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Quimica Analitica Il (Manual para Quimica)

INTRODUCCION

Quimica Analitica II es una asignatura obligatoria tedrico-practica del plan de es-
tudios de la carrera de Quimica. El hecho de que la asignatura sea tedrico-practica
implica que existen dos cursos en la misma asignatura, el curso teorico y el curso
practico (o curso de laboratorio). El presente documento corresponde al curso del
laboratorio de la asignatura de Quimica Analitica II de la carrera de Quimica.

El desarrollo de un tratamiento analitico de las reacciones quimicas, esto es,
la prediccion cuantitativa y metodoldgica de las condiciones en que se desarro-
llan, permite lograr objetivos practicos de las reacciones en solucidon que son: la
identificacion y cuantificacion de las sustancias, la disolucién de la materia prima,
las transformaciones quimicas selectivas (sintesis quimica) y la separaciéon de los
constituyentes de una mezcla.

La rama de la quimica analitica general que se ocupa de la descripcidn analiti-
ca de las reacciones para utilizarlas sistematicamente de una manera controlada,
combinandolas con el fin de obtener los resultados mas eficientes, encuentra su
campo de aplicacion en el desarrollo y comprensién de diversos procesos quimicos
para establecer técnicas de analisis quimico cuantitativo (enfoque mas util en la
carrera de Quimica).

El desarrollo de un proceso quimico proviene de identificar un producto o un ma-
terial que necesita prepararse a partir de una materia prima seleccionada. El pro-
ceso de manufactura de un producto estd generalmente formado por dos etapas.
La primera es la sintesis, la cual conduce al desarrollo del producto requerido. La
segunda consiste en aislar y purificar el producto obtenido, para transformarlo en
una forma util o comercial; esta es, por tanto, una etapa de separacion. Ya sea en
la seleccidn de la materia prima, en la etapa de formacion del producto intermedio,
asi como en la de formacion del producto terminado, es necesario aplicar técnicas
de andlisis quimico cuantitativo para tener un control real del proceso quimico in-
dustrial.

Un medio liquido de reaccion es favorable, debido al desarrollo répido de la reac-
cion y al mejor control de los procesos de reaccion en condiciones de temperatura y
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presion ambientes, asi como también, al facil manejo de los liquidos. Por tal razoén,
el lugar que ocupa la quimica analitica en disolucién, y en particular, la quimica en
analitica en disolucién acuosa, es de gran importancia.

Por las razones mencionadas, la asignatura de Quimica Analitica se encarga del
estudio de las valoraciones en disolucion acuosa: acido-base, formacion de comple-
jos, precipitacion y oxidorreduccion, para lograr la cuantificacion de las sustancias
a través de la técnica de analisis cuantitativo denominada “volumetria”. Bajo esta
idea se ha elaborado el presente texto: Quimica Analitica IT (Manual para Quimica).

Objetivo General

El programa de Quimica Analitica II 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 disolucion
acuosa (esto es, equilibrios: acido-base, de complejacién, de solubilidad y precipi-
tacion, y de oxidorreduccion) al estudio de las valoraciones quimicas, para que sea
capaz de comprender, interpretar, aplicar y adaptar la técnica de analisis volumé-
trico. Asimismo, que sea capaz de determinar parametros fisicoquimicos de interés
a partir de las curvas de valoracion experimentales.

Al terminar de cursar la asignatura de Quimica Analitica II, el estudiante debera
alcanzar las siguientes habilidades y destrezas:

e Identificar, con base en las especies quimicas inicialmente presentes, el
tipo de reaccién (o interaccidon) que podria ocurrir, entre las siguientes:
acido-base, formacién de complejos, precipitacion (solubilidad), y oxido-
rreduccion.

e Clasificar, con base en su estabilidad, las especies quimicas en solucién,
antes de que participen en una reaccién quimica.

e Identificar una reaccién y una interaccion, utlizando escalas de pH, o pL/
pM o E (diferencia de potencial eléctrico a intensidad nula).

LICENCIATURA EN QUIMICA
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Utilizando las escalas de pH o pL/pM o E, escribir la ecuacion quimica
balanceada de la reaccién (o interaccién), asociandole un valor a la cons-
tante de equilibrio.

Aplicar la ley de accién de masas en términos de la concentracién (mola-
ridad) de las especies involucradas, reconociendo que esta constante se
denomina constante aparente.

Expresar el estado de equilibrio de la reaccidn, utilizando a las ecuacio-
nes quimicas (o interacciones), una vez que son conocidas las concentra-
ciones iniciales de los reactivos y los criterios de estabilidad de especies.

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

Utilizar parametros que permitan saber cuando una reaccidn ocurre casi
completamente y, por tanto, poder incorporar, en forma valida, aproxi-
maciones para realizar 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 me-
dirdn en el laboratorio) que estan asociadas al equilibrio quimico que se
establece entre las especies involucradas (pH, E y absorbancia).

Comprender la utilidad de los indicadores quimicos de fin de reaccion,
acido-base, de formacion de complejos, de precipitacién, y de o6xido-
reducciéon en solucién acuosa.

Establecer la tabla de variacion de las concentraciones (en molaridad) de
las especies involucradas durante una valoracién quimica.

Efectuar calculos que permitan construir curvas de valoracion (tedricas):
de absorbancia corregida, diferencia de potencial eléctrico y pH, en fun-
cion del volumen agregado del reactivo titulante.

Simular una curva de valoracién, a partir de los resultados experimenta-
les de la valoracién.

LICENCIATURA EN QUIMICA
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e Conocer el principio fundamental de las mediciones de la absorbancia,

diferencia de potencial eléctrico y pH.

Comprender, interpretar y aplicar las valoraciones experimentales, se-
guidas instrumentalmente y utilizando indicadores quimicos, en el anali-
sis quimico cuantitativo: volumetria.

Determinar parametros fisicoquimicos experimentales, a partir de los
resultados experimentales de la valoracion.

Objetivos del Curso Experimental

En las sesiones experimentales se pretende que el estudiante adquiera las si-

guientes habilidades y destrezas:

Conocer, identificar y manejar el material quimico de uso mas frecuente
para efectuar valoraciones quimicas experimentales.

Conocer, identificar y manejar los instrumentos de uso mas frecuente en
las sesiones experimentales, estos son: la balanza analitica, el pH-metro
o potenciometro y el espectrofotdmetro (uv, visible).

Preparar soluciones de uso comun, incluyendo las soluciones amortigua-
doras de pH y verificar que las soluciones han sido preparadas correcta-
mente mediante valoraciones volumétricas.

Aplicar el método ciéntifico para realizar el estudio experimental de las
valoraciones quimicas.

Efectuar los experimentos (trabajo de equipo) con una calidad aceptable,
en lo que se refiere a: observaciones, adquisicion de datos experimenta-
les, repetibilidad y limpieza.

Elaborar informes de trabajo.

Conocer y manejar en forma apropiada el tipo de residuos generados en
las sesiones experimentales.

Ademas, los requisitos del producto, segun el Sistema de gestion de calidad (SGC),

se desglosan en cada practica y corresponden a los objetivos ahi enunciados.

LICENCIATURA EN QUIMICA
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Evaluacion

Para la evaluacién, el contenido del curso del laboratorio se divide en tres blo-
qgues, segun la siguiente tabla.

BLOQUE PRACTICAS
Primero 1,2y 3
Segundo 4,5 6y7
Tercero 8,9y 10

La condicion limite para aprobar el curso de laboratorio consiste en aprobar al
menos dos bloques con una calificacién final promedio de 6.0.

Los bloques se evallan considerando los siguientes aspectos:

e La resolucién y entrega, por parte del estudiante, de un cuestionario
previo a cada sesion experimental.

e El desempefo del trabajo experimental, por parte del grupo de trabajo
de estudianes, por cada sesion experimental.

e La elaboracion y entrega de un informe, por parte del grupo de trabajo
de estudiantes, por cada sesion experimental.

e La realizacién de un examen, por parte del estudiante, por cada bloque.

La contribucion de cada uno de estos elementos en la evaluacién del bloque es

la siguiente:
Cuestionario previo 12.5 %
Trabajo experimental 12.5 %
Informe 30 %
Examen 45 %

La calificacién aprobatoria del curso del laboratorio corresponde al 50 % de la
calificacidon de la asignatura de Quimica Analitica II (Q), por lo que, en el caso de
que no se apruebe el curso de laboratorio, no se aprobara la asignatura.

13
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Manejo de Residuos

Los profesionales del area 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, tratar o ma-
nejar los desechos o residuos que sus actividades producen.

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

Lo anterior se logra adquiriendo el criterio y los conocimientos necesarios para el
manejo racional de reactivos, estos son: la disminuciéon de la cantidad de reactivos
utilizados en cada experiencia y el microanalisis. Asi, una vez que se han genera-
do los residuos, el estudiante aprendera a manipularlos, lo que implica clasificarlos,
reunirlos y, si es posible, tratarlos; esto es, que si fuesen peligrosos, deberan ser
transformados en especies inocuas o en formas tales que el dafilo ambiental sea de
bajo impacto.

Reglamento Interno de Laboratorio

1. Es obligatorio el uso de bata y lentes de seguridad en el laboratorio. Esta
prohibido quitarse el equipo de seguridad durante la sesién experimental.

2. Se deberdn conservar limpias las instalaciones (en especial campanas de
extraccion, 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 sesion experimental.

3. Se deberd guardar orden y disciplina dentro del laboratorio y durante la
sesion experimental. Queda prohibida la entrada a personas al mismo.

4. Queda estrictamente prohibido fumar y consumir alimentos dentro del la-
boratorio, ya que muchas de las sustancias quimicas que se emplean son
inflamables o téxicas.

LICENCIATURA EN QUIMICA
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5. Es importante que, antes de trabajar, el usuario conozca las caracteristicas
de las sustancias quimicas que va a utilizar para que puedan ser manipula-
das adecuadamente (consultar fichas de seguridad).

6. Para la extraccion de liquidos que contengan sustancias quimicas, se debe-
ran emplear perillas de hule y nunca succionar con la boca.

7. Los reactivos quimicos no deberan ser manipulados con las manos, se de-
ben usar los implementos adecuados como pipetas, espatulas, cucharas,
etc.

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

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

10. En caso de ingestion, derrame o algun accidente dentro del laboratorio,
debera ser notificado al asesor o al laboratorista del grupo, con previa con-
sulta de las fichas de seguridad.

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

12. Los desechos resultantes de cada experimento deberan eliminarse ade-
cuadamente, previa consulta de las fichas de seguridad y con el apoyo del
asesor.

13. Cuando el desecho no pueda ser eliminado, deberd resguardarse en un
contenedor adecuado y debidamente etiquetado. Posteriormente, debe co-
locarse en el anaquel destinado para ello.

14. Antes de iniciar las actividades experimentales, se le solicitara al labora-
torista el material y equipo necesarios. Para ello, una persona responsable
del equipo dejara su credencial (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, debera ser anotado en el vale.

LICENCIATURA EN QUIMICA
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15. 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.

16. En caso de extravio o dafo, del material o del 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 reposicién.

17. Los alumnos que adeuden material de laboratorio, deberadn 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.

18. El nimero maximo de alumnos que podran permanecer en el cuarto de
balanzas sera el mismo que el nimero de balanzas disponibles.

19. Cuando se asigne una gaveta en el laboratorio a los alumnos, queda pro-
hibido forzarla por razones de olvido o pérdida de la llave. 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 que se debera desocupar
en dicha semana.

LICENCIATURA EN QUIMICA
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Indice de Practicas

No. DE TITULO DE LA PRACTICA

PRACTICA

UNIDAD TEMATICA

1 Medicion de pH

2. Ténicas instrumentales
2.1.Potenciometria a intensidad
nula

2 Determinacion de la pureza de

acido clorhidrico

3. Valoraciones representadas
por una ecuacion quimica

3.2. Valoraciones acido-base (valo-
racion de un acido fuerte con una
base fuerte)

3 Identificacion y cuantificacion

de acido acético en vinagre

3. Valoraciones representadas
por una ecuacion quimica

3.2. Valoraciones acido-base (valo-
racion de un acido fuerte con una
base fuerte)

4 Determinacion de los coefi-

hidréoxido de sodio

cientes estequiométricos de la
reaccion de acido maleico con

4. Valoraciones de sistemas
que se representan por mas de
una ecuacion quimica
4.3.Valoraciones de sistemas que
pertenecen al esquema diprotico

5 Cuantificacion de acido citrico

en jugo de limon

4. Valoraciones de sistemas
que se representan por mas de
una ecuacion quimica
4.3.Valoraciones de sistemas que
pertenecen al esquema triprotico

6 Valoracion de una mezcla de

con hidroxido de sodio

acido clohidrico y acido acético

4. Valoraciones de sistemas
que se representan por mas de
una ecuacion quimica

4.2 .Valoraciones de sistemas
acido-base
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Valoracién de cobre (II) con
EDTA

3. Valoraciones representadas
por una ecuacion quimica

3.3.2 Valoraciones de formacion de
complejos seguidas por espectro-
fotometria

Determinacion de permanga-
nato de potasio con acido oxa-
lico

3. Valoraciones representadas
por una ecuacion quimica

3.3.2 Valoraciones de
o0xido-reduccién y espectrofotome-
tria

Valoracion de una solucion de
Fe(II) con una de Ce(1V)

3. Valoraciones representadas
por una ecuacion quimica

3.4 y 2.2 Valoraciones de 6xido-
reduccién y espectrofotometria

10

Cuantificacion de cloruro en
una muestra comercial me-
diante el método de Mohr

3. Valoraciones representadas
por una ecuacioén quimica

3.1y 2.1 Valoraciones de precipita-
cién y potenciometria a intensidad

nula
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Actividades Generales

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
DEPARTAMENTO DE CIENCIAS QUIMICAS

SECCION DE QUIMICA ANALITICA

Asignatura: Grupo Semestre
SEMANA ACTIVIDAD FECHA OBSERVACIONES
1 Introduccioén al curso de labora-
torio

Clase de problemas: Disolucidn
acuosa de un acido monoprotico
y una monobase (uso de las
GIREQE’s)

Clase de problemas: mezclas
equimolares de reaccién acido-
base (uso de las GIREQE's)
Fundamentos de la medicién del
pH

Practica 1. Medicién de pH

2 Clase de problemas: mezclas

equimolares de reaccion acido-
base (uso de las GIREQE's).
Fundamentos de la medicién del
pH.

Practica 1. Medicion de pH.

3 Clase de problemas: valoracion

de un acido fuerte y un acido
débil con una base fuerte.
Practica 2. Determinacion de la

pureza de acido clorhidrico.

19
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Clase de problemas: valoracion
de un acido de fuerza media con
una base fuerte.

Practica 3. Identificacion y
cuantificacion de acido acético
en vinagre.

1." examen.

Clase de problemas:
valoraciones de acidos dipréticos
con una base fuerte.

Practica 4. Determinaciéon de
coeficientes estequiomeétricos.

Clase de problemas:
valoraciones de acidos dipréticos
con una base fuerte.

Practica 5. Valoracién de jugo
de limdn con hidroxido de sodio

Clase de problemas:
valoraciones de una mezcla de
dos acidos con una base fuerte.
Practica 6. Valoracidon de una
mezcla de acido clorhidrico y
acético con hidréxido de sodio.

Clase de problemas: valoraciones
de una mezcla de dos acidos con
una base fuerte.

10

2.° examen

11

Clase de problemas:
valoracion de un ion metalico
con un ligando, seguida por
espectrofotometria, en donde
absorben una y dos especies.
Practica 7. Valoracién de
cobre (II) con EDTA en medio
acético-acetato seguida
espectrofotométricamente.

LICENCIATURA EN QUIMICA



Quimica Analitica Il (Manual para Quimica)

12 Clase de problemas: valoracio-
nes de precipitacién y valoracio-
nes redox.

Practica 8. Determinaciéon de
permanganato de potasio con
acido oxalico.

13 Clase de problemas: valoracio-

nes redox.
Practica 9. Valoracién de Fe(II)
con Ce** seguida potenciométri-

camente
14 Clase de problemas: valoracio-

nes en donde ocurren reaccio-
nes de precipitacion.

Practica 10. Valoracién de nitra-
to de plata con cloruro de sodio
seguida potencio métricamente

15 Aplicacion de cuestionario (se-
guimiento de calidad).
3.e" examen.

16 Entrega de calificaciones y firma

de hojas de control

Elabor6é (nombre y firma) Profesor del grupo (nombre y firma)

21
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SEMANA 1

ACTIVIDADES

son las siguientes:

. El profesor expondra una introduccion sobre el curso de laboratorio, expli-
cando las actividades por realizar y la forma de evaluar (cuestionario previo
12.5 %, trabajo experimental 12.5 %, informe 30 %, examen 45 %).

. Se incluiran las fechas en el plan de actividades calendarizadas.

Las actividades que se realizaran en la primera semana del curso de laboratorio-

. Se les solicitara el siguiente material a los estudiantes:

Por equipo
(2 o 3 estudiantes)

Por grupo

Bata

Un candado con dos llaves

Jerga

Servitoallas

Etiguetas o masking tape

Detergente

2 copas tequileras

Escobillones

2 frascos goteros

2 frascos de plastico
de 250 ml

2 frascos de plastico de
50 mi

1 embudo de plastico

Guantes de hule latex

Propipetas de 5y 20 ml

2 barras magnéticas

general de la solucién acuosa de un acido monoprético y el de la solucién
acuosa de una monobase, asi como el uso general de las GIREQE's en el
calculo de pH de estos sistemas.

resueltos Ay B de la serie 1.

4. El profesor explicara brevemente cdmo se construye el estado de equilibrio

5. Los estudiantes leeran, y el profesor explicara en detalle, los problemas
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6. Los estudiantes resolveran (asesorados por el profesor) los problemas: D,
E y F de la serie 1.

7. Antes de terminar la sesion los estudiantes entregaran (por escrito) los
nombres de los integrantes del equipo (maximo tres estudiantes).

8. Se dejara la resolucion de los problemas C y G de la serie 1 para ejercicio
en casa.

SERIE 1 DE PROBLEMAS

Disoluciones acuosas de acidos
monoproticos y monobases

A partir de las graficas de importancia relativa de ecuaciones quimicas y esta-
bilidad (GIREQE's), del acido monoprético y de la monobase (Anexo 1), senalar,
para cada uno de los siguientes sistemas, la regidén a la que pertenece, las aproxi-
maciones validas que se pueden incorporar sobre el estado de equilibrio general, el
estado de equilibrio particular, el grado de disociacion del acido (o el de hidrdlisis
de la base), las concentraciones de equilibrio de todas las especies involucradas y
el pH de la solucién.

A. Solucién acuosa de hidroxido de sodio (NaOH), 103 molar
B. Solucidon acuosa de hidréxido de sodio, 10-7 molar

C. Solucién acuosa de acido nitrico (HNO,), 3x10-® molar

D. Solucién acuosa de acido hipocloroso (HCIO), 10-* molar

E. Solucién acuosa de hipoclorito de sodio (NaClO), 10-2 molar

F. Solucién acuosa que contiene al ion dimetil amonio ((CH,), -HN : H*)), 10-°
molar

G. Solucién acuosa de acido yédico (HIO,), 10> molar

H. Solucién acuosa de acido yodico, 10-7 molar (*)

24
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Datos: El hidréxido de sodio se comporta en agua como un electrolito fuerte.
El acido nitrico se comporta en agua como un acido fuerte.

El par conjugado acido-base: HCIO/CIO- tiene un pK_ = 7.53.

El hipoclorito de sodio se comporta en agua como un electrolito fuerte.

El ion dimetilamonio y la dimetilamina forman un par conjugado &acido-base:
(CH,), -HN : H* /(CH,), -HN :, con un pK, = 10.72.

El par conjugado acido-base: HIO,/IO,™ tiene un pK = 0.79.

(*) Este sistema se encuentra resuelto en el folleto Valoracion de un acido
monoprotico con una base fuerte (seccion 1.4.2).

PROBLEMAS RESUELTOS DE LA SERIE 1
Resolucion del sistema A

En el estudio de este sistema, primero se considerara el hecho de que el hidroxi-
do de sodio (NaOH) sélido se comporta en agua como un electrolito fuerte, esto
significa que, en la solucién acuosa de NaOH, el sélido se ha disuelto completamen-

te en forma idnica; segun el siguiente proceso de disolucion:
NaOH (s) - OH (ac) + Na“ (ac)
0 107 107

Asi que, los iones sodio e hidréxido se encuentran en la soluciéon en una concen-
tracion 103 M. Debido a que los iones OH" se encuentran completamente libres,
desde el punto de vista acido-base, el hidroxido de sodio se clasifica como una base
fuerte. Por consiguiente, no es necesario conocer el valor numérico de K, (de la
base respectiva), ya que al saber que esta especie es fuerte, el grado de hidrdlisis
de la base es casi igual a uno (a'~1). Sin embargo, aunque no es necesario cono-
cer especificamente el valor de K, de la hidrdlisis de la base, se sabe que una base
fuerte cumple con la siguiente desigualdad: -leg(K,/C,)<-1.50, asi que el dominio de
valores que puede tomar pK; seria el siguiente:

pK, <(-1.50+3) = pK, <15

LICENCIATURA EN QUIMICA
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Y el dominio de valores que puede tomar pK, es:
pK, >[14-1.5] = pK, >12.5

Aplicando la metodologia propuesta en la seccion 2.3 del folleto Valoracion de
un acido monoprdtico con una base fuerte, primero se determinan los valores
[Flog (K, /C, )~ log (K, /C2)], esto es:

~log (K, /C,)<~1.50

[F10g (K, /C2)]=-10g [10'”/(10'3)2]: 8.00

Enseguida, el intervalo (<—1.50, 8.00) se situa en la GIREQE de la monobase.
Como puede observarse en la figura 1, el intervalo se encuentra en la region: I-{H}
(flecha).

La regién I-{H} implica, por una parte, que el hidréoxido de sodio se comporta
como una base inestable o fuerte, y por otra parte, que la ecuaciéon quimica de
mayor importancia relativa es la hidrdlisis de la base; por lo tanto, en este sistema
se pueden incorporar (de manera valida) dos aproximaciones: a'~1 y s<<a'. Al in-
corporar estas aproximaciones sobre el estado de equilibrio general, se obtiene el
siguiente estado de equilibrio aproximado (tabla 1):

GIREQE de una monobase
FLog (B CD:'}

o~ [e=ua7] [=003]

Log(Es/Co,

Figura 1. Region que le corresponde en la GIREQE (flecha) a la solucion acuosa de hidréxido de

sodio de concentracién inicial 10-3 M. Esta regién es I-{H}
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Tabla 1. Estado de equilibrio aproximado de la disolucidon acuosa de NaOH, de concentracion

analitica 107 molar, cuando el sistema pertenece a la region I-{H} de la GIREQE

NaOH + H,0 === Na® + OH H,O == OH + H~
inicio 107
equilibrio 0 1 ~10° =107 1 ~10° 107¢o

Como puede observarse en las expresiones del estado de equilibrio aproximado
(tabla 1), el sistema puede representarse soélo por la hidrdlisis de la base (ya que

es la ecuacién quimica de mayor importancia relativa) y, en donde ademas, la base
es fuerte. El estado de equilibrio particular para este sistema es:

NaOH + H,O —» Na' + OH
equilibrio 0 1 ~10° =107

El grado de hidrélisis de la base es: o’ =1

Mientras que las ecuaciones aproximadas que se pueden aplicar en este sistema
para calcular las concentraciones de equilibrio de las especies son las siguientes

(ver tabla 2.2 del folleto Valoracién de un acido monoprdtico con una base fuerte):

[NaOH]—)O, [Na+]z C,, [OH’]% C,, [H+]z1(<:—w
0

En la tabla 2 se encuentran los resultados numéricos del calculo de las concen-

traciones de equilibrio, asi como el pH y el pOH de la disolucion, al aplicar el con-
junto de ecuaciones algebraicas aproximadas.

Tabla 2. Calculos aproximados de las concentraciones de equilibrio de las especies involucradas

en la solucidn acuosa de hidréxido de sodio, 10-3 molar, asi como el pH y el pOH de la solucién

Especie Concentracion (M)
NaOH ~0
Na+* 103
OH- 103 pOH = 3.00
H* K7w=10_14 _10 pH = 11.00
c, 107

27
LICENCIATURA EN QUIMICA



28

Quimica Analitica Il (Manual para Quimica)

Finalmente, es importante sefalar que la metodologia del modelo de perturba-
ciones aditivas ha permitido establecer que en el caso de una soluciéon acuosa de
hidréxido de sodio 103 molar, es valido aplicar la ecuacién: [OH*]zCO, en lugar de
resolver la ecuacion cubica en [OH] (ecuacion 2.1 del folleto Valoracion de un aci-
do monoprdtico con una base fuerte).

Resolucion del sistema B

Como se analiz6 en el problema anterior, la solucidon acuosa de hidréxido de so-
dio, desde el punto de vista acido-base, corresponde a la disolucidn de una base
fuerte.

Aplicando la metodologia propuesta en la seccion 2.3 del folleto Valoracion de
un acido monoprdtico con una base fuerte, primero se determinan los valores
[Flog(k,/C, ) -log (K, /C2)], esto es:

~log (K, /C,)<-1.50

[F10g (K, /C2)]=-10g [10'14/(10'7 i ]: 0

Enseguida, el intervalo (-log(K,/C,)<-1.50,0) se sitla en la GIREQE de la monobase.
Como puede observarse en la figura 2, la regién a la que pertenece este sistema
es I-{H, A}.

La regién I-{H, A} implica, por una parte, que el hidréxido de sodio se comporta
como una base inestable o fuerte; y por otra parte, que en la descripcidon quimica
del sistema se requieren dos ecuaciones quimicas: la de la hidrdlisis de la base y la
de la autoprotdlisis del agua, ya que o no es despreciable frente a o’; por lo tanto,
en este sistema se puede incorporar (de manera valida) una aproximacion: a'~1.
Al incorporar esta aproximacién sobre el estado de equilibrio general, se obtiene el
siguiente estado de equilibrio aproximado (tabla 3):
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GIREQE de una monobase
 Log(Kn/Cy-
) 2‘{1{“ o 0w=0.97 00=0.03 .

-8 ; ; ; ; t ; ; ; ; ; ; ; ; ;

-A -3 -1 1 3 5 T G
-Log(Kz/Cg)

Figura 2. Regidn que le corresponde en la GIREQE (flecha) a la solucién acuosa de hidréoxido

de sodio de concentracion inicial 107 M. Esta regién es I-{H, A}

Tabla 3. Estado de equilibrio aproximado de la disolucidon acuosa de NaOH, de concentracion

analitica 107 molar, cuando el sistema pertenece a la region I-{H, A} de la GIREQE

NaOH + H,O —» Na' + OH H,O = OH + H
inicio 1077
equilibrio 0 1 107 107 (1+0) 1 107 (1+0) 1070

Como puede observarse de las expresiones del estado de equilibrio aproxima-
do (tabla 3), el sistema puede representarse por el siguiente estado de equilibrio
particular:

HO === OH + H°
equilibrio 1 107 (1+0) 1070

El grado de hidrdlisis de la base es: a'~1, mientras que el grado de autoprotdlisis
del agua se puede obtener a partir de la siguiente ecuacién:

K,/Cl=c(+0)=1

29
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Ecuacién que se puede escribir como un polinomio de segundo grado de la si-

guiente forma: o’+o0-1=0

Resolviendo este polinomio se obtiene el siguiente valor de o:

2
G=—1+1/1 —4x1x(-1) —0.6180

2x1

Las ecuaciones aproximadas que se pueden aplicar en este sistema para calcular
las concentraciones de equilibrio de las especies son las siguientes (ver tabla 2.2
del folleto Valoracion de un acido monoprotico con una base fuerte):

o0, e ol Gt G ]

En la tabla 4 se encuentran los resultados numéricos del calculo de las concen-
traciones de equilibrio asi como el pH y el pOH de la disolucidn, al aplicar el con-
junto de ecuaciones algebraicas aproximadas.

Tabla 4. Calculos aproximados de las concentraciones de equilibrio de las especies involucradas

en la solucién acuosa de hidroxido de sodio, 107 molar, asi como el pH y el pOH de la solucién

Especie Concentracioéon (M)
NaOH ~0
Na* 10~
OH- 7 OH =6.79
[OH‘]leZ (frva+1)=1618x107 |P
H* -7 H=7.21
[H]zlo2 (fix4-1)-0618x107 |©

Finalmente, es importante sefialar que la metodologia del modelo de per-
turbaciones aditivas ha permitido establecer que: en el caso de una solucién

acuosa de hidréxido de sodio 107 M, es valido aplicar la ecuaciéon aproximada:

2
0

[OH]z(;"( 1+4§W +1], en lugar de resolver la ecuacion cubica en [OH-] (ecuacién 2.1

del folleto Valoracion de un dcido monoprético con una base fuerte).
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SEMANA 2

Los estudiantes deberan contar con los siguientes documentos:

1. La serie 2 de problemas Mezcla equimolar de un acido monoprdtico con una
base fuerte

2. La resolucidn del problema de la serie 2
3. El formato de la practica 1 (Medicion de pH)

4. Diagramas del electrodo combinado, red de silicatos y membrana hidratada
(Fundamento de la medicion del pH)

5. Copia de la tabla 15.3 del Harris

6. Hoja de calculo que muestre los calculos de [H,0*] de las soluciones acuo-
sas (y del pH) por medio del polinomio de tercer grado de las disoluciones:

A. Acido clorhidrico 0.1 M
B. Acido acético 0.1 M
C. Hidroxido de sodio 0.1 M
Las actividades que se realizaran en la segunda semana son las siguientes:

1. Los estudiantes pediran, al inicio de la sesién del laboratorio, su material y
equipo de laboratorio, y sumergiran los electrodos en agua destilada.

2. Los estudiantes leeran y el profesor explicara en detalle el problema resuel-
to de la serie 2.

3. El profesor y los estudiantes discutirdn en forma general el cuestionario
previo de la practica 1, revisando la hoja de calculo.

31
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4. El profesor expondra una introduccién sobre los fundamentos de la medi-
cion del pH, estos son:, la descripcion del electrodo combinado, sefialando
que esta constituido por dos electrodos (referencia y vidrio) y mostrando
gue hay una referencia externa y una referencia interna; el funcionamiento
de la membrana de vidrio (potencial de membrana) en la medicidén del pH y
la respuesta “nernstiana” del electrodo de vidrio. Calibracién del pH-metro.

5. Se realizara la practica 1 y se discutird en forma general.

SERIE 2 DE PROBLEMAS

Mezcla equimolar de un acido monoprotico
con una base fuerte

Se mezclan 20 mL acido hipobromoso (HBrO) 0.05 M con 10 ml de hidréxido de
sodio (NaOH) 0.1 M.

Utilizando la metodologia de la GIREQE de la monobase:
A. Establezca el estado de equilibrio del sistema
B. Calcule las concentraciones de equilibrio de las especies en solucion
C. Calcule el porcentaje de la cuantitatividad de la mezcla de reaccién
D. Calcule el pH de la solucién mezcla

Datos: El acido hipobromoso y el ion hipobromito forman un par conjugado
acido-base, HBrO/BrO-, de pK_=8.63. El hidroxido de sodio se comporta en agua
como un electrolito fuerte.

Ejercicio

Se mezclan 20 mL de hipoclorito de sodio (NaClO) 0.015 M con 10 ml de acido
clorhidrico (HCI) 0.03 M.
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Utilizando la metodologia de la GIREQE del dcido monoprotico:
A. Establezca el estado de equilibrio del sistema
B. Calcule las concentraciones de equilibrio de las especies en solucion
C. Calcule el porcentaje de la cuantitatividad de la mezcla de reaccién
D. Calcule el pH de la solucién mezcla

Datos: El acido clorhidrico en solucién acuosa se comporta como un electrolito
fuerte. El hipoclorito de sodio en solucion acuosa se comporta como un electrolito
fuerte. El acido hipocloroso y el ion hipoclorito forman un par conjugado acido-
base, HCIO/CIO-, de pK =7.53.

PROBLEMAS RESUELTOS DE LA SERIE 2

Con base en los datos del problema, el acido hipobromoso (HBrO) se comporta
en la solucidon acuosa como un acido monoprotico; la molaridad inicial del acido en
la mezcla es: 0.05(20/30)=3.33 x 102 M. Por otra parte, debido a que el hidréxido
de sodio (NaOH) se comporta como un electrolito fuerte en solucion acuosa, esta
especie se clasifica como una base fuerte, desde el punto de vista acido-base. La
molaridad inicial de OH" en la mezcla es: 0.1(10/30)=3.33 x 102 M. Por consiguien-
te, esta solucion acuosa, corresponde a la mezcla equimolar de un acido mono-
prético y una base fuerte. Este sistema de reaccién se puede resolver, utilizando la
GIREQE de la monobase aplicando la metodologia propuesta en la seccién 3.2 del
folleto Valoracion de un acido monoprético con una base fuerte.

Primero, se considera que la reaccidon entre HBrO y OH- ocurre completamente.
La ecuacidn quimica de la reaccion puede establecerse a partir de la siguiente es-
cala de pH:

i

] e } } ‘FﬁpH
363 14
N
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Asi que:

HBrO + OH — BrO + H,0
3.33x107 3.33x107° 1
~0 ~0 3.33x107° 1

Enseguida, se establece la escala de pH (después de la reaccién); la cual queda
de la siguiente forma:

. mo__, [0
T + pH

—T 863 14

]
1] [
= o

Esta escala de pH muestra que, una vez que se ha considerado la reaccion, el
sistema es equivalente al de una solucién acuosa de la monobase: BrO-, de molari-
dad inicial 3.33 x 102 M. Al aceptar esta equivalencia se puede aplicar, en la reso-
lucién del problema, la metodologia de la GIREQE de la monobase, desarrollada en
la seccion 2.3 del folleto Valoracién de un acido monoprético con una base fuerte.
Esto es:

Se determinan los valores de [—log (K, /C, )~ log (KW/COZ)], los resultados son los si-

(14-8.63) ~14
—lOg 10772 23.89, —l()g L =11.05
3.33)(10 (3.33)(1072)2

guientes:
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GIREQE de una monobase

Log(Ew

1;'!{?& ’ @=0.57 =002

| |
E-H}

E 4

4 -

D -

_4 -

2 t t t t t t t t t t t t t t

= -3 -1 1 3 5 T )
-Log(E=/Ca)

El punto (3.89, 11.05) se situa en la GIREQE de la monobase; la regién a la que
pertenece este sistema es: E-{H}, como se observa en la figura que se muestra
mas adelante. Por una parte, la region E-{H?} significa que la base es estable, por
lo que el grado de hidrdlisis es despreciable frente a 1; y por otra parte, que la
ecuaciéon quimica de mayor importancia relativa es la hidrdlisis de la base. Asi que
el grado de autoprotélisis es despreciable respecto al grado de hidrdlisis. Al incor-
porar estas dos aproximaciones sobre el estado de equilibrio general, se obtiene el
siguiente estado de equilibrio particular (tabla 1):

Tabla 1. Estado de equilibrio (aproximado) particular de la disolucién acuosa de la monobase:

BrO-, de molaridad inicial 3.33 x 102 M, cuando el sistema pertenece a la region E-{H} de la

GIREQE
BrO© + H,0 == HBrO + OH"
~ 3.33x107 1 3.33x10% @' ~3.33x107 o'

Sin embargo, el estado de equilibrio expresado en la tabla 1 también se puede
escribir de la siguiente forma, al tomar a la reaccién quimica como la ecuacién qui-
mica principal (tabla 2):
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Tabla 2. Estado de equilibrio (aproximado) particular de la mezcla de reaccién de HBrO y NaOH
(ambas especies de concentracion 3.33 x 102 M) cuando el sistema pertenece a la region E-{H} de
. la GIREQE de la monobase
HBrO  + OH" == BrO~ + H,0
3.33x107 ¢ ~3.33x107% ¢ =~ 3.33x107° 1

Al comparar las expresiones de la tablas 1 y 2, se puede establecer que: o' y ¢
tienen el mismo valor numérico (aunque diferente interpretacion). Asi que, si la
base formada en la reaccidn es estable (a'<<1), esto implica que la reaccién es
cuantitativa, ya que: s<<1.

El conjunto de ecuaciones algebraicas validas que se puede aplicar en la region
E-{H} para calcular las concentraciones de equilibrio de las especies en solucién
(al considerar la tabla 2.2 del folleto Valoracion de un acido monoprético con una
base fuerte) es el siguiente:

KW
JKLC,

[BrO‘]zCO, [HBrO]z\KBCO ’ [OHf]z\m’ [H+]z , [Na*]:CO

La composicion quimica del sistema se calcula al utilizar este conjunto de ecua-
ciones algebraicas. En la tabla 3 se encuentran los resultados numéricos de las
concentraciones de equilibrio, asi como el pH y el pOH de la disolucidn.

Tabla 3. Calculos aproximados (validos) de las concentraciones de equilibrio de las especies
involucradas en la mezcla acuosa de acido hipobromoso e hidréxido de sodio, ambos de molaridad

inicial 3.33 x 102 M, asi como el pH y el pOH de la solucion

Especie Concentracion (M)
BrO- ~ 3.33x10° M
Na* 3.33x10° M
HBroO

J0077 % 333x102) =3.77x10™*

OH- pOH = 3.42

J0077 % 333x10) =3.77x10™*
H* 1074 65k 10t pH = 10.58
J1077 % 3.33x10°?)
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El porcentaje de conversidon del acido hipobromoso durante la reaccion, es de-
cir, el porcentaje de la cuantitatividad, puede determinarse a partir de la siguiente
relacion:

%Qpe = ([HBIO]“‘ - [HBrO],, J x100 = (1 _[1Bro],, j 100
[HBrO], HBr

in

Sustituyendo en la expresidon anterior la concentracion inicial de HBrO (3.33 x
102 M) y su concentracion de equilibrio (tabla 3), el porcentaje de la cuantitativi-

dad es el siguiente:
_3.77x10™"

%Q =| 1=/ 710100 -98.9 %
°Qu ( 3.33x10_2]X °

Este resultado muestra que la reaccidn es cuantitativa (% Q = 97 %).

También se puede utilizar la siguiente expresion para calcular la cuantitatividad
de la reaccion:

%Qu® = (1-£)x100 6 %QE =(1-a')x100

En donde el valor de ¢ (6 o) se obtiene a partir de la ecuacién:

e=a'=K,/C,

El calculo del porcentaje de la cuantitatividad a partir de ¢ es:

%Q = (1107 x100=98.9 %
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Fundamentos de la medicion del pH
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Practica 1. Medicion de pH
I. Introduccion

En el mercado existen muchas soluciones estandar que permiten calibrar a un
pH-metro; la mayoria de ellas son de importacion, por lo que los precios pueden ser
relativamente altos. En esta practica, se ensefa al estudiante cdmo preparar estas
soluciones con los recursos de un laboratorio y se le explica el uso de las mismas.
Para calibrar el pH-metro y conocer la eficiencia electromotriz de los electrodos de
vidrio, se consulta la tabla 15-3 del libro de Harris, el cual indica que los valores de
pH de estas soluciones se determinaron en el U. S. National Institute of Standards
and Technology y se considera que su exactitud es de £ 0.01 unidad de pH. Asi-
mismo, se prepararan 9 soluciones que contienen acidos y bases de un esquema
monoprético y las respectivas mezclas de reaccidon, con la finalidad de efectuar
mediciones de pH y analizar qué especie quimica impone el pH de la soluciéon. El
analisis de resultados se realiza con base en el modelo de perturbaciones aditivas
y el uso de GIREQE’s del sistema monoproético. El estudiante debe diferenciar entre
la preparacion de una solucion tampon o buffer patron utilizada para estandarizar
un electrodo de vidrio y una solucion buffer para imponer el pH de una solucién.

II. Objetivos

Preparar soluciones de pH conocido, a partir de un procedimiento establecido en
la literatura quimica, para usarlas en la calibracién del pH-metro y en la determi-
nacion de la eficiencia electromotriz del electrodo de vidrio. Asimismo, efectuar la
medicién de pH de diversos sistemas acuosos para determinar la estabilidad de las
especies y la cuantitatividad de las reacciones acido-base.

Al finalizar esta practica, el alumno adquirira las siguientes destrezas:
1. Entender los fundamentos de la medicion de pH.
2. Conocer el principio de funcionamiento de los electrodos de vidrio.
3. Preparar soluciones amortiguadoras patrones de pH (tampodn, o “buffer”).

4. Estandarizar el electrodo de vidrio con las soluciones amortiguadoras y de-
terminar la eficiencia electromotriz del electrodo.

LICENCIATURA EN QUIMICA
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5. Preparar diferentes mezclas de disoluciones acido-base de distintos pH.
. 6. Efectuar las mediciones de pH de las soluciones preparadas.
7. Con base en su estabilidad, clasificar las especies acido-base en solucion.

8. Calcular los valores teoricos de pH y compararlos con los obtenidos experi-
mentalmente.

9. Elaborar un informe de trabajo adecuadamente.

10.Conocer el tipo de residuos generados en la sesién experimental y mane-

jarlos en forma apropiada.

III. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo

1. Utilizando la metodologia de las GIREQE'’s, calcule el pH de las siguientes
soluciones acuosas:

a) Acido clorhidrico 0.04 M. (1 punto)
b) Hidréxido de sodio 0.04 M. (1 punto)

c) Mezla de acido clorhidrico, 0.04 M, e hidroxido de sodio, 0.04 M.
(2 puntos)

d) Acido acético 0.04 M. (1 punto)
2. Explique cdmo se mide el pH de una disolucién acuosa. (2 puntos)

3. Explique en qué consiste la calibracién de un pH-metro y la medicion de la
fuerza electromotriz de un electrodo. (3 puntos)

Datos: El acido clorhidrico (HCI) y el hidroxido de sodio (NaOH) se comportan en
las disoluciones acuosas como electrolitos fuertes. El acido acético (CH,COOH) y el
ion acetato (CH,COO-) forman un par conjugado acido-base de pK_=4.76. Ademas,
pK,=14.00

40
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IV. Material, equipo y reactivos

Material Equipo Reactivos

3 matraces volumétricos de 25 mL |1 pH-metro Biftalato de potasio o sodio

1 matraz volumétrico de 100 mL (reactivo analitico)

2 matraces volumétricos de 50 mL

5 vasos de precipitados de 50 ml |1 electrodo Fosfato monoacido de sodio
combinado (reactivo analitico)
(referencia y
vidrio)

5 vasos “tequileros” 1 agitador Fosfato diacido de potasio
magnético (reactivo analitico)

3 pipetas volumétricas de 10 ml |2 barras Solucién de NaOH 0.1 M

magnéticas

1 pipeta volumétrica de 5 ml Solucion de HCI 0.1 M
1 pipeta graduada de 5 ml Solucién de CH,COOH 0.1 M
1 espatula

V. Procedimiento experimental

a) Calibracion del pH-metro

Preparar, para todo el grupo, 50 mL de tres soluciones acido-base de pH conoci-
do, segun el procedimiento establecido en la tabla 15.3 del libro de Harris (Harris,
D. C. (2001). Analisis quimico cuantitativo. 22 Edicién, pp. 380-381), de tal forma
que a 25 °C: pH=4.008, pH=6.865 y pH=7.413. Seleccionar a una de estas solu-
ciones y con ella calibrar el pH-metro. Medir la diferencia de potencial (eléctrico)
y el pH de las otras dos soluciones. Graficar E=f(pH) y comparar los resultados
obtenidos con los esperados.

b) Medicién de pH de diversos sistemas acuosos

Preparar 50 mL de acido clorhidrico (HCl) 0.1 M, 50 mL de acido acético
(CH,COOH) 0.1 My 100 mL de hidréxido de sodio (NaOH) 0.1 M. A partir de estas
disoluciones, preparar los siguientes sistemas:
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Sistema HCI NaOH CH,COOH | Aforar con

(mL) (mL) (mL) agua (mL)
1 10 25
2 10 25
3 10 25
4 10 5 25
5 10 10 25
6 10 15 25
7 5 10 25
8 10 10 25
9 15 10 25

Medir el pH de los sistemas acuosos 1 a 9.

VI. Orientaciones para el tratamiento
y disposicion de residuos

Diagrama ecoldgico

PREPARACION DE
SOLUCIONES

(Por grupo)

PARTE A) 50 ml de Buffer PARTE B) SOLUCIONES

MEDICION DE pH MED;CION.DE PH
(Por equipo) (Por equipo)

GUARDAR
SOLDE LA PARTE A TRATAR SOLUCIONES
DE LA PARTE B
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Tratamiento de residuos

Recolectar en un recipiente los residuos generados por todo el grupo en la parte
B de la practica, neutralizarlos con cal a 6<pH<7.5 y desecharlos en la tarja, con
abundante agua.

Guardar las soluciones de concentracién 0.1 M en frascos de plastico etiquetados
apropiadamente, para un uso posterior.

VII. Tablas de resultados experimentales

Sistema 1 2 3 4 5 6 7 8 9
pH

VIII. Puntos a considerar para elaborar
el informe

El informe debe contener los siguientes puntos:

e Caratula. Debe incluir: nombre de la institucion, nombre de la licencia-
tura, nombre de la asignatura, nimero y nombre de la practica, nombre
de los integrantes del equipo, grupo de laboratorio y fecha de entrega.

e Objetivos. Debe escribirse un objetivo general y puntualizar los objeti-
vos particulares que el equipo pretenda alcanzar con la realizacion de la
practica.

e Introduccion. Exclusivamente relacionada con el tema de la practica y
con una cuartilla de extensién, como maximo.

e Metodologia experimental. Debe describirse el procedimiento experi-
mental.

e Resultados. Reportar todos los resultados obtenidos durante la practica
mediante tablas y graficas.

e Andlisis de resultados. Se debe realizar con base en los puntos minimos
gue se indican al final de cada practica.

e Conclusiones. Deben plantearse con base en el analisis de resultados y
a los objetivos planteados.
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e Bibliografia. Se debe indicar toda referencia bibliografica, hemerografica
. o direccidén electronica que sea consultada para la realizacion del informe

de trabajo.

Puntos minimos a considerar para la elaboracion
del informe

1. Expligue qué es una solucién de calibrado de pH y cual es su funcion.

2. Con base en el procedimiento utilizado en la preparacion de la soluciones
de la calibracién del pH-metro, calcule el pH tedrico de cada solucién, su-
poniendo que la concentracion inicial de las especies estuviese expresada
en molaridad (y no en molalidad como es el caso).

3. Explique brevemente el principio por medio del cual se puede medir el pH
con un electrodo de vidrio.

4. Explique, con base en la grafica: E=f(pH) obtenida en el experimento, si el
electrodo de vidrio presenta una respuesta “nernstiana”.

5. Determine la eficiencia electromotriz del electrodo de vidrio utilizado.
6. Calcule los valores tedricos de pH de los sistemas: 1 al 9.

7. Compare los valores tedricos de pH con los experimentales de los sistemas
1 al 9 y concluya sobre la validez de la experimentacién.

8. Sefale el procedimiento experimental a seguir para realizar mediciones de
pH en disoluciones acuosas.
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360 15+ ELECTRODOS Y POTENCIOMETRIA

Tabla 15-3
Valores de pH de tampones del Mational Institute of Standards and Technology
Tartrato dcido Citrato Fosfdto didcido de  Fosfdto didcido de Bicarbonato de
de potasio digcido de  Fialaio dcido  potasio 0.025 m  potasio 0.008 695 m sodio 0.025 m
Temperatura saturado potasio 0.05  de potasio Fosfato dcido Fosfato dcido Bdrax Carbonato de
(*C) (25°C) m 0.05 m disédico 0.025 m  disddico 0.030 43 m  0.01 m  sodio 0.025 m
0 - 3.863 4,003 6.984 7.534 9.464 10.317
5 - 1.840 1999 6.951 7.500 9.395 10.245
10 - 1.820 1998 £.923 7.472 9332 10.179
15 - 3E02 1.999 6.900 7.448 9.276 10,118
20 - 3.788 4.002 6.881 7.429 9.225 10.062
25 1.557 1776 4.008 6.865 7413 9.180 10.012
30 3.552 1.766 4.015 6.853 - 7.400 9.13% 9.966
35 1.549 1,759 4.024 6.844 7.389 2.102 9.925
38 1,548 - 4.000 6.840 7.384 9.081 -
40 3.547 3.753 4.035 6.838 7.380 9.068 9,889
45 1547 3.750 4047 6.534 7.7 9.038 9.856
50 3.549 3.749 4.060 6.833 7.367 9.011 9.828
55 3.554 — 4.075 6.834 —_ 8.985 -
60 3.560 — 4.091 6.836 - 8.962 -
0 3.580 - 4.126 6.845 — 8.921 —
80 1,609 - 4.164 6.859 - 8.885 —
90 3.650 - 4,205 6.877 - £.850 -
95 3674 — 4. 6.886 -_ 8.832 -

2.
3.

Nora: El simbolo m significa molalidad.

Para preparar las soluciones tampdn, es indispensable utilizar reactivos de alla pureza y agua recién destilada o desionizada cuya conductividad
no sea mayor de § micromho/em. Las soluciones que tienen pH 6 o mds deben conservarse en recipientes de plistico y de preferencia con
una trampa de NaOH para evitar la penetracién de diéxido de carbono atmosférico. Normalmente pueden conservarse entre 2 y 3 semanas
© un poco mds si esidn en un refngerador.

Tartrato dcido de potasio, KHC,H,0,, saturado (25°C). Agitar en agua un exceso de la sal; puede almacenarse en ¢sta forma. Antes

_de utilizarla, se filtra o decanta a una temperatura comprendida entre 22 y 28*C.

Citrato didcido de potasio, KH,C,H,0,, 0.05 m. Disolver 11.41 g de la sal en un litro de solucién a 25°C.

Fialato dcido de potasio 0.05 m. Aungue esto no suele ser indispensable, los cristales pueden secarse durante una hora a 110°C; luego
se dejan enfriar en un desecador. A 25°C, se disuelven en agua 10.12 g de C.H(COHNCO.K), ¥ la solucidn se lleva a un litro.

. Fosfato dcido disddico 0.025 m, fosfate didcido de potasio 0.025 m. Es preferible utilizar las sales anhidras; cada una de ellas s seca

durante dos horas a 120°C v se deja enfriar én un desecador, debido a que son ligeramente higroscopicas. Deben evitarse temperaturas
de secado mds altas, para evitar la formacidn de fosfatos condensados. Se disuelven 3.53 g de Na,HPO, v 3.39 g de KH,PO, en agua
para tener un litro de solucidén a 25°C.

. Fosfato didcido de potasio 0.008 695 m, fosfato dcido disédico 0.030 43 m. Se prepara de la misma forma que en el inciso 4 y se disuelven

1.179 g de KH,PO, y 4.30 g de Na,HPO, en agua para tener un litro de selucidn a 25°C.

. Tetraborato de sodio decahidratado 0.01 m. Se disuelven 3.80 g de Na,B,0. . 10H,0 en agua para rener un litro de solucidn. Esta

solucién de bdrax es particularmente sensible a los cambios de pH causados por la absorcién de didxido de carbono, por lo que debe
aislarse de la armasfera.

. Bicarbonato de sodio 0.025 m, carbonato de sodio 0.025 r. Se seca Na,CO, de calidad patrén primario a 250°C durante 90 minutos

y s¢ almacena sobre CaCl, y Drierita. Se seca NaHCO, de calidad patrédn primario sobre tamiz molecular y Drierita durante dos dias
a la temperatura ambiente. Se disuelven 2.092 g de NaHCO, y 2.640 g de Na,CO, en un litro de solucidn & 25°C.

FUENTE: R. G. Bates, J. Res. National Bureau of Standards, 66A, 179 (1962), y B. R, Staples y R. G. Bates, J. Res. National Bureau
af Stondards, T3A, 37 (1969). Las instrucciones para preparar estas soluciones provienen en parte de G. Mattock, en C. N, Reilley, comp.,
Advarces in Analytical Chemisiry and Instrumentation (Nueva York: Wiley, 1963), Vol. 2, pdg. 45. Véase también R. G. Bates, Defermination
of pH: Theory and Praciice, 2a. ed, (Nueva York: Wiley, 1973), cap. 4.
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SEMANA 3

Los estudiantes deberan contar con los siguientes documentos:

1. La serie 3 de problemas Valoracién de un acido monoproético fuerte con una
base fuerte.

2. La resolucion del problema de la serie 3
3. El formato de la practica 2 (Determinacidon de la pureza de acido clorhidrico)
Las actividades que se realizaran en la tercera semana son las siguientes:

1. Los estudiantes pediran, al inicio de la sesidon del laboratorio, su material y
equipo, y sumergiran los electrodos en agua destilada.

2. Los estudiantes leerdn, y el profesor explicara en detalle, el problema re-
suelto de la serie 3.

3. Se discutird en forma general el cuestionario previo de la practica 2.
4. Se discutird en forma general y se realizara la practica 2.

5. Se informara a los estudiantes que tienen que traer una muestra comercial
de vinagre para la siguiente semana.

SERIE 3 DE PROBLEMAS

Valoracion de un acido monoprotico fuerte
con una monobase fuerte

Se desea determinar el porcentaje en masa de una muestra de acido clorhidrico,
reactivo analitico (RA). Para ello, primero, se miden 5 mL de la solucidén del acido
concentrado y se mezclan con agua destilada, preparandose 50 mL de solucidn.
Enseguida, una alicuota de 7 mL de la solucidn anterior se diluye y se afora con
agua destilada a 100 mL. Finalmente, una alicuota de 30 mL de la ultima solucidn

LICENCIATURA EN QUIMICA
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Y (mL) pH
0 112
3 1.21
B 130
q 1.20
12 1.48
15 160
12 1.73
21 1.568
24 20\

255 222
& 240
a7 B 251
M2 263
AEe 282
1.4 12
1| bS50
J0E 10.67
J.2 10.97
1B 11.14
324 11.26
13 11.35
345 11.62
2] 11.63
H 11.74
42 11.90
45 11.98
48 12.04
51 12.09
54 1213
&7 1217
=] 12.20
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se titula con una solucion de hidroxido de sodio, 0.075 M, midiéndose el pH de la
solucidn en funcidn del volumen agregado (V) de NaOH. A continuacién, se mues-
tran los resultados obtenidos del pH de la solucién en funcién de V.

Ademas, con el propdsito de seleccionar el indicador quimico acido base que de-

tecte el volumen del punto de equivalencia de la valoracién con el error mas bajo,

se efectuaron titulaciones del acido (volumen de la alicuota: 30 mL), en presencia

de tres distintos indicadores. A continuacion, se muestran los valores en donde

ocurrid el cambio de color de la solucién, segun el indicador utilizado:

Intervalo Color de Ia VOIumen en
) de Color de la donde ocurre el
Indicador . . .. forma .
transicion | forma Aacida L. cambio de color
(pH) basica (mL)
Eritrosina 2.2-3.6 anaranjado rojo 25.3
disddica
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Verde de 3.8-5.4 amarillo azul 29.8
bromocresol
Timolftaleina 8.3-10.5 incoloro azul 31.1
A. Trace la curva de valoracion experimental pH=f(V).

B

. A partir de la curva de valoracién, determine el volumen del punto de equi-
valencia de la valoracion, mediante el método de las “tangentes”.

. Determine a partir de los datos: pH=f(V), mediante el método de la “se-
gunda derivada”, el volumen del punto de equivalencia de la valoracion.

. Determine la concentracion analitica (experimental) del &cido clorhidrico de
las dos soluciones que se prepararon.

. Determine el porcentaje en masa del acido clorhidrico reactivo analitico.

Estime el valor experimental de la constante de reaccion, utilizando el valor
del pH en el punto de equivalencia (pH,,).

.Determine el valor experimental de la constante de reaccién, empleando
los valores de pH que se encuentran después del punto de equivalencia. Lo

anterior se logra graficando los valores de pH contra el logaritmo nega-

DPE/
tivo base diez de la concentracién de OH- y realizando una regresion lineal

de estos datos.

.Determine el valor experimental de la constante de reaccion, realizando

una regresion lineal de los datos de pH en términos del logaritmo nega-

DPE/
tivo base diez de la concentracion de OH-.

Determine la cuantitatividad experimental de la reaccién de valoracién.

. Determine el error experimental de la valoracion en la deteccién del volu-

men del punto de equivalencia de cada uno de los indicadores.

. Sefnale el indicador quimico que detecta el volumen del punto de equivalen-
cia con el error mas bajo.
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L. Calcule el error tedrico de valoracion en la deteccidén del volumen del punto
de equivalencia de cada uno de los indicadores y compare este valor con el
obtenido experimentalmente.

Datos: El acido clorhidrico y el hidréxido de sodio se comportan en solucion
acuosa como electrolitos fuertes. La masa molecular de HCl es de 36.45 g mol. La
densidad de la solucién concentrada del acido es: 1.17 g mL™.

PROBLEMAS RESUELTOS DE LA SERIE 3

a) A continuacién, se muestra la curva experimental pH=f (V) de la valoracién
de HCIl con NaOH.

Valoracion de HC1 con NaOH

o

pH

V (mi)

La forma de la curva es tipica de una funciéon logaritmica, en donde se presenta
un punto de inflexién en la vecindad del punto estequiométrico, lugar en donde la
pendiente de la curva tiende a ser maxima. El cambio brusco del pH en la vecindad
del V,, indica que la reaccion de valoracién es cuantitativa.

b) La localizacién grafica del V,., mediante el método de las “tangentes”, se
realiza encontrando la mitad geométrica del cambio brusco del pH, median-

te el trazo de dos lineas tangentes a la curva de valoracién, esto es:

50
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Valoracion de HCl con NaOH

-

o

=1

rH

on

L

-

muestra en la siguiente hoja de calculo:

El valor de V,_ obtenido graficamente es 30.0 mL y el pH,_ es 6.90.

c) Para obtener el V,. mediante el método de la “segunda derivada” es ne-
cesario realizar un tratamiento de los datos de pH=f(V), como el que se

pH Vprom 1aD 2aD

] 112

3 121 1.5 0.03

[ 13 45 0.03 3 2 4788F 17
5 139 7.5 0.03 6 -2 4286E-17
12 145 105 0.03333333 ) 0.001111 11
15 1.5 13.5 0.03666667 12 o001 11
18 173 16.5 0.0£333333 15 0.00222222
21 1.88 19.5 0.05 18 0.0023232
24 208 225 0.06666667 21 0.00555555
25.5 222 2478 0.08333333 23525 0.01185185
27 24 26.25 0.12 5.5 001777778
278 251 273 018333333 JETTS 0.06031746
282 283 2749 0.2 Pl 0.02777778
288 282 28.5 0.31666667 282
204 312 281 0.5 288

30 6. 287 6.3 2.4
30.8 10.57 30.3 625333333 30
3.2 30.9 0.5 3.5
318 315 023333333 3.2 -0.36111111
324 321 0.2 3.8 -0.13838880
33 327 0.15 2.4 -0.08333333
H.5 33.75 011333333 33.225 -0.034582083
35 35.25 0.07333333 K -0.02656657
39 375 0.05333333 36375 -0.00832885
42 40.5 0.03656687 39 -0.005555558
4t 435 0.02656657 42 -0.00333333
45 45.5 0.02 45 -0.o0xazaz
51 495 0.01656657 43 -0.00111111
£z 52.5 0.01333333 5 -0.00111111
57 55.5 0.01333333 g2 -1.9718E-18
&0 58.5 0.01 57 -0.00111111
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La grafica de la segunda derivada en funcién de V

. dSegundaa verivaaa

es la siguiente:

prom prom

10

L 2
L 4

D1 40 50 60

Pegunaa aerivaaa
-
o
N,
o
[&)

-10

V promprom

Esta grafica confirma que: V,.=30.0 mL.

d) Se determinara primero la concentracion de HCI de la solucién valorada;
para ello, se sabe que las moles iniciales de HCl son iguales a las moles que
reaccionan estequiométricamente con NaOH, ya que la estequiometria de
la reaccién es uno a uno:

CoV,=Cr Ve

Asi que la concentracion analitica (inicial) de acido clorhidrico de la solucion va-

lorada es:

_ GV _ 0.075(M)x300(mL) _ o oo

C
YA 30 (mL)

Ahora, se determinara la concentracion de HCI de la primera solucidn preparada,
para ello, la concentracién de HCI de la solucién valorada se multiplica por el inver-
so del factor de dilucion, ya que la solucion valorada proviene de la dilucién de la
primera solucién preparada:

C, =C, x 1 =0.075 v 120mL)
f, 7(mL)

=1.071 M
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Finalmente, se puede determinar la concentracion de HCI de la solucién del re-
activo analitico, multiplicando C, por el inverso del factor de dilucién respectivo,
esto es:

Coy =C, % =1.071x(&j=10.71 M
f 5

d

e) La relacidon que hay entre la molaridad del HCI de la solucién del reactivo
analitico, la densidad de la solucion, el porcentaje en masa y la masa mo-

lecular de HCI es:
dx% P

Copy =10——2=
™o (MM

Asi que el porcentaje en masa del acido clorhidrico es:

_ C(M) X (MM) _ 10-71 X 36.45
10xd 10x1.17

%P =33.37%

f) En el punto de equivalencia de la valoracion se sabe que:

1
pHy = EPKW

Asi que el valor de la constante (experimental) de la reaccidon de valoracién es
el siguiente:

K. =102t — 10(2x6.90) —10"¢

R

g) Con base en la ecuacién de pH valida en la zona de “después del punto de
equivalencia (DPE) de la valoracidon”, se puede inferir que si se graficara el

I:)HDPE
ordenada al origen seria igual al pK,. El tratamiento de los datos expe-

en funcién de - Log [OH~] se esperaria obtener una linea recta cuya

rimentales después del punto estequiométrico y la grafica respectiva, se
encuentran en la siguiente hoja de calculo:
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v oH
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M5 152
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T r=_1.0052 + 13.811 AN M
16 R =1 \ ]
E1E \ H
4 .} [
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12 o
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-Log[oH] [l

Como se puede observar en la grafica anterior: pK, = 13.81, por lo que la cons-
tante experimental de la reaccién de valoracion es:

KR —10%v =10

Este método para determinar es mas preciso que el realizado en el inciso F, ya
que se utilizaron 6 puntos experimentales en lugar de uno.

Practica 2. Determinacion de la pureza de
acido clorhidrico

I. Introduccion

Una de las operaciones esenciales de la quimica consite en la preparacion de so-
luciones; las cuales, en muchas ocasiones, se utilizan para efectuar reacciones en
solucidn. Al mezclar al menos dos soluciones, en las que sus solutos reaccionan, es
importante saber cuadl es la cantidad inicial en que se encuentra cada uno de estos
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reactivos. Por ejemplo, para conocer el grado de conversion de los reactivos una
vez que se conoce la concentracion de los mismos, después de ocurrida la reaccion.

Una de las aplicaciones fundamentales de la quimica analitica consiste en el
desarrollo de técnicas que permiten cuantificar sustancias quimicas. La volumetria
es una técnica de analisis quimico cuantitativo que permite determinar la concen-
tracion en molaridad (inicial) de una especie de interés en solucién, al efectuar un
proceso de valoracién (o titulacién).

El proceso de titulacion consiste en la adicién de porciones sucesivas de la so-
lucidon del reactivo titulante (que, en general, corresponde al reactivo de concentra-
cion correctamente conocida, en molaridad) a un volumen inicial correctamente
conocido de la solucién del reactivo por titular (que, en general, corresponde al
reactivo cuya concentracion se desea determinar). Ambos reactivos participan en
una reaccion quimica, denominada reaccion de valoracién. El fin primordial de este
proceso consiste en determinar el volumen de la soluciéon del reactivo valorante
necesario para reaccionar estequiométricamente con el reactivo de interés, deno-
minado “volumen del punto estequiométrico o volumen del punto de equivalencia”.

En el caso de que la estequiometria de la reaccién de valoracidon sea 1 a 1, se
cumple el siguiente balance en moles en el punto estequiométrico: las moles ini-
ciales del reactivo valorado son exactamente iguales a las moles agregadas del
reactivo valorante, esto es:

(VOCO )Valorado = (VPECO )valorante

Por consiguente, la concentracion de la solucion del reactivo valorado se puede
determinar de la siguiente forma:

V Cvalorante ] N V C
=-TEZ0 o en forma simplificada C,=——"T

C valorado
0 valorado
VO VO

II. Objetivos

Al finalizar esta sesion de laboratorio, en general, el alumno sera capaz de pre-
parar una solucion por dilucién a partir de una solucién concentrada de acido clorhi-
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drico (reactivo analitico) y determinar el porcentaje de pureza en peso experimental
de la misma, mediante una valoracién volumétrica con una solucién estandarizada
de hidroxido de sodio.

En particular, el estudiante sera capaz de:

1. Realizar célculos del volumen un reactivo analitico liquido para preparar un
determinado volumen de una solucidn de cierta concentracién en molari-
dad.

2. Preparar una solucién a partir de un reactivo analitico liquido.
3. Manejar y calibrar un pH-metro junto con sus electrodos para medir pH.

4. Establecer el montaje necesario para efectuar una valoracion seguida ins-
trumentalmente; identificando: reactivo por titular, reactivo titulante, reac-
cion de valoracion y propiedad a medir.

5. Realizar una valoracién volumétrica, midiendo el pH durante este proceso.

6. Determinar el volumen del punto estequiométrico de la reaccién de valora-
cién, aplicando el método de las “tangentes” sobre la curva de valoracion
pH=f (V).

7. Determinar la concentracién empirica de la solucion diluida de HCI.

8. Determinar el porcentaje de pureza en peso de la solucion comercial de
HCI.

III. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo
1. Utilizando la metodologia del modelo de perturbaciones aditivas, calcule el

pH de las siguientes mezclas acuosas:

a) 20 mL de &cido clorhidrico 0.08 M + 0 mL de hidréxido de sodio NaOH
0.08 M. (1.5 puntos)
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b) 20 mL de acido clorhidrico 0.08 M + 10 mL de hidréxido de sodio
NaOH 0.08 M. (1.5 puntos)

c) 20 mL de &cido clorhidrico 0.08 M + 20 mL de hidréxido de sodio
NaOH 0.08 M. (1.5 puntos)

d) 20 mL de &cido clorhidrico 0.08 M + 30 mL de hidréxido de sodio
NaOH 0.08 M. (1.5 puntos)

Datos: El acido clorhidrico (HCI) y el hidréxido de sodio (NaOH) se comportan
en las disoluciones acuosas como electrolitos fuertes.

1. Expligue en qué consiste una valoracion volumétrica acido-base. (2 puntos)

2. Explique el principio de funcionamiento de un indicador quimico acido-base
en la deteccién del volumen del punto de equivalencia (o de fin de valora-
cion) de una valoracion acido-base. (2 puntos)

Tabla 1. Calculos para la preparacion de soluciones

Soluciones concentradas

Datos Incognita Desarrollo Resultado
Férmula Concentracién
Peso molecular (M) de la - Com)
Porcentaje de solucién ()
pureza comercial

Densidad de la
| solucion (g/mL)

DILUCION
Datos Incégnita Desarrollo Resultado
Conn) Concentracion
Vim (M) dela c Cony
C . ~(DIL)
{DIL) solucion
Viow diluida
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IV. Material, equipo y reactivos

. Material Equipo Reactivos
1 matraz volumétrico 1 pH-metro Biftalato de potasio

de 100 mL (reactivo analitico)
1 matraz volumétrico 1 electrodo Acido clorhidrico (reactivo
de 50, 10 mL combinado analitico)
(referencia y
vidrio)
3 pipetas volumétricas, una de |1 agitador Hidroxido de sodio
1 mL, otra de 5 mL y otra de magnético (reactivo analitico)
10 mL
3 vasos de precipitados 2 barras Soluciéon amortiguadora de
de 50 mL magnéticas pH conocido
5 copas tequileras Soluciéon de verde de
bromocresol (indicador
quimico)
1 bureta de 10 mL Solucién de rojo neutro

(indicador quimico)
soporte y pinzas para la bureta Soluciéon de fenolftaleina

(indicador quimico)

1 espatula
1 piseta

V. Procedimiento experimental

a) Preparacion de soluciones

Preparar 100 mL de una solucién acuosa de hidréoxido de sodio 0.1 M < C < 0.15
M y estandarizarla (ver inciso b).

Preparar 50 mL de una solucién acuosa de acido clorhidrico, a partir del reactivo
analitico, realizando dos diluciones sucesivas, de tal forma que la concentracion de
la muestra por titular sea del orden de magnitud que la de hidréxido de sodio.
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b) Estandarizacion de la solucion de hidrdxido de sodio

En un vaso de precipitados de 50 mL, pesar aproximadamente una masa de 0.15
g de biftalato de potasio (anotando el valor del peso exacto) y disolverlo en 15 mL
de agua destilada. Agregar tres gotas de fenolftaleina a la solucién y efectuar la
valoracién, de tal forma que la solucién de hidréxido de sodio se encuentre en la
bureta. Detener la valoracion cuando aparezca una coloracién ligeramente rosa y
permanezca por lo menos 15 segundos. Anotar el volumen en donde cambia la co-
loracién y determinar la concentracion exacta de la solucion de hidréxido de sodio
(NaOH). Repetir la operacidon anterior una vez mas y determinar la concentracion
promedio de la soluciéon de NaOH.

c) Calibracion del pH-metro

Sumergir el electrodo combinado (vidrio-referencia) en la solucion amortigua-
dora de pH conocido. Conectar el electrodo al pH-metro y conectar el pH-metro
a la corriente eléctrica. Calibrar el pH-metro por medio de una soluciéon de de pH
conocido.

d) Valoracion de acido clorhidrico
d1l) Seguida en forma instrumental (midiendo el pH)

Medir 10 mL de la solucién de acido clorhidrico (HCI), de manera exacta. Sumer-
gir el electrodo combinado en la solucién y armar el montaje necesario para llevar
a cabo la valoracién y la medicidon de pH. Realizar la valoracion, agregando la so-
lucion de hidroxido de sodio con una bureta. Medir el pH inicial y los pH para cada
adicion de la solucion de hidréxido de sodio. Anotar los valores de pH en funcidn
del volumen agregado de hidréxido de sodio.

d2) En presencia de un indicador quimico

Medir 10 mL de la solucién de acido clorhidrico (HCI), de manera exacta y agre-
garle de tres a cinco gotas de anaranjado de metilo. Mezclar la solucién y realizar
la valoracién, agregando la solucién de hidroxido de sodio con la bureta(mantener
durante la valoracién la agitacion). Detener la valoracién cuando ocurra el cambio
de coloracién en la solucién y anotar el valor del volumen de hidréxido de sodio en
donde ocurre esto.
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Repetir el procedimiento anterior, sustituyendo al anaranjado de metilo por rojo
neutro.

Repetir el procedimiento anterior, sustituyendo al anaranjado de metilo por fe-
nolftaleina.

VI. Orientaciones para el tratamiento
y disposicion de residuos

La solucién de NaOH preparada que no haya sido utilizada se debe guardar en
un frasco debidamente etiquetado, sefialando el valor de la concentracidon obtenida
por titulacién.

La solucion de HCI obtenida por dilucidon de la solucidon comercial que no haya
sido utilizada se debe guardar en un frasco debidamente etiquetado, sefialando el
valor de la concentracién obtenida por titulacion.

A la solucién generada durante la valoracion, seguida midiendo el pH, se le debe
adicionar poco a poco una solucion de HCI hasta que el pH se encuentre en el si-
guiente intervalo: 5.5<pH<10, luego se debe verter en la tarja, manteniendo el
grifo del agua abierto.

La solucién generada durante la valoracién en presencia de un indicador se debe
verter en la tarja, manteniendo el grifo del agua abierto, siempre y cuando el pH
se haya ajustado en el intervalo: 5.5<pH<10.

VII. Tablas de resultados experimentales

Después de realizado el procedimiento experimental, complete las siguientes
tablas y realice el tratamiento de datos solicitado.
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Tabla 2. Valoracién de una solucién de NaOH con una solucién de HCI: pH vs. V
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Tabla 3. Determinacién de la concentraciéon empirica de una solucién de HCI (V)

Con
Datos Incognita Ecuacion quimica Desarrollo Resultado
jometri M
Volumen de la alicuota = — estequmrm_t?a e Cou (M)
de HCI (mL oncentracion reaccion:
(mb) de la solucion o Vi xCos
c M _ " PE 0
valorada de o B
Concentracién de la soluc. HCl 8
estandarizada de NaOH
(M)
Volumen de NaOH para _
alcanzar el PE (mL)
&
Datos Incégnita Ecuacion de balance Resultado
Volumen de la alicuota CulM
de HCI diluido (mL) Concentracion
de la solucién
de HCI
Concentracion de la soluc. concentrado
de HCI diluido (M) (M)
Volumen de Ia alicuota =

de HCI concentrado (mL)

Concentracién de la soluc.
de HCI concentrado (M)

Tabla 4. Determinacién del porcentaje en peso (empirico) de HCL en una muestra comercial

Datos Incégnita Desarrollo Resultado

Densidad de la solucidn C (NaOH) M

comercial de HCI (g/mL)  Porcentaje en

peso de HCl en
Concentracién de la soluc. la muestra
comercial de HCI (M) | comercial

Peso molecular de HCI _7‘
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VIII. Puntos a considerar para elaborar
el informe

Caratula. Debe incluir: nombre de la institucion, nombre de la licencia-
tura, nombre de la asignatura, nimero y nombre de la practica, nUmero
de equipo, hombre de los integrantes del equipo, grupo de laboratorio y
fecha de entrega.

Objetivos. Debe escribirse un objetivo general y puntualizar los objeti-
vos particulares que el equipo pretenda alcanzar en la realizacion de la
practica.

Introduccién. Exclusivamente relacionada al tema de la practica y con
una cuartilla de extension como maximo.

Metodologia experimental. Debe describirse el procedimiento experi-
mental.

Resultados. Reportar todos los resultados obtenidos durante la practica
mediante tablas y gréficas:

Analisis de resultados. Se deben analizar completamente todos los re-
sultados con base en los puntos minimos que se indican al final de cada
practica.

Conclusiones. Deben plantearse con base en el andlisis de resultados y
los objetivos planteados.

Bibliografia. Se debe indicar toda referencia bibliografica, hemerografica
o direccidén electronica que sea consultada para la realizacion del informe
de trabajo.

Puntos minimos del informe
Seguida en forma instrumental (midiendo el pH)

1. Utilizando el método gréfico de las “tangentes” y el de la segunda derivada,
determine el volumen de punto de equivalencia de la valoracion.

2. Determine la concentracién inicial (en molaridad) del HCI de la solucién
valorada.
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3. Determine el porcentaje en peso (o pureza) experimental de HCI del reacti-
vo analitico (R.A.) y compare este valor con el reportado en la etiqueta del
frasco.

4. En el caso de que los valores obtenidos en el inciso 3 sean diferentes, pro-
ponga una explicacidon para esta diferencia.

5. A partir del valor experimental: pH,_, estime el valor experimental del pK;

PE/
ademas, determine este valor a partir de los datos pH,,, y log [OH]. Sefiale

el valor experimental de la constante de la reaccién de valoracion.

Utilizando los resultados obtenidos en los incisos anteriores y aplicando el mo-
delo de perturbaciones aditivas:

e Analice el comportamiento quimico del sistema de valoracion en las si-
guientes zonas de la valoracion: en el inicio, APE, en el PE y DPE. Ade-
mas, demuestre si la reaccidén de valoracion es cuantitativa.

e Construya la tabla particular de la variacidon de concentraciones (TPVC)
de las especies que participan en la reaccion durante la valoracion.

e Establezca la metodologia particular para calcular el pH en cada zona de
la valoracién.

e Calcule suficientes valores de pH=f(V) para trazar apropiadamente la
curva de valoracion.

e Sobre la grafica en donde trazé la curva experimental: pH=f(V), trace la
curva de valoracion tedrica y compare estas dos curvas.

En presencia de un indicador quimico:

e Utilizando el volumen agregado de NaOH en donde ocurre el cambio de
coloracién y el V.., determine (sobre la misma base de calculo) el error
experimental de cada indicador en la deteccion del punto de equivalencia
de la valoracioén.

e Con los resultados del inciso 1, indique cudl (o cudles) de los indicadores
cumplen en senalar de manera apropiada el valor del punto de equiva-
lencia de la valoracion.
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e Calcule el error tedrico de cada indicador en la deteccion del punto de

equivalencia de la valoracion y comparelo con el error experimental. En
el caso de que los valores sean diferentes, proponga una explicacién
para estas diferencias.

e Sefale las ventajas y desventajas entre realizar una valoracién (acido-
base), seguirla instrumentalmente (midiendo el pH) y realizar la valora-
cion, utilizando un indicador quimico (acido-base) de fin de valoracion.

65
LICENCIATURA EN QUIMICA






Quimica Analitica Il (Manual para Quimica)

SEMANA 4

Los estudiantes deberan contar con los siguientes documentos:

1. La serie 4 de problemas Valoracion de un acido monoprdtico débil y de
fuerza media con una base fuerte.

2. La resolucion del problema de la serie 4.

3. El formato de la practica 3 (Identificacion y cuantificaciéon de acido acético
en vinagre).

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

1. Los estudiantes pediran, al inicio de la sesidén del laboratorio, su material y
equipo, y sumergiran los electrodos en agua destilada.

2. Los estudiantes leerdn, y el profesor explicara en detalle, el problema re-
suelto de la serie 4.

3. Se discutird en forma general el cuestionario previo de la practica 3.
4. Se discutird en forma general y se realizara la practica 3.

5. Se les recordara a los estudiantes que la proxima semana se realizara el
examen del bloque 1.

SERIE 4 DE PROBLEMAS

V aloracion de un acido monoprotico debil (y
de fuerza media) con una monobase fuerte

Problema 1. 40 ml de una solucion de acido acético, 0.07 M, se valoran con hi-
droxido de sodio, 0.14 M.
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Problema 2. Posteriormente, se realiza nuevamente esta valoracién, pero pre-
. viamente, tanto el acido acético, como el hidroxido de sodio, se diluyen en una

proporcion 1:100.
Resuelva las siguientes preguntas para las dos valoraciones:

A. Con base en la metodologia del modelo de perturbaciones aditivas, expli-
gue en detalle:

1) Cudles son las ecuaciones quimicas de mayor importancia relativa
en las siguientes zonas de la valoracién: al inicio, antes del punto
estequiométrico, en el punto estequiométrico y después del punto
estequiométrico.

2)Si al inicio el acido es débil o de fuerza media y si la reaccion de
valoracion es o no cuantitativa.

B. Construya la tabla particular de la variacidon de la concentracién (en mola-
ridad), TPVC, de las especies involucradas en la valoracion.

C. Explique la metodologia del calculo de pH, indicando las ecuaciones por
aplicar en cada zona de la valoracion.

D. Calcule y tabule los datos suficientes de pH=f(V) para trazar en forma
apropiada la curva de valoracion.

E. Trace la curva tedrica pH=f(V) de la valoracién.

Datos: El acido acético (CH,COOH) y el ion acetato (CH,COO~) forman un par
conjugado acido-base: pK ,=4.76. El hidroxido de sodio se comporta en solucién
acuosa como un electrolito fuerte. La ecuacidon quimica de la autoprotolisis del agua
presenta un valor de pK,=14.0

El estudio de la valoracién del problema 1 (C, = 0.07 M), se encuentra resuel-
ta en la seccion 4.4 del folleto: Valoracion de un acido monoprdtico con una base
fuerte.
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RESOLUCION DEL PROBLEMA 2
DE LA SERIE 4

Para C, = 0.0007 M
a) Inicio, V=0 mL

En el inicio de la valoracién, el sistema corresponde a la disolucidén acuosa de un
acido monoprético; por lo tanto, para conocer las ecuaciones de mayor importan-
cia relativa y la estabilidad del acido, se utilizara la GIREQE de este sistema, para
C, = 0.0007 M. Esto significa que se evaluara el punto [-log(K,/C,),-log(K,/C?))],
se situara sobre la GIREQE vy se localizara la regidn a la que pertenece el sistema;
dependiendo de esta region, se incorporaran sobre el sistema las aproximaciones
qgue pudiesen ser validas. Al tomar los datos especificos del problema, se obtiene:

—log (K, /C,)=pK, +logC, = 4.76 +log (0.0007)=1.61

log (K, /C2)=pK , +2logC, = 14+ 2log (0.0007) = 7.69

El punto (1.61, 7.69) queda situado en la regién S-{D} de la GIREQE (del acido
monoprético), lo que significa que el acido es semiestable (fuerza media) y que la
ecuacion de mayor importancia relativa es la disociacién del acido. Asi que, en este
sistema, sélo es posible incorporar la siguiente aproximacion (valida): o<<a; esto
es, que el efecto de la ecuacion quimica de la autoprotélisis del agua es desprecia-
ble en la descripcién quimica del sistema. Por lo que, el estado de equilibrio puede
representarse de la siguiente forma:

CH,COOH === CH,COO" + H*
10°5(1-a) 107 ¢ 102 ¢

Después de haber estudiado la valoracion en V = 0 ml, se sabe que, por estra-
tegia, conviene analizarla primero en el volumen del punto estequiométrico (V,.)
y, después, estudiarla en la zona de antes del punto estequiométrico (0<V<V,,).

V()
Punto estequiométrico (PE), Ve =~ = =20ml
En este punto de la valoracién, se ha neutralizado estequiométricamente el aci-

do acético, por lo que la solucién corresponde a la solucion del ion acetato (una
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monobase), de una concentracion que es igual a la inicial afectada por el factor de
dilucién, es decir:

Cipe = C, [V, /(V, + Vi )] = 0.0007 [40/(40 + 20)| =107 M
Con el propdsito de establecer las ecuaciones de mayor importancia relativa en
el sistema y la estabilidad de la base, se aplicara la GIREQE de la monobase, es

decir, que se evaluara el punto [-log(K,/C" -log(K,/C",,.)], se situara sobre la

)
OPE
GIREQE vy se localizara la region a la que pertenece el sistema. Al tomar los datos

especificos del problema, se obtiene:

—log (K, /Cpy )= (PK y — PK , )+ 10g Clpe = (14— 4.76)+ log107* =5.91

“log (Ky, /C2 )=pK y +210g Cpp = 14+ 210g107% =7.34

El punto (5.91, 7.34) queda situado en la regién E-{H, A} de la GIREQE; esto
significa que el ion acetato (formado por la reaccidn) es estable (débil) y que, tanto
la hidrdlisis del acetato, como la autoprotdlisis del agua son las ecuaciones quimi-
cas de mayor importancia relativa. Por lo que, el estado de equilibrio estd descrito
de la siguiente manera:

CH,COO" + H,0 === CH,COOH + OH" H,O = H" + OH
~107*% 1 107°% o 107 (a'+o) 1 10°¥ o 107 (a'+0)
Desde la perspectiva de la reaccion de valoracidn, el estado de equilibrio se re-
presentaria de la siguiente manera:
CH,COOH + OH === CH,COO0" + H,O H,O === H" + OH
10—3,33 (S—O') 10—3,33 < z10_3'33 1 1 10—333 o 10—3.33 <

De lo anterior se concluye que: e=a' +c

Debido a que la base (formada por la reaccion) es débil, esto implica que la
reaccion de valoracion es cuantitativa. Para calcular la cuantitatividad, primero se
evaluaran o' y o, utilizando las siguientes ecuaciones:

6= Ky /Coe _ W0 05«10
\/KB/C:)PE + KW/C;iE \/1077'34 +107
K /C* 1075.91
! B/ ZOPE =1.09x107

Ky Coe 4K JC2y 107 11075
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La relacién entre el grado de hidrdlisis y el de autoprotélisis es:

_4.05x10°7°

= o107 X100=3.72 %
N X

9 4100
a'

Este valor muestra numéricamente que la ecuacién de la autoprotdlisis afecta
significativamente (mas del 3%) a la ecuacién de la hidrdlisis de la base.

La cuantitatividad de la reaccién es: %Qp =(1-a')x100 = (1-0.00109) x 100 = 99.89 %
Antes del punto estequiométrico (APE), 0<V<V,,

La zona de la valoracién de antes del punto estequiométrico (APE) se caracteriza
por el hecho de que se ha agregado una parte del reactivo titulante, esto es, que
esta ocurriendo la reaccion de valoracién (RV), pero sin llegar a neutralizar este-
quiométricamente al acido acético.

En principio, en esta zona del sistema se deben considerar tres ecuaciones qui-
micas: la reaccion de valoracion (RV):

CH,COOH + OH === CH,C00  + H,0

Esta ecuacidn quimica establece cuanto acido acético queda en solucién y cuanto
ion acetato se forma por el efecto de la reaccién (ndtese que en esta zona de la
valoraciéon estas cantidades son variables).

Pero ademas, hay que considerar dos ecuaciones quimicas de interferencia (so-
bre la reaccion), la disociacién del acido y la autoprotdlisis del agua (nétese que la
ecuacion quimica de la RV es la ecuacion inversa de la hidrdlisis): {RV (H), D, A}.

De las tres ecuaciones quimicas que definen el sistema, es posible despreciar el
efecto de la autoprotdlisis del agua, siempre y cuando se cumplan las siguientes
desigualdades:

pPH,p: <62 y pHp,. 278

Segun los valores especificos del problema, lo anterior ocurre en:

V. <192ml y V,, >204ml
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Asi que, mientras se utilice un valor V,,_ inferior a 19.2 ml, se puede despreciar
el efecto de interferencia de la autoprotdlisis del agua.

Por otra parte, ya que la cantidad variable de acido acético depende de la can-
tidad agregada de OH-, el equilibrio de interferencia de la disociacidon del acido
evolucionara segun esta cantidad agregada. La direccion en que se desplazara el
equilibrio de interferencia puede establecerse a través del principio de LeChatelier.
La reaccién de valoracion provoca que la concentracién de acido acético disminuya,
mientras que la del ion acetato aumenta; asi que la ecuacion quimica de la disocia-
cion se desplazard, segun el principio de LeChatelier, hacia la izquierda.

UHAc E== Ac'® + H*

Asi que, conforme se agrega el reactivo titulante (OH"), el grado de disociacion
del acido acético disminuye, por lo que el grado de disociacidon es maximo al inicio
de la valoracion. Lo anterior permite establecer la siguiente conclusion: si al inicio
de la valoracién el acido es de fuerza media, entonces, en esta zona de la valora-
cion (APE), el grado de disociacién también es apreciable. Por tanto, la disociacion
del acido acético es significativa (no puede despreciarse) en esta zona. Asi que, de
las tres ecuaciones quimicas que describen completamente el sistema, sélo dos son
las de mayor importancia relativa, la reaccion de la valoracién y la disociacion del
acido: {RV (H), D, A} = {RV (H), A}.

Después del punto estequiométrico (DPE); V > v,/z(= 20 mL)

En esta zona de la valoracidon, la cantidad de hidréxido de sodio agregado se
encuentra en exceso respecto a la cantidad inicial del acido, es decir, ya se ha neu-
tralizado estequiométricamente el acido acético, y la cantidad agregada en exceso
de OH- se encuentra libre. La escala de pH para esta zona de la valoracion (DPE)
es la siguiente:

H HAc

0 4.76 14
HZO Ac OH-

Segun la escala de pH, se observa que en esta region hay una mezcla acuosa de
la base “ion acetato”, que es débil, y el ion OH". Una base débil sola, en presencia
de OH- se comporta aun mas débil (principio de LeChatelier), por lo que, en esta
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zona de la valoracién (DPE), el pH de la solucién esta impuesto por la concentra-
cion en exceso de OH-, concentracién que puede expresarse mediante la ecuacién
quimica de la reaccion de valoracion (RV). Asi que, la ecuaciéon quimica de mayor
importancia relativa en esta zona de la valoracién es la reaccidén de valoracion: {RV?}.

Los resultados obtenidos del analisis quimico del sistema, en forma resumida,
son los siguientes:

HAc === Act  + H*
z10»3415 (1 _ a) a (10-3415) a (10-3,15)

V=0 Acido de fuerza media:
0<V<20 Acido de fuerza media: HAc + OH = Ac + H,0 HAc = Ac + H'

V=20 Reaccion cuantitativa:

HAc + OH == HAc + OH H,0 = H' + OH
10’3'33(8-0') 1073 ¢ ~ 103% 1023 ¢ 1 1073 o 1038 ¢
V>20 Reaccidn cuantitativa: HAc + OH" == Ac” + H,0

b) Tabla particular de variacién de las concentraciones (en molaridad), TPVC,
de las especies durante la valoracion de 40 mL de acido acético, 0.0007 M
con NaOH, 0.0014 M.

Reaccion de valoracion Equilibrio de interferencia
HAc + OH " === Ac + H,0 HAc === Ac" + H*
V=0
inicio .0007(1- ) 0007 1 0007(1- ) 0007 0007
se agrega 2V(.0007)
0<V<20
.028 v .028 .028 v .028 \ .028 \Y% .028
ape l-o0—— £ o+— 1 l-a—— a+— a
40+V 20 40+V 40+V 20 40+V 20) 40+V 20 40+V
V=20 H,0 ==== OH™ + H*
0.028 0.028 0.028 0.028 0.028
pe —(s - 0') —c —_— 1 1 —c ——0c
60 60 60 60 60
V>20
.028 028 (V .028
dpe & —-1 1
40+V 40+ V{20 40+V

73
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c) Ecuaciones particulares validas de [H*] y pH durante la valoracién de 40 mL
de una solucién de acido acético 0.0007 M con hidréxido de sodio 0.0014 M.

V (mL) Ecuaciones de o, "y o Ecuaciones de [H+] y pH
Inicio a+107" g =107 = 0 [H+] = 0.1456x0.0007 =
— -4
V=0 o = 0.1456 1.02x10
pH = —Log(1.02x10%) =
3.99
0 < V < 5 10—4.76 V V 10—4.76 _ «
M lg-l12 X - H=-Lo C
15 T 0028 a0 |” ( 20) 0.028 0 P 9 &)
(40+V) (40+V)
E a1 _ig9u10° [H+] = 0 Clp =1.89%107
V = 15 10—5.91+10—7.34 pH - _Log(1.89><10_8) -
7.72
~7.34
S Y YT
10—5.91 +10—7.34
DPE 14
R
V > 15 0.028 (V.
40+V\ 20

pH=14+Log 0.028 X—l
40+ V{20
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d)ye)
Waloracion de Acido Acético con NaOH | |
plas = 4.78 . L )
Vo< 40 ml Grado de Disociaciom vs Volumen
o -
Vez =20 ml 0.16
|
g l;:?:” n 1'3"” b & Co=0.07M
0.0007 W 0.0014 M 012 —8— Co=0.0007M
.:|.'
Co=007H (Cp=00007HK
Noml) o pH o pH \
] D.O158] 2.86 [ 0.1456 [ 3.85
2 0.0023] 3.82 | 01026 2.16
4 0.0011] 416 [ 00728 4.33
5 0.0007)] 439 | 0.0525| £.50
g 0.0004] 4.5 0.0382 | 4.65
10 0.0003) 475 | 00278 | 4.81
12 0.0002] 4.84 [ 0.0188 [ 4.57
14 0.0001] 513 | 0.0135| 5.186
15 0.0001] 5.38 | 00082 5.38
17 0.0001] 551 | 0.0060| 553
18 goo0o0) 571 | 0.0038| 573
184 | 0.0000| 582 (00030 5.84 V (ml de NaOH)
12.8 | 0.0000 | S.98 |0.0022( 557 T T
152 (00000 614 [ 00015 6.18 | |
19.6 | 0.0000 6.45 | 0.0007 | 6.47 pHvs V
20 g.0000) 871 | 00000772 PH
20.4 | 0.0000] 1087 | 0.0000] 8.57 12
208 | 0.0000| 11.27 | 0.0000] 827 wﬁ—*"‘"
21.2 [ 0.0000 [ 11.44 | 0.0000] 9.44 Er————
2 Toaooo]ries [coona o es e Com 00T .
22 . .85 . §.55 ke
23 |0.0000]11.82 | 0.0000] 9.82 kA
24 0.0000) 11.84 [ 0.0000 | 5.54 -
26 0.0000]) 1210 | 0.0000(10.10 7
28 [ 0.0000 ) 1222 [ 0.0000([10.22
30 0.0000]) 1230 | 0.0000(10.30
32 0.0000 ) 12.37 | 0.0000 [10.3F T
3 0.0000]) 1242 | 0.0000(10.42
35 0.0000 ] 1247 | 0.0000 [10.4F
38 0.0000] 1251 | 0.0000 (1051 5
40 0.0000]) 12.54 [ 0.0000 [10.54 i"‘.ﬂ-’l
4
3
(4] 5 0 15 a0 = 35
V ml de MaOH
I I
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Practica 3. Identificacion y cuantificacion de
acido acetico en vinagre

I. Introduccion

En esta practica, los estudiantes valorardn una muestra de acido acético (reacti-
vo analitico) de dos concentraciones iniciales diferentes y una muestra de vinagre
con una solucién estandarizada de hidroxido de sodio. Durante el proceso de valo-
racion, se medira el pH de la solucién en funcién del volumen agregado de la so-
lucién de hidroxido de sodio. Al final, se compararan las tres curvas de valoracion.

II. Objetivos

Al finalizar esta sesidon de laboratorio, el alumno debera ser capaz de identificar
y cuantificar el acido acético de una muestra comercial de vinagre.

En particular, el estudiante sera capaz de:

1. Preparar soluciones por dilucién, a partir de una solucidon concentrada de
acido acético (reactivo analitico) y una muestra de vinagre; de tal forma,
que ambas tengan una concentracién del mismo orden de magnitud que la
concentracion del hidroxido de sodio.

2. Manejar y calibrar un pH-metro, junto con sus electrodos, para medir el pH.

3. Establecer el montaje necesario para efectuar una valoraciéon seguida
instrumentalmente, identificando: reactivo por titular, reactivo titulante,
reaccion de valoracion y propiedad a medir.

4. Realizar una valoracion volumétrica midiendo el pH durante este proceso.

5. Determinar el volumen del punto estequiométrico de la reaccidon de valora-
cion, aplicando el método de las “tangentes”, sobre la curva de valoracién
pH=f(V).

6. Determinar la concentraciéon empirica de la solucién de acido acético (r. a.).

7. Determinar la concentracion empirica de la solucién de acido acético en el
vinagre y compararlo con el valor reportado por el fabricante.
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8. Determinar los pk, de las dos valoraciones y compararlos.

9. Analizar el efecto que tiene la dilucién sobre la curva de valoracién.

III. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo

1. Lea el ejercicio resuelto de la seccién 4.4 (Valoracién de un acido monopro-
tico débil con una base fuerte) del folleto Valoracion de un acido monopro-
tico con una base fuerte.

2. Considere el siguiente sistema de valoracién: 10 mL de una solucion de
acido acético, 0.1 M, que se valoran con una disolucién de hidréxido de
sodio, 0.15 M. Tomando como referencia el inciso 1, realice el analisis del
comportamiento quimico del sistema, en funcién del volumen agregado de
la solucion de hidréxido de sodio. (10 puntos)

Datos: El acido acético (CH,COOH) y el ion acetato (CH,COO-) forman un par
conjugado acido-base de pK_ =4.76. El hidréxido de sodio (NaOH) se comporta en
el agua como un electrolito fuerte. pK =14.

IV. Material, equipo y reactivos

Material Equipo Reactivos
4 matraces volumétricos 1 pH-metro Biftalato de potasio (reactivo
de 50 mL y 1 matraz analitico)
volumétrico de 100 mL
1 matraz volumétrico 1 electrodo Acido acético (reactivo
de 10 mL combinado analitico)
(referencia y
vidrio)
4 pipetas volumétricas: una |1 agitador Hidréxido de sodio (reactivo
de 0.5 mL, otra de 1 mL, magnético analitico)
otra de 3 mL y otra mas de
6 mL
3 vasos de precipitados 2 barras Solucién amortiguadora de pH
de 50 mL magnéticas conocido
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5 vasos “tequileros” Solucién de fenolftaleina (indi-
cador quimico)

1 bureta de 10 mL
Soporte y pinzas para la
bureta

1 espatula

1 piseta

V. Procedimiento experimental

a) Preparacion de soluciones
al) De NaOH

Preparar 100 mL de una solucién acuosa de hidroxido de sodio (0.10 M < C <
0.15 M) y estandarizarla: solucién 1.

A partir de la solucién anterior, preparar 50 mL de una solucién diluida 1:100:
solucién 2.

a2) De acido acético (reactivo analitico)

A partir del reactivo analitico, medir de manera exacta 1 mL de la solucion vy
preparar (con agua destilada) 10 mL de solucidn (solucién 3). Después, medir de
manera exacta 3 mL de la solucidon 3 y preparar (con agua destilada) 50 mL de
solucién (solucién 4).

A partir de las solucién 4, preparar 50 mL de una solucion diluida en una propor-
cion 1:100 (solucién 5).

a3) De vinagre

Medir de manera exacta 6 mL de la muestra comercial de vinagre y preparar, con
agua destilada, 50 ml de solucién.

b) Estandarizacion de la solucion de NaOH

En un vaso de precipitados de 50 mL, pesar aproximadamente una masa de 0.15 g
de biftalato de potasio (anotando el peso exacto) y disolverlo en 15 mL de agua
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destilada. Agregar tres gotas de fenolftaleina a la solucidén y efectuar la valoracién,
de tal forma que la solucion de hidréxido de sodio (soluciéon 1) se encuentre en la
bureta. Detener la valoracion cuando aparezca una coloracidén ligeramente rosa y
permanezca por lo menos 15 segundos. Anotar el volumen en donde cambia la co-
loracion, y determinar la concentracion exacta de la solucion de hidroxido de sodio
(NaOH). Repetir la operacion anterior una vez mas y determinar la concentracion
promedio de la solucion de NaOH.

c) Calibracion del pH-metro

Sumergir el electrodo combinado (vidrio-referencia) en la solucién amortiguado-
ra de pH conocido. Conectar el electrodo al pH-metro y conectar el pH-metro a la
corriente eléctrica. Calibrar el pH-metro por medio de la solucién de pH conocido.

d) Valoracién de acido acético y vinagre

Medir de manera exacta 10 mL de la solucién de acido acético (solucion 4). Su-
mergir el electrodo combinado en la solucién y armar el montaje necesario para
llevar a cabo la valoracion y la medicion de pH. Realizar la valoracion, agregando
la solucién de hidroxido de sodio con una bureta (solucién 1). Medir el pH inicial y
los pH para cada adicion de la solucion de hidroxido de sodio y anotar los valores
de pH, en funcién del volumen agregado de hidréxido de sodio.

Repetir el procedimiento anterior, sustituyendo la solucién de acido acético (so-
lucién 4) por la solucién de vinagre.

Repetir el procedimiento anterior, sustituyendo la soluciéon 4 de acido acético por
la solucidon 5 de acido acético, y la solucién 1 de hidroxido de sodio por la solucién
2 de hidréxido de sodio.

VI. Orientaciones para el tratamiento
y disposicion de residuos

La solucién de NaOH preparada que no haya sido utilizada se debe guardar en
un frasco debidamente etiquetado, sefialando el valor de la concentracion obtenida
por titulacién.
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La solucidn de acido acético obtenida por dilucién de la solucién comercial que no
haya sido utilizada se debe guardar en un frasco debidamente etiquetado.

La solucién de acido acético obtenida por dilucién de la solucién comercial de vi-
nagre que no haya sido utilizada se debe neutralizar con una solucién de hidréxido
de sodio, hasta que el pH se encuentre en el siguiente intervalo: 5.5<pH<10, luego
se debe verter en la tarja, manteniendo el grifo del agua abierto.

A las soluciones generadas durante las valoraciones, seguidas midiendo el pH,
R 1y R 2 (ver diagrama ecoldgico), se les debe adicionar poco a poco una solu-
cién de HCI, hasta que el pH se encuentre en el siguiente intervalo: 5.5<pH<10,
luego se deben verter en la tarja, manteniendo el grifo del agua abierto.

Diagrama ecoldgico

Identificacidony
cuantificacion de acido
acético en vinagre
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VII. Puntos a considerar para elaborar
el informe

El informe deberd tener caratula, objetivos, introduccién, metodologia experi-
mental, resultados, analisis de resultados, conclusiones y bibliografia. En la seccion
apropiada, incorpore los siguientes puntos minimos:

Para cada valoracion realizada

e Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el de la segunda deri-

vada, determine el volumen del punto de equivalencia de la valoracion.

Determine la concentracion inicial (en molaridad) del acido de la solucidn
valorada.

e A partir del valor experimental de:V,./2, estime graficamente el valor ex-

perimental del pK,. Ademas, determine este valor a partir de la regresion
lineal de los datos de pH,,. y log([CH,COO-]/[CH,COOH]). Senale el valor
experimental de la constante de la reaccion de valoracion.

Utilizando los resultados obtenidos en los incisos anteriores y aplicando el mo-
delo de perturbaciones aditivas:

Analice el comportamiento quimico del sistema de valoracion en las si-
guientes zonas de la valoracién: el inicio, APE, en el PE y DPE. Ademas,
demuestre si la reaccidon de valoracién es cuantitativa.

Construya la tabla particular de la variacidon de concentraciones (TPVC)
de las especies durante la valoracion.

Establezca las ecuaciones particulares para calcular el pH de la solucidn
en cada zona de la valoracién.

Calcule suficientes valores de pH=f(V) para trazar apropiadamente la
curva de valoracion.

Sobre la grafica en donde trazd la curva experimental: pH=f(V), trace la
curva de valoracion tedrica y, compare estas dos curvas.

Explique con detalle si una muestra comercial de vinagre contiene acido acético
y, de ser asi, sefiale cuanto acido acético contiene el vinagre comercial.
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SEMANA 5
ACTIVIDADES

Realizacion del examen del Bloque 1
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SEMANA 6

Los estudiantes deberan contar con los siguientes documentos:

1. La serie 5 de problemas Valoracion de acido sulfirico, C, (M), con hidroxido
de sodio, C.=2C, (M).

2. La resolucion de los problemas de la serie 5.

ACTIVIDADES

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

1. Los estudiantes pediran, al inicio de la sesion del laboratorio, su material y
equipo, y sumergiran los electrodos en agua destilada.

2. Los estudiantes leerdn, y el profesor explicara en detalle, el problema re-
suelto de la serie 5.

3. Se discutird en forma general el cuestionario previo de la practica 4.
4. Se discutird en forma general y se realizara la practica 4.

5. Se les avisara a los estudiantes que tendran que traer dos limones (por
estudiante) la préxima semana.

SERIE 5 DE PROBLEMAS

Valoracion de acido sulfurico, C, (M), con
hidroxido de sodio, C.=2C, (M)

Considere la valoracidon de 25 mL de una solucidn de acido sulftrico, 0.01 M, con
una solucién de hidréxido de sodio, 0.02 M.

A. Con base en la metodologia del modelo de perturbaciones aditivas, expli-
gue con detalle el comportamiento quimico de la valoracion; es decir, las
ecuaciones quimicas de mayor importancia relativa que describen el siste-
ma, la estabilidad (o fuerza) del acido y la cuantitatividad de las reacciones
de valoracion:
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1) Indique, ademas, cuantos cambios bruscos de pH se esperan observar
en la curva de valoracion pH=f(V)

B. Construya la tabla particular de variacion de concentraciones (TPVC) (en
molaridad) de la valoracion.

C. Explique la metodologia del calculo de pH, indicando las ecuaciones por
aplicar en cada region de la valoracion.

D. Calcule el pH para los siguientes valores de hidréxido de sodio agregado:
0,2, 4,6,8,10,11, 12, 12.5, 13, 14, 16, 18, 20, 22, 24, 24.5, 25, 25.5,
26, 28, 30, 32, 34, 36, 38, 40, 42, 44, 46, 48 y 50 mL.

E. Trace la curva tedrica pH=f(V) de la valoracién.

F. Analice la posibilidad de utilizar verde de bromocresol como indicador de fin
de valoracion.

G. Una muestra de 40 mL de acido sulfurico se valora con hidréxido de sodio
0.1820 M, utilizando fenolftaleina como indicador quimico de fin de valora-
cién; determine la molaridad y la normalidad de la solucién original de aci-
do sulfurico, si el volumen de vire ocurre en 28.8 mL; determine, ademas,
la precisidn tedrica de la valoracién al utilizar este indicador.

Datos: El acido sulfurico (H2504) es un acido diprético cuyos valores de pK_ son:
pK_,=-3.00 y pK_,=1.99. El hidréxido de sodio se comporta en agua como una base
fuerte. La ecuacién quimica de la autoprotdlisis presenta un valor de pK,=14.0. El
intervalo de transicion de pH de la fenolftaleina es 8.0<pH<9.6 y el del verde de bro-
mocresol es 3.8<pH<5.4.

PROBLEMAS RESUELTOS DE LA SERIE 5

Inicio, V= 0 mL

En este punto de la valoracion, el sistema corresponde a la disolucidon acuosa de
un acido diprotico. Para conocer el comportamiento quimico de la disolucién, es de-
cir, las ecuaciones quimicas de mayor importancia relativa que describen el sistema
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y, la estabilidad (o fuerza) del acido, se utilizara la GIREQE del acido diprético para
un valor de C, = 0.01 M.

Primero, se evaluara el punto [-log(K_,),~log(K,,/C,)]. Para este sistema, el re-

10—1-99 103.00 B i
103.00 ,—log IOZJ = (499, 500)

sultado es el siguiente: (—log

Enseguida, las coordenadas del punto se sitlan en la GIREQE del acido diprético
(C, = 102 M).

Como se puede observar en la siguiente figura, el punto (4.99, -5.00) queda
situado en la regién:

1-{1°D, DM}.

GIREQE del acido diprético, C, = 0.01 M

|

|

-log(K IC)

|

-log(K )
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Posteriormente, se identifican las aproximaciones que se pueden incorporar so-
bre el sistema. La regién I-{1°D, DM} indica que el H,SO, es fuerte (a-y=1) y que
las ecuaciones quimicas de mayor importancia relativa son la primera disociacion
del acido y la dismutacién. Ahora, se plantea el estado de equilibrio incorporando
las aproximaciones (validas). Al sustituir la relacién: a~(1+y), el estado de equili-
brio para la region I-{12D, DM} queda de la siguiente forma:

H,SO, === HSO, + H°’ 2HSO, === H,SO0, + SO}
~0 0.01(1—y) 0.01(1+y) 0.01(1-y) ~0 0.01y
Con base en las expresiones de las concentraciones de equilibrio de las especies,
puede escribirse el siguiente resultado:

HSO, === SO}, + H'
0.01(1-y) 001y  0.01(1+y)

Este resultado muestra que una solucién de acido sulfurico es equivalente a una
mezcla equimolar de un acido fuerte (H,SO,) con un acido de fuerza media (HSO,).
Esto significa que la especie HSO, no se comporta como un anfolito sino como un
acido (ha perdido su propiedad basica, peroo mantiene su propiedad acida). La es-
cala de pH después de considerar las disociaciones de H,SO,y HSO, es la siguiente:

H HSO,

I +—> pH
0 1.99 14
H,O SO, OH-

Por lo tanto, al agregar el hidréxido de sodio, las reacciones de valoracion que
ocurriran pueden establecerse a partir de la escala de pH:

H* HSO,” H,0
| 4 2
= — > pH
0 1.99 \\"ﬁ
H2O SO42_

Como puede observarse en la escala, hay dos reacciones de valoracién. La pri-
mera reaccion de valoracién ocurre entre el ion hidronio y el ion hidroxido (reaccién
de un &acido fuerte con una base fuerte). Mientras que la segunda reaccion de va-
loracion es entre el ion sulfato acido y OH-.

Il
T

Primera reaccion de valoracién (1.2 RV): H* + OH ==

Segunda reaccion de valoracién (2.2 RV): HSO,~ + OH === S0/

4
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Después de haber estudiado la valoracion en V=0 mL, por estrategia conviene
analizarla primero en el volumen del primer punto estequiométrico V. Yy, des-
pués, estudiarla en la regidn de antes del primer punto estequiométrico (Al.¢ PE).

Primer punto estequiométrico (1. PE), V = 12.5 mL

En este punto de la valoracién, se ha efectuado la 1.2 RV hasta neutralizar es-
tequiométricamente al ion hidronio, asi que en la solucidon se encuentra la espe-
cie HSO, , que aun no se ha neutralizado, en una concentracién que es igual a:
0.01[25/(25+12.5)] = 0.00667 M (= 102176 M).

Con el propdsito de establecer las ecuaciones de mayor importancia relativa y la
estabilidad de la especie HSO,’, primero, se desprecia el efecto de la autoprotdlisis;
bajo esta simplificacion, esta especie pertenece a un sistema bidonador, por lo que
se aplica la metodologia de la GIREQE de HA- del esquema bidonador.

Primero, se evaluara el punto: [-log(K,,/C,),~log(K,,)]. Para este volumen, el
resultado es el siguiente: [-log(1039°/10-2176),-log(101°°/103%°)] = (-5.176, 4.99)

Luego, las coordenadas del punto se situaran en la GIREQE de HA- del esquema
bidonador. Como puede observarse en la siguiente figura, el punto (-5.176, 4.99)
queda situado en la regién S-{22aD}.

Esquema Bidonador: Sstema [HAT=Cyfa partr de Hak)

w057 7] o003 7

Lo Hew )

=70 -&0 =50 -4 =30 =il =10 oo 1o 0 30 40 50 (A= TO
Lop{KuiCi)
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Después, se identificaran las aproximaciones validas que se pueden incorporar
sobre el sistema. La region S-{2.°D} indica que la especie HSO,” se comporta como
un acido (no como un anfolito) de fuerza media, lo cual es congruente con el resul-
tado obtenido en: V=0 mL.

Enseguida, se analizara si la autoprotodlisis del agua tiene una influencia signi-
ficativa en este punto de la valoracién; para ello, se aplicara la metodologia de la
GIREQE del acido monoprético (ya que HSO,” se comporta como si fuese un acido
monoprético).

Se evaluara el punto [-log(K,,/C", .. »o),—l0g(K,/C™, .. .e)]. El resultado es el si-

guiente: [-log(101%/10-%17¢),-log(10*4/(10>17¢)?)] = (-0.186, 9.648)

Las coordenadas del punto (-0.186, 9.648) se situan en la GIREQE del acido mo-
noprotico, y como puede observarse en la siguiente figura, el punto queda situado
en la region S-{2.2D}. Asi que la hipdtesis inicial, acerca de que el efecto de la au-
toprotolisis es poco significativo en la descripcidon quimica del sistema es correcta.

Grafica de importancia Relatve de Ecuaciones Quimicas y EsBbodad jZIREQE) para un Aci oo Monoprotoo
LogHan 05}

12

4

o4+

a1

-5 - -3 -z | a 1 z 3 1 El ]
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Se plantea el estado de equilibrio aproximado, esto es:

HSO, === SO> + H'
0.25 0.25 0.25
—(l—a) — —
375 375 37.5

Ademas, se puede concluir que la 1.2 RV es poco cuantitativa debido a que la
especie HSO,” es semiestable (fuerza media). Aplicando la definicion de la cuanti-
tatividad, se tiene que:

9%Q!,, =Yoo Z VG 0 (1-a)x100
VOCO

Esta ecuacion muestra que la cuantitatividad depende de: o. El valor de a se
obtiene al resolver el siguiente polinomio:

a2 +1070.186a _1070.186 — O
Obteniéndose como resultado: a=0.6899. Por lo que, la cuantitatividad es:
%Q™" . = (1-0.6899)x 100 =31.01 %

Por lo tanto, la 1.2 RV es poco cuantitativa (menos del 50 %). Es importante
sefialar que el desarrollo anterior demuestra que la cuantitatividad de la 1.2 RV no
depende de la ecuacién quimica de la 1.2 RV sino de la disociacion de HSO,.

Antes del primer punto estequiométrico (A1.¢" PE), 0 <V < 12.5 (mL)

En esta zona de la valoracién (A1l.e" PE), esta ocurriendo la 1.2RV, pero sin llegar
a neutralizar estequiométricamente a H*. Al considerar esta zona de la valoracién,
la escala de pH es la siguiente:

H* v HSO,~ H,0
\ _____ »
z i = n pH

-

0 &’

o] 4T

Con base en la escala de pH, se observa que el sistema esta descrito (comple-

tamente) por tres ecuaciones quimicas: la 1.2 RV, que establece cuanto H* queda
en solucion (cantidad variable), y como ecuaciones quimicas de interferencia: la
disociacion de HSO," y la autoprotdlisis del agua; sin embargo, la ecuacién quimica
de la autoprotdlisis del agua es la ecuacién inversa de la 1.2 RV, asi que esta ecua-
cion ya esta contabilizada, por lo que, el sistema esta descrito completamente (sin
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ninguna aproximacién) por la primera reaccidon de valoracion y la disociacion de
HSO,, esto es: {1.2RV, 2.2 D}.

El equilibrio de interferencia de la 2.2 D evoluciona segun la cantidad agregada
de OH-. La direccién en que se desplaza el equilibrio de interferencia puede estable-
cerse a través del principio de Le Chatelier. La 1.2 RV provoca que la cantidad de H*
disminuya, asi que la ecuacién quimica de la 2.2 D se desplaza, segun el principio
de LeChatelier, hacia la derecha:

HSO, = sor  + | H*

Esto significa que conforme se agrega el reactivo titulante, el grado de disocia-
cion de HSO,  aumenta. En cambio, cuando se desarrolla la 2.2 RV, la concentra-
cion de HSO, disminuye, porque esta especie esta reaccionando, mientras que, la
concentraciéon de SO,* aumenta, porque esta especie se esta formando, segun el
principio de LeChatelier, la ecuacion quimica de la 2.2 disociacién, se desplazarg,
ahora, hacia la izquierda:

LHSO; == 1so* + W'

Graficamente, el comportamiento cualitativo del grado de disociacion en funcidn
de V es el siguiente:

Segun la grafica, el grado de disociacion es importante al inicio, también lo es
en la zona de Al1.e"PE, es maximo en el 1." PE y sigue siendo importante en la zona
A2.° PE, asi que la ecuacién quimica de la 2.2 D debe considerarse como una ecua-
cion quimica interferente importante sobre la reaccién de valoracién, en las zonas
de: A1."PE y de A2.° PE, es decir: {1.2RV, 2.2 D}.
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Iniciode la 2.2 RV; V' =0mL (V =12.5mL)

Cuando se considera el inicio de la 2.2 RV, las ecuaciones de mayor importancia
relativa, asi como la estabilidad de especie HSO,", estan dadas por los resultados
obtenidos en V=12.5 mL. Sin embargo, resulta practico definir, en este punto, la
variable (independiente) V', la cual corresponde al volumen agregado de reactivo
titulante utilizado exclusivamente para la 2.2 RV. Es importante sefialar que V' y V
estan relacionadas a través de la siguiente ecuacién: V'=V-12.5.

Por estrategia, es conveniente analizar primero la 2.2 RV de la valoracién en el
segundo punto estequiométrico y, después, analizar la zona de antes del segundo
punto estequiométrico (A2.° PE).

Segundo punto estequiométrico (2.°PE), V' = 12.5 mL (V = 25 mL)

En este punto de la valoracién, el sistema corresponde a la solucion acuosa de

una dibase de concentracién: C” = 0.01 x (25/25+25) = 0.005 M.

02.° PE

Con el propdsito de saber la cuantitatividad de la 2.2 RV asi como las ecuaciones
quimicas de mayor importancia relativa se utilizard la GIREQE de la dibase para
C, = 0.005 M.

Primero, se evaluara el punto [-log(K,,),~log(K,,/C",,. c)]. Para este sistema
el resultado es el siguiente: [-log(10-1°°/1039°),-log(10-(:4199/0.005)] = (4.99,
9.71).

Las coordenadas del punto se sitian en la GIREQE de la dibase (C,=0.005 M). El
punto (4.99, 9.71) queda situado en la regiéon E-{1.2H, A}, como se puede obser-
var en la siguiente figura.
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GIREQE de la Dibase, C,=0.005 M
14

10 3
E{1"H. &}
g 03
s 4
g4
— 43
g
S L T e S PP I arar
=
o
=
T 2
a
-2
-1 4
£ 4
Irm 5T7m
-3
-T - -5 -4 =3 -2 -1 o 1 2z 3 1 E & T

Se identifican las aproximaciones que se pueden incorporar en el sistema. En
la regién E-{1.2H, A}, se cumple que la especie SO, es una base estable (débil,
a'<<1) y que las ecuaciones quimicas de mayor importancia relativa son la primera
hidrélisis de SO, y la autoprotdlisis del agua.

Se plantea el estado de equilibrio aproximado; al sustituir la relacién: a’'<<1, el
estado de equilibrio para la regién E-{1.2H, A} es el siguiente:

SO + H,0 === HSO, + OH H,0 === H* + OH"
~0.005 1 0.005 o' 0.005(a'+o) 1 0.005c  0.005(a'+o)

Debido a que la especie SO,” es una base estable, entonces la 2.2 RV es cuanti-
tativa. A continuacion se calcula o’ de la siguiente manera:
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' KB] /C’(;Z" PE 1079071

= \/(KB/C;ZO PE)+ (KW/C;;O PE) - \/1 071 £10-%%

Con este valor de o/, se calcula la cuantitatividad de la segunda reaccién de va-

=8.01x107°

loracion:
%Q55: =(1—a")x100=(1-8.01x10°)x 100 = 99.9992 %
El calculo muestra que efectivamente esta reaccidon es cuantitativa.
Antesdela 2.? RV; 0 < V' < 12.5 (12.5<V <25)

Durante la zona de A2.°PE se esta desarrollando la 2.2 RV sin haber neutralizado
estequiométricamente a la especie HSO,". La escala de pH al considerar esta zona
es la siguiente,

Como se puede observar en la escala de pH, el sistema esta representado, sin
realizar ninguna aproximacién, por tres ecuaciones quimicas, la 2.2 RV y, como
ecuaciones interferentes, la disociacion de HSO," y la autoprotdlisis del agua, {2.2
RV, 2.2 D, A}. Nétese que la ecuacion de la primera hidrélisis (1.2 H) ya esta con-
siderada, puesto que en su sentido inverso corresponde a la segunda reaccion de
valoracion (2.2 RV).

De las tres ecuaciones quimicas que definen el sistema, es posible despreciar el
efecto de la autoprotélisis del agua, ya que: pH,.=7.09, asi que seguramente se
cumpliran las siguientes desigualdades:

PH e £62 y pHy, 278

En el caso de la disociacion de HSO,” (2.2 D), como ya se discutio en las paginas:
52 y 53, sigue siendo una interferencia importante (sobre la 2.2 RV) en esta zona
de la valoracién (A2.°PE).
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En conclusion, cuando 12.5<V<25, las ecuaciones quimicas: {2.2 RV, 2.2 D} des-
criben el comportamiento quimico del sistema.

Después de la 2.2 RV; V'> 12.5mL (V > 25 mL)

En esta zona de la valoracién, la cantidad agregada de OH- se encuentra en ex-
ceso respecto a la neutralizacion de HSO,’, y se encuentra libre en el sistema, por
lo que, en esta zona, hay una mezcla acuosa de una base débil (SO,*) y un exceso
de OH-. Segun el principio de Le Chatelier, una base que es débil cuando no hay
exceso de OH-, se encuentra menos hidrolizada (es mas débil) cuando hay exceso
de OH-, por lo que después del 2.°PE, el pH esta impuesto por la concentracién en
exceso de la base fuerte, la cual puede expresarse mediante la 2.2 RV. Asi que, la
ecuacién de mayor importancia relativa en esta region es: ~{2.2 RV}.

Los resultados del analisis quimico durante la valoracién se muestran de manera
resumida a continuacion:

V = 0 mL, mezcla de un &cido fuerte y uno de fuerza media

HSO; === SO» + H'
0.01(1-a) 0.0la  0.01(1+a)

0 < V< 12.5, conforme se agrega OH-, o aumenta
H" + OH = H,0 HSO, == SO, + H'

V = 12.5 mL (V'=0 mL) HSO, se comporta como un acido fuerza media, 1.2 RV
poco cuantitativa

HSO, === SO} + H'
0.25 0.25 0.25
— ( - a) —a —a
375 375 37.5

12.5 mL<V<25 mL (0 mL<V’<12.5 mL) conforme se agrega OH-, a disminuye
HSO, + OH™ == SO;” + H,0 HSO, == SO, + H'

V =25 mL (V' = 12.5 mL) 2.2 Reaccidn de valoracion cuantitativa
HSO, + OH == SO; + H,0 H,0 == H" + OH"
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V >25mL(V'>12.5mL)

HSO, + OH == SO} + H,0 .

La 1.2 RV es poco cuantitativa: %Q!" . = 31.01 %. La 2.2 RV es cuantitativa:
%Qpe* =99.9992 % .

a) Solo se espera observar un cambio brusco de pH en la vecindad de 25 mL
(volumen de neutralizacion global).

b) Tabla particular de la variacién de concentraciones (en molaridad)

Reaccion de valoracién Equilibrio de interferencia
H* + OH == H,0 HSO; = S0y + H*
V=0
inicio 0101+ a) 1 01 —a) 0la 010 +a)
se agrega 2v(01)
0=V<125
25 pAY 25 25 25 25 2V
ALePE " |l+a—-"— € 1 = (l-a) o l+a-_
254V 25 25+V 25+V 254V 25+V 25
V=125
LepE 25 o 25 c ) 25 (1-a) 25 25
' 375 375 375 315 375
HSO:" + OH —= SO; o+ H,O
V'=0 (V=12.5)
imicio E[l—c:t] '2—3(1 1 '2—3(1—0.) '2—3(1 Ea
37.5 375 375 375 37.5
se agrega av'(.o1)
0<V'<125
25 v 25 25 AN 25 v 25 PAY 25
A2°PE ———— |l-a-"_ g o+ 1 | l-a-—— [ e
375+V 25 375+V 375+V 25 375+V 25 375+ V' 25 375+V
V'=12.5 H.,O == H* + OH"
2.°PE '2—3{8'-0') '2—35' 2 1 1 EO’ '2—35'
50 50 50 50 50
V=125
D2oPE P g 23 (v 1] B 1
375+V' 3754V 23 375+ V'
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c) Ecuaciones de pH validas durante la valoracion

V=0
V K K N
0<V<—2 a’+ ﬁ2+1—ﬂ a-—-22-0 = pH=-Log C, lva-2Y
z Co Vo 0 Vo
V,
v=-"

V=0 (V:&J a2+[KCé2 +ZVJa-Kﬁ2 (1-%):0 = pH=-LoglaC})
0

2 .
vis Yo (v>i] pH:pKW+L0g[C0 {i/v—lﬂ
0

d) y e) Los datos tabulados de pH=f( V), asi como las graficas de a=f(V) y
pH=f(V) se muestran a continuacion:
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Valoracién de acido sulfarico, 0.01 M, con hidréxido de sodio 0.02 M
WomL W (mL) o £H [ I I I a

I 0.2150 1.85 Grado de disociacién en funcién de V —
1 0.4331 | 1.28 @ L]
2 D.4508 | 1.2

3 0.2803 | 1.96 0.8 ]
4 0.5012 | 1.39

E 05224 | 203 i ]
= i | o 0.8

i 0.5438 2.07 / ||
7 0.5557 | 210 L]
2 05877 | 2.14 ,/ ||
g 05088 | 218 0.4 B
10 DE3zs | 223 \ L]
11 0.6553 | 2.27 h ]
12 06782 | 2.31 0.z ]
12.1 0.6806 | =2.32 ]
12.2 08229 | 2.2z ]
12.3 peesa | 223 0.0 B
12.4 D.ea78 | 233 .
195 0 06390 794 0 5 10 15 20 25 30 35 40 :
126 | 01 | 08847 | 234 VmL) ]
127 | 0.2 | os7es [ 235 . I . .
122 | 0.2 | 08729 | 235 | |
123 | 0.4 | 08872 | 235 i |
13 0.5 0.6616 2.36 pH en funcién de V I
14 1.5 | 08051 | 2.41 pH L]

5 25 | 05488 | 248 1 | |
15 35 | na4s3 [ 252 [ |
17 45 | n.43me [ 258 )

12 55 | 03218 | 285 o ot ]
15 65 | 0.3265 | 273 L]
20 75 | 02715 | 282 { ]
2 25 | n2es [ 293 g | |
22 55 o018z [ 308 [ |
23 | 105 | o407 | 328 | |
24 | 115 [ oosas | 358 7 [ |
245 | 12 | oo2es | 327 B
25 | 125 7.09 ]
255 | 13 10.30 . ]
25 | 135 10.59 N [ |
27 | 145 10.89 [ |
28 | 155 11.05 3 e ||
23 | 185 11.17 -

30| 175 11.25 frar |
32 | 198 11.39 1 ]
32 | 218 4 .

EE ;;E :11:1152 0 5 10 15 20 25 20 35 40 :
38 | 255 11.62 V{mL} ]
21 | 2758 11.68 . I I .

f) Con base en la forma de la curva de pH=f(V), el indicador (verde de bro-
mocresol) podria servir para detectar el volumen de la neutralizacién glo-
bal. El intervalo de pH de transicion del indicador, asi como el pH del punto
de equivalencia de la 2.2 RV, se encuentran en la siguiente escala de pH:
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) I » pH
4 7.09

Como se puede observar (en la escala de pH), el error mas grande en la en
la deteccidn del punto de equivalencia (y, por tanto, el que limita el método) se
presenta para el valor pH=3.8, por lo que el error (por defecto) se determinara
con este valor. Se puede observar, en la tabulacién de los datos pH=F(V) (inciso
D), que cuando V=24.5 mL, pH=3.87; asi que el volumen en el cual: pH=3.80
debe ser menor que 24.5 mL. El calculo exacto da el siguiente resultado: cuando
pH=3.80 entonces V=24.41 mL (o V'=11.91 mL). Asi, que el error (por defecto)
para este pH es:

V,epe— V. 25-24.41

% error = Trans ><1()O=2—5><100=2.36%

2.°PE

El error maximo que se comete con este indicador es 2.36 %, por lo que no es
un “buen” indicador en la deteccidn del punto de equivalencia de esta valoracion,
ya que un error aceptable deberia ser menor o igual al 2 %.

g) Con base en la curva de valoracion pH=f(V) (inciso E), el cambio de colo-
racion de la fenolftaleina ocurre en la vecindad el volumen global de neu-
tralizacion (V,.,.); asi que, para calcular la molaridad del acido sulfurico es
necesario utilizar la ecuacion quimica de la neutralizacion global:

H,S0, + 20H == SO + 2H,0

Con base en esta ecuacién quimica, la molaridad inicial del acido sulfurico es:

V. xC, 28.8x0.182

C
o2y, 2x40

=0.0655M .

Mientras que la normalidad inicial el acido sulfurico es el doble de la molaridad,
ya que este acido es diprdtico: [H,SO,], = 2 x 0.0655 = 0.1310 N.

La precisién minima de la fenolftaleina, es decir, cuando pH=9.6, se determina a
partir de la siguiente relacién:

[Z C, +(z+1)10™mnPkw ]
(2C, 107 )

%Pz{Z— x100

100
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Esta ecuacién es valida para determinar la precision minima, por exceso (de
una base fuerte), de un indicador quimico en la deteccion del segundo punto de
equivalencia, ya sea para la valoracién de un acido diprético con una base fuerte,
o para la valoracidon de una mezcla equimolar de dos acidos monoproticos con una
base fuerte). Sustituyendo los valores particulares de la valoracién en la ecuacion
anterior, el porcentaje de la precision es:

9.6-14
%P = {z e X[?z'ilgzgffg:i? J ]} x 100=99.2 %

Este resultado indica que la fenolftaleina es un “buen” indicador para la detec-
cion del V,_ de esta valoracion ya que su precision es mejor que el 98 %.

Practica 4. Determinacion de los coeficientes
estequiomeétricos de la reaccion de acido
maleico con hidroxido de sodio

I. Introduccion

La determinacion experimental de los coeficientes estequiométricos entre reac-
tivos que participan en una reaccidon quimica es indispensable en la resolucién de
problemas reales tales como:

a) Determinar las ecuaciones quimicas balanceadas.
b) Determinar la concentracién de un compuesto en una muestra.
c) Proponer métodos de sintesis.

Para alcanzar este propdsito, es necesario disponer de un procedimiento siste-
matico que permita su conocimiento; uno de estos procedimientos son las valora-
ciones quimicas, que consisten en obtener las curvas de valoracidon de cantidades
perfectamente conocidas del reactivo por titular, en funcidon de la relacién molar del
en donde:

tit
por tit 7

reactivo titulante respecto al reactivo por titular: ¢

moles de la especie titulante

it
(I) tit . .
P moles de la especie por titular
tit

it PUEdE conocerse de la siguiente forma: por una parte,

Experimentalmente, ¢
las moles de la especie titulante se conocen mediante el volumen agregado de este
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reactivo multiplicado por la concentracién del mismo; por otra parte, las moles del
reactivo por titular se pueden conocer con la masa exacta (pesada con una balanza
semimicro), la masa molar y la pureza del reactivo por titular, esto es:

Ve,
masa x pureza/masa molar

¢tit _
portit —

. . OH Ny ;.

A continuacion, se muestran las curvas pH vs ¢y, 4 de la valoracién de un acido con
hidroxido de sodio para n = 1, 2, y 3 (acido clorhidrico, acido ftalico y acido citrico
respectivamente). Como se puede observar, el cambio brusco de pH (que se presen-

. . .7 . OH
ta en reacciones de alto porcentaje de conversidn) se obtiene en Oy =1, ¢3HFt =2V
OH _ . . , :
O, ciico = 3, respectivamente, lo cual indica el nimero de moles de OH que se nece-
sitan relativamente para neutralizar a las moles iniciales del acido y, por tanto, esto
corresponde a identificar los coeficientes estequiométricos de la reaccién entre el

acido y el NaOH.

Valoracion de un acido con hidréxido de sodio, 0.02 M.

pH
12 -

1

10 -

—acido clorhidrico x OH

2 i —acido ftalico x OH

——acido citrico x OH

2
$=mmol OH/mmol Acido

La importancia de conocer los coeficientes estequiométricos en la cuantificacion
experimental de un acido poliprético mediante una valoracion con NaOH tiene que
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ver con las ecuaciones de balance (estequiométrico) que se tienen que utilizar para
obtener esta cuantificacion, esto es:

HA + OH —** 3>A" + H,O

H,A + 20H —2* 5> A* + H,O

H,A + 30H —®* 5> A*> + H,O

En donde:
C, es la concentracién molar inicial del acido que se desea determinar
V, es el volumen de la alicuota del acido

V.. es el volumen del punto estequiométrico (en donde hay un cambio brusco de
pH en el grafico de pH=f (Vol de NaOH)

C,y, €s la concentracion exacta del NaOH, determinada por estandarizacion
II. Objetivos
En esta practica, los estudiantes:

1. Determinaran experimentalmente los coeficientes estequiométricos de la
reaccién de acido maleico con NaOH, utilizando una valoracion quimica.

2. Determinaran, ademas, la concentraciéon de una muestra problema de aci-
do maleico, mediante una valoracién con NaOH, utilizando un indicador

guimico.
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3. Identificaran si las reacciones de valoracidon ocurren en forma sucesiva o en

. forma simultanea.
4. En el caso de que las reacciones ocurran en forma sucesiva, estimaran los

valores experimentales de los pK, y de las constantes de las reacciones

III. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo

1. Utilizando la metodologia del modelo de perturbaciones aditivas y las
GIREQUE's apropiadas, calcule el pH de los siguientes sistemas:

a) Solucion acuosa de acido maleico 0.05 M. (2 puntos)
b) Solucién acuosa de maleato acido de sodio 0.05 M. (2 puntos)
c) Soluciéon acuosa de maleato de sodio 0.05 M. (2 puntos)

Datos: El acido maleico (cis-butenodioico) se simbolizara por simplicidad como:
H,Ma. El par conjugado acido maleico (H,Ma) ion maleato acido (HMa~) tiene un
pK_ =1.910. El par conjugado ion maleato acido (HMa~) ion maleato (Ma*") tiene
un pK_=6.332. El maleato acido de sodio (NaHMa) se comporta en agua como un
electrolito fuerte. El maleato de sodio (Na,Ma) se comporta en agua como un elec-
trolito fuerte.

2. Investigue la relacién que existe entre la molaridad y la normalidad de un
acido diprético. (2 puntos)

Establezca las ecuaciones quimicas y algebraicas que se deben utilizar para
determinar C,, cuando un indicador quimico cambia su color en la vecindad
del primer punto de equivalencia y cuando cambia su color en la vecindad
del segundo punto de equivalencia. (2 puntos)
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IV. Material, equipo y reactivos

Material Equipo Reactivos
1 matraz volumétrico de 100 |1 pH-metro Solucion comercial de HCI,
mL 0.0998 molar (Baker)
3 pipetas volumétricas: una |1 electrodo Hidréxido de sodio
de 5 ml, otrade 10 mLy combinado (reactivo analitico sdlido)
una mas de 25 mL (referencia y
1 pipeta graduada de 5 mL | vidrio)
2 copas tequileras 1 agitador Acido maleico (reactivo
3 vasos de precipitados magnético analitico sélido)
de 50 mL
3 vasos del precipitados
de 100 mL
1 bureta de 10 mL con 2 barras Solucion para calibrar el
soporte metalico y pinzas magnéticas pH-metro; pH= 4.01 6
pH= 7.00
Una espatula Soluciéon de fenolftaleina

(indicador quimico)

Una piseta

V. Procedimiento experimental

a) Preparacion de la solucion de NaOH

Preparar 100 mL de una soluciéon acuosa de hidréoxido de sodio (Cx 0.15 M) y
estandarizarla con una solucion comercial de HCI, 0.0998 molar (Baker), utilizando
a la fenolftaleina como indicador de fin de reaccién. Realizar la estandarizacién una
vez mas y tomar como valor representativo el promedio de la concentracién de
NaOH obtenida de las dos estandarizaciones (completar la tabla 1).

b) Calibracion del pH-metro

Conectar a la corriente eléctrica el pH-metro (potencidmetro) y conectar el elec-
trodo combinado (vidrio-referencia) en el pH-metro. En un vaso “tequilero”, colocar
un cierto volumen de una solucién comercial de pH=7.00 (o pH=4.01), sumergir el
electrodo combinado dentro de esta solucidon y dejar bajo agitacion, al menos du-
rante 2 minutos (utilizar una barra y agitador magnéticos). Encender el pH-metro y
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calibrarlo de tal forma que el pH medido coincida con el valor de pH de la solucién
comercial, repetir esta operacion hasta que el valor de pH no cambie. Una vez efec-
tuada la calibracidn, desactivar la medicién de pH y sacar el electrodo combinado,
enjuagarlo con agua destilada y secarlo con papel absorbente sin frotar.

c) Determinacion de los coeficientes estequiométricos de la reaccion

Pesar (utilizando la balanza semimicro) entre 45 y 50 mg de acido maleico (ano-
tar el valor realmente pesado), tranferir el sélido a la copa tequilera, agregar 5 mL
de agua destilada y agitar (mediante el agitador y la barra magnéticos), hasta la
disolucidn de la muestra. Sumergir el electrodo combinado en la solucién y armar
el montaje necesario para llevar a cabo la valoracién y la medicién de pH. Realizar
la valoracién, agregando la solucion estandarizada de NaOH con una bureta. Medir
el pH inicial y los pH’s para cada adicién de la solucién valorante, anotando los va-
lores de pH en funcién del volumen agregado de la solucién de NaOH en la tabla 2.

d) Valoracién de una solucion problema de acido maleico (con indicador)

Medir de manera exacta 5 mL de la solucién problema de acido maleico (pipeta
volumétrica) y agregarle de dos a tres gotas de fenolftaleina. Mezclar la solucién y
realizar la valoracion, agregando la solucion estandarizada de NaOH con una bu-
reta. Detener la valoracién cuando ocurra el cambio de coloracién y se mantenga
por lo menos 15 segundos. Realizar la estandarizacidon una vez mas y tomar como
valor representativo el promedio del volumen de vire de NaOH obtenido de las dos
valoraciones. Anotar este valor en la tabla 3.

VI. Orientaciones para el tratamiento
y disposicion de residuos
Tratamiento de residuos: mezclar R1, R2 y R3 (ver el diagrama ecoldgico), medir
el pH de la mezcla resultante. Si el valor de pH se encuentra entre 5.5y 10, verter

en el desagie. De lo contrario, neutralizar con acido diluido (acido acético) o con
NaOH antes de desecharlo.
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Diagrama ecoldgico

VALORACION DE UN
ACIDO DIPROTICO CON
UNA BASE FUERTE

\ ¥
Estandarizacion de la EN PRESENCIA DE SEGUIDA EN FORMA
solucién de NaOH INDICADOR INSTRUMENTAL
Variable 5mL 5 mL
Hcl H250: y H:50. v
Estandarizada - HMa - H:Ma -
! 3-5 gotas de 3-5 gotas de Sumergir el electrodo
fenolftaleina \L fenolftaleina l en la solucion

Valorar con solucién Valorar con solucién

problema de NaOH -
hasta observar el vire

Valorar con solucion
estandarizada de NaOH -

estandarizada de NaOH -
hasta observar el vire hasta agregar un exceso
| Repetir procedimiento
4
eterminaria

Determinarla ;
concentracion de
H,SO,; y H.Ma

concentracion de
H

Medir el pH en cada adicién de NaOH

Graficar la curva de
valoracion, pH=f(vol. NaOH)

Determinarla
concentracion de

H;S0, y H:Ma

H:Ma }y [v=10
mL para H;50,)

[v=1C mL para
H:Ma )y [vx10
Lpara H;50,)

VII. Tablas de resultados experimentales

Tabla 1. Determinacidn de la concentracion experimental de una solucion NaOH (indicador quimico)

Datos Incégnita Ecuacion quimica Desarrollo Resultado
Volumen de la alicuota Concentracion Dado que la reaccion C(NaOH) M
de NaOH (mL) de lasolucién | NaOH + HC1 —> NaCl + H,O pre‘senta u'na - VECy CHL
Concentracion de la soluc. | | preparadade | | B R estequiometrialal 0T Mo
estandarizada de HCl (M) NaOH OH™ +H;0" — 2H,0 f
Volumen promedio de HCI Vot x O = Vit x
para alcanzar el vire (mL)
Indicador quimico

107
LICENCIATURA EN QUIMICA



Quimica Analitica Il (Manual para Quimica)

Tabla 2. Valoracion de una solucidon de acido maleico con una solucién de NaOH

Método de tangentes | |
VmL) [ pH I T I —
Curva pHvs ¢
0.50

0.00

13
1.00
1.50
2.00 12 -

2.70 11 1

10 -

7.25 Coeficientes
7.50 estequiométricos:

Tabla 3. Determinacién de la concentracion experimental de una soluciéon problema

de acido maleico (indicador quimico)

Datos Incégnita Ecuacion quimica Desarrollo Resultado
Volumen de la alicuota | _|Concentracién Dado que la reaccién C (maleico) M
de acido maleico (mL) de lasolucion | | presentauna
Concentracién de la soluc. | | problemade | | estequiometria:
estandarizada de NaOH (M) dcido maleico

Volumen promedio de
NaOH para alcanzar el vire

Indicador quimico

L ]

VIII. Puntos a considerar para elaborar
el informe

Determinacion de los coeficientes estequiométricos de la reaccion de acido
maleico y NaOH
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e Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el método de la “segun-

da derivada”, determine los valores de: (I)?IIZ{A, de los puntos de equivalen-

cia de la valoracion. Sefale cual de los dos valores es el mas confiable.

Explique cuantas reacciones ocurren durante la valoracion, sefale si son
sucesivas o simultaneas y sefale cual de las reacciones presenta un ma-
yor porcentaje de conversion.

Determine los valores experimentales de los coeficientes estequiométri-
cos de cada una de las reacciones de valoracion.

Estime graficamente (a partir de la curva pH:f( g;), los valores experi-
mentales de los pK_ del acido maleico y, a partir de ellos, determine los
valores experimentales de las constantes de las reacciones que ocurren
durante la valoracién.

Modelo de perturbaciones aditivas.

Analice el comportamiento quimico del sistema de valoracién en las si-
guientes zonas de la valoracion: inicio, Al.e PE, 1.e" PE, A2.° PE, 2.° PE
y D2.° PE

Construya la tabla particular de la variacién de concentraciones (TPVC)
de las especies durante la valoracion.

Establezca la metodologia particular para calcular el pH de la solucién en
cada zona de la valoracion.

Calcule suficientes valores de pH=f(V) para trazar apropiadamente la
curva de valoracion.

Sobre la grafica en donde trazé la curva experimental: pH=f(V), trace la
curva de valoracion tedrica y compare estas dos curvas.

Analice la posibilidad de utilizar verde de bromocresol como indicador de
fin de valoracion.

Valoracién de una solucién problema de acido maleico (con indicador)

e Utilizando el volumen agregado de NaOH, en donde ocurre el cambio de

coloracién de la solucién, escriba la ecuacion quimica de la reaccion.

LICENCIATURA EN QUIMICA
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e Determine la concentracion (en molaridad) de la solucién problema del
acido maleico.

Datos: El acido maleico (COOH-HC=CH-COOH) es un acido diprético cuyos valo-
res de pK, son: pK ,=1.94 y pK_,=6.22. El hidréxido de sodio se comporta en agua
como una base fuerte. La ecuaciéon quimica de la autoprotdlisis presenta un valor
de pK,=14.0 El intervalo de transicion de pH de la fenolftaleina es 8.0<pH<9.6.
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SEMANA 7

Los estudiantes deberan contar con la hoja de célculo de la Valoracion de un
acido triprdtico con una base fuerte.

ACTIVIDADES

Las actividades que se realizaran en esta semana son las siguientes:

1. Los estudiantes pediran, al inicio de la sesidén del laboratorio, su material y
equipo, y sumergiran los electrodos combinados en agua destilada.

2. Utilizando la hoja de célculo de la valoracién de un acido triprético con una
base fuerte, los estudiantes entregaran en forma impresa la curva tedrica
pH vs. d)ﬁ‘fA de valoracién de acido citrico con hidréoxido de sodio.

3. Los estudiantes aplicaran la metodologia para determinar experimental-
mente los coeficientes estequiométricos entre la reaccion de acido citrico
con NaOH mediante una valoracidén quimica. Los estudiantes, integrados en
equipos, llenaran las tablas que les proporcionara el profesor.

4. Los estudiantes determinaran la concentracion de acido citrico en el jugo de
limén mediante una valoracién con NaOH y determinaran el porcentaje de
acido citrico por cada limén. Los estudiantes integrados en equipos llenaran
las tablas que les proporcionara el profesor.

Practica 5. Cuantificacidon de acido citrico en
jugo de limon

I. Introduccion

En esta practica, los estudiantes determinaran la cantidad de acido citrico que
hay en un limén. Para ello, primero se determinara la estequiometria experimental
de la reaccidn de acido citrico con NaOH utilizando una valoracidon quimica. Ense-
guida, se realizara la valoracion de una muestra de jugo de limén con una solucidn
estandarizada de hidréxido de sodio. Finalmente, se determinara el porcentaje de
acido citrico por cada limén. Durante los procesos de valoracion, se medira el pH de
la solucidn, en funcidén del volumen agregado de la solucidn de hidréxido de sodio.

LICENCIATURA EN QUIMICA
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II. Objetivos

. Los propondra el grupo de trabajo de los estudiantes

III. Actividades previas a la practica

1. Leer con detalle la introduccion y los objetivos de la practica 4.

2. Utilizando la hoja de célculo de la valoracién de un acido triprético con una

base fuerte, elaborar la curva tedrica pH vs. ¢ng de valoracién de acido ci-

trico con hidréxido de sodio (una copia impresa de esta grafica se entregara
el dia de la practica).

3. Justificar el uso de la ecuacién de balance: V**C!** =(v'c®)/3, en la valo-
racion de acido citrico con hidréxido de sodio.

Datos: El acido citrico (C,H,O,, 192.13 g/mol) se comporta en agua como un
acido triprético en donde: pK_ =3.15, pK_,=4.77 y pK_,=5.19. La ecuacién quimica
de la autoprotdlisis presenta un valor de pK =14.0.

IV. Material, equipo y reactivos

Los propondra el grupo de trabajo de los estudiantes.
V. Procedimiento experimental
Lo propondra el grupo de trabajo de los estudiantes.

Los estudiantes, integrados en equipos, llenaran las tablas impresas que les pro-
porcionara el profesor.

VI. Puntos a considerar para elaborar
el informe

Determinacion de los coeficientes estequiométricos de la reaccion de acido citri-
co con NaOH
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e Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el método de la “se-
gunda derivada”, determine el valor de: (I)gle, del punto de equivalencia

de la valoracion.

e Explique cuantas reacciones ocurren durante la valoracién, sefiale si son
sucesivas o simultaneas y sefale cual de las reacciones presenta un ma-
yor porcentaje de conversion.

e Determine los valores experimentales de los coeficientes estequiométri-
cos de la reaccion de valoracién en donde se observa el cambio brusco
de pH.

. 7 e - OH
e Estime graficamente (a partir de la curva pH:f( HzA), los valores expe-
rimentales de los pK_ del acido citrico y, a partir de ellos, determine los
valores experimentales de las constantes de las reacciones que ocurren
durante la valoracién.

Utilizando los resultados obtenidos en los incisos anteriores y aplicando el mo-
delo de perturbaciones aditivas, explique con detalle:

e Cuadles son las ecuaciones quimicas de mayor importancia relativa en los
siguientes valores de V: 0, V., V., ¥ V-

e Si las reacciones que ocurren durante la valoracién son o no cuantitati-
vas.

e (Cudntos cambios bruscos de pH se esperarian observar tedricamente
en la curva de valoracién pH=f(V)? ¢Coincide esta predicciéon con el
resultado experimental?

e Si el volumen del punto de equivalencia que se esperaria observar (y
el obtenido experimentalmente) corresponde con el volumen global de
neutralizacion.

e Cudles de las reacciones de la valoracién experimental son cuantitativas
y cuales son poco cuantitativas.

e Utilizando una escala de pH, escriba las reacciones que ocurren durante
la valoracion y determine el valor tedrico de las constantes de cada re-
accion.
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e Utilizando la metodologia del modelo de perturbaciones aditivas, analice
y sefiale cuantos y cuales puntos de equivalencia presentarian un cambio
brusco de pH.

e Utilizando la hoja de calculo de la valoracién de una solucién acuosa de
un acido triprético con una soluciéon acuosa de una base fuerte, simule
la curva de valoracion pH=f( gj\) y grafiquela junto con la curva experi-
mental.

Cuantificacion de acido citrico en los limones.

e Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el método de la “se-
gunda derivada”, determine el valor del volumen de NaOH, del punto de
equivalencia de la valoracion.

e Determine la concentracion (en molaridad) del acido citrico en el jugo
de limdén y a partir de esto determine el porcentaje de acido citrico por
cada limén.

e Estime graficamente, a partir de la curva pH=f(V°"), los valores experi-
mentales de los pK, y, a partir de ellos, concluya sobre la presencia del
acido citrico en el jugo de limén.

Datos: El acido citrico (C,H,0,, 192.13 g/mol) se comporta en agua como un aci-

6
do triprético en donde: pK_ =3.15, pK_,=4.77 y pK_,=5.19. El hidréxido de sodio se
comporta en agua como un electrolito fuerte. La ecuaciéon quimica de la autoprotdli-
sis presenta un valor de pK =14.0 El intervalo de transicion de pH de la fenolftaleina
es 8.0<pH<9.6; la forma acida del indicador es incolora, el color de la forma basica

del indicador es rojo.
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SEMANA 8

Los estudiantes deberan contar con el siguiente documento:

El formato de la practica 5 (Valoracion de una mezcla de acido clorhidrico y acido
acético con hidroxido de sodio).

ACTIVIDADES

Las actividades que se realizaran en esta semana son las siguientes:

1. Los estudiantes pediran, al inicio de la sesién del laboratorio, su material y
equipo, y sumergiran los electrodos combinados en agua destilada.

2. Los estudiantes leerdn, y el profesor explicara con detalle, los ejemplos de
los temas: “Mezcla equimolar de dos acidos monoproticos” y “Mezcla de
dos monobases”.

3. Se discutird en forma general el cuestionario previo de la practica 5.

4. Se discutird en forma general y se realizara la practica 5.

Practica 6. Valoracion de una mezclade acido
clorhidrico y acido acético con hidréxido de
sodio

I. Introduccion

En esta practica, los estudiantes realizaran la valoracion de la mezcla de dos
acidos monopréticos, acido clorhidrico y acido acético, con una solucién estandari-
zada de hidréoxido de sodio. Durante el proceso de valoracién, se medira el pH de
la solucidén, en funcidén del volumen agregado de la solucidn de hidréxido de sodio.
Ademas, realizaran la valoracién en presencia de dos diferentes indicadores quimi-
cos acido-base.
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II. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo

1. Leer los temas: “Mezcla equimolar de dos acidos monoproticos” y “Mezcla
de dos monobases” en el folleto Valoraciones en donde ocurren reacciones
acido-base.

2. Tomando como base los temas leidos en el inciso 1, calcule el pH de las
siguientes mezclas acuosas:

a) Acido clorhidrico, 0.08 M, y &cido acético, 0.08 M. (2.5 puntos)
b) Acido acético, 0.08 M, y cloruro de amonio, 0.08 M. (2.5 puntos)

c) Acido acético, 0.08 M, cloruro de amonio, 0.08 M, e hidréxido de sodio,
0.08 M. (2.5 puntos)

d) Acido acético, 0.08 M, cloruro de amonio, 0.08 M, e hidréxido de sodio,
0.16 M. (2.5 puntos)

Datos: El acido clorhidrico (HCI) se comporta en agua como un electrolito fuer-
te. El hidroxido de sodio (NaCl) se comporta en agua como un electrolito fuerte.
El cloruro de amonio (NH,Cl) se comporta en agua como un electrolito fuerte. El
par conjugado de acido acético (CH,COOH) y de ion acetato (CH,COO-) tiene un:
pK,=4.76. El par conjugado ion amonio (NH,*) amoniaco (NH,) tiene un: pK =9.24.

III. Material, equipo y reactivos

Material Equipo Reactivos
1 matraz volumétrico 1 pH-metro Solucion comercial de
de 50 mL y de 100 mL acido clorhidrico (valorada)
2 pipetas volumétricas 1 electrodo Hidroxido de sodio
de 10 mL combinado (reactivo analitico)
(referencia y vidrio)
1 pipeta graduada 1 agitador Solucidn de fenolftaleina
de 5 mL magnético (indicador quimico)
3 vasos de precipitados 2 barras magnéticas | Solucién de naranja de
de 50 mL metilo (indicador quimico)
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5 vasos “tequileros” Soluciéon amortiguadora de
pH conocido

1 bureta de 10 mL
soporte y pinzas para la

bureta
1 espatula y 1 piseta

IV. Procedimiento experimental

a) Preparacion de soluciones
al) De NaOH

Preparar 50 mL de una solucién acuosa de hidroxido de sodio (0.10 M < C < 0.15
M) y estandarizarla con una solucién comercial de HCI, 0.0998 molar (Baker), utili-
zando la fenolftaleina como indicador de fin de reaccién. Realizar la estandarizacion
una vez mas y tomar como valor representativo el promedio de la concentracion de
NaOH obtenida de las dos estandarizaciones.

a2) De la solucion problema

Medir de manera exacta 10 mL de la muestra problema (mezcla de acido clor-
hidrico y acido acético); transferir la muestra a un matraz volumétrico de 50 mL,
agregarle agua destilada hasta la marca de aforo y mezclar perfectamente.

b) Calibracion del pH-metro

Conectar a la corriente eléctrica el pH-metro (potencidmetro) y conectar el elec-
trodo combinado (vidrio-referencia) en el pH-metro. En un vaso “tequilero”, colocar
un cierto volumen de una solucién comercial de pH=7.00 (o pH=4.01), sumergir el
electrodo combinado dentro de esta solucion y dejar bajo agitacién al menos du-
rante 2 minutos (utilizar una barra y agitador magnéticos). Encender el pH-metro y
calibrarlo de tal forma que el pH medido coincida con el valor de pH de la solucién
comercial, repetir esta operacion hasta que el valor de pH no cambie. Una vez efec-
tuada la calibracidn, desactivar la medicién de pH y sacar el electrodo combinado,
enjuagarlo con agua destilada y secarlo con papel absorbente sin frotar.
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c) Valoracion de la mezcla de acidos
cl) Seqguida instrumentalmente

Medir de manera exacta 10 mL de la solucién problema, sumergir el electrodo
combinado en la solucién y armar el montaje necesario para llevar a cabo la valora-
cion y la medicion de pH. Realizar la valoracién agregando la solucién de hidréxido
de sodio con una bureta. Medir el pH inicial y los pH para cada adicion de la solucién
de hidréxido de sodio y anotar los valores de pH=f(V).

c2) En presencia de indicadores acido-base

Medir de manera exacta 10 mL de la solucién problema y agregarle unas gotas
de anaranjado de metilo. Realizar la valoracidon agregando la solucién de hidréxido
de sodio con una bureta. Medir y anotar el volumen en el cual el sistema cambia
de color.

Repetir el procedimiento anterior sustituyendo el anaranjado de metilo por la
fenolftaleina.

V. Puntos a considerar para elaborar el informe

El informe debera tener caratula, objetivos, introduccién, metodologia experi-
mental, resultados, analisis de resultados, conclusiones y bibliografia. En la seccién
apropiada, incorporar los siguientes puntos minimos:

Para la valoracion seguida en forma instrumental

e Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el de la “segunda deri-
vada”, determine los volumenes experimentales de los puntos de equi-
valencia de la valoracion.

e Determine la concentracién inicial de acido clorhidrico y de acido acético
(en molaridad) de la solucién valorada.

e Determine la concentracién inicial de acido clorhidrico y de acido acético
(en molaridad) de la muestra original.

e Determine graficamente (a partir de la curva pH=F[V]) el valor experi-
mental del pK, del par conjugado: CH,COOH/CH,COO".
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Modelo

Determine los valores de: pK, (del par: CH,COOH/CH,COO") y pK,, a
partir de la regresion lineal de los datos apropiados.

Sefiale los valores experimentales de las constantes de las reacciones
involucradas en la valoracién.

de perturbaciones aditivas

Analice el comportamiento quimico del sistema de valoracion en las si-
guientes zonas de la valoracion: inicio, Al1.e PE, 1.e" PE, A2.° PE, 2.° PE
y D2.° PE.

Construya la tabla particular de la variacién de concentraciones (TPVC)
de las especies durante la valoracion.

Establezca la metodologia particular para calcular el pH de la soluciéon en
cada zona de la valoracion.

Calcule suficientes valores de pH=f (V) para trazar apropiadamente la
curva de valoracion.

Sobre la grafica en donde trazé la curva experimental: pH=f(V), trace la
curva de valoracién tedrica y compare estas dos curvas.

Para la valoracion en presencia de los indicadores

Datos:

Calcule el error experimental de la valoracion en presencia de naranja
de metilo.

Calcule el error experimental de la valoracién en presencia de fenolfta-
leina.

Calcule el error tedrico de la valoracién en presencia de naranja de me-
tilo.

Calcule el error tedrico de la valoracion en presencia de fenolftaleina.

Concluya sobre la validez de la utilizacién de estos indicadores en la de-
teccidn del primer punto de equivalencia y del segundo punto de equiva-
lencia de la valoracion.

El intervalo de transicion de pH de la fenolftaleina es: 8.0<pH<9.6. El

intervalo de transicion de pH del naranja de metilo es: 3.1<pH<4.4.
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SEMANA 9

Los estudiantes deberan contar con los siguientes documentos:

1. La serie 6 de problemas Valoracion de la mezcla (no equimolar) de un acido
fuerte y un acido débil con una base fuerte.

2. La resolucién del problema de la serie 6 Valoracion de la mezcla (no equi-
molar) de un acido fuerte y un acido débil con una base fuerte.

ACTIVIDADES

Las actividades que se realizaran en esta semana son las siguientes:

1. Los estudiantes leeran, y el profesor explicara con detalle, la resolucién del
problema de la serie 6 Valoracion de la mezcla (no equimolar) de un acido
fuerte y un acido débil con una base fuerte.

2. El profesor propondra un problema sobre una valoracién de la mezcla no
equimolar de un acido fuerte y un acido débil con una base fuerte, y los
estudiantes, bajo la supervision del profesor resolveran este problema.

3. Se les avisara a los estudiantes que la proxima semana se realizara el exa-
men del segundo bloque.

SERIE 6 DE PROBLEMAS

Valoracion de la mezcla (no equimolar) de
un acido fuerte y un acido débil con una
base fuerte

Considere que 30 mL de una solucién de acido clorhidrico, 0.05 M, y acido acé-
tico, 0.1 M, se valoran con una solucidon de hidréxido de sodio, 0.15 M. Los datos
relevantes del sistema son: el acido clorhidrico se comporta como un acido fuerte,
el acido acético presenta un valor pK,=4.76, el hidroxido de sodio se comporta
como una base fuerte y el pK,, del agua es 14.0.
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A continuacién, se aplica el modelo de perturbaciones aditivas (sin el uso de las
GIREQE’s) con el propdsito de establecer las ecuaciones de mayor importancia re-
lativa asi como la estabilidad de las especies durante la valoracion.

PROBLEMAS RESUELTOS DE LA SERIE 6
Analisis del comportamiento quimico del sistema durante la valoracién
Inicio, V=0 mL

Al inicio de la valoracién, se tiene la mezcla de dos acidos monopréticos, en don-
de uno de ellos es fuerte, a, ~ 1. La escala de pH en este punto de la valoracion es

la siguiente:
H* CH,COOH | B0
I os e — pH
0 a" ATe-- 14
H,0 |« CH,CO0~ OH-

Con base en la escala de pH, puede establecerse que en el sistema hay dos ecua-
ciones que describen completamente al sistema: la disociacion del acido acético y la
autoprotolisis del agua. Para analizar la posibilidad de que el efecto de la autoproto-
lisis sea poco significativo, se compararan los parametros: -log(K,,/C,,..) Y —log(K /
C?,), mediante la diferencia: [-log(K /C?,)]-[-log(K,,/C,,..)], esto es:

[-log(10%%/0.05%)]- [-log(10+7%/2 x 0.05)] = (11.40 - 3.76) = 7.64

Este resultado significa que, a perturbacién nula, el grado de autoprotdlisis es
6,600 (zv 07'64) veces mas pequefio que el grado de disociacién del cido acético

(6°<<a®,). Ademas como: [-log(K,.,/C ., )]=3.76>3.02, el acido acético, a pertur-
2 A2

OHAc
bacién nula, es débil, por lo que en la mezcla (en donde se encuentra presente un
acido fuerte) es aun mas deébil (a,<<1). El estado de equilibrio al incorporar las

aproximaciones validas es el siguiente:

CH,COOH = CH,CO0" + H'
~0.1 0.la,  ~ 0.5

Al agregar el hidréxido de sodio en el sistema, se desarrollaran dos reacciones
de valoracidon, como puede observarse en la siguiente escala de pH:
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H* CH,COOH H.O

I — I \ iz . oH
! e ———
H,0 CH,COO~ OH-

Primera reaccién de valoracion (1.2RV): H* + OH == H).0

Segunda reaccién de valoracion (2.2 RV): CH,COOH + OH == CH,COO" + H)0
1. PE, V=10 mL

Cuando se agregan 10 mL de NaOH se neutraliza estequiométricamente el acido
fuerte, asi que el sistema corresponde a la solucién de acido acético de concentra-
cion 0.075 M. La escala de pH en esta zona de la valoracidn es la siguiente:

H CH,COOH »| HO
| — " — pH
[ S 14
H,0 |« CH,COO™ OH"

Como puede observarse en la escala de pH, en el sistema hay, nuevamente,
dos ecuaciones quimicas que describen completamente al sistema: la disociacion
del acido acético y la autoprotdlisis del agua. Para analizar la posibilidad de que la
interferencia de la autoprotdlisis sea despreciable, se compararan los parametros:
-log(K,,/C",..) Y —log(K,/C,), mediante la diferencia: [-log(K,/C,?)]-[-log(K,,/
Coun) ], esto es:

[-log(104/0.03752)]-[-log(10476/0.075)] = (11.15 - 3.64) = 7.51

Este resultado significa que, a perturbacién nula, el grado de autoprotdlisis es
5,700 (:W) veces mas pequeiio que el grado de disociacién del acido acético
(c°<<as,). Ademas como: [-log(K,,/C"
bacién nula, sigue siendo débil en este punto de la valoracién (a°,<<1). El estado

ona)1=3.64>3.02, el acido acético, a pertur-

de equilibrio al incorporar estas aproximaciones validas es el siguiente:

CH,COOH = CH,COO0" + H'
~0.075 0075a, ~ 0.075a,
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Para saber la cuantitatividad de la 1.2 RV es necesario aplicar la definicion de Q
que en este caso particular quedaria como:

_ VOCO _azvocl

% Qe = o X100 (1-2a,)x100

Notese que, en este caso, es necesario introducir la relacién que hay entre la
concentracion del acido acético respecto a la concentracién del acido clorhidrico
que es: 2. Debido a que el acido acético es débil, o, se determina de la siguiente
manera:

a, =4/107/0.075 = 0.01522

Por lo que el porcentaje de cuantitatividad es: %Q!",, =[1-(2x0.01522)|x100 = 97 %);
y la 1.2 RV estd en el limite de una reaccién cuantitativa.

ALl.PE, 0 <V < 10 (mL)

En esta zona de la valoracion (Al.e"PE), esta ocurriendo la 1.2RV, pero sin llegar
a neutralizar estequiométricamente a H*; por lo que la escala de pH se plantea de
la siguiente manera:

H* CH,COOH _» | H,0
& 476 4
H,O |« CH,COO™

Con base en la escala de pH, se observa que el sistema esta descrito (completa-
mente) por dos ecuaciones quimicas: la 1.2RV, que establece cuanto H* queda en
solucién (cantidad variable), y como ecuacién quimica de interferencia la disocia-
cion del acido acético, nétese que la autoprotdlisis del agua es la ecuacién quimica
inversa de la 1.2RV, asi que esta ecuacién ya esta contabilizada. Esto es: {1.2RV,

DHAC}'

El equilibrio de interferencia de la disociacion del acido acético evoluciona segun
la cantidad agregada de OH-. La direccién en que se desplaza el equilibrio de inter-
ferencia puede establecerse a través del principio de Le Chatelier. La 1.2RV provoca
que la cantidad de H* disminuya, asi que la ecuacion quimica {D,, } se desplaza,
segun el principio de LeChatelier, hacia la derecha:
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HAc = Ac + JH'

Esto significa que, conforme se agrega el reactivo titulante, el grado de disocia-
cion de acido acético aumenta.

En cambio, cuando se desarrolle la 2.2 RV, la concentracidon de acido acético dis-
minuira, porque esta especie esta reaccionando, mientras que, la concentracion de
ion acetato aumentara, porque esta especie se estd formando, y con base en el
principio de LeChatelier, la ecuacion quimica de la 2.2 disociacion, se desplazarg,
ahora, hacia la izquierda:

T HAc &= 7TAc + H*

Graficamente, el comportamiento cualitativo del grado de disociacion del acido
acético en funcién del volumen agregado de NaOH es el siguiente:

20,4

lerPE AY4

Debido a este comportamiento, puede establecerse que la ecuacién quimica de la
disociacién del acido acético puede despreciarse en la zonas de: Al.e PE y A2.° PE,
de la valoracion; por lo que la ecuacién quimica de mayor importancia relativa, en
esta region de la valoracién, es la 1.2 RV:

{1.2RV, D, } =~ {1.2 RV}
Iniciodela 2.2RV; V =0ml (V=10 mL)

Cuando se considera el inicio de la 2.2 RV, las ecuaciones quimicas de mayor
importancia relativa, asi como la estabilidad del acido acético, estan dadas por los
resultados obtenidos en V = 10 mL. Sin embargo, resulta practico definir en este
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punto, la variable (independiente) V', la cual corresponde al volumen agregado de
titulante utilizado exclusivamente para la 22 RV, es importante sefialar que V' y V
estan relacionadas mediante la ecuacion: V' =V - 10.

2.°PE, V' = 20 mL (V = 30 mL)

En este punto de la valoracion, el acido acético se ha neutralizado estequiomé-
tricamente, asi que la escala de pH es la siguiente,

H* CH;COOH .=~ >l o
— A I » pH
0 " 476 14

o
H,0 CH,COO™ OH~

Segun la escala de pH, el sistema corresponde a la solucidn acuosa de la mono-
base: ion acetato, de concentracién: C,,. = 0.05 M. Asi que las dos ecuaciones
quimicas que describen el sistema son la hidrdlisis del ion acetato y la autoproto-
lisis del agua: {H,, A}. Sin embargo, con el propdsito de conocer si hay alguna
ecuacién quimica de mayor importancia relativa, se compararan los parametros:
—-log(K,,/C" ) Y —l0g(K,/C™2,), mediante la diferencia: [-log(K,/C",)]-[-log(K,,/
Coun) ], esto es:

[-log(104/0.0252)]-[-log(102¢/0.05)] = (10.80 - 7.94) = 2.86

Este resultado significa que, a perturbacién nula, el grado de autoprotdlisis es
aproximadamente 30 (szW) veces mas pequeiio que el grado de hidrélisis del
ion acetato. Sin embargo, en la mezcla se debe cumplir, segun el principio de Le
Chatelier, que o<<a’,. Asi que, la ecuacién quimica {H, } es la de mayor impor-
A} » {H, }). Ademas, como: [-log(K,/C",,,.)1=7.94>3.02, el
ion acetato, a perturbacion nula, es una base débil en este punto de la valoracion

tancia relativa ({H

Ac’ OHAc

(a®’,<<1). El estado de equilibrio al incorporar estas aproximaciones validas es el
siguiente:

CH,COO™ + H,0 == CH,COOH + OH"
~0.05 1 0.05a', 0.05 ',
Para saber la cuantitatividad de la 2.2 RV, es necesario aplicar la definicion:

VoConac = ' VoConac
VOCOHAC

%QN. = x100 = (1-a',)x 100
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Debido a que el acetato es una base débil, a’, se determina de la siguiente ma-
nera:

o'y =+/10"%/0.05 = 1.07 x 10+

HAc

Por lo que el porcentaje de cuantitatividad es: % 2.OPE=(1—1.07><10*‘)><100 = 99.99 %
y la 2.2 RV es cuantitativa.

A2.°PE; 0 < V'< 20 (10 < V < 30)

En esta zona de la valoracidon (A2.° PE) se esta desarrollando la 2.2 RV sin llegar
a neutralizar estequiométricamente al acido acético; por lo que la escala de pH se
plantea de la siguiente manera:

H* CH,COOH 1,0
L L S
[ \ 4

H,0 |« CH,CO0™ A

La escala de pH permite establecer que el sistema esta representado, sin realizar

ninguna aproximacién, por tres ecuaciones quimicas: la 2.2 RV y como ecuaciones
interferentes la disociacion del acido acético y la autoprotdlisis del agua: {2.2 RV,
D
derada, puesto que en su sentido inverso corresponde a la 2.2 RV.

wacr A}, Notese que la ecuacion quimica de la hidrdlisis del acetato ya esta consi-

De las tres ecuaciones quimicas que definen el sistema, es posible despreciar el
efecto de la autoprotolisis del agua, ya que ésta no afecta ni en el inicio de la 2.2RV
ni en el 2.° PE.

En el caso de la disociaciéon de HAc, como ya se discutié en las paginas 80 y 81,
esta interferencia es muy poco significativa sobre la 2.2 RV, asi que en esta zona
de la valoracion (A2.°PE) la ecuacién quimica de mayor importancia relativa es la
2.2RV.

Después del 2.°PE; V' >20mL (V > 30 mL)

En esta regidén de la valoracion, la cantidad agregada de OH- se encuentra en
exceso respecto a la neutralizacién de acido acético, y se encuentra libre. El siste-
ma corresponde con una mezcla acuosa de dos bases, una débil (Ac’) y una fuerte
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(OH"). La base débil en presencia de una base fuerte se comporta aun mas débil,
por lo que después del 2.°PE, el pH esta impuesto por la concentracion en exceso
de la base fuerte, la cual puede expresarse mediante la 2.2 RV. Asi que la ecuacion
de mayor importancia relativa en esta regién es: ~{2.2 RV}.

Resumen del comportamiento quimico del sistema

Los resultados del analisis quimico durante la valoracién se muestran de manera
resumida a continuacion:

V=0, mezcla de un acido fuerte y uno débil

CH,COOH = CH,COO~ + H*
~0.1 0.la, ~ 0.05

0<V<10, conforme se agrega OH, o, aumenta pero: a,<<1
H* + OH == H,0

V=10 (V'=0), HAc es un &cido débil, la 1.2 RV es cuantitativa

CH,COOH = CH,COO  + H"
~0.075 0.075a, ~ 0.075a,

10<V<30 (0<V’<20), conforme se agrega OH, a, disminuye pero: a,<<1
CH,COOH + OH == CH,COOH + H,0

V=30 (V'=20), 2.2 Reaccion de valoracion cuantitativa

CH,COOH + OH == CH,COO + H,O
0.05¢' 005&'  ~0.05 1

V>30 (V'>20), mezcla de una base fuerte y una débil
CH,COOH + OH == CH,COOH™ + H,0
Tabla de variacién de concentraciones (TVC)

Con la informacién anterior, es posible construir una tabla (TPVC) que muestre
la variacion de la concentracion en molaridad, en el equilibrio, de cada una de las
especies involucradas en las ecuaciones quimicas de mayor importancia relativa,

128 durante la valoracion (tabla 1).
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Tabla 1. Valoracion de 30 mL de una mezcla de acido clorhidrico, 0.05 M y acido acético, 0.1 M,

con hidroxido de sodio 0.15 M

Equilibrio de Interferencia
1aRV H" + OH === H,0 CH,COOH = CH,COO™ + H*
V=0
inicio 0.05 1 0.1 0.1x 0.1
se agrega 3V( .05)
0<V<I10
AlerPE 13 1—ﬁ 15 & 1
30+V 30 30+V
V=10
lerPE i i & 1 i i i
40 40 40 40 40
2aRV CH,COOH + OH === CH,COO™ + H,0
V'=0 (V=10)
- 3
inicio — 1
40
seagrega 1.5 V'( 0.1 )
0<V'<20
A20PE 3 - 1.5V 3 & 3 1.5V 1
40+V' 30 40+ V' 40+V'{ 30

V'=20

T 3, 3 1

60 60 60

V'>20

D2oPE 3 &' 3 15V -1 3 1

40+ V' 40+V'{ 30 40+V'

Ecuaciones de pH

Primera reaccion de valoracion

Segunda reaccion de valoracion

V=0 pH = —log (0.05) V'=0 pH:l 4.76 - log 3
2 40
0<V<I10 pH=—log| —>_[1-3¥ 0<V'<20  pH=476+log| —V
304V 30 30-1.5V"
V=10 H =L 476 log| —- V'=20 H=14—119.04 —log[ >
L &40 P 2 & 60
V'>20 pH=14+1og| ——[ 1V
40+V'( 30
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Curva de valoracion pH = f (V)

Valoracion de acido clorhidrico, 0.05 M, y acido acético, 0.1 M,
PH con hidréxido de sodio, 0.15 M

14

12 /_/,

10

V (mL)
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SEMANA 10
ACTIVIDADES

Realizacion del examen del Bloque 2

LICENCIATURA EN QUIMICA
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Los estudiantes deberan contar con los siguientes documentos:
1. El formato de la practica 7 (Valoracién de cobre (II) con EDTA)

2. Un problema resuelto de espectrofotometria (problema 1)

ACTIVIDADES

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

1. El profesor expondra (a manera de recordatorio) una introduccién sobre los
fundamentos de la espectrofotometria (ultravioleta, visible).

2. Se discutird en forma general el cuestionario previo de la practica 7.

3. Se discutira en forma general y se realizara la practica 7.

SERIE 7 DE PROBLEMAS
Espectrofotometria

Se valoran 40 mL de un ién metalico M con una solucién del ligando L, 2 x 103 M,
segun la reaccién: M + L 5 ML. La valoracidn se sigue espectrofotométricamente a
una longitud de onda fija, en una celda de 1 cm de ancho y utilizando un “blanco
apropiado. Los resultados de la valoracién se encuentran en la tabla 1.

”

A. Determine la posicion del punto de equivalencia.
B. Calcule la concentracidn inicial (en molaridad) del ion metalico.

C. Con base en la forma de la curva (absorbancia corregida vs. ml agregados
de L), explique: cuantas especies absorben y si la reaccion de valoracion es
0 no cuantitativa.

D. Determine los valores experimentales de los coeficientes de absortividad
molar de las especies que absorben.
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E. Calcule la cuantitatividad experimental de la reaccién en el punto estequio-
métrico y estime el valor de la constante en este punto.

Tabla 1
v(ml)| A V(ml) A? V(ml) A? V(ml) A?
0 0.000 14 0.500 28 0.592 42 0.534
2 0.094 16 0.543 30 0.584 44 0.526
4 0.180 18 0.577 32 0.575 46 0.519
6 0.257 20 0.598 34 0.566 48 0.512
8 0.328 22 0.605 36 0.558 50 0.505
10 0.391 24 0.605 38 0.549
12 0.449 26 0.599 40 0.541

PROBLEMAS RESUELTOS DE LA SERIE 7

A). Para determinar & volimen cel punto estecuiométrico:
oitener los detos de Abscaregda vs V a partir dela tehia 1]

greficar Abs camegida vsV, sdlecdonar lospurtos e sonlinedes y rediza unaregresion ined
Lainterseccién de las redas dotendas por regresion comesponceen X d Vpe

| | |

\' Abs | Abscom i
0 | 000 | 000 12 ]
2 | oo | 00w |
4 | 010 | 0198 10 |
6 [ 05 ] 0% |
8 | 038 | 034 081 |
10 ] 0291 | 049 £ |
12 | 0449 | 054 8 ]
14 | om0 | oen || 2997 i
B | 050 | om0 <
18 | 057 | 0&x 04+ i
2 |08 ]| osr
2 | 065 | 098 02 |
¢4 [ 085 | 098 |
% [ 050 | 098 00 : : : : |
B | 0FP | 106 o 1 2 D o DY
0 [0/ 1w
T |05 | 10m V() I
M [ 05| 1047 , , ,
% |08 | 100 | | |
3B | 0549 [ 1.0M |Lospimeos 7 puntospresantan unatendencialinesl
40 | 054 1082 |LosOtinos 11 puntos presartan ura tendencia lineal
£ [0/ ] 105
4 08 ] 110 oenaE | perdente | roatah
4 [ 0519 1116 [Fprios | 0001835714] 004852857 0966E2873
B8 [os2] 115
50 [ 0505 | 113 [Nprics | 0852950001] 0006708318] 096872164

irterseccion X irtersecdnY

Vipe[19.8 Mbscarteo|  0,9680
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B) para detemminar la concentracidn inicial del ion metalico se aplica la ecuacion:

[ c, = VeCo [ T 0 00088

C) para conocer |as especies que absorben se analiza la forma dela grafica

Como al inicio |a Abs com es practicamente cero, |a especie M no absorbe
COMmOo ape la Abs com aumenta, implica que 2 especie ML absorte

va gue después del pe la As cor aumenta enfonces 1a especie L absorbe

Absorben las especies VL, L

D) paraLetemirLr las ahsnlﬁmdaues molares se aplican las ecuaciones comespond entes

jurnto con los resuitados delas regresiones

para determinar la absortividad mdar de ML se aplica la formula

E g6 Limal cm
bC

[}

S =

para determinar |a absorfividad mdar de L se sabe que |2 ordenada al origen delarecta 2 es
[ [

B,= [:EZ\L _EL:"}C-:I
| |

de esta ecuacion se despgja la absortividad molar de L y se sustituyen los vaores

|
S =% T
|

E) para calcular la fraccion que no reaccion en & punto estequiomélrico s e aplica la ecuacion
I I
[ 4 &0 ral |
l-A-:mme ~Acarpe |

g, = 0,0809

2

bC,

114 L/imal cm

v para estimar  valor de |a constanie de reaccion se aplica la ecuacion

(1-¢_)
K = jl' _IPE | 105.33
CC':PE N E;'E x'l
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Practica 7. Valoracion de cobre (II) con EDTA
I. Introduccion

La espectrofotometria (ultravioleta, visible) es una de las técnicas experimenta-
les mas utilizadas para la deteccion especifica de moléculas. Es una técnica instru-
mental que relaciona la capacidad de absorcién de radiacién ultravioleta o visible
gue presenta alguna especie, en general en solucién, con la concentracién de dicha
especie.

En esta practica, los estudiantes cuantificaran un cation metalico mediante una
valoracion (volumétrica) de formacion de complejos, la cual es seguida midiendo
una propiedad fisicoquimica que tiene una relacién lineal con la concentracién de
dos de las especies que participan en la reaccién de valoracion. Para ello, realiza-
ran la valoracion de una solucién de Cu(II) con una solucidon de EDTA (en un medio
doblemente amortiguado) y mediran la absorbancia (a una longitud de onda fija)
durante el proceso de valoracion.

II. Objetivos

El objetivo general consiste en cuantificar un cation metalico mediante una va-
loracién de formacion de complejos, la cual es seguida espectrofotométricamente.

Objetivos particulares
1. Aprender el manejo y cuidados del espectrofotémetro UV visible.

2. Determinar la longitud de onda 6ptima a la cual se efectuara la valoracién,
por medio de la obtencidon de espectro de absorcion.

3. Identificar, a partir de la forma de la curva de valoracién obtenida, las es-
pecies que absorben a la longitud de onda de trabajo.

4. Obtener el volumen de punto de equivalencia mediante un método grafico
y uno analitico, a partir de la curva de Acorr=f (V).

5. Obtener los coeficientes de absortividad molar (experimentales) de las es-
pecies absorbentes.
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6. Identificar, a partir de la forma de la curva de valoracion obtenida, si la re-
accion es cuantitativa o no.

III. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo

1. Tomando como base la informacién proporcionada en la siguiente figura,
establecer una escala de zonas de predominio de pH para el sistema EDTA-
H,O. (1 punto)

0
{l 1] Il o _
H-O-C-CH, CH_-C-O-H ~:0-C-CH, CH_-C-0O:
3 N/Hi \N CH,-CH N/ i
+ H-N-CH,-CH_-N- :N-CH_-CH_-N:
/ H2 2 N _ Y HZ 2 \CH c.0-
H-0-C-CH, CH;C-O-H  —0-C-CH, |-C-O:
e) O O
a) EDTA =H.Y* b) Base = Y*

Figura 1. a) Acido etilendiamin tetra-acético: EDTA (es un acido hexaprético pK,: 0.0, 1.5, 2.0,
2.66, 6.16, 10.24), b) Forma basica del EDTA (Y#). En la estructura de la forma basica del EDTA se

muestran los 6 pares de electrones que se compartiran con el ion metalico

2. Si se sabe que la especie Y# reacciona con la especie Cu?* para formar un
complejo, de tal forma que:

2 4- 2- CuYQ_‘ 18.8
Cu* +Y* = CuY ﬁ:Wﬂw-

a) Escribir las diferentes ecuaciones quimicas predominantes de la
reaccién de Cu(II) con EDTA en los siguientes valores de pH: 11.0,
9.2, 5.0, 2.5 y 1.7, ademas, determine los valores de la constantes
condicionales para cada ecuacion quimica predominante. (5 puntos)

b) Tomando en cuenta sélo los resultados del inciso anterior, explicar la
influencia que tiene el pH sobre la reaccion de complejacion del Cu(II)
con EDTA. (1 punto)

3. Explique brevemente en qué consiste la técnica instrumental denominada
espectrofotometria de luz visible y ultra violeta. (1 punto)
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4. Realice los célculos para preparar 25 ml de solucion buffer de una concen-
tracion total de “acetato” 0.5 M y pH = 5.0, ademas describa el procedi-
miento experimental para prepararla. (2 puntos)

IV. Material, equipo y reactivos

Material Equipo Reactivos
1 espectrofotémetro |25 ml de una solucién

3 matraces volumétricos problema de cobre (II) en
de 25 mL un medio acido acético/
acetato (a pH=5) de
concentracion aproximada

0.01 M
3 pipetas volumeétricas: Celdas Solucién estandarizada de
una de 3 mL, otra de 5 mL | espectrofotométricas | EDTA (reactivo analitico)
y la tercera de 10 mL de concentracién 0.02 M
1 pipeta graduada de 5 1 agitador magnético |50 ml de solucion
mL amortiguadora (acético/
acetato) 0.2 M de pH=5
5 vasos de precipitados 2 barras magnéticas |10 ml de solucion “blanco”
de 50 mL
1 matraz volumétrico 1 pH-metro con Solucion estandarizada
de 10 mL electrodos NaOH
0.04M

2 buretas de 10 0 25 mL | Solucién buffer pH
conocido

2 soportes y 2 pinzas
para las buretas
1 piseta
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V. Procedimiento experimental

a) Preparacion de soluciones

al) De EDTA

Preparar 25 mL de una solucion acuosa de EDTA 0.02M y estandarizarla.
a2) De solucion amortiguadora pH=5

Preparar 25 mL de una solucién acuosa de acético/acetato 20 veces mas concen-
trada de la concentracion del cobre.

a3) De solucién de sulfato de cobre a pH=5

Preparar 25 mL de una solucién problema de cobre (II), concentracion aproxi-
mada 0.01 M, en un medio acido acético/acetato (a pH=5). Disuelva el sdélido de
CuSO, con aproximadamente 5 ml de agua y utilice la soluciéon amortiguadora de
pH=5 para aforar.

b) Estandarizacion de la solucion de EDTA

La solucién de EDTA se estandariza con NaOH de concentracion conocida (alre-
dedor de 0.04 M), se mide una alicuota de 5 mL, se agregan 5 ml de agua destilada
y se adiciona BaCl,, de tal forma que la concentracion en la mezcla sea el doble
que la del EDTA (esto con la finalidad de formar complejo BaY# y liberar iones hi-
dronio los cuales seran neutralizados con el NaOH). La cantidad de cloruro de bario
sera 2 veces mayor que las milimoles de EDTA en la alicuota. Siga la valoracion
potenciométricamente.
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Concentracion real de NaOH

Resultados de la valoracion potenciométrica de EDTA con NaOH

Volumen pH Volumen pH Volumen pH

c) Calibracion del espectrofotometro

Encender el espectrofotometro y dejarlo encendido al menos 10 minutos antes
de utilizarlo.

Preparar un “blanco” de la siguiente forma: medir 3 ml de solucién amortigua-
dora (de pH=5.0) y diluirla con agua destilada (en un matraz aforado de 10 ml)
hasta la marca de aforo.

Se ajusta el espectrofotdmetro a la longitud de onda de trabajo y se calibra a
cero de absorbancia (A* =0), utilizando la solucién “blanco”.

d) Espectros de absorcion

Los alumnos trazaran los espectros de absorcion de los sistemas: Cu(II)-Acetato
y Cu(II)-EDTA, a pH=5. A partir de los espectros, seleccionar la longitud de onda
de trabajo (1); para ello, se seleccionara la longitud de onda en donde se encuentre
el maximo de absorcién del espectro del sistema Cu(II)-EDTA. Mas adelante, se
muestra un espectro de absorcion trazado en el equipo espectronic 20 Bausch &
Lomb en semestres anteriores. Para trazar los espectros, utilice las soluciones de
la muestra problema y la solucidn de CuY proporcionada o preparada segun indi-
caciones del profesor.
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16 4

14 +

12 4

sy

Absorbancia
=}
[=-]

Espectro de absorcién

— CuAc3(pH=5)
| ==—CuY(pH=5) [

600 700 800 900 1000
Longitud de onda (nm)

Resultados del espectro de absorcion
Cu(ll) — Acetato

Resultados del espectro de absorcién
Cu(ll) - EDTA

A Abs

A

Abs A Abs A Abs

e) Valoracién del Cu(II) con el EDTA

Medir exactamente 10 mL de la solucién de cobre (a pH impuesto de 5.0). Reali-
zar la valoracion agregando (mediante una bureta) porciones sucesivas de 0.25 mL
de la solucién de EDTA, hasta adicionar 10 mL de la solucién del valorante.

Durante cada adicion de reactivo titulante: esperar un tiempo de agitacion su-
ficiente para que la reaccidén se desarrolle; enseguida, extraer una alicuota de la
solucién que se esta valorando, depositandola en la celda espectrofotométrica y
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medir la absorbancia de la solucion (en la longitud de onda de trabajo y calibrado
previamente el espectrofotdometro). Finalmente, regresar la alicuota extraida (que
se encuentra en la celda espectrofotométrica) en la solucién que se esta valorando.

Nota: es necesario evitar al maximo las pérdidas de solucién durante todo el
proceso de valoracion.

Resultados de la valoracion seguida espectrofotométricamente

Vol Abs Acorr Vol Abs Acorr

VI. Orientaciones para el tratamiento
y disposicion de residuos

La solucién valorada de EDTA que sobre se debe guardar en un frasco debida-
mente etiquetado. La solucion resultante de la valoracion, R1 (ver el diagrama eco-
l6gico), se debe guardar en un frasco debidamente etiquetado para que se alma-
cene y sea recogido mas adelante por una compania que se dedique al tratamiento
y disposicion de residuos.
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Diagrama ecoldgico

VALORACION DE Cu(ll) CON EDTA

SEGUIDA ESPECTROFOTOMETRICAMENTE

50 mL

Solucion de cobre

Valorar con solucion estandarizada de EDTA
hasta adicionar 25 mL

Determinar la concentracién del Cu(ll)
en la solucién
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VII. Puntos a considerar para elaborar
el informe

El informe deberd tener caratula, objetivos, introduccién, metodologia experi-
mental, resultados, analisis de resultados, conclusiones y bibliografia. En la seccion
apropiada, incorpore los siguientes puntos minimos:

e Reporte los calculos realizados para la preparaciéon de sus soluciones,
indicando la cantidad utilizada de reactivo analitico.

e Escriba la reaccién de formacién de complejos que se efectla cuando se
satura la solucion de EDTA con bario y la reaccién acido—-base que ocurre
durante la valoracion potenciométrica. Determine e indique la concentra-
cion exacta de la solucién de EDTA.

e Explique por qué es necesario amortiguar a pH=5.0 la valoracion del
sistema Cu(II)-EDTA.

e Trace, sobre la misma hoja, las curvas experimentales A* =F(V)y Al =F(V)
de la valoracién y explique con detalle cual de las dos curvas es la mas
apropiada para determinar la posicidn del punto de equivalencia de la
valoracion.

e Mediante el tratamiento apropiado de los datos A/ =F(V), esto es, una
regresion de los datos de la zona de antes del punto de equivalencia
(APE) y el promedio aritmético de los datos de la zona de después del

punto de equivalencia (DPE), determine: v YA e

e Calcule la concentracion inicial (en molaridad) de la solucién de cobre

(1D).

e Con base en la forma de la curva de valoracion Al =F(V), explique:
cuantas y cuales especies absorben y si la reaccidon de valoracién es o no
cuantitativa.

e Determine los valores experimentales de las absortividades molares de
las especies que absorben.

¢ Calcule la cuantitatividad experimental de la reaccion en el punto este-
guiométrico y estime el valor de la constante de la reaccidn.
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e Describa con detalle el montaje utilizado para efectuar y seguir la va-
loracién espectrofotométrica, indicando la funcion de cada uno de los .

elementos del montaje.

e Establezca la tabla de variacién de concentraciones (en molaridad) de las
especies que participan en la reaccion de valoracion.

e Trace la curva tedrica de la valoracidn Al =F(V).

e Sefale los pasos a seguir para efectuar las mediciones espectrofotomé-
tricas incluyendo la funcién del espectro de absorcion.

145
LICENCIATURA EN QUIMICA






Quimica Analitica Il (Manual para Quimica)

SEMANA 12

Los estudiantes deberan contar con los siguientes documentos:

1. La serie de problemas: Valoraciones en donde ocurren reacciones de dxido-
reduccion.

2. El formato de la practica 8: Determinacién de permanganato de potasio con
acido oxalico.

ACTIVIDADES
Las actividades que se realizaran en esta semana son las siguientes:

1. El profesor y los estudiantes resolveran el problema 2 de la serie: Valora-
ciones en donde ocurren reacciones de dxido-reduccion (1).

2. Se discutird en forma general el cuestionario previo de la practica 8.

3. Se discutird en forma general y se realizard la practica 8.

SERIE 8 DE PROBLEMAS

Valoraciones en donde ocurren reacciones
de 6xido-reduccion (1)

1. Se titulan 20 mL de una solucién de cloruro de estafio (II), 0.005 M, en
medio HCI, con una solucién de Ce** de concentracion 0.01 M, la valoracion
se sigue potenciométricamente, utilizando el electrodo de calomel saturado
como referencia y el de platino como electrodo indicador.

A. Escriba la reaccién de titulacidon y calcule la constante de equilibrio.

B. Por medio del pardmetro de cuantitatividad, muestre que la reaccion
de titulacién es cuantitativa.

C. Establezca la tabla particular de variaciéon de concentraciones, TPVC
(en molaridad), de la titulacién.
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D. Escriba las ecuaciones de E=F(V) para cada regién de la valoracion
E. Calcule suficientes valores de E=F(V) para trazar la curva de valoracion.
F. Trace la curva tedrica E=F(V).

Datos: El potencial del ECS es de 0.242 Volts referido el EEH. El par Sn**/ Sn?*

0
Snt/sn?t

presenta un valor de E =0.139 Volts, en medio HCl y referido al EEH, mientras

que el par Ce**/Ce* presenta un valor de E’, . =1.280 Volts, en medio HCl y re-
ferido al EEH.

Practica 8. Determinacion de permanganato
de potasio con acido oxalico

I. Introduccion

En esta practica, los estudiantes valoraran una muestra de permanganato de
potasio con una solucidon de acido oxalico (reactivo analitico). Durante la valoracién,
se medira la absorbancia del sistema.

II. Objetivos

1. Cuantificar permanganato de potasio mediante una valoracidon con acido
oxalico (reaccion de éxido-reduccidn), seguida espectrofotométricamente.

Objetivos particulares

1) Obtener la curva de valoracion experimental e identificar, con base
en su forma, cuantas y cuadles especies absorben en el sistema de
valoracién, ademas de establecer si la reaccion de valoracion es
cuantitativa.

2) Determinar el volumen de punto de equivalencia graficamente vy
mediante la obtencién de las ecuaciones lineales experimentales.

3) Calcular la concentracién de la muestra de permanganato de potasio

y expresarla en varias unidades.
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4) Determinar las absortividades molares de las especies que absorben.

III. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo

1. Considere la valoracion espectrofotométrica de 10 ml de una solucion de
acido oxalico (H,C,0,) 0.02 M valorada con una solucién de permanganato
de potasio (KMnO,) 0.004 M

a) Empleando el parametro de cuantitatividad, determine si la reaccién
de valoracién es o no cuantitativa. (2 puntos)

b) Escriba la tabla particular de variacion de concentraciones (en
molaridad). (2 puntos)

c) A partir de las ecuaciéon de Beer (y/o de la ley de aditividades), deduzca
las ecuaciones lineales de A* =f(V) para cada zona de la valoracion.
(2 puntos)

d) Esboce la curva de valoracién espectrofotométrica, indicando sobre la

grafica la ecuacion lineal de A% =f(V ) que se cumple en la zona de

KMnO4
después del punto de equivalencia. (2 puntos)

e) Explique cual seria el procedimiento a seguir para conocer los valores
de las absortividades molares de las especies que absorben, a partir
de una curva de valoracidon experimental. (2 puntos)

Datos: E° CO,/H,C,O0, = - 0. 432 Volts, E° MnO,/Mn?* = 1.51 Volts.
H,C,0,, CO, y Mn?* son incoloros en solucion acuosa.

27247

MnO, es purpura en solucién acuosa.
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IV. Material, equipo y reactivos

Material Equipo Reactivos
1 matraz volumétrico 1 Solucién problema de
de 10 mL espectrofotdmetro |permanganato de potasio
2 matraces volumétricos digital
de 25 mL
1 pipeta volumétrica 2 celdas de cuarzo |Acido oxalico (reactivo
de 10 mL analitico)
1 pipeta volumétrica de 2 mL
4 vasos de precipitados 1 agitador Acido sulftrico (reactivo
de 50 mL magnético analitico)

1 pipeta graduada de 5 mL 2 barras
magnéticas

1 bureta de 25 mL

soporte y pinzas para la
bureta

1 espatula

1 piseta

V. Procedimiento experimental

a) Preparacion de soluciones
al) Acido oxalico y “blanco”

1. Preparar 25 mL de una solucion acuosa de acido oxalico 0.025 M (estandar
primario, solucién 1).

Concentracion real:

2. En un matraz volumétrico de 25 mL, agregar, en el siguiente orden: aproxi-
madamente 10 mL de agua destilada, 2 mL (mediante una pipeta volumé-
trica) de la solucién 1 (acido oxalico 0.025), 1 mL de acido sulfurico con-
centrado y agua destilada hasta la marca de aforo. Mezclar perfectamente
la solucién asi preparada (solucion 2).

Concentracion real:
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3. Tomando como base la preparacion de la solucién 2, preparar 10 mL de una
solucién “blanco”, es decir, la preparacidn sera igual que la solucién 2, pero
sin agregar el acido oxalico.

a2) Permanganato de potasio

El profesor se encargara de preparar la soluciéon problema de permanganato de
potasio, tomando en cuenta que el valor de la absorbancia maxima (a la longitud de
onda de trabajo) en el sistema de valoracién se debe encontrar entre 0.70 < A < 0.85.

b) Espectro de absorcion

Obtenga el espectro de absorcién de la solucién de permanganato de potasio en
el siguiente intervalo de longitudes de onda: 450 nm <A < 600 nm; utilice el “blan-
co” ya preparado para ajustar a 0 de absorbancia cada que cambie de longitud de
onda. Determine la longitud de onda maxima absorcion.

Resultados para la obtencién del espectro de absorcién

A Abs A Abs

c) Calibracion del espectrofotometro

Calibrar el espectrofotometro a la longitud de onda maxima absorcién, utilizando
la solucién “blanco”.

d) Valoracion de permanganato de potasio

Medir 10 mL de la solucidn 2 con una pipeta volumétrica (ver inciso A) y transferir
a un vaso de precipitados de 50 mL. Ensamblar el montaje necesario para llevar a
cabo la valoracion, de tal forma de que la solucién de permanganato de potasio se
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encuentre en la bureta. Efectuar la valoracion, agregando porciones sucesivas de
0.5 mL de la soluciéon de KMnO,; midiendo, tanto al inicio como para cada adicion,
la absorbancia de la solucién a longitud de onda maxima de absorcidn.

Durante cada adicién de reactivo titulante: esperar un tiempo de agitacidén su-
ficiente para que la reaccidén se desarrolle (espere de 1 a 3 min para que el color
permanezca constante); enseguida, extraer una alicuota de la solucién que se esta
valorando, depositandola en la celda espectrofotométrica y medir la absorbancia de
la solucion (en la longitud de onda de trabajo y calibrado previamente el espectro-
fotdmetro). Finalmente, regresar la alicuota (extraida, que se encuentra en la celda
espectrofotométrica) a la solucién que se esta valorando.

Nota: es necesario evitar al maximo las pérdidas de solucién durante todo el
proceso de valoracion.

Resultados de la valoracion seguida espectrofotométricamente

Vol Abs Acorr Vol Abs Acorr

VI. Puntos a considerar para elaborar
el informe

El informe deberd tener caratula, objetivos, introduccién, metodologia experi-
mental, resultados, analisis de resultados, conclusiones y bibliografia. En la seccion
apropiada, incorpore los siguientes puntos minimos:

e Grafique la absorbancia corregida en funcion del volumen. éSe obtiene
una funcioén lineal?
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e Indique, con base en la grafica, cuantas y cuales especies absorben en
el sistema de valoracion.

e Determine las ecuaciones lineales (experimentales) APE y DPE y, me-
diante las mismas, calcule el volumen del punto de equivalencia.

e Escriba la ecuacion quimica balanceada y determine la concentracion ini-
cial del permanganato de potasio, en la muestra problema, en molaridad
y en partes por millén (ppm).

e Mediante la forma de la curva de valoracién experimental, explique si la
reaccidon de valoracién es cuantitativa.

e Determine las absortividades molares de las especies que absorben a la
longitud de onda de trabajo.

e Explique con detalle si es posible determinar la constante de equilibrio
experimental de la reaccién de valoracién, de ser afirmativa su respues-
ta, determine su valor.

e Calcule la constante de equilibrio tedrica, incluyendo el efecto del pH.

e Construya la tabla particular de la variacion de concentraciones (TPVC)
de las especies durante la valoracion.
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SEMANA 13

Los estudiantes deberan contar con los siguientes documentos:

1. La serie de problemas: Valoraciones en donde ocurren reacciones de
Oxido-reduccion (2).

2. El formato de la practica 9: Valoracién de una solucion de Fe(II) con una de
Ce(1IV) seguida potenciométricamente.

ACTIVIDADES

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

1. El profesor y los estudiantes resolveran el problema de la serie: Valoracio-
nes en donde ocurren reacciones de oxido-reduccion (2).

2. El profesor expondra (a manera de recordatorio) una introduccién sobre los
fundamentos de: “Potenciometria a intensidad nula”.

3. Se discutira en forma general el cuestionario previo de la practica 9.

4. Se discutird en forma general y se realizara la practica 9.

SERIE 9 DE PROBLEMAS

Valoraciones en donde ocurren reacciones
de oxido-reduccion (2)

1. El ién nitrito (NO,") puede determinarse por oxidacion con un exceso de
Ce**, seguida de una titulacion por retroceso del Ce** que no reaccioné. Una
muestra sélida de 4.668 g que solo contiene nitrito y nitrato de sodio se
disuelve en 500 mL de agua (ambos electrolitos fuertes). Una muestra de
25 mL de esta solucion se hace reaccionar con 50 mL. de Ce** 0.1295 M en
un medio acido (el pH es aproximadamente constante e igual a 1) durante
5 minutos y el exceso de Ce** se titula por retroceso con 31.3 mL de Fe?*
0. 0455 M.
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A. Escriba las dos reacciones quimicas balanceadas y calcule las
constantes de equilibrio.

B. Muestre que las reacciones son cuantitativas.
C. Calcule el porcentaje en peso de NaNO, en el sdlido.

D. Construya la tabla particular de variacién de concentraciones (en
molaridad) de la valoracion.

E. Describa el montaje requerido para seguir la valoracién en forma
potenciométrica, senalando la funcién de cada elemento dentro del
montaje.

F. Sefiale las ecuaciones tedricas E= f(mL de la solucién de hierro (II)
agregado) particulares por aplicar en cada regién de la valoracion.

G.Calcule y tabule datos E=f(V) suficientes para trazar en forma
apropiada la curva de valoracion

H. Trace la curva de E=F (mL de hierro (II)).

Datos: E° (Fe’*/Fe**) = 0.73 Volts.; E° (Ce**/Ce?*) = 1.28 Volts; E° (NO,/NO,)
= 0.73 Volts, valores referidos al electrodo estandar de hidréogeno. El peso molecu-
lar del nitrito de sodio es 69 g/mol.

Practica 9. Valoracion de una solucion
de Fe(II) con una de Ce(IV) seguida
potenciométricamente

I. Introduccion

En esta practica, los estudiantes valoraran una muestra que contiene Fe(II) con
una solucion estandarizada de sulfato cérico amoniacal (reactivo analitico). Duran-
te la valoracién, se medira la diferencia de potencial eléctrico (a intensidad nula)
del sistema.
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II. Objetivos

1. Cuantificar hierro (II) mediante una valoracion con cerio (IV), reaccion de

oxido-reduccién, seguida potenciométricamente.
Objetivos particulares
1) Obtener la curva de valoracion experimental.

2) Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el de la “segunda
derivada”, determinar el volumen de punto de equivalencia.

3) Calcular la concentracion inicial de Fe(Il) y expresarlo en varias
unidades.

4) Determinar los valores de E° experimentales de cada uno de los pares
conjugados redox.

5) Calcular el valor de la constante de reaccion experimental e inferir
sobre la cuantitatividad de la reaccién.

III. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo

1. Considerar los siguientes pares conjugados redox: Cr,0,27/Cr3* y Fe3*/Fe?*.

a) Obtener el equilibrio electroquimico para cada par redox, sefialando al
oxidante y al reductor del par. (1 punto)

b) Escriba la ecuacidn de Nernst particular de cada par redox, sefalando
el valor numérico del potencial estandar. (1 punto)

c) Explicar si las propiedades redox de cada par dependen del pH. {Qué
le sucede a la fuerza del oxidante conforme el pH aumenta? {Qué le
sucede a la fuerza del reductor conforme el pH aumenta? (1 punto)

d) Mediante una escala de potencial, sefalar las especies que reaccionan
espontaneamente a pH=0. (1 punto)
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e) Escribir la ecuacién quimica de la reaccién que ocurre entre el ion
dicromato y el hierro (II). (1.5 puntos)

f) Calcular la constante de la reaccién (a pH=0), a partir de los potenciales

estandar de los pares conjugados. (1.5 puntos)

g) Describir cada uno de los elementos que conforman el montaje

experimental que se va a emplear en esta practica, indicando la

funcion de cada uno de ellos, resaltando al instrumento de medicidn,

los electrodos que se necesitan y la forma en que se calibra.

(1.5 puntos)

h) Investigar las propiedades y la técnica a seguir para preparar la

solucién de sulfato cérico amoniacal. (1.5 puntos)

IV. Material, equipo y reactivos

Material

Equipo

Reactivos

1 matraz volumétrico
de 50 mL
1 matraz volumétrico
de 25 mL

1 potenciémetro

Solucion problema de
hierro (II) de concentra-
cion aprox. 0.025 M

1 pipeta volumétrica
de 10 mL

1 electrodo de
calomel saturado

Soluciéon estandarizada de
sulfato cérico amoniacal,
0.05 M

2 vasos de precipitados
de 50 mL
2 copas tequileras

1 electrodo de
platino

1 pipeta graduada de 5 mL 1 agitador
magnético
1 bureta de 10 mL 2 barras

magnéticas

Soporte y pinzas
para la bureta

1 espatula

1 piseta
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V. Procedimiento experimental

a) Preparacion de soluciones

al) Solucién de sulfato cérico amoniacal

Por grupo, preparar 50 mL de solucién estandarizada de sulfato cérico amonia-
cal, 0.05 M.

Concentracion real:

a2) Solucién problema

Por equipo, preparar 25 mL de solucion problema de Fe(II) de concentracion
aproximada 0.025 M.

Descripcion de la preparacién:

b) Calibraciéon del potenciometro

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

c) Valoracion de la solucion problema

Medir 10 mL de la solucién problema con una pipeta volumétrica y transferirla a
una copa tequilera. Sumergir el electrodo de referencia y el electrodo indicador en
la solucién. Ensamblar el montaje necesario para llevar a cabo la valoracion, de tal
forma de que la solucidon de Ce** se encuentre en la bureta. Efectuar la valoracién
agregando porciones sucesivas de la solucion de valorante; midiendo, tanto al ini-
cio como para cada adicién, la diferencia de potencial (eléctrico).
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Resultados de la valoracion seguida potenciométricamente

E exp ref. E exp ref. a
E exp e Vol E exp e e
a H*/H, H*/H,

VI. Puntos a considerar para elaborar
el informe

e Grafique la diferencia de potencial, en funcién del volumen: E=f(V).

e Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el de la segunda deri-
vada, determine el volumen del punto de equivalencia de la valoracion.

e Determine la concentracion inicial (en molaridad) de la solucién de Fe(II).

e Determine el E° experimental del par conjugado Fe(III)/Fe(II) a partir de
la curva experimental E=f(V).

e Determine el E° experimental del par conjugado Ce(IV)/Ce(IlI), a partir
de la curva experimental E=f(V).

e Determine el valor experimental de la constante de reaccion.

Utilizando los resultados obtenidos en los incisos anteriores:

e Muestre que la reaccion de éxido-reduccion es cuantitativa.

e Construya la tabla particular de la variacidn de concentraciones (TPVC)
de las especies durante la valoracion.
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e Establezca la metodologia particular para calcular E de la solucion en

cada zona de la valoracién.
e Calcule suficientes valores de E=f(V) para trazar apropiadamente la cur-

va de valoracion teorica.

e Sobre la grafica en donde trazé la curva experimental: E=f(V), trace la
curva de valoracién teorica y compare estas dos curvas.
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SEMANA 14

Los estudiantes deberan contar con los siguientes documentos:
1. El folleto de teoria: Valoraciones en donde ocurren reacciones de precipita-
cion.
2. La serie 9 de problemas: Valoracion de yoduro de potasio con nitrato de
plata.

3. La resolucién del problema de la serie 9.

4. El formato de la practica 10: Cuantificacién de cloruro en una muestra co-
mercial mediante el método de Mohr.

ACTIVIDADES

Las actividades que se realizaran en esta semana son las siguientes:

1. Los estudiantes leeran, y el profesor explicard con detalle, la resolucién
del problema de la serie 9: Valoracién de yoduro de potasio con nitrato de
plata.

2. Se discutira en forma general el cuestionario previo de la practica 10.

3. Se discutird en forma general y se realizard la practica 10.

SERIE 10 DE PROBLEMAS

Valoracion de yoduro de potasio con nitrato
de plata

Se disuelven 270 mg de una muestra, que contiene yoduro de potasio en agua
destilada, preparandose 100 mL de disolucién; una alicuota de 10 mL de esta so-
luciéon se diluye y se afora con agua destilada a 100 mL. Finalmente, una alicuota
de 50 mL de la solucidn anterior se titula con una solucidon de nitrato de plata,
0.0024 M. La siguiente tabla muestra los resultados de las mediciones de la dife-
rencia de potencial eléctrico en funcién del volumen agregado de nitrato de plata
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obtenidos durante la valoracién, al utilizar el sistema: Ag(s)/Ag+/e- como elec-
trodo indicador y como electrodo de referencia, el electrodo de calomel saturado
(ECS), un puente de agar-KNO, y un potenciémetro.

V (mL) E (mV)
0.0 235
31 234
5.3 229
9.4 225
12.5 219
15.5 213
18.5 205
219 REE
25.0 RES
266 178
28.1 E7
25.5 161
29 4 153
30.0 142
0.6 124
31.9 273
25 291
33.1 301
I35 308
34.4 314
35.9 324
37 .5 331
406 341
435 347
45.9 352
50.0 356
53.1 350
5.3 352
59 4 354
2.5 366

A. Trace la curva de valoracion de E=f(V).
B. Determine en forma grafica el volumen del punto de equivalencia V..

C. Determine las concentraciones (en molaridad) de las dos soluciones que se
prepararon.

D. Determine el porcentaje de yoduro de potasio en la muestra analizada.
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E. Determine los valores experimentales de los potenciales estandar de los
pares: Agl /Ag y Ag'/Ag’, referidos al ECS y al electrodo estandar de
hidrégeno (EEH).

F. Estime el valor experimental de la constante de reaccién de la precipita-
cion.

G. Con los resultados obtenidos en los incisos anteriores, muestre que el pre-
cipitado se forma desde la adicién de la primer gota del valorante; ademas,
muestre que la reaccion es cuantitativa.

Datos: EI KI y el AgNO, se comportan en agua como electrolitos fuertes. El elec-
trodo de calomel saturado (ECS) tiene un valor de 242 mV referido al EEH. El peso
molecular del KI es de 166 g mol™.

PROBLEMAS RESUELTOS DE LA SERIE 10

a) A continuacion, se muestra la curva E=f(V) de la valoracién de yoduro de
potasio con nitrato de plata.

Valoracion de yoduro de potasio con nitrato de plata

E (mV)

i
u T T T T T T T T T T T T T T T

)b 4 8 12 16 20 24 283 |32 36 40 44 483 52 6 60 &

A

STy
-3

WV {ml}

La forma de la curva es tipica de una funcidn logaritmica en donde se presenta
un punto de inflexién en la vecindad del punto estequiométrico, lugar en donde la
pendiente de la curva tiende a ser maxima. El cambio brusco de potencial en la
vecindad del V, indica que la reaccion de valoracion es cuantitativa.

165
LICENCIATURA EN QUIMICA



Quimica Analitica Il (Manual para Quimica)

b) La localizacién grafica del V,, se realiza encontrando la mitad geométrica

. del cambio brusco del potencial, debido a que la estequiometria de la reac-

cion es uno a uno; a continuacién, se ilustra el “método de las tangentes”.

Valoracion de yoduro de potasio con nitrato de plata

400

300 4

Vee =212 mil
e

W (ml}

El valor de V,, obtenido graficamente es 31.2 mL.

c) Se determinara primero la concentracion de yoduro de la solucion valorada;
para ello, se sabe que las moles iniciales de yoduro son iguales a las moles
gue reaccionan estequiométricamente con el nitrato de plata, ya que la es-
tequiometria de la reacciéon es uno a uno:

Covo :CTVPE

Asi que, la concentracién inicial de yoduro de la solucion valorada es:

_CoVie _0:0024(M)x31.2(mL) _ oo

C
Cy, 50 (mL)

Ahora, se determinard la concentracidon de yoduro en la solucién original; para
ello, la concentracién de yoduro de la solucién valorada se multiplica por el inverso
del factor de dilucién, ya que la solucién valorada proviene de la solucién original
diluida:
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100 (mL)
10 (mL)

C,=C, xfi:o.oow(M) =0.0150 M

d

d) El porcentaje de pureza del yoduro de potasio en la muestra original co-
rresponde a la fraccién de yoduro en la muestra original multiplicado por
cien. En términos del volumen de la solucidn original (V,), la concentracién
de la solucién original (C,), la masa molar del yoduro de potasio (mm) y la

masa de la muestra (m el porcentaje es:

muestra)’

V, xC, xm 100 (mL)x 0.0150 (M) x 166 (mg mmol® )

270 (mg)

x100= x100= 92.2%

muestra

e) Para determinar el valor del potencial estandar del par redox: Agl/Ag, hay
gue sefialar que, desde el inicio y hasta antes de llegar al punto estequiomé-
trico de la valoracidn, en la celda de medida se establece el siguiente equi-
librio electroquimico predominante,

Agl(s) + ¢ =— Ag(s) + I'(ac) E=E3,—0059Log[l]

Con base en la ecuacién de Nernst y si se considera que la disolucion se compor-
ta en forma ideal, al graficar el potencial (E) medido, antes del punto estequiomé-
trico y en funcién de - Log [I'], se esperaria obtener una linea recta, cuya ordenada
al origen corresponderia con el potencial estandar del par Agl/Ag. El tratamiento
de los datos antes del punto estequiométrico se encuentra en la siguiente tabla:

VWV (ml) Co* -Log[l] E (mV)
0 0.00150 2,82 -238
3.1 0.00141 2.90 -234
6.3 0.00133 2.97 -229
9.4 0.00126 3.06 -225
12.5 0.00120 3.14 -219
15.6 0.00114 3.24 -213
18.8 0.00109 3.36 -206
219 0.00104 3.51 -198
25 0.00100 3.70 -186
26.6 0.00098 3.84 -178
28.1 0.00096 4.02 -167
28.8 0.00095 4.14 -161
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Los datos graficados, asi como la regresiodn lineal de los mismos, se encuentran
en la siguiente gréfica:

E en funcidn de -Log [I]
=100 T
250 300 350 400 450

-150
T
(11}

=39.072x - 4049
-8 4 E*=0.0000
-300
Log(l]

Puede observarse que la tendencia lineal de los datos es muy buena (R? =0.9999),
y que la pendiente es positiva y muy parecida al valor esperado (0.059), por lo que
se puede establecer que la ordenada al origen corresponde al potencial estandar
del par Agl/Ag, esto es:

E° (Agl/Ag) = — 0.405 Volts (ECS)

El valor del potencial estandar del par Agl/Ag referido al EEH se obtiene de la
siguiente forma:

E° (Agl/Ag) = — 0.405 + 0.242 = — 0.163 Volts (EHH)

Para determinar el valor del potencial estandar del par redox Ag*/Ag, se sabe
que después del punto estequiométrico de la valoracién, en la celda de medida, el
equilibrio electroquimico predominante es:

Ag (ac) + ¢ == Ag(s)  E=E +0.059Log|Ag']

Con base en la ecuacién de Nernst y si se considera que la disoluciéon se com-
porta en forma ideal, al graficar el potencial (E) medido, después del punto este-
quiométrico, en funcion de - Log [Ag*], se esperaria obtener una linea recta, cuya
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ordenada al origen seria igual al potencial estandar del par Ag*/Ag. El tratamiento
de los datos después del punto estequiométrico se encuentra en la siguiente tabla:

V (i) Co* -LoglAg] E (mV)
34.4 [.00039 4 04 314
35.9 0.00087 3.88 324
375 000036 376 33
4106 0.00083 360 341
43.8 0.00080 3.49 347
45.9 0.00077 34 352

50 000075 335 e kal]
531 0.00073 329 359
063 0.00070 325 362
59.4 0.00068 33 364
G2.5 0.00067 318 366

La representacion grafica de los datos asi como la regresion lineal de los mismos
se encuentran en la siguiente grafica:

E en funcién de-Log [Ag ]
400
v=-30843x +536.14

- Ri=00008
=
E 2801
W

200 T '

300 35 =00 =
-Log[Ag]

En la grafica, puede observarse que la tendencia lineal de los datos es muy bue-
na (R? =0.9998) y que la pendiente, ademas de ser negativa, tiene un valor muy
parecido al esperado (0.059), por lo que se puede concluir que la ordenada al ori-
gen corresponde al potencial estandar del par Ag*/Ag, esto es:

E° (Ag*/Ag) = 0.556 Volts (ECS)

E° (Ag*/Ag) = 0.556 + 0.242 = 0.798 Volts (EHH)

169
LICENCIATURA EN QUIMICA



Quimica Analitica Il (Manual para Quimica)

f) El valor de la constante de la reaccion de valoracién es el inverso del valor

de la constante del producto de solubilidad, K.. Los valores de E° del par
Agl/Ag y de E° del par Ag*/Ag estan relacionados con el pK; de la siguiente
manera:

E’ (Ag'/Ag)—0.059 pK =E’ (Agl/Ag)

Asi que, el pK, del yoduro de plata es:

_ E’ (Ag'/Ag)-E° (Agl/Ag) _ 0.556-(-0.405)

K
PRs 0.059 0.059

=16.3

Y la constante de reaccion es:
KR :losz :1016.3

g) Para saber si la reaccion de precipitacion ocurre desde la primera gota
agregada de reactivo titulante, se calculara el volumen de inicio de precipi-
tacion de la siguiente manera:

Ko Vo 10750

Vip = g X—-= SXx—=6.96x10"" ml
C, z 0.0015° 1.6

Como este valor es menor que 0.02 mL, entonces el precipitado aparece desde
la adicion de la primera gota del reactivo titulante.

Para mostrar que la reaccidon de valoracion es cuantitativa, se evaluara el para-
metro de cuantitatividad en el punto estequiométrico de la siguiente forma:

50
(50+31.2)

*

2
(PQ)y =K, (Cl e | =102 (0.0015 x J =10 =1.70x10"°

Como el valor del parametro es mayor que 103-%, entonces, la reaccidon presenta
una cuantitatividad mayor del 97 % y esto se manifiesta en el hecho de observar
un cambio brusco de potencial en la vecindad del punto estequiométrico.
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Practica 10. Cuantificacion de cloruro en
una muestra comercial mediante el método
de Mohr

I. Introduccion

En esta practica, los estudiantes estandarizaran una solucidn de nitrato de plata
(reactivo analitico) con una solucién de cloruro de sodio (reactivo analitico). Du-
rante el proceso de valoracién, se medira la diferencia de potencial eléctrico de la
solucién en funcién del volumen agregado de la solucién de nitrato de plata. Poste-
riormente, cuantificaran el porcentaje de cloruro de una muestra comercial de “sal
de cocina”, utilizando la solucién estandarizada de nitrato de plata y unas gotas de
cromato de potasio (esta especie funcionard como un indicador quimico de fin de
valoracién). Este procedimiento de cuantificacion se conoce como método de Mohr.

II. Objetivos

1. Cuantificar cloruro en una muestra comercial por medio de una reaccion de
precipitacion (método de Mohr) con nitrato de plata. Previamente, se es-
tandariza la solucién de nitrato de plata, siguiendo potenciométricamente
la valoracién con cloruro (r. a.).

Objetivos particulares
1) Obtener la curva de valoracion potenciométrica.

2) Utilizando el método grafico y el de la segunda derivada, determinar
el volumen de punto de equivalencia.

3) Calcular la concentracién de nitrato de plata.

4) Determinar los E° experimental de cada uno de los pares conjugados
redox involucrados.

5) Demostrar la importancia del calculo del “volumen de inicio de
precipitacion”.
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6) Calcular el contenido de cloruro, como cloruro de sodio, en la muestra

. comercial.
7) Comprender el funcionamiento del cromato de potasio como indicador.

III. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo

1. Leer el folleto Valoraciones en que ocurren reacciones de precipitacion, so-
bre todo la seccién 4.5.1.

2. Con base en el inciso 1, resolver el siguiente problema:

Considerar la valoraciéon de 20 mL de una solucién de cloruro de sodio, 0.01 M,
con una solucién de nitrato de plata, 0.02 M.

a) Utilizando el “volumen de inicio de precipitacién”, muestre que el sélido
AgCl (precipitado) se forma desde la primera gota agregada de nitrato
de plata. (1.5 puntos)

b) Escriba la ecuacién quimica balanceada de la reaccion de valoracion y
sefiale el valor de la constante de equilibrio. (1.5 puntos)

Elabore la tabla particular de variacion de concentraciones (en
molaridad), TPVC, de las especies que participan en la reaccidon de
valoracion. (2 puntos)

c) Escriba las ecuaciones validas de E=f (V) para cada zona de valoracion,
es decir: al inicio, antes del punto de equivalencia (APE), en el punto
de equivalencia (PE) y después del punto de equivalencia (DPE). (2
puntos)

d) Trace la curva E=f (V) de la valoracién. (3 puntos)

Datos: Se sabe que tanto el nitrato de plata como el cloruro de sodio se com-
portan en agua como electrolitos fuertes; ademas el cloruro de plata (AgCl) se
comporta en agua como una especie poco soluble: pK.=9.74.
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IV. Material, equipo y reactivos

Material

Equipo

Reactivos

3 matraces volumeétricos
de 25 mL

1 potencidmetro

Cloruro de sodio (reactivo
analitico)

2 pipetas volumétricas
de 5 mL

1 electrodo
de calomel
(referencia)

Nitrato de plata (reactivo
analitico)

1 pipeta graduada
de 10 mL

1 electrodo de
plata (indicador)

Solucién de nitrato de
potasio aproximadamente
0.07 M

magnéticas

3 vasos de precipitados 1 agitador Solucién diluida de

de 50 mL magnético cromato de potasio
(indicador quimico al 5 %)

5 copas tequileras 2 barras Muestra comercial de “sal

de cocina”

1 bureta de 10 mL

Soporte y pinzas para
bureta

1 espatula

1 piseta

V. Procedimiento experimental

a) Preparacion de soluciones

al) De NaCl (estandar primario)

Pesar, en la balanza analitica, aproximadamente 50 mg de cloruro de sodio (re-
activo analitico). Disolver el sélido en agua destilada hasta preparar 25 mL de so-

lucion.

Peso exacto:

Concentracion real:
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a2) De nitrato de plata (reactivo analitico)

Preparar, 25 mL de una solucién acuosa de nitrato de plata (0.035 M<C<0.04 M)
y estandarizarla.

Peso exacto: Concentracion aproximada:

a3) De la sal de cocina (muestra comercial)

Pesar en la balanza analitica aproximadamente 50 mg de la sal de cocina (mues-
tra comercial). Disolver el sélido en agua destilada hasta preparar 25 mL de solu-
cion.

Peso exacto:

b) Calibracién del potenciometro

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

c) Estandarizacion de la solucién de AgNO3

En una copa tequilera, colocar exactamente 5 mL de la solucién de cloruro de
sodio y sumergir el electrodo de plata en esta solucion. En otra copa, colocar apro-
ximadamente 10 mL de una solucion de KNO, y sumergir el electrodo de referen-
cia en esta solucién. Unir ambas soluciones mediante un puente de Agar-KNO, y
conectar los electrodos al potencidmetro. Armar el montaje necesario para llevar a
cabo la valoracién. Realizar la valoracidén, agregando la solucion de nitrato de plata
con una bureta. Medir la diferencia de potencial (eléctrico) inicial y la diferencia de
potencial para cada adicién de la solucion de nitrato de plata, anotar los valores de
E=f (volumen agregado de nitrato de plata).
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Resultados de la valoracion seguida potenciométricamente

Vol E exp E exp ref. Vol E exp E exp ref.
a H*/HS a H*/H,’

d) Valoracion de cloruros en la muestra comercial (método de Mohr)

Medir de manera exacta 5 ml de la solucidon de la muestra comercial y agregarle
5 gotas de la solucién diluida de cromato de potasio. Realizar la valoracién, agre-
gando la solucion de nitrato de plata con una bureta. Detener la valoracion hasta el
cambio de coloracidn del sistema (de amarillo a rojo ladrillo) y anotar el volumen.

Repetir nuevamente el procedimiento.
Si fuese necesario, repetir una vez mas el procedimiento.

Vol.,: Vol

2"

Vol.:

1"

3:

VI. Puntos a considerar para elaborar
el informe

El informe debera tener caratula, objetivos, introduccién, metodologia experi-
mental, resultados, analisis de resultados, conclusiones y bibliografia. En la seccion
apropiada, incorpore los siguientes puntos minimos:

Para la valoracion seguida potenciométricamente

e Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el de la segunda deri-
vada, determine el volumen del punto de equivalencia de la valoracion.
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e Determine la concentracion inicial (en molaridad) de la solucidn de nitra-

to de plata.

Determine el E° experimental del par conjugado AgCl (s)/Ag®, a partir
de la regresion lineal de los datos de E,.; Y log[CI ]-

e Determine el E° experimental del par conjugado Ag*/Ag®, a partir de la

regresion lineal de los datos de E_,. y log[Ag'].

e Determine el K, experimental del cloruro de plata

Utilizando los resultados obtenidos en los incisos anteriores:

Demuestre que la reaccion de precipitacion ocurre desde la adicion de la
primera gota de nitrato de plata

Construya la tabla particular de la variacién de concentraciones (TPVC)
de las especies durante la valoracion.

Establezca la metodologia particular para calcular E de la solucion en
cada zona de la valoracion.

Calcule suficientes valores de E=f(V) para trazar apropiadamente la cur-
va de valoracién.

Sobre la grafica en donde trazd la curva experimental: E=f(V), trace la
curva de valoracién tedrica y compare estas dos curvas.

Para el método de Mohr

Determine el volumen promedio de cambio de coloracidon de las dos (o
tres) valoraciones realizadas.

Determine el porcentaje de ClI- (como NaCl) de la muestra comercial de
la “sal de cocina”.

Explique con detalle por qué la solucion diluida de cromato de potasio
funciona, en la experimentaciéon (seccién IV D) como un indicador de fin
de de valoracién.
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SEMANA 15
Examen del Bloque 3
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SEMANA 16
Entrega de calificaciones
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ANEXOS

ANEXO 1: GIREQE’S. ESQUEMA
MONOPROTICO

Disolucién de un acido monoprotico
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ANEXO 2: TABLA DE INDICADORES
QUIMICOS ACIDO-BASE

Tabla 11-3

Algunos indicadores comunes

Intervalo de Color de la Color de la
Indicador transicion (pH) forma dcida forma bdsica
Violeta de metilo 0.0-1.6 Amarillo Azul
Rojo de cresol 0.2-1.8 Rojo Amarillo
Azul de timol 1.2-1.8 Rojo Amarillo
Pirpura de cresol 1.2-2.8 Rojo Amarillo
Eritrosina 2.2-3.6 Anaranjado Rojo
disddica
Anaranjado de metilo 3.1-4.4 Rojo Anaranjado
Rojo Congo 3.0-5.0 Violeta Rojo
Anaranjado de etilo 3.4-4.3 Rojo Amarillo,
-+ Verde de bromocresol 3854 Amarillo Azul
Rojo de metilo 4.8-6.0 Rojo Amarillo
Rojo de clorofenol 4.8-6.4 Amarillo Rojo
Purpura de bromocresol 5.2-6.8 Amarillo Puarpura
p-Nitrofenol 5.6-7.6 Incoloro Amarillo
Tornasol 5.0-8.0 Rojo Azul
Azul de bromotimol 6.0-7.6 Amarillo Azul
Rojo de fenol 6.4-8.0 Amarillo Rojo
Rojo neutro 6.8-8.0 Rojo Maranja
Rojo de cresol 7.2-8.8 Amarillo Rojo
ce-Nafrolftaleina 7.3-8.7 Amarillo Azul
Piirpura de cresol 7.6-9.2 Amarillo Pirpura
Azul de timol 8.0-9.6 Amarillo Azul
Fenolftaleina 8.0-9.6 Incoloro Rojo
Timolftaleina 8.3-10.5 Incoloro Azul
Amarillo de alizarina 10.1-12.0 Amarillo Maranja-rojo
Mitramina 10.8-13.0 Incoloro Maranja-café
Tropeolina O 11.1-12.7 Amarillo Maranja
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ANEXO 3: HOJAS DE SEGURIDAD

Hidroxido de sodio (NaOH)

Cristales higroscopicos incoloros.

Caracteristicas
Riesgos

Corrosivo y téxico. Causa quemaduras a piel y ojos. Puede
ocasionar irritacion severa del tracto respiratorio y digestivo
con posibles quemaduras. En casos cronicos, puede producir
cancer en el eséfago y dermatitis por contacto prolongado
con la piel.

Primeros
auxilios

. REACTIVO

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

Contacto Enjuagar con agua abundante durante

con ojos varios minutos (quitar las lentes de contacto
si puede hacerse con facilidad), después
proporcionar asistencia.

Contacto Quitese la ropa contaminada. Lave el area
con piel expuesta con agua. Si los sintomas persisten,
busque atencién médica.

Ingestidn En caso de ingestidén, enjuagar con agua y no
provocar el vomito.

Fugas y Evacuar o aislar el area de peligro. Restringir el acceso a

derrames 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
mecanicos no metalicos y colocarse en contenedores
apropiados para su posterior disposicién.

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

residuos

Bibliografia http://www.cisproquim.org.co/HOJAS_SEGURIDAD/

Hidroxido_de_Sodio.pdf
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REACTIVO

Acido clorhidrico (HCI)

Caracteristicas

Liquido incoloro o ligeramente amarillo.

Riesgos

Es una sustancia corrosiva e higroscépica, puede ocasionar
severa irritacién al tracto respiratorio o digestivo, con posibles
guemaduras, puede ser fatal si se ingiere.

Primeros
auxilios

Contacto |Lavar con abundante agua, minimo durante 15
con o0jos | minutos. Levantar y separar los parpados para
asegurar la remocion del quimico. Si la irritacidon
persiste, repetir el lavado. Buscar atencion médica.

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

Fugas y
derrames

Evacuar o aislar el area de peligro. Restringir el acceso a
personas innecesarias y sin debida proteccidén. Ubicarse a favor
del viento. Usar equipo de proteccidon personal. Ventile el area.
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, tierra 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 disposicidn. Lavar la zona con abundante
agua.

Desechos

Debe tenerse presente la legislacién ambiental local vigente
relacionada con la disposicion de residuos para su adecuada
eliminacion. Considerar el uso del acido diluido para neutralizar
residuos alcalinos. Adicionar cuidadosamente ceniza de sosa o
cal; los productos de la reaccion se pueden conducir a un lugar
seguro, donde no tenga contacto al ser humano, la disposicion
en tierra es aceptable.

Bibliografia

http://www.quimica.unam.mx/IMG/pdf/3hshcl.pdf
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REACTIVO Acido acético (CH,COOH)
Caracteristicas | Liquido.
Riesgos Es una sustancia combustible e irritante, al ser inhalada; y
toxica, al ser ingerida en estado puro.
Primeros Inhalacién | Si respira con dificultad, suministrar oxigeno.
auxilios Mantener a la persona abrigada y en reposo.
Buscar atencion médica inmediatamente.
Contacto Lavar con abundante agua, minimo durante 15
con ojos minutos; si la irritacion persiste, repetir el lavado.
Buscar atencién médica inmediatamente.
Contacto Retirar la ropa y calzado contaminados. Lavar
con piel la zona afectada con abundante agua minimo
durante 15 minutos. Buscar atencién médica
inmediatamente.
Ingestidn Lavar la boca con agua. Si esta consciente,
suministrar abundante agua. No inducir el vémito.
Mantener a la victima abrigada y en reposo.
Buscar atencion médica inmediatamente.
Fugas y Evacuar el area. Ventilar, absorber con material inerte como
derrames arena o tierra, lavar con abundante agua y neutralizar con
NaOH.
Desechos Neutralizar con sosa diluida y verter a la tarja.
Bibliografia http://www.cisproquim.org.co/HOJAS_SEGURIDAD/Acido_
acetico.pdf
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REACTIVO

Acido sulfarico (H,SO,)

Caracteristicas

Liquido aceitoso, incoloro y corrosivo. Reacciona con el agua.

Riesgos

Puede causar dafios en rifiones y pulmones. Peligro de cancer.

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 atencion médica inmediatamente.

Contacto
con o0jos

Lavar con una solucién de bicarbonato diluido
para neutralizar y abundante agua, minimo
durante 15 minutos. Levantar y separar los
parpados para asegurar la remocion del quimico.
Si la irritacion persiste, repetir el lavado. Buscar
atencion médica.

Contacto
con piel

Lavar cuidadosamente el area afectada con una
solucidn 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
jabdn, minimo durante 15 minutos. Si la reaccién
persiste, repetir el lavado. Buscar atencion
médica inmediatamente.

Ingestidn

Proceder como en el caso de inhalacion, en caso
de inconsciencia. Si la persona esta consciente,
lavar la boca con agua corriente, sin que sea
ingerida. No inducir el vomito ni tratar de
neutralizarlo. El carbdén activado no tiene efecto.
Dar a la persona 1 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 area de peligro. Restringir el acceso a
personas innecesarias y sin la debida proteccion. Usar equipo
de proteccidon personal. Ventilar el area. Eliminar toda fuente
de ignicion. No tocar el material. Contener el derrame con
digues hechos de arena, tierras diatomaceas, arcilla u otro
material inerte para evitar que entre en alcantarillas, sétanos
y corrientes de agua. No adicionar agua al acido. Neutralizar
lentamente con ceniza de sosa, cal u otra base. Después
recoger los productos y depositar en contenedores con cierre
hermético para su posterior eliminacion.

Desechos

Neutralizar las sustancias con carbonato de sodio o cal pagada.
Descargar los residuos de neutralizacion a la alcantarilla.

Una alternativa de eliminacion es considerar la técnica para
cancerigenos, la cual consiste en hacer reaccionar dicromato
de sodio con &cido sulfurico concentrado (la reaccién dura
aproximadamente 1-2 dias). Debe ser realizado por personal
especializado. La incineracion quimica en incinerador de doble
camara de combustidon, con dispositivo para tratamiento de
gases de chimeneas, es factible como alternativa para la
eliminacion del producto.

Bibliografia

WWwWw.ciproquim.org
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REACTIVO Acido maléico (C,H,0,/HOOHCH=CHCOOH)

Caracteristicas | Cristales blancos.

Riesgos Combustible. En caso de incendio, se desprenden humos (0
gases) toxicos e irritantes produciendo dificultad respiratoria,
enrojecimiento de ojos, dolor, visién borrosa. Al contacto con
la piel, puede causar quemaduras cutaneas.

Primeros Inhalacién | Utilice extraccion localizada o proteccion
auxilios respiratoria. En caso de inhalacién, proporcione
aire limpio, reposo y asistencia médica.

Contacto Enjuagar con agua abundante durante varios
con 0jos minutos (quitar las lentes de contacto, si puede
hacerse con facilidad) y proporcionar asistencia
médica.

Contacto Quitar las ropas contaminadas, aclarar y lavar la
con piel piel con agua y jabon.

Ingestidn Enjuagar la boca, dar a beber agua abundante,

guardar reposo.

Fugas y Barrer la sustancia derramada e introducirla en un recipiente,
derrames eliminar el residuo con agua abundante. (Protecciéon personal
adicional: respirador de filtro P2 contra particulas nocivas).

Desechos Neutralizar con sosa diluida y verter a la tarja.

Bibliografia http://www.grupoprevenir.es/fichas-seguridad-sustancias-

quimicas/1186.htm
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REACTIVO Sulfato de cobre (II) pentahidratado (CuSO,.5H,0)

Caracteristicas | Cristales azules transparentes, sin olor.

Riesgos Causa irritacion del tracto respiratorio, ojos y parpados.
Irritante y corrosivo sobre la piel. Si se llega a ingerir, quema
severamente las membranas mucosas de la boca, eséfago y

estomago.
Primeros Inhalacién | Mueva a la persona a donde respire aire fresco.
auxilios Obtenga atencidn médica inmediata.
Contacto Lavar con abundante agua, minimo durante 20
con 0jos minutos, manteniendo abiertos los parpados. Si

la irritacion persiste, repetir el lavado. Buscar
atencidon médica inmediatamente.

Contacto Aclarar con abundante agua y jabdn por 20
con piel minutos. Eliminar ropa contaminada.

Ingestidn Induzca el vomito inmediatamente, lavado de
estdbmago. Llamar al médico inmediatamente.

Fugas y Sustancia toxica para el medio ambiente. Evitar que penetre
derrames en la canalizacion /aguas de superficie /agua subterraneas. Si
penetra en el suelo, avisar a las autoridades competentes.

Desechos Evitar desechar en desaglies, sistemas de agua, lluvias, rios
y canales. Recupere el producto en recipientes de plastico
marcados para su posterior recuperacion o tratamiento.

Bibliografia www.itsva.edu.mx
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REACTIVO

Acetato de sodio (NaCH,COO)

Caracteristicas

Solido.

Riesgos Es una sustancia con ligero riesgo a la salud, si se tiene
contacto externo con ella.

Primeros Contacto | Lavar con abundante agua, minimo durante 15

auxilios con ojos minutos; si la irritacion persiste, repetir el lavado.

Buscar atencidon médica inmediatamente.
Contacto | Retirar la ropa y calzado contaminados. Lavar
con piel la zona afectada con abundante agua, minimo
durante 15 minutos. Buscar atencién médica
inmediatamente.

Fugas y Barrer la sustancia derramada e introducirla en un recipiente,

derrames recoger cuidadosamente el residuo y trasladarlo a un lugar
seguro.

Desechos La sustancia se neutraliza con acido clorhidrico produciendo
acido acético y se elimina como se indica en los desechos de
acido acético.

Bibliografia http://www.ecosur.net/Sustancias%?20Peligrosas/acetato_de_

sodio.html
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REACTIVO EDTA disédico (C, H,,N,Na,O,. 2 H,0)

Caracteristicas | Polvo cristalino blanco, inodoro.

Riesgos Puede causar reacciones alérgicas al contacto con la piel e
irritacion en los ojos; la ingestidn e inhalaciéon pueden causar
irritacion en el tracto GI y respiratorio.

Otras reacciones adversas incluyen fiebre, mialgia, respuestas

parecidas a la histamina como estornudos, congestion nasal

y lagrimeo, erupciones cutaneas, hipotension transitoria y

alteraciones en el electrocardiograma.

Primeros Inhalacién

auxilios
Contacto Lavar inmediata y abundantemente con agua,
con ojos utilizar vendaje estéril, buscar ayuda de un

oftalmdlogo o médico.

Contacto Lavar inmediata y abundantemente con agua,

con piel buscar ayuda médica.

Ingestion Lavar inmediatamente la boca y beber
posteriormente abundante agua, buscar ayuda
médica.

Fugas y Utilizar equipo de proteccién individual. No echar al agua

derrames superficial al sistema de alcantarillado sanitario. Empapar con
material absorbente inerte, como arena.

Desechos Separar de acidos y sustancias formadoras de acidos.
Guardar en lugar seco los recipientes cerrados
herméticamente.

Periodo de almacenamiento: 6 meses.

Bibliografia www.basf/quimicosindustriales/fichasseguridad.com
http://www.cedrosa.com.mx/info/e010hs.htm

192

LICENCIATURA EN QUIMICA




Quimica Analitica Il (Manual para Quimica)

REACTIVO

Cloruro de bario (BacCl,)

Caracteristicas

Cristales blancos inodoros.

La sustancia se descompone al calentarla intensamente,

Riesgos ] L
produciendo humos toxicos.
Trasladar a la victima al aire fresco. Afloje el
cuello y el cinturén de la victima. Si la persona
Inhalacién no respira, dar respiracién artificial. Si la
respiracion es dificultosa, suministrar oxigeno.
Llamar al médico inmediatamente.
Quitar lentes de contacto. Manteniendo los
Contacto ojos abiertos, enjuagarlos durante 15 minutos
con o0jos con abundante agua. Se puede usar agua fria.
Primeros Buscar atencion médica inmediata.
auxilios Quitar las ropas contaminadas, enjuagar la
Contacto piel con agua abundante o ducharse. Utilizar
con piel guantes protectores cuando se administren
primeros auxilios.
Dar de beber una solucién de sulfato sédico.
Provocar el vémito (iUNICAMENTE EN
Ingestion PERSONAS CONSCIENTES!). Reposo y someter
a atencion médica. Emplear guantes de
proteccidon cuando se induzca el vomito.
Barrer la sustancia derramada e introducirla en un recipiente
Fugas y . . .
derrames hernjmetlco-.l Recoger cuidadosamente el residuo y trasladarlo a
continuacion a un lugar seguro.
Desecharse en recipientes herméticamente cerrados.
No mezclar con agentes oxidantes o acidos. Evite la
contaminacion de alcantarillas y cursos de agua. No se
Desechos esperan productos de degradacion peligrosos a corto plazo.
Sin embargo, pueden formarse productos de degradacién
peligrosos a largo plazo. Los productos de descomposicién son
menos toéxicos que el producto original.
o i http://antiguo.itson.mx/laboratorios/CLORURO%20DE%20
Bibliografia

BARIO%?20ANH.pdf
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REACTIVO Acido oxalico (HOOCCOOH)

Caracteristicas | Cristales transparentes, inodoros, higroscépicos. Corrosivo e
irritante.

Riesgos Irritacidn y corrosién de las mucosas y el eséfago. Puede
provocar ulceracién de la piel, dolor de la piel, decolorizacién
de la pie debilitamiento de las ufas. Un irritante severo de
los ojos y puede causar enrojecimiento, dolor y dafo de la
cornea.

Primeros Inhalacién | Trasladar al aire fresco. Si no respira, administre
auxilios respiracion artificial, por personal entrenado.
Evitar el contacto boca a boca. Mantener la
victima abrigada y en reposo. Buscar atencion
medica inmediatamente.

Contacto Lavar con abundante agua, minimo durante

con ojos 30 minutos. Levantar y separar los parpados
para asegurar la remocion del quimico. Evitar

el contacto del agua de lavado con el 0jo no
afectado. Si la irritacidn persiste, repetir el
lavado. Buscar atencion medica inmediatamente.

Contacto Retirar la ropa y calzado contaminados usando
con piel elementos de proteccion personal. Lavar la zona
afectada con abundante agua y jabdon, minimo
durante 20 minutos. Si la irritacién persiste,
repetir el lavado. Buscar atencion medica
inmediatamente.

Ingestion | Lavar la boca con abundante agua. Si esta
consciente, suministrar abundante agua

(300 mL). No inducir el vomito. Buscar atencién
medica inmediatamente.
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Fugas y
derrames

Aislar el area 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 area.
No permitir que caiga en fuentes de agua y alcantarillas.
Contener el derrame con tierra, arena o material absorbente
gue no reaccione con el material. Recoja y deposite en
contenedores con cierre hermético y trasladar a un sitio
aislado. Evitar la formacién de polvo.

Lavar después los residuos con abundante agua.

Desechos

Neutralizar con sosa diluida y verter a la tarja. O precipitar
como oxalato de calcio.

Bibliografia

http://www.andesia.com/doc/quimicos/HojaSeguridad_Acido-
Oxalico.pdf
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REACTVO

Permanganato de potasio (KMnO,)

Caracteristicas

Sélido cristalino purpura, soluble en agua.

Riesgos

No es inflamable. Sin embargo, acelera la combustién de
materiales inflamables y si este material se encuentra dividido,
puede producirse una explosion.

Primeros
auxilios

Inhalacién | Transportar a la victima a una zona bien
ventilada. Si se encuentra inconsciente,
proporcionar respiracién artificial. Si se encuentra
consciente, sentarlo lentamente y proporcionar
oxigeno.

Contacto Lavarlos con agua corriente, asegurandose de
con ojos abrir bien los parpados, por lo menos durante 15
minutos.

Contacto Eliminar la ropa contaminada, si es necesario, y
con piel lavar la zona afectada con agua corriente.

Ingestién No induzca el vémito. Si la victima se encuentra
consciente, dar agua a beber inmediatamente.
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 igniciéon y mantenerlo
alejado de drenajes 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 areas seguras para su posterior tratamiento.

Desechos

Agregar disoluciones diluidas de bisulfito de sodio, tiosulfato
de sodio, sales ferrosas o mezclas sulfito-sales ferrosas y
acido sulfurico 2M para acelerar la reduccion (no usar carbén o
azufre). Transferir la mezcla a un contenedor y neutralizar con
carbonato de sodio, el sélido resultante (MnO2) debe filtrarse
y confinarse adecuadamente

Bibliografia

www.quimica.unam.mx
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REACTIVO

Sulfato de hierro (FeSO,)

Caracteristicas

Sélido granular homogéneo.

Riesgos Baja peligrosidad.

Primeros Inhalacién | Lavar fosas nasales con agua.

auxilios
Contacto Lavese inmediatamente con agua durante 15
con ojos minutos, consiga ayuda médica.
Contacto Lavese inmediatamente con agua durante 15
con piel minutos, consiga ayuda médica.
Ingestion Beba bastante agua, induzca el vémito, consiga

ayuda médica.

Fugas y Lavese vigorosamente después del manejo prolongado.

derrames

Desechos Los envases vacios pueden retener residuos del producto.
Mantenga el envase cerrado y seco.

Bibliografia Www.cqomega.com
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REACTIVO Sulfato cérico amoniacal
(NH,)Ce(S0O,)®2H,0)

Caracteristicas | Polvo fino de color amarillo.

Riesgos iPeligro!. Oxidante fuerte. El contacto con otro material puede
causar un incendio. Causa irritacién del tracto respiratorio.
Puede causar irritacion del tracto digestivo. Las propiedades
toxicoldgicas de este material no han sido plenamente
investigadas. Causa irritacion de ojos y la piel.

Organos que afecta: sistema respiratorio, lojos, piel.

Primeros Inhalacién | Trasladar al aire libre. Si no esta respirando,
auxilios administre respiracién artificial. Si la respiracion

es dificultosa, dar oxigeno. Obtener atencién
médica inmediatamente.

Contacto Enjuague los ojos inmediatamente con abundante
con 0jos agua durante al menos 15 minutos, levantando
los parpados superior e inferior ocasionalmente.
Busque atencion médica de inmediato.

Contacto Limpie el exceso de material de la piel y luego
con piel lave con abundante agua, durante al menos

15 minutos. Quitese la ropa y los zapatos
contaminados. Obtener atencién médica. Lave la
ropa antes de reutilizarla.

Ingestiéon | No induzca el vomito. Si estd consciente y alerta,
enjuague la boca y beba 2-4 tazas de leche o
agua.

Busque atencidn médica inmediata.

Fugas y Evitar la formacion de polvo. Evite respirar el polvo. Asegurar
derrames una ventilacién adecuada. Utilice herramientas apropiadas
para colocar el sélido derramado en un recipiente de
recuperacion apropiado. Terminar la limpieza vertiendo agua
en la superficie contaminada y eliminar segun las exigencias

locales y regionales.
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Desechos Mantenga el sulfato de cerio amonico en un recipiente
herméticamente cerrado, almacene en un lugar fresco, seco
y ventilado. Proteger contra el dafio fisico o contacto con la
humedad, la oxidaciéon de materiales.

Bibliografia http://translate.google.com.mx/translate?hl=es&lan
gpair=en%?7Ces&u=http://finoric.com/MSDSSheet/
CeriumAmmoniumSulfateCeric.htm
http://translate.google.com.mx/translate?hl=es&langpair=en
%7Ces&u=http://grover.mirc.gatech.edu/data/msds/20.html
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Las practicas de laboratorio contenidas en este manual permiten
al estudiante de Quimica desarrollar el tratamiento analitico de
las reacciones quimicas, es decir, realizar la prediccidon
cuantitativa y metodoldgica de las condiciones en que se llevan a
cabo, lo cual facilita el logro de los objetivos practicos de las
reacciones en solucién tales como: la identificacion vy
cuantificacion de las sustancias, la disolucion de la materia prima,
las transformaciones quimicas selectivas (sintesis quimica) y la
separacién de los constituyentes de una mezcla. La quimica
analitica encuentra su campo de aplicacion en el desarrollo y
comprension de diversos procesos quimicos para establecer
técnicas de analisis quimico cuantitativo (el enfoque mas util en la
carrera de Quimica).




