elemento que cambia de estado de oxida-
cion, utilizando coeficientes.

. Donde hace falta oxigeno (O), el ajuste se realiza agregando el
numero adecuado de H,0 (con el coeficiente que se requiera).

. Donde hace falta hidrogeno (H), el ajuste se hace agregando el
numero que se requiera de H*.

b) En carga:

« Sumar la cantidad que sea necesaria de electrones para que cada
semirreaccion quede ajustada en carga.

3) Una vez que ambas semirreacciones estan ajustadas correctamente
en materia y en carga:

a) Multiplicar una o ambas semirreacciones por un coeficiente que
haga que el numero de electrones intercambiados sea el mismo.

b) Sumar las semirreacciones que involucran el paso anterior, en
donde se establece la reaccion completa deseada balanceada y don-
de ya no aparecen los electrones (se eliminan).
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ANEXO 11
Exponenciales, logaritmos y ecuacion cuadratica

en Quimica Analitica

Los conceptos sobre exponenciales, logaritmos y ecuacion cuadratica,
son muy importantes en los calculos relacionados con equilibrio quimi-
co, por lo que en el presente anexo se revisaran algunos conocimientos
basicos relacionados con éstos.

Se define el logaritmo de base 10 de un nidmero, como el exponente
al que debe elevarse 10 para obtener ese numero. Si “a” es el logaritmo
en base 10 de n (a= log n), entonces n= 102. La operacion inversa al
logaritmo, dado el numero, es el antilogaritmo. Si se conoce a = log n
y se desea hallar n, se calcula el antilogaritmo o se eleva 10 a la potencia
a: 102 = 109" = n = antiloga.

Por lo tanto, si se quiere expresar un numero decimal en potencia de
10, se obtiene el logaritmo de ese nimero que sera el exponente de 10.

Propiedades generales de los logaritmos:
a) El logaritmo de la unidad es cero log 1 = 0

b) En todo sistema de logaritmos, el logaritmo de la base es la unidad
log 10 = 1

c) Los numeros negativos no tienen logaritmo
d) Los numeros mayores que 1 tienen logaritmos positivos

e) Los numeros mayores que cero pero menores que 1, tienen logarit-
mos negativos

Exponentes fraccionarios y raices.

Los exponentes fraccionarios indican la operacion de extraer una raiz a
la base. En forma general:

Ac/b = (Ac)llb = b.\/Ac
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Leyes generales de los logaritmos y exponenciales

a) log (ab) =loga +logb b) log(a/b) = log a -log b
c) log (a®) = b log a. d) log 10 = a
e) (a)(a) = a®*o f) (ab) / (a) = a®o

Ecuaciéon cuadratica. Una ecuacion cuadratica completa tiene la
siguiente forma:

ax? +bx +c =

Donde a, b y c son constantes y pueden ser nimeros positivos o nega-
tivos, y la solucién para calcular x es:

x=[-b £V/(b? -4ac)]/2a
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APENDICE 1

Manejo de residuos

Los profesionales del drea Quimica deben tener plena conciencia del
riesgo de sus actividades y de las consecuencias de las mismas. Es por
ello que la industria se enfrenta a normas ambientales cada vez mas
exigentes, por lo que es necesario que todos sus profesionales conozcan
la manera de prevenir, reducir y tratar los desechos o residuos que sus
actividades produzcan.

El manejo apropiado de los residuos quimicos no sélo es un problema
gue debe enfrentar la Quimica a escala industrial, sino también a escala
del laboratorio. Por tal motivo, se pretende que en este laboratorio el
estudiante conozca los principios basicos sobre el manejo, prevencion,
reduccién y tratamiento de los residuos quimicos producidos.

Lo anterior se lograra adquiriendo el criterio y los conocimientos nece-
sarios para el manejo racional de los reactivos (disminuciéon de reactivos
en cada experiencia: Microanalisis) y, una vez que se han generado los
residuos aprender a manipularlos, lo que implica clasificarlos, reunir-
los y si es posible tratarlos, esto es, si fuesen peligrosos deberian ser
transformados en especies inocuas 0, especies cuyo impacto nocivo al
ambiente sea bajo.

Factores importantes a considerar para el tratamiento y eliminacion de los
residuos de laboratorio

Los residuos generados en el laboratorio pueden tener caracteristicas
muy diferentes y producirse en cantidades variables, las practicas pro-
puestas en este manual consideran cantidades pequefias para evitar al
maximo la contaminacion; sin embargo, no debemos dejar de citar los
siguientes factores que son importantes en la eliminacién de residuos:

1. Volumen pequeno de residuos generados

2. Indicar fecha de generacion

3. Facilidad de neutralizacion
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4. Posibilidad de recuperacion, reciclado o reutilizacion
5. Conocer la toxicidad

Podemos citar algunos métodos sencillos y generales en el tratamiento
de algunos residuos:

Acidos y Bases. Cuando los residuos correspondan a acidos o bases,
se deben de neutralizar con hidroxido de sodio o acido clorhidrico hasta
alcanzar en la disolucion un pH entre 5 y 7, posteriormente la solucién
resultante debe diluirse y verterse al desagiue (manteniendo el grifo del
agua abierto).

Oxidantes. Si es posible tratar con un reductor y ademas neutralizar.
Reductores. Medir el pH, si es acido afiadir Na,CO,, agua y recolectar

Las sustancias toxicas y substancias con probable recuperacion
generadas en este laboratorio se vertiran en recipientes debidamente
etiquetados. El asesor les indicara la ubicacion de estos recipientes
dentro del laboratorio. El alumno no debe verter nada a las tarjas sin la
debida autorizacién del profesor.
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APENDICE 2
Hojas de seguridad de los reactivos mas utilizados

ACIDO-BASE

Acido acético o etanoico Férmula CH,COOH

Caracteristicas [Liquido

Es una sustancia combustible e irritante al serinhalada y toxica al
seringerida en estado puro.

Si respira con dificultad suministrar oxigeno.
Inhalacion Mantener a la persona abrigada y en reposo.
Buscar atencion médica inmediatamente.
Lavar con abundante agua, minimo
durante 15 minutos; si la irritacion persiste
repetir el lavado. Buscar atencion meédica
inmediatamente.

Retirar la ropa y calzado contaminados.
Lavar la zona afectada con abundante agua
minimo durante 15 minutos. Buscar atencion
médica inmediatamente.

Lavar la boca con agua. Si estd consciente,
suministrar abundante agua. No inducir el
Ingestion vomito. Mantener a la victima abrigada
y en reposo. Buscar atencibn  médica
inmediatamente.

Evacuar el drea. Ventilar, absorber con material inerte como are-

Riesgos

Contacto con ojos

Primeros auxilios
Contacto con piel

Fugas y derrames ) i
na o tierrg, lavar con abundante agua vy neutralizar con NaoOH.

Desechos Neuftralizar con sosa diluida y verter a la tarja.




Acetato de sodio

Férmula: NaCH_,COO

Caracteristicas

Solido

Riesgos

Es una sustancia con ligero riesgo a la salud si se tiene contacto

externo con ella.

Primeros auxilios

Contacto con ojos

Lavar con abundante agua, minimo
durante 15 minutos; si la irritacion persiste
repetir el lavado. Buscar atencidn médica
inmediatamente.

Contacto con piel

Retirar la ropa y calzado contaminados.
Lavar la zona afectada con abundante agua
minimo durante 15 minutos. Buscar atencion
médica inmediatamente.

Fugas y derrames

Barrer la sustancia derramada e introducirla en un recipiente,
recoger cuidadosamente el residuo y trasladarlo a un lugar seguro.

Desechos

La sustancia se neutraliza con dcido clorhidrico produciendo
dcido acético y eliminar como se indica en los desechos de dcido

acético.
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Acido clorhidrico Férmula: HCI

Caracteristicas

Liquido incoloro o ligeramente amairillo.

Riesgos

Es una sustancia corrosiva e higroscopica, puede ocasionar severa
irritacién al tfracto respiratorio o digestivo, con posibles quemaduras,
puede ser fatal si se ingiere.

Primeros auxilios

Lavar con abundante agua, minimo durante
15 minutos. Levantar y separar los pdrpados
Contacto con ojos | para asegurar la remocion del quimico. Si
la irritacion persiste repetir el lavado. Buscar
atencion médica.

Retirar la ropa y calzado contaminados.
Lavar la zona afectada con solucion diluida
Contacto con piel | de bicarbonato de sodio y abundante agua
minimo durante 15 minutos. Buscar atencion
médica inmediatamente.

Fugas y derrames

Evacuar o aislar el drea de peligro. Restringir el acceso a personas
innecesarias y sin debida protecciéon. Ubicarse a favor del viento.
Usar equipo de proteccion personal. Ventile el drea. No tocar el
liquido, ni permita el contacto directo con el vapor. Eliminar toda
fuente de calor. Evitar que la sustancia caiga en alcantarillas, zonas
bajas y confinadas, para ello construya diques con arena, fierra u
otro material inerte. Dispensar los vapores con agua en forma de
rocio. Mezclar con sosa o cal para neutralizar. Recoger y depositar
en contenedores herméticos para su disposicion. Lavar la zona con
abundante agua.

Desechos

Debe tenerse presente la legislacion ambiental local vigente
relacionada con la disposicion de residuos para su adecuada
eliminaciéon. Considerar el uso del dcido diluido para neutralizar
residuos alcalinos. Adicionar cuidadosamente ceniza de sosa o
cal, los productos de la reaccién se pueden conducir a un lugar
seguro, donde no tenga contacto al ser humano, la disposicion en
tierra es aceptable.
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Cloruro de amonio Férmula: NH CI

Apariencia Soélido granular, blanquecino.

Nocivo sise ingiere. Puede causarirritacion. Evite respirarlos vapores
o polvos. Usar con ventilacidn adecuada. Evite el contacto con
ojos, piel y ropa. Lavar a fondo después de manipular. Mantenga
el recipiente cerrado.

Riesgos

Trasladar al aqire libre. Si no respira, dar
Inhalacion respiraciéon artificial. Si la respiraciéon es dificil,
dar oxigeno. Buscar ayuda meédica.

Lavar con abundante agua durante por lo
Contacto con ojos | menos 15 minutos, levantando los pdrpados
ocasionalmente.

Primeros auxilios Quitese la ropa contaminada. Lave el drea
Contacto con piel | expuesta con agua y jabdn. Si los sinftomas
persisten, busque atencion médica.

En caso de ingestion, induzca el vomito
inmediatamente, después de dar dos vasos
de agua. No dar nada por boca a una
persona inconsciente.

Ingestion

Evacuar el drea. Ventilar, absorber con material inerte como arena

Fugas y derrames . .
o fierra, lavar con abundante agua y neutralizar con NaOH.

Desechos Neutralizar con sosa diluida y verter a la tarja.
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Acido monocloroacético Férmula: CICH,COOH

Apariencia Cristales higroscopicos incoloros, de olor acre.
Corrosivo y toxico. jPUEDE ABSORBERSE! Enrojecimiento. Dolor. Que-
Riesgos maduras cutdneas. Combustible, en caso de incendio se

despren-den humos (o gases) toxicos e irritantes.

Aire limpio, reposo. Posicion de semiincorpo-
Inhalacion rado. Respiracion artificial si estuviera indica-
da. Proporcionar asistencia.

Enjuagar con agua abundante durante varios
minutos (quitar las lentes de contacto si pue-
de hacerse con facilidad), después propor-
cionar asistencia.

Quitese la ropa contaminada. Lave el drea
Contacto con piel | expuesta con agua. Si los sinfomas persisten,
busque atencidn médica.

En caso de ingestion enjuagar con agua y no

Contacto con ojos
Primeros auxilios

Ingestion

provocar el vomito.

Barrer la sustancia derramada e infroducirla en un recipiente; si
fuera necesario, humedecer el polvo para evitar su dispersion. Re-
coger cuidadosamente el residuo, frasladarlo a continuacién a un
lugar seguro.

Fugas y derrames

Manejo

. Etiquetar y almacenar.
de residuos
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Acido férmico Férmula: HCOOH

Apariencia

Liguido incoloro de olor picante.

Riesgos

Provoca quemaduras graves.

Primeros auxilios

Inhalacion Tomar aire fresco. Avisar al médico.

Enjuagar con agua abundante durante varios

Contacto con ojos | . 3 . .
minutos con los pdrpados bien abiertos.

Enjuagar con abundante agua. Deshacerse

Contacto con piel | , . .
P rapidamente de la ropa contaminada.

Beber abundante agua. Evitar vomitos, ya

L gue puede haber peligro de perforacion.

Ingestion . L
Llamar enseguida al medico.

No intentar realizar medidas de neutralizacion.

Fugas y derrames

No inhalar los vapores. Procurar no entrar en contacto con la
sustancia. Ventilar bien los lugares cerrados.

Precauciones para la protecciéon del medio ambiente.
Procedimientos de limpieza: recoger con materiales absorbentes.
Eliminar los residuos. Enjuagar.

Desechos

Neuftralizar con solucién diluida de sosa cdustica (solucidon de sodio
hidroxido) o bicarbonato sédico.

No verter por el sumidero. Muy toxico para organismos acudticos.
Incluso en forma diluida, el compuesto forma mezclas tdéxicas con
el agua. Nocivo para peces y plancton. Etiquetar y almacenar.
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Hidroxido de sodio

Formula: NaOH

Apariencia

Cristales higroscopicos incoloros.

Riesgos

Corrosivo y toxico. Enrojecimiento. Dolor. Quemaduras cutdneas.

Primeros auxilios

Inhalacion

Trasladar al aire fresco. Si no respira administrar
respiraciéon artificial. Si respira con dificultad
suministrar oxigeno. Mantener a la persona
abrigada y en reposo.

Contacto con ojos

Enjuagar con agua abundante durante varios
minutos (quitar las lentes de contacto sipuede
hacerse con facilidad), después proporcionar
asistencia

Contacto con piel

Quitese la ropa contaminada. Lave el drea
expuesta con agua. Si los sinfomas persisten,
busque atencidon médica.

Ingestion

En caso de ingestibn enjuagar con agua
y no provocar el vomito.

Fugas y derrames

Evacuar o aislar el drea de peligro. Restringir el acceso a personas
innecesarias y sin la debida proteccion. Ubicarse a favor del viento.
Usar equipo de proteccion personal. Ventilar el drea. No permitir
que caiga en fuentes de agua y alcantarillas. Los residuos deben
recogerse con medios mecdnicos no metdlicos y colocados

en contenedores apropiados para su posterior disposicion.

Manejo
de residuos

Neutralizar a pH 5-10, desechar en la tarja.
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Carbonato de sodio

Férmula: Na,CO,

Apariencia

Sélido, Polvo Blanco-gris, Higroscopico 15% humedad, inodoro.

Riesgos

Irritante moderado de membrana mucosa vy piel.

Primeros auxilios

Inhalacion

Aire fresco. Liamar al médico en caso de
molestias.

Contacto con ojos

Enjuagar con agua abundante durante varios
minutos (quitar las lentes de contacto si pue-
de hacerse con facilidad), después propor-
cionar asistencia.

Contacto con piel

Quitese la ropa contaminada. Lave el drea
expuesta con agua. Si los sinfomas persisten,
busque atencidn médica.

Ingestion

En caso de ingestion enjuagar con agua y no
provocar el vomito.

Desechos

Neutralizar a pH 5-10, desechar en la tarja.

Fuente

www.treza.com.mx/descargables/carbonato_sodio.pdf
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COMPLEJOS

Tiocianato de potasio Formula: KSCN

Caracteristicas | Sdlido blanco cristalino, inodoro

. Porinhalacion puede causar irritacion a las vias respiratorias. Causa
Riesgos iritacion, enrojecimiento picazén y dolor al contacto con la piel.
Aire fresco. Llamar al médico en caso de
molestias

Lavar con abundante agua, minimo durante
15 minutos manteniendo abierto los pdrpados;
si la irritacion persiste repetir el lavado. Buscar
atencion Médica inmediatamente.

Aclarar con abundante agua. Eliminar ropa
contaminada .

Lavado de estbmago. Carbdn activo.

Liamar al médico.

Evitar la penetraciéon en la tierra /subsuelo.

Evitar que penetre en la canalizacion /aguas de superficie /agua
subterrdneas.

Al haber penetrar en el suelo, avisar a las autoridades competentes.
Almacenarenunlugarfresco. Conservar el envase herméticamente
Desechos cerrado en un lugar seco y bien ventilado. No almacenar junto
con 4cidos.
www.carloelbareagent.com/Repository/DIR199/CHO283_E.pdf
www.winklertda.com/ficha_new.php?2id=1736

Inhalacion

Contacto con ojos
Primeros auxilios

Contacto con piel

Ingestion

Fugas y derrames

Fuentes
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Sulfato de cobre pentahidratado  Férmula: CuSO,.5H,0

Caracteristicas

Cristales azules transparentes, sin olor.

Riesgos

Causa irritacion del fracto respiratorio, ojos y pdrpados. Irritante y
corrosivo sobre |la piel. Si se llega a ingerir quema severamente las
membranas mucosas de la boca, esdfago y estobmago.

Primeros auxilios

Mueva a la persona a donde respire aire
fresco. Obtenga atencién meédica inmediata.

Inhalacion

Lavar con abundante agua, minimo durante
20 minutos manteniendo abierto los pdarpados;
si lairritacion persiste repetir el lavado. Buscar
atencion médica inmediatamente.

Contacto con ojos

Aclarar con abundante agua y jabdn por 20

Contacto con piel . Lo .
minutos. Eliminar ropa contaminada

Induzca el vomito enseguida, lavado de

Ingestion , L .
estbmago. Llamaralmédicoinmediatamente.

Fugas y derrames

Sustancia toxica para el medio ambiente. Evitar que penetre
en la canalizacién /aguas de superficie /agua subterrdneas.
Si penetra en el suelo, avisar a las autoridades competentes. Evitar

desecharendesaguUes, sistemasde agua, lluvias, riosy canales.

Desechos Recupere el producto en recipientes de pldstico marcados para su
posterior recuperacion o tfratamiento.
Fuente www.itsva.edu.mx
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Nitrato férrico Férmula: Fe(NO,),e9H 0

Caracteristicas

Sdélido cristalino color castano, inodoro.

Riesgos

Iritante  y comburente. Peligro de fuego con materiales
combustibles. Irrita los ojos, la piel y vias respiratorias.

Primeros auxilios

Mueva a la persona a donde respire aire
fresco. Las personas desmayadas deben
Inhalacion tfenderse y transportarse de lado con

la suficiente estabilidad. Obtenga

atencion médica inmediata.

Limpiar los ojos abiertos durante varios minutos
Contacto con ojos [ con agua corriente. En caso de frastornos
persistentes consultar un médico.

Lavar inmediatamente con agua y jabdén y
Contacto con piel | enjuagar bien. Lavar la ropa contaminada
antes de volver a usarla.

Lavar la boca con agua si el sujeto estd
., consciente.

Ingestion .. . . .
No provocar el vomito y solicitar asistencia

médica inmediata.

Fugas y derrames

Sustancia toxica para el medio ambiente. Evitar que penetre
en la canalizacion /aguas de superficie /agua subterrdneas.
Si penetra en el suelo, avisar a las autoridades competentes. Evitar

desecharendesagues, sistemasde agua, lluvias, riosy canales.

Desechos Recupere el producto enrecipientes de pldstico marcados para su
posterior recuperacion o fratamiento.
Fuente www.carloelbareagent.com
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Etilendiamina

Férmula: C,H,N,

Caracteristicas

Liquido de color incoloro hasta amarillo. Con olor similar a la amina
con densidad de 0.898 gr/mL. Miscible en agua.

Riesgos

Inflamable. Provoca quemaduras. Nocivo en contacto con la piel
y por ingestion. Nocivo para los organismos acudticos.

Primeros auxilios

Inhalacion

Reposo, respirar aire fresco, buscar ayuda
médica.

Contacto con ojos

Lavar inmediata y abundantemente bajo
agua corriente durante al menos 15 minutos
y con los pdarpados abiertos, control posterior
por el offalmdlogo.

Contacto con piel

Lavar inmediata y abundantemente con
agua, utilizar vendaje estéril, buscar ayuda
médica.

Ingestion

Lavar inmediatamente la boca y beber
posteriormente abundante agua, buscar
ayuda médica.

Fugas y derrames

Sustancia téxica para el medio ambiente. No tirar los

residuos por el desague.

Separar de dcidos y sustancias formadoras de dcidos. Guardar

Desechos en lugar seco los recipientes cerrados herméticamente. Periodo
de almacenamiento: 6 meses.
Fuente www.basf/quimicosindustriales/fichasseguridad.com
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EDTA (Sal disédica) Férmula: C, H, ,N,O

Na,e2H,0

14" "2 8

Caracteristicas

Polvo cristalino blanco e inodoro MM=372.2. Soluble en agua (1:11).

Riesgos

Puede causar reacciones alérgicas al contacto con la piel
e irritacién en los ojos, la ingestion e inhalacion pueden causar
irritaciéon en el tracto giy respiratorio.

Primeros auxilios

Inhalacion No es peligroso por inhalacion.

Lavar inmediatay abundantemente con agua
Contacto con ojos | durante 15 minutos. Utilizar vendaje estéril,
buscar ayuda un oftalmdlogo o médico.

Contacto con piel | Lavar con abundante aguay jabdn.

Lavar inmediatamente la boca y beber

Ingestion L
abundante agua, buscar ayuda médica.

Fugas y derrames

Utilicese equipo de proteccion individual. No echar al agua
superficial, al sistema de alcantarillado sanitario. Empapar con
material absorbente inerte, como arena.

Separar de acidos y sustancias formadoras de acidos.

Desechos Guardar en lugar seco los recipientes cerrados herméticamente.
Periodo de almacenamiento: 6 meses.
Fuente http://www.cedrosa.com.mx/info/e010hs.html

173




Oxido de cinc Férmula: ZnO

Caracteristicas | Sdlido, polvo, color blanco-amarillento sin olor.

Reacciona violentamente con el magnesio. Puede provocar
Riesgos gastroenteritis infensa con nauseas, irrita los 0jos y vias respiratorias.

Traslade aunlugar con ventilacion adecuada,
Inhalacion si respira con dificultad suministre oxigeno.
Solicite atencion médica de inmediato.

Lavar suavemente con agua corriente durante

Contacto con ojos | 15 min abriendo ocasionalmente los pdarpados.
Primeros auxilios Solicite atencidon médica inmediatamente.
Lavar con agua corriente durante 15 minutos,
Contacto con piel | quitese ropa contaminada .Solicite ayuda
médica.

Dé a beber inmediatamente agua o leche.
Solicite atencién médica inmediatamente.
Utilicese equipo de proteccidnindividual. Recoger cuidadosamente
el polvo y almacenarlo en recipientes limpios. Lavar el drea del
derrame con agua, pero no arrojar a vias fluviales o alcantarillados
(empapar con material absorbente inerte, como arena).

Ingestion

Fugas y derrames

Desechos Guardar en lugar seco los recipientes cerrados herméticamente.

Fuente http://antiguo.itson.mx/laboratorio/0ido%20DE%CINC.pdf
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SOLUBILIDAD

Nitrato de plomo Férmula: Pb(NO,),

Caracteristicas |Sdlido blanco inodoro.

No es una sustancia combustible pero facilita la combustion de
Riesgos otras. jEvitar todo contacto! Es venenoso. La absorcion en la sangre
ocurre por: piel, ojos, pulmones y boca.

Irritacién en las vias del fracto respiratorio.
Traslade a unlugar con ventilacion adecuada,
dependiendo de la cantidad puede ocurrir
envenenamiento.

Si respira con dificultad suministrar oxigeno.
Solicite atencidon médica de inmediato
Iritacién y ardor en los ojos. Lavar suavemente

Inhalacion

. con agua corriente  durante 15  minutos,

Contacto con ojos i ) , .
abriendo ocasionalmente los pdrpados. Posible

conjuntivitis.

Se adbsorbe por piel, los sinfomas

de envenenamiento son los de ingestion.

El contacto causa irritacién y ardor. Lavar

. .. Contacto con piel . ) .
Primeros auxilios con agua corriente durante 15 min. Al mismo

tiempo quitarse la ropa contaminada

y calzado. Solicite atencién médica

Los sinftomas de envenenamiento son:
espasmos abdominales, nduseas, vomito,
pérdida de apetito, baja de presion

en la sangre, en casos graves
pardlisis respiratoria, coma y muerte. Dé
Ingestion a beber inmediatamente leche o agua.
Nunca dé nada por la boca a una persona
que se encuentre inconsciente. Induzca
el vomito introduciendo los dedos dentro
de su boca.

Solicitar asistencia médica de inmediato.
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Fugas y derrames

Eliminar todas las fuentes de ignicion. Barrer la sustancia derramada
e infroducirla en un recipiente; si fuera necesario, humedecer

el polvo para evitar su dispersion. Recoger cuidadosamente
elresiduo, trasladarlo a continuacién a unlugarseguro. NO absorber
en serrin u otros absorbentes combustibles. NO permitir que este
producto quimico se incorpore al ambiente. No tocar

el material derramado. Lave el drea del derrame con agua, pero
evitando que esta agua de lavado escurra, contener para evitar
la introduccion a las vias fluviales o alcantarillas.

Desechos

La sustancia es toxica para los organismos acudticos. En la cadena
alimentaria referida a los seres humanos tiene lugar bioacumula-
cion, concretamente en organismos terrestres y marinos. Se acon-
seja firmemente impedir que el producto quimico se incorpore al
ambiente. La sustancia puede causar efectos prolongados en el
medio acudtico.
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Cloruro de calcio Férmula: CaCl,

Caracteristicas |Grdnulos blancos o grises
No se le considera peligroso, no es inflamable ni explosivo.
Si se calentara infensamente a altas temperaturas y al arder,
Riesgos se descompone y produce humos tdxicos y corrosivos. Se disuelve

violentamente en el agua con liberacién de gran cantidad
de calor.

Primeros auxilios

La evaporaciéon a 20°C es despreciable;

sin embargo, se puede alcanzar con rapidez
Inhalacion una concentracion nociva de particulas

en el aire cuando se dispersa. Se recomienda
en caso de inhalacidén aire limpio y reposo.

Enjuagar con agua abundante durante varios
. minutos (quitar las lentes de contacto si puede
Contacto con ojos . . . .
hacerse con facilidad) y proporcionar asistencia

médica.

La sustancia irrita la piel y el fracto respiratorio.
Contacto con piel | Es necesario quitar las ropas contaminadas,
enjuagar y lavar la piel con agua y jaboén.

Enjuagar la boca, dar a beber agua

Ingestion
abundante, reposo.

Fugas y derrames

Barrer la sustancia derramada e introducirla en un recipiente; si fue-
ra necesario, humedecer el polvo para evitar su dispersion. Eliminar
el residuo con agua abundante.

Desechos

No descargar en aguas sin haber diluido. La solucién de cloruro
de calcio es neutralizada con carbonato de sodio, obteniéndose
una mezcla de carbonato de calcio y cloruro de sodio.
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Yoduro de potasio Formula: KI

Caracteristicas

Sdlido, cristales o grdnulos blancos, sin olor.

Riesgos

Producto no peligroso. Estable bajo condiciones apropiadas de
uso y almacenamiento. Reacciona con sustancias oxidantes y
reductoras, con materiales orgdnicos, metales y dcidos.

Primeros auxilios

Irritacién de las membranas mucosas. Traslade
a un lugar con ventilacion adecuada.

Si respira con dificultad suministrar oxigeno.
Solicite atencién médica de inmediato.

Inhalacion

El contacto en los ojos puede provocar Irritacion
. y ardor. Lavar suavemente con agua corriente
Contacto con ojos . . .
durante 15 minutos, abriendo ocasionalmente

los pdrpados.

Se absorbe por piel. Lavar con agua corriente
Contacto con piel | durante 15 min al mismo tiempo quitarse
la ropa contaminada y calzado.

La ingestion puede provocar irritacion
gastrointestinal. De a beber inmediatamente
Ingestion agua o leche. Nunca de nada a una persona
inconsciente. Induzca el vomito sin administrar
vomitivos.

Fugas y derrames

Eliminar todaslas fuentes de ignicion. Para la disposicion del material
realizar el siguiente procedimiento: Use equipo de proteccion
personal, con una pala limpia (pldstico), coloque con cuidado el
material dentro de un recipiente limpio (cubeta de plastico

y/o bolsa de polietileno), seco y cubra; retire del drea. Lave el drea
del derrame con agua, pero evitando que esta agua de lavado
escurra, contener para evitar la infroduccion a las vias fluviales,
alcantarillas, sétanos o dreas confinadas.

Desechos

Evite la contaminacion de alcantarillas y cursos de agua.

No se esperan productos de degradacion peligrosos a corto plazo.
Sin embargo, pueden formarse productos de degradacion

a largo plazo.
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Yodato de estroncio Férmula: Sr(I10,),

No se encontré una ficha de seguridad exclusiva para este compuesto; sin
embargo, la investigacion arroja lo siguiente:

Los compuestos de estroncio que son insolubles en agua pueden llegar a ser
solubles en agua, como resultado de reacciones quimicas.

Los compuestos solubles en agua constituyen una mayor amenaza para la salud
de los humanos que los compuestos insolubles en agua.

Ademds, las formas solubles del estroncio tienen la oportunidad de contaminar
el agua. Por fortuna, las concentraciones en agua potable son a menudo
bastante bajas.

El Unico compuesto del estroncio que es considerado peligroso para la salud
humana, incluso en pequenas canfidades, es el cromato de estroncio.

El cromo toxico que éste contiene es el que causa

la toxicidad del compuesto.

La foma de alta concentraciones de estroncio no es conocida generalmente
como un gran peligro para la salud humana. Por lo que se recomienda trabajar
en el laboratorio con los cuidados bdsicos, evitar su inhalacidon, ingestion,
contacto con ojos y piel.
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Yodato de sodio Férmula: NaIO,

Caracteristicas |Sdlido blanco inodoro.

Muy comburente. Peligro de explosidon al mezclar con sustancias

Riesgos : . : )
combustibles. Puede provocar un incendio o una explosion.

Suministrar aire fresco, en caso de trastornos
solicite atencion médica de inmediato.
Inhalacion Si respira con dificultad refirar las prendas
ajustadas y suministrar oxigeno. Si no respira
administrar respiracion artificial.

Lavar inmediatamente los ojos con abundante
agua por al menos durante 15 minutos,
manteniendo abiertos los pdrpados para retirar
Contacto con ojos | cualquier acumulacion en estas superficies. No
utilice ningun tipo de ungUento para los o0jos. Si
se usan lentes de contacto, éstos se deben
retirar de los ojos. Buscar atencién médica.

Primeros auxilios - ; -
Irritante y es absorbido por la piel.

Lavar con abundante agua y jabdn no
abrasivo las zonas contaminadas de la piel y
.| cubra la piel con un emoliente. En caso de
Contacto con piel ] ., .
una seria exposicion lavar con jabdn
desinfectante y cubrir con una crema
antibacterial. Puede usarse agua fria. Busque

atencion médica.

No induzca al véomito. Retire las prendas
ajustadas. Si la persona no respira realice
resucitacion boca aboca. Consulte almédico
inmediatamente.

Ingestion

Eliminar toda fuente de ignicidon o calor. No inhalar los vapores ni
Fugas y derrames | tocar el producto derramado. Evitar que entre en contacto con
materiales combustibles como papel, madera, aceite o telas.

En estado no diluido evite que entre en contacto con el desague
y cursos de agua. Lo que no se pueda conservar para recuperacion
o reciclaje debe ser manejado en una instalacién de eliminacion
de residuos adecuadas y aprobadas.

Desechos
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Cloruro de bario Férmula: BaCl,

Caracteristicas

Cristales blancos inodoros.

Riesgos

La sustancia se descompone al calentarla intensamente,
produciendo humos toxicos.

Primeros auxilios

Trasladar a la victima al aire fresco.

Afloje el cuello y el cinturdn de la victima.
Inhalacion Silapersonanorespira, darrespiracion artificial.
Si la respiracion es dificultosa, suministrar
oxigeno. Liamar al médico de inmediato.

Quitar lentes de contacto. Manteniendo los ojos
. abiertos, enjuagarlos durante 15 minutos

Contacto con ojos ,
con abundante agua. Se puede usar agua fria.

Buscar atencidon médica inmediata.

Quitar las ropas contaminadas, enjuagar

la piel con agua abundante o ducharse. Utilizar
guantes protectores cuando se administren
primeros auxilios.

Contacto con piel

Dar de beber una solucion de sulfato
sédico. Provocar el vémito (jUNICAMENTE EN
Ingestion PERSONAS CONSCIENTES!). Reposo y someter
a atencion médica. Emplear guantes

de proteccion cuando se induzca el vomito.

Fugas y derrames

Barrer la sustancia derramada e infroducirla en un recipiente
hermético. Recoger cuidadosamente el residuo y trasladarlo
a continuacién a un lugar seguro.

Desechos

Desecharse en recipientes herméticamente cerrados. No mezclar
con agentes oxidantes y/o dcidos. Evite la contaminacion

de alcantarillas y cursos de agua. No se esperan productos

de degradacioén peligrosos a corto plazo. Sin embargo, pueden
formarse productos de degradacioén peligrosos a largo plazo. Los
productos de descomposicion son menos toxicos que el producto
original.

181




Sulfato de sodio Férmula: Na ,SO,

Caracteristicas |Polvo cristalino de color blanco
No se le considera peligroso bajo condiciones de fuego.
Riesgos No es inflamable ni explosivo, pero puede explotar

violentamente cuando se funde con aluminio.

Primeros auxilios

Inhalacion | Se espera que no sea peligroso para la salud.

No presenta efectos adversos, pero el polvo
puede causar irritacién mecdnica.

Lave de inmediato los ojos con agua en
Contacto . L. .
. abundancia durante minimo 15 minutos
COon 0jos . ,
manteniendo los pdrpados separados para
asegurar un lavado de la superficie

completa del ojo.

No tiene efectos adversos. Lave de inmediato
Contacto |con gran cantidad de agua y jabdn el drea
con piel | afectada. Obtenga atencion meédica

si se desarrolla alguna irritacion.

Ligeramente toéxico. Proporcione grandes
cantidades de agua o algunos vasos

de leche para diluir. Si ha ingerido en grandes
cantidades, obtenga atencidén médica.

Ingestion

Fugas y derrames

Ventile el drea del derrame. Recoja el producto en
contenedores vacios y limpios. El drea afectada debe
ser lavada con abundante cantidad de agua. Prevenga
la entrada hacia vias navegables, alcantarillas, sétanos
o dreas confinadas mediante la construccidn de diques
hechos con arena, tierra seca u ofro material absorbente
no combustible. El material de absorciéon contaminado

se destinard a relleno sanitario.

Desechos

No puede ser alimacenado para recuperarlo o reciclarlo,
debe ser manejado en contenedores de desperdicio
aprobado. No se espera que este material se bioacumule
significativamente. No se espera que sea toxico para la
vida acudtica.
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REDOX

Acido nitrico Formula: HNO,

Caracteristicas | Liquido que va de incoloro a amarillo pdlido de olor sofocante.

. Corrosivo de metales y tejidos, al contacto con el agua genera
Riesgos mucho calor, produce ronquera, laringitis, ulcera la boca y nariz.

Evaluar los signos vitales: pulso y velocidad
de respiracion; detectar cualquier trauma.
En caso de que la persona no tenga pulso,
Inhalacion proporcionar rehabilitacion cardiopulmonar;

sino hay respiraciéon, dar respiracion artificial y

si ésta es dificultosa, suministrar oxigeno

y sentarla.
Lavar con una solucién de bicarbonato diluido

para neutralizar y después con abundante
. agua, minimo durante 15 minutos manteniendo
Contacto con ojos i } . S .
abiertos los pdrpados; si la irritacion persiste
repetir el lavado. Buscar atencion médica
inmediatamente.

Lavar cuidadosamente el drea afectada

con una solucion de bicarbonato diluido

Primeros auxilios

Contacto con piel |para neutralizar y agua corriente de manera
abundante por 15 minutos.

Buscar atencion médica inmediatamente.
Si la victima estd consciente, lavar la boca
con agua corriente, sin que sea ingerida. NO
INDUCIR EL VOMITO NI TRATAR DE
NEUTRALIZARLO. El carbdn activado no tiene
efecto. Darala victima agua o leche, sdlo i
se encuenfra consciente, continuar
tomando agua, aproximadamente

una cucharada cada 10 minutos.

Ingestion
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Fugas y derrames

Ventilar el drea dependiendo de la magnitud del siniestro. Mantener
el material alejado de agua, para lo cual construir diques, en caso
necesario, con sacos de arenaq, fierra o espuma de poliuretano.
Para absorber el derrame puede utilizarse mezcla de bicarbonato
de sodio-cal sodada o hidroxido de calcio en relacion 50:50,
mezclando lenta y cuidadosamente, pues se desprende calor.
Una vez neutralizado, lavar con agua. Para absorber el liquido
también puede usarse arena o cemento, los cuales se deberdn
neutralizar posteriormente. Rociar agua para bajar los vapores,
el liguido generado en este paso, debe ser almacenado para

su fratamiento posterior, pues es corrosivo y toxico. Tanto el material
derramado, el utilizado para absorber, contener y el generado al
bajar vapores, debe ser neutralizado con cal, cal sodada o
hidroxido de calcio, antes de desecharlos, avisar a las autoridades
competentes.

Con cuidado (se genera calor y vapores) diluya con agua-hielo
y ajuste el pH a neutro con bicarbonato de sodio o hidroxido

Desechos . . . .
de calcio. El residuo neutro puede firarse al drenaje con agua
en abundancia. Neutralizar a un pH 5-10 y desechar.
Fuente www.quimica.unam.mx
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Acido sulfiirico Férmula: H,SO,

Caracteristicas |[Liquido aceitoso, incoloro y corrosivo. Reacciona con el agua.
Puede causar danos en rinones y pulmones. Peligro de cdncer.
Riesgos Fatal si se inhala, causa severas irritaciones a los ojos, piel tracto

digestivo con posibles quemaduras.

Primeros auxilios

Inhalacion

Trasladar al aire fresco. Si no respira administrar
respiracion artificial.  Si respira  con dificultad
suministrar oxigeno. Evitar el método boca a boca.
Mantener a la persona abrigada y en reposo. Buscar
atencidén médica inmediatamente.

Contacto
con 0jos

Lavar con una solucién de bicarbonato diluido para
neutralizar y Lavar con abundante agua, minimo
durante 15 minutos. Levantar y separar los pdrpados
para asegurar la remocion del quimico. Si la irritacion
persiste repetir el lavado. Buscar atencion médica.

Contacto
con piel

Lavar cuidadosamente el drea afectada con una
solucion de bicarbonato diluido para neutralizar
y agua corriente de manera abundante por 15
minutos Retirar la ropa y calzado contaminados.
Lavar la zona afectada con abundante agua y
jabdén, minimo durante 15 minutos. Si la reaccion
persiste repetir el lavado. Buscar atencién médica
inmediatamente

Ingestion

Proceder como en el caso de inhalacién en caso
de inconsciencia. Sila persona estd consciente, lavar
la boca con agua corriente, sin que sea ingerida.
Noinducirel voémito nitratar de neutralizarlo. Elcarbdn
activado no tiene efecto. Dar a la persona una taza
de agua o leche, sélo si se encuentra consciente.
Continuar tomando agua, aproximadamente

una cucharada cada 10 minutos.
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Fugas y derrames

Evacuar o aislar el drea de peligro. Restringir el acceso a personas
innecesarias y sin la debida proteccion. Usar equipo de proteccion
personal. Ventilar el area. Eliminar toda fuente de ignicion.

No tocar el material. Contener el derrame con diques hechos
de arenaq, tierras diatomdceas, arcilla u otro material inerte para
evitar que entre en alcantarillas, sétanos y corrientes de agua.

No adicionar agua al dcido. Neutralizar lentamente con ceniza
de sosa, cal u ofra base. Después recoger los productos y
depositaren contenedores con cierre hermético para su posterior
eliminacién.

Neutralizar las sustancias con carbonato de sodio o cal pagada.
Descargar los residuos de neufralizacion a la alcantarilla. Una
alternativa de eliminacion es considerar la técnica

para cancerigenos, la cual consiste en hacer reaccionar
dicromato de sodio con dcido sulfurico concentrado (la reaccion

Desechos . , .
dura aproximadamente 1-2 dias). Debe ser realizado por personal
especializado. La incineraciéon quimica en incinerador de doble
camara de combustion, con dispositivo para fratamiento de gases
de chimeneas es factible como alternativa para la eliminaciéon
del producto.

Fuente www.ciproquim.org
Sulfato ferroso  Férmula: FeSO,
Caracteristicas |Granular homogéneo.
Riesgos Baja peligrosidad.

Primeros auxilios

Inhalacion Lavar fosas nasales con agua.

. |Lavese inmediatamente con agua durante 15
Contacto con ojos | . . o
minutos, consiga ayuda médica.

Lavese inmediatamente con agua durante

Contacto con piel . . L.
15 minutos, consiga ayuda médica.

Beba mucha agua, induzca el vémito, consiga

Ingestion .
ayuda médica.

Fugas y derrames

Lavese vigorosamente después del manejo prolongado. Los

Desechos

envases vacios pueden retener residuos del producto. Mantenga

el envase cerrado y seco.

Fuente

WWW.Cgqomega.com
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Permanganato de potasio Férmula: KMnO,

Caracteristicas [Sdlido cristalino purpura, soluble en agua.
Es no inflamable, sin embargo acelera la combustién de materiales
Riesgos inflamables y si este material se encuentra dividido finamente,

puede producirse una explosion.

Primeros auxilios

Transportar a la victima a una zona bien
ventilada. Si se encuentra inconsciente,
Inhalacion proporcionar respiracion artificial.

Si  se encuentra consciente, sentarlo
lentamente y proporcionar oxigeno.

Lavarlos con agua corriente asegurdndose de
Contacto con ojos | abrir bien los parpados, porlo menos durante 15
minutos.

.| Eliminar la ropa contaminada, si es necesario,
Contacto con piel .
y lavar la zona afectada con agua corriente.

Noinduzca el vémito. Sila victima se encuentra
consciente dar agua a beber de inmediato.
Ingestion En todos los casos de exposicion, el paciente
debe ser transportado al hospital tan pronto
como sea posible.

Fugas y derrames

Alejar del derrame cualquier fuente de ignicion y mantenerlo
alejado de drenagjes y fuentes de agua. Construir un dique

para contener el material liquido y absorberlo con arena.

Si el material derramado es sélido, cubrirlo para evitar que se moje.
Almacenar la arena contaminada o el sélido derramado en dreas
seguras para su posterior fratamiento.

Agregar disoluciones diluidas de bisulfito de sodio, fiosulfato
de sodio, sales ferrosas o mezclas sulfito-sales ferrosas y dacido
sulfUrico 2M para acelerar la reducciéon (no usar carbdén o azufre).

Desechos ] ]
Transferir la mezcla a un contenedor y neutralizar con carbonato
de sodio, el sélido resultante (MnO,), debe filtrarse y confinarse
adecuadamente.
Fuente www.quimica.unam.mx
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Quimica analitica | (Manual de laboratorio para Quimica)

Este manual de laboratorio comprende el estudio cualitativo y cuantitativo del
equilibrio quimico de las disoluciones acuosas en sistemas homogéneos vy
heterogéneos; su principal objetivo es que el alumno desarrolle un razonamiento
sistémico que le permita aplicar los conceptos de equilibrio quimico de
intercambio de una particula en solucién acuosa.




