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INTRODUCCION

Quimica Analitica I es una asignatura tedrico-practica obligatoria del plan de la

carrera de Ingenieria 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).

Tradicionalmente, el enfoque del curso de laboratorio de Quimica Analitica se ha
centrado mas en las aplicaciones de los métodos de Analisis Quimico, un enfoque
mas util a los estudiantes de la carrera de Quimica. Asi que el reto principal de estos
programas de Quimica Analitica consiste en disminuir las aplicaciones tradicional-
mente orientadas a los métodos de Analisis Quimico, y aumentar las aplicaciones
que sean mas Utiles en la carrera de Ingenieria Quimica como son las siguientes
operaciones quimicas: la identificacidn y cuantificacidon de sustancias quimicas, la di-
solucidon de la materia prima, las sintesis quimicas cuantitativas y las separaciones o
purificaciones mediante reacciones de precipitacidén. Bajo esta idea, se ha elaborado
el presente texto: Quimica Analitica I (Manual para I. Q.).

Este manual es el resultado de un trabajo colegiado de varios profesores de la
Seccion de Quimica Analitica, quienes incorporaron, ademas, un formato que satis-
face (en la medida de lo posible) el Sistema de Gestion de Calidad 1ISO9001-2008
de la ensefianza experimental.

Este proyecto fue apoyado econdmicamente por la Facultad de Estudios Supe-
riores Cuautitlan, a través del “Programa de Apoyo para Catedras de Investigacion,
Vinculacién y Educacion (PACIVE) 2010”, Catedra: “Manuales de Laboratorio de
Quimica Analitica” con clave CD-04, vigente durante los afios 2010-2011, siendo el
responsable de la catedra el doctor José Franco Pérez Arévalo y las profesoras in-
tegrantes: Q. Ma. del Carmen Campo Garrido Moreno; QFB. Delia Reyes Jaramillo;
QFB. Dalia Bonilla; QFB. Angélica Villegas Gonzalez; M. en C. Verdnica Altamirano
Lugo y Q. Ma. Eugenia Carbajal Arenas. Los integrantes de esta catedra agradece-
mos este apoyo a la doctora Suemi Rodriguez Romo, directora de la Facultad.

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA
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OBJETIVO GENERAL

El programa de la asignatura Quimica Analitica I de la Carrera de Ingenieria Qui-
mica pretende alcanzar el siguiente objetivo general:

Que el estudiante desarrolle un razonamiento sistematico que le permita utilizar las
reacciones quimicas en solucion acuosa, de intercambio de una particula, esto es, reac-
ciones acido-base, de formacion de complejos, de precipitacion y de dxido-reduccion,
para establecer las condiciones necesarias a fin de realizar las operaciones quimicas
practicas de: identificacion y cuantificacion de sustancias, disolucion de la materia pri-
ma, sintesis de sustancias mediante reacciones quimicas cuantitativas y separaciones (o
purificaciones) mediante reacciones de precipitacion.

Las habilidades y destrezas que debe alcanzar el estudiante al terminar de cur-
sar la asignatura de Quimica Analitica I son las siguientes:

e Identificar, con base en los reactivos inicialmente presentes, el tipo de
reaccion (o interaccion) que podria ocurrir, entre las siguientes: acido-
base, de formacion de complejos, precipitacion, y dxido-reduccion.

e Identificar entre una reaccion y una interaccion utilizando las escalas de
pH, pL y E (diferencia de potencial eléctrico a intensidad nula).

e Escribir la ecuacion quimica balanceada de la reacciéon (o interaccion),
aplicar la ley de accién de masas asociada a la ecuacion quimica y esta-
blecer el valor a la constante de equilibrio.

e Aplicar las ecuaciones de balance de materia, de balance de carga y la
ley de accion de masas para resolver algebraicamente, mediante hojas
de calculo, el problema quimico de las mezclas de reaccion, esto es, cal-
cular la composiciéon quimica del sistema (concentraciones de equilibrio
de las especies).

e FEfectuar calculos tedricos de las propiedades fisicoquimicas (que se pue-
den medir experimentalmente), que estan asociadas al equilibrio quimico
que se establece entre las especies involucradas (pH, E y absorbancia).

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA
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e Comprender la utilidad de los indicadores quimicos en las cuantificaciones:

acido-base, de formacion de complejos, precipitacion y dxido-reduccion .

en solucién acuosa.

e Efectuar calculos (mediante hojas de calculo) que permitan construir y
simular curvas de valoracion de: absorbancia corregida, diferencia de
potencial eléctrico y pH, en funcidn del volumen agregado del reactivo
titulante.

e FElaborar e interpretar diagramas de distribucion de especies en funcion
de pL, de solubilidad en funcion de pH, etc.

e Conocer el principio fundamental de las mediciones de la absorbancia,
diferencia de potencial eléctrico y pH.

OBJETIVOS DEL CURSO EXPERIMENTAL

En las sesiones experimentales, se pretende que el estudiante adquiera las si-
guientes habilidades y destrezas:

e Conocer y manejar el material quimico de uso mas frecuente en las
sesiones experimentales.

e Conocer y manejar los instrumentos de uso mas frecuente en las
sesiones experimentales: Balanza analitica, pH-metro, potenciometro y
espectrofotéometros.

e Preparar soluciones de uso comun y verificar que las soluciones han sido
preparadas correctamente mediante valoraciones volumétricas.

e Aplicar el método cientifico para realizar el estudio experimental de
fendmenos quimicos.

e FEfectuar los experimentos, en trabajo de equipo, con una calidad
aceptable, en lo que se refiere a: observaciones, adquisicion de datos
experimentales, repetibilidad y limpieza.

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA
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e Elaborar informes de trabajo.

e 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.

EVALUACION

Para la evaluacidn, el contenido del curso del laboratorio se divide en cuatro blo-
ques segun la siguiente tabla.

Bloque Practicas
Primero 1,2y 3
Segundo 4y5
Tercero 6,7y 8
Cuarto 9,10y 11

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

El primer y segundo bloque se evalian con las actividades experimentales rea-
lizadas por el grupo de trabajo de estudiantes de las practicas 3 y 5, respectiva-
mente, con una contribucion del 50 % de la calificacion; la entrega y evaluacion de
los informes respectivos, con una contribucion del 25 % y un examen individual,
con un valor del 25 %. Como requisito para realizar esta evaluacién, se debe en-
tregar lo solicitado en las practicas 1, 2 y 4.

Los bloques tercero y cuarto se evallan considerando los siguientes aspectos:

e La resolucion 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, en cada sesién experimental.

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA
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e La elaboracion y entrega de un informe, por parte del grupo de trabajo
de estudiantes, por cada sesidn 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 calificacion aprobatoria del curso del laboratorio corresponde al 50 % de la
calificacion de la asignatura de Quimica Analitica I (IQ), por lo que, en el caso de
que no se apruebe el curso de laboratorio, no se aprobara la asignatura.

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 y tratar 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 en este laboratorio el estudiante conozca los principios
basicos sobre el manejo, prevencion, reduccion y tratamiento de los residuos qui-
micos producidos.

Lo anterior se lograra adquiriendo el criterio y los conocimientos necesarios para
el manejo racional de reactivos (disminucion de reactivos en cada experiencia:
microanalisis), y una vez que se han generado los residuos, se aprendera a ma-
nipularlos, lo que implica clasificarlos, reunirlos y, si es posible, tratarlos, esto es,
si fuesen peligrosos, deberian ser transformados en especies inocuas o en formas
tales que el dafio ambiental sea de bajo impacto.

11
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REGLAMENTO INTERNO DE LABORATORIO

1. Es obligatorio el uso de bata y lentes de seguridad, en el laboratorio. No se

permite quitarse el equipo de seguridad durante la sesion experimental.

2. Se deberan 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 debera guardar orden y disciplina dentro del laboratorio y durante la
sesion experimental. Queda prohibida la entrada a personas ajenas 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.

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

6. Para la extraccidn 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 consul-
ta 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.

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA
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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, colocarlo
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 (de la UNAM) en depésito y firmara un vale por el
material y equipo recibidos. En caso de que existiera un defecto en el material
0 equipo recibido, debera ser anotado en el vale.

15. Es responsabilidad del alumno revisar el estado en que recibe el material,
ya que al término de la sesion experimental lo debe regresar en buenas con-
diciones y perfectamente limpio.

16. En caso de extravio o dafo del material o equipo de laboratorio, se exten-
derd 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 ma-
terial o equipo hasta su reposicion.

17. Los alumnos que adeuden material de laboratorio, deberan reponerlo a la
mayor brevedad posible o0 a mas tardar el ultimo dia de realizacién de practi-
cas, de lo contrario los deudores seran reportados al Departamento de Servi-
cios 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 autorizacién del
profesor del grupo en el que los alumnos estan inscritos. La gaveta podra
usarse hasta la semana 15 del semestre, por lo cual se debera desocupar en
dicha semana.

13
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INDICE DE PRACTICAS

Ndamero Titulo de la practica Unidad tematica
de
practica
1 Preparacién de una solucion 2. Especies en disolucion
acuosa de hidréxido de so- acuosa
dio y su cuantificacion me-
acido clorhidrico
2 Determinacidén de la pureza 4. Reacciones acido-base
de acido clorhidrico
4.1. Esquema monoproético (va-
loracién de un acido fuerte con
una base fuerte)
3 Identificacién y cuantifi- 4. Reacciones acido-base
cacion de acido acético en
vinagre 4.1. Esquema monoproético
(valoracion de un acido débil
con una base fuerte)
4 Determinacién de los coefi- 4. Reacciones acido-base
cientes estequiométricos de
la reaccién de acido maleico 4.2. Esquema diprotico
con hidréxido de sodio
5 Cuantificacion de acido citri- 4. Reacciones acido-base
co en jugo de limén
4.3. Esquema triprético
6 Hidroxo-complejos 5. Reacciones de formacion
de complejos
5.1. Hidroxo-complejos

14
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7 Formacién de complejos: 5. Reacciones de formacion
estabilidad y escalas de pL de complejos

5.1. Formacién de complejos

8 Valoracién de cobre (II) con 5. Reacciones de formacion
EDTA de complejos

5.1.4. Valoraciones de forma-
cion de complejos seguidas por
espectrofotometria

9 Solubilidad y precipitacion 3. Solubilidad y reacciones
de sélidos en agua de precipitacion

3.1. y 3.2. Solubilidad y reac-
ciones de precipitacién

10 Reacciones 6. Reacciones de
de Oxido-reduccion oxido-reduccion

6.1.2. Tipos de reacciones re-

dox
11 Valoracion de una solucion 6. Reacciones de
de Fe (II) con una de Ce oxido-reduccion

(IV) seguida potenciométri-
camente 6.2. Valoraciones redox segui-

das, midiendo la diferencia de
potencial eléctrico

15
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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 laboratorio

Practica 1. Preparacion de una
solucién acuosa de hidroxido de
sodio y su cuantificacién mediante
una valoracién con &acido clorhidrico

2 Practica 2. Determinacion de la
pureza de acido clorhidrico

3 Evaluacion

Practica 3. Identificacion y
cuantificacion de acido acético en

vinagre
4 Clase de problemas
5 Practica 4. Determinacion de los

coeficientes estequiométricos de
la reaccion de acido maleico con
hidroxido de sodio

Manejo de la hoja de célculo de la
valoracion de un acido diprético con
una base fuerte

16
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6 Evaluacion

Practica 5. Cuantificacion de acido
citrico en jugo de limon

7 Clase de problemas: Esquema
poliprético
8 Manejo del diagrama logaritmico de

la solubilidad de un idn metalico en
funcion del pH

Practica 6. Hidroxo-complejos

9 Clase de problemas: Reacciones
de complejacion

Practica 7. Formacion de
complejos: estabilidad y escalas de

pL

10 Fundamentos de espectrofotometria
(UV, visible)

Practica 8. Valoracion de cobre (II)
con EDTA

Clase de problemas: Curvas
de valoracidn seguidas por
espectrofotometria

11 Practica 9. Solubilidad y
precipitacion de solidos en agua

12 Examen del bloque 3 (Reaccién de
formacion de complejos, solubilidad
y precipitacion)

17
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Practica 10. Reacciones de
oxido-reduccion

Clase de problemas: Reacciones
de oxido reduccién

Fundamentos de la medicién de la
diferencia de potencial eléctrico

Practica 11. Valoracion de una so-
lucidon de Fe(II) con una de Ce(1V)
seguida potenciométricamente

15

Aplicacion del cuestionario (Segui-
miento de calidad). Se desocupara
la gaveta asighada al grupo

Examen del bloque 4 (Reacciones de
oxido reduccion)

16

Entrega de calificaciones y firma de
hojas de control individual

Elaboré (nombre y firma)

Profesor del grupo (nombre y firma)
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SEMANA 1

Las actividades que se realizaran en la primera semana del curso del laboratorio
son las siguientes:

1. El profesor expondra una introduccidon sobre el curso de laboratorio, ex-
plicando las actividades por realizar y la forma de evaluar (cuatro bloques),
ademas leerd el Reglamento interno del laboratorio.

2. Se incluiran las fechas en el formato de las actividades generalizadas ca-
lendarizadas.

ACTIVIDADES -

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

Por equipo Por grupo

(2 o 3 estudiantes)
Bata Un candado con dos llaves
Jerga Servitoallas
Etiguetas o masking Detergente
3 copas tequileras Escobillones
6 frascos goteros de 25 Papel Whatman N° 41
mL
4 frascos de plastico de
250 mL

4 frascos de plastico de 50
mL

1 embudo de plastico
Lentes de proteccion
Propipetas de 5y 20 mL

2 barras magnéticas

4. Los estudiantes realizaran los calculos de la masa necesaria de un reactivo
analitico sdlido (NaOH) para preparar un cierto volumen de una solucién de
cierta concentracion en molaridad.

5. El profesor ensefiara el manejo de la balanza analitica y, después de esto,
los estudiantes pesaran la masa de hidréxido se sodio.

19
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6. Supervisados por el profesor, los estudiantes prepararan la solucién de hi-
dréxido de sodio.

7. Supervisados por el profesor, los estudiantes “armaran” el montaje ne-
cesario para efectuar la valoracion de la solucion de NaOH con una solucién
estandarizada de HCI.

8. Los estudiantes llevaran a cabo la valoracion de la soluciéon de NaOH con
una solucion estandarizada de HCI; utilizando fenolftaleina como indicador
guimico del fin de la valoracién.

9. Los estudiantes realizaran el tratamiento de los datos experimentales para
determinar la concentracién empirica de la solucién preparada de NaOH, asi

|\\

como el “error” experimental en la preparacién de la disolucién.

10. Se comentard, en forma general, la adaptacion de la metodologia utili-
zada en esta sesion para realizar (en la proxima sesion) la determinacion del
porcentaje en peso de una muestra comercial de acido clorhidrico mediante
una valoracién con la solucién estandarizada de hidroxido de sodio (que pre-
pararan en esta sesion).

Practica 1

Preparacion de una solucion acuosa
de hidroxido de sodio y su cuantificacion
mediante una valoracion con acido clorhidrico

I. Introduccion

Una de las operaciones esenciales de la quimica consiste en la preparacion de
disoluciones acuosas, las cuales, en muchas ocasiones, se utilizan para efectuar re-
acciones en solucién. Al mezclar al menos dos soluciones en las cuales sus solutos
reaccionan, es importante saber cudl es la cantidad inicial en la que se encuentra
cada uno de estos reactivos, por ejemplo, para conocer el grado de conversién de
los mismos (una vez que ha ocurrido la reaccion).

Una de las aplicaciones fundamentales de la quimica analitica consiste en el
desarrollo de técnicas que permiten cuantificar a las sustancias quimicas. La vo-

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA
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lumetria es una técnica del analisis quimico cuantitativo que permite determinar
la concentracidon en molaridad (inicial) de la soluciéon de una especie de interés, al
efectuar un proceso de valoracién (o titulacién).

El proceso de valoracion (titulacién) consiste en la adicién de porciones suce-
sivas de la solucion del reactivo titulante (que corresponde en general al reactivo
de concentracién “correctamente conocida”, en molaridad) a un volumen inicial
(“correctamente conocido”, alicuota) de la solucién del reactivo por titular (que
corresponde, en general, al reactivo cuya concentracién se desea determinar).
Ambos reactivos participan en una reaccién quimica, denominada “reaccién de va-
loracién”. El fin primordial de este proceso consiste en determinar el volumen de
la solucién del reactivo valorante necesario para reaccionar estequiométricamente
con el reactivo de interés (denominado volumen del punto estequiométrico, volu-
men del punto de equivalencia o volumen de fin de valoracién), cuando se utiliza
un indicador quimico.

En el caso de que la estequiometria entre los reactivos que participan en la re-
accion de valoracion sea 1 a 1, entonces, en el punto estequiométrico, se cumple
el siguiente balance en moles:

Las moles iniciales del reactivo valorado son exactamente iguales a las moles
agregadas del reactivo valorante, esto es:

(VOCO )valorado = (VPE CO )valorante

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

valorante
Cvalorado _ VPE C 0
0

- V valorado
0

O en forma simplificada:

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA
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I1. Objetivos

Al finalizar esta sesion de laboratorio, el alumno debera ser capaz, en general,
de preparar una disolucién acuosa de hidréxido de sodio y determinar la concen-
tracion experimental de la misma, mediante una valoracion volumétrica con una
solucidn estandarizada de acido clorhidrico, utilizando un indicador quimico de fin
de valoracion.

En particular, al finalizar la sesidn del laboratorio, el estudiante debera ser capaz de:

a) Realizar célculos de la masa de hidréxido de sodio (un reactivo analitico
s6lido) necesaria para preparar un cierto volumen de una solucién acuo-
sa de cierta concentracion en molaridad.

b) Manejar una balanza analitica mecanica y pesar la masa de hidréxido de
sodio (reactivo analitico sélido).

c) Preparar una solucién acuosa de hidréxido de sodio.

d) Establecer el montaje necesario para efectuar una valoracion volumé-
trica, identificando: reactivo por titular, reactivo titulante, reaccién de
valoracioén, indicador de fin de valoracion y volumen de vire.

e) Realizar una valoracién volumétrica utilizando un indicador de fin de va-
loracion.

f) Determinar el volumen de vire y reconocer que si este valor es practi-
camente igual al volumen del punto estequiométrico de la reaccion de
valoracion.

g) Determinar la concentracion empirica (cuantificacion) de la solucién pre-
parada de NaOH y comparar este valor con el que se esperaba obtener
(“error” en la preparaciéon de la solucion).

III. Calculos

Incoporar los datos que se solicitan en la tabla 1 y calcular la masa necesaria
de hidréxido de sodio (reactivo analitico) para preparar 100 mL de una solucion

acuosa 0.1 molar (M).

22
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TABLA 1. CALCULOS PARA LA PREPARACION DE SOLUCIONES
Solutos Sdlidos
Datos Incognita Desarrollo Resultado

Formula quimica Masa del - masa(ra) g
Peso molecular soluto my, = CapV MM)
Porcentaje de pureza (reactivo 10z %P
Volumen de la soluciéon (mL) analitico)
Conc. de la solucion (M)

IV. Material, equipo y reactivos

Material Equipo Reactivos

1 matraz volumétrico 1 agitador magnético |Hidréxido de sodio
de 100 mL (reactivo analitico

solido)

1 pipeta volumétrica
de 5 mL

2 barras magnéticas

Solucidon comercial
de HCI, 0.0998 molar
(Baker)

1 pipeta graduada de 5 mL

Balanza analitica

Soluciéon de fenolfta-
leina

2 vasos de precipitado
de 50 mL

2 copas tequileras

1 bureta de 10 mL

soporte y pinzas
para bureta

1 espatula y un tubo
de vidrio

1 embudo de vidrio

1 piseta

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA
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V. Procedimiento experimental

a) Preparacion de soluciones

Pesar (utilizando la balanza analitica) la masa de NaOH (reactivo analitico) ne-
cesaria para preparar la solucidon deseada, al finalizar, anotar el valor de la “masa
real” en la tabla 3.

Disolver la muestra pesada en aproximadamente 70 mL de agua destilada (se
puede utilizar la agitacion magnética) vy, al finalizar, transferir la solucion, utilizan-
do un embudo de vidrio, a un matraz volumétrico de 100 mL (tener cuidado de no
provocar pérdidas de la solucién).

Aforar el matraz volumétrico utilizando agua destilada, la cual ha sido transferida
previamente al vaso de precipitado en donde se disolvié originalmente la muestra,
una vez que se esté muy cerca de la marca de aforo, utilizar una pipeta graduada
para agregar gota a gota el disolvente y asi realizar el aforo.

b) Valoracion de hidréxido de sodio
En presencia de un indicador quimico:

Medir de manera exacta 5 mL de la solucién acuosa de NaOH (con una pipeta
volumétrica) y agregarle de dos a tres gotas de fenolftaleina. Mezclar la solucion (y
mantenerla bajo agitacion “magnética”) y realizar la valoracién, agregando con la
bureta la solucion de HCI, 0.0998 M. Detener la valoracidon cuando ocurra el cambio
de coloracion y se mantenga por lo menos 15 segundos. Anotar el volumen agre-
gado de HCI, en esta situaciéon, volumen de vire en la tabla 2.

Realizar nuevamente la valoracién y anotar el volumen de vire en la tabla 2.

En el caso de que el volumen de vire sea muy parecido al de la primera valora-
cion, concluir la experimentacion, de no ser asi, realizar una valoracion adicional y
anotar el volumen de vire en la tabla 2.
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VI. Orientaciones para el tratamiento
y disposicion de residuos

La solucion de HCI estandarizada que no haya sido utilizada se debe guardar en
un frasco debidamente etiquetado.

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

por titulacién; ya que se utilizara en las dos semanas siguientes.

La solucion generada al terminar la valoracion (en presencia de fenolftaleina), R
1, se debe verter en la tarja manteniendo el grifo del agua abierto siempre y cuan-
do el pH se encuentre en el intervalo: 5.5<pH<10.

Diagrama ecologico 1

hidréxido de sodio y su
cuantificaciéon mediante
una valoracién con
acido clorhidrico

EN PRESENCIA DE SEGUIDA EN FORMA
INDICADOR INSTRUMENTAL
5mL 5mL
o] <]
3-5 gotas de
fenolftaleina
Valorar con solucién Valorar con solucién
estandarizada de HCI - estandarizada de HCI -
hasta observar el vire hasta agregar un exceso

Medir el pH en cada adicién de NaOH

Determinar la
concentracién de NaOH

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

Determinar la
concentracion de NaOH
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VII. Tablas de resultados experimentales

. Completar las tablas que se encuentran mas adelante y realizar el tratamiento

de datos solicitado.

TABLA 2. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION EXPERIMENTAL DE UNA SOLUCION NaOH (indicador quimico)
_ Datos Incégnita Ecuacién Quimica Desarrollo Resultado
Volumen de la alicuota |_|Concentracidn Dado gue la reaccidn C (NaOH) M
Zi::eon:;::)n de la soluc. E;z::z;:s; e i VA wRi© est:c:is:::t:':i a1 []C8¥= %ﬁi
— —OH - +H,0" - 2H,0 Vo 1

* KalH MalH 7 HE o=
"g xca -‘.Pl xCa |

Estandarizada de HCI (M) NaoH

Indicador quimico

Volumen 1 de HCI para
alcanzar el vire (mL)

Volumen 2 de HCI para
alcanzar el vire (mL)

Volumen 3 de HCl para
alcanzar el vire (mL)

Volumen de vire promedio
(mL)

TABLA 3. DETERMINACION DEL ERROR EXPERIMENTAL
Solutos Sélidos

Datos Incégnita Desarrollo Resultado
Masa de NaOH "real" ‘ error ! NaOH NaOH ! ]
Balanza (g) % error = —balanza ;:;V*“"mi"’“ x100 |
Masa de NaOH a partir balanza
de latitulacidn (g) | |

VIII. Puntos a considerar para elaborar el INFORME

El Informe debe contener los siguientes puntos:

e Caratula. Debe incluir: nombre de la institucion, licenciatura, asigna-
tura, 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 se pretenden alcanzar al desarrollar la practica.

¢ Introduccion. Exclusivamente relacionada al tema de la practica y una
cuartilla de extensidon, como maximo.

e Metodologia experimental. Debe describirse el procedimiento expe-

rimental (seria conveniente realizarlo en forma de diagramas de flujo).
26
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e Resultados. Reportar todos los resultados obtenidos durante la practica
mediante tablas y gréficas.

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

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

e Bibliografia. Se debe indicar toda referencia bibliografica, hemerogra-
fica o direccidn electronica que sea consultada para la realizacion del
informe de trabajo.

Puntos minimos del informe

Valoracion en presencia de un indicador quimico

1. Describa el manejo de la balanza analitica.
2. Describa el montaje para efectuar una valoracién quimica.

3. Utilizando el volumen promedio agregado de HCI (V) en donde ocurre el
cambio de coloracién, determine la concentracion inicial (en molaridad) de la

solucién preparada de NaOH.

4. Determine el porcentaje de error entre la masa de NaOH pesada en la ba-
lanza y la masa obtenida a partir de la valoracion.

5. Con los resultados del inciso 2, indique si se puede considerar como “acep-
table” la preparacion de la solucién.

Modelo

1. Utilizando una escala de pH, escriba la reaccién que ocurre durante la valo-
racion y determine el valor tedrico de la constante de la reaccion.

2. Tomando como base la tabla de valoracion de una base fuerte con un acido
fuerte (Anexo 2), elabore la tabla particular de la valoracidn realizada en la
sesion experimental.
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3. Tomando como base la tabla de valoracion de una base fuerte con un acido
fuerte (Anexo 2), escriba las ecuaciones algebraicas particulares de pH en
funcién de VHC validas para cada regidn de la valoracion realizada en la sesién
experimental.

4. Obtenga la curva tedrica pH = F(V"“) de la valoracién.

5. Escriba las ecuaciones algebraicas particulares de balance de materia, de
balance de carga y de la ley de acciéon de masas de la valoracion.

6. Desarrolle el polinomio de segundo grado [H,0*] en funcién de V (volumen
agregado de HCI) que permite simular a esta valoracion.

Para resolver las preguntas que tienen que ver con el modelo, considere que el
acido clorhidrico se comporta en agua como un acido fuerte, mientras que el hi-
droxido de sodio se comporta como una base fuerte (pKw = 14).

28
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SEMANA 2

Los estudiantes deberan contar con lo siguiente:

1. El folleto de preparacion de soluciones (Anexo 1).

2. La tabla de variacidon de concentraciones (en molaridad) de las especies
durante la valoracidon de un acido fuerte con una base fuerte (Anexo 3).

3. El problema resuelto Determinacion del porcentaje de acido clorhidrico
(Anexo 4).

4. Frascos de plastico para almacenar las soluciones preparadas, servitoallas,
detergente y etiquetas.

ACTIVIDADES

Las actividades que se realizaran en la segunda semana del curso de laboratorio
son las siguientes:

1. El profesor y los estudiantes discutiran, en forma general, la adaptacion de
la metodologia utilizada en la semana 1 para la determinacion del porcentaje
en peso de una muestra comercial de acido clorhidrico, mediante la valoracién
con una solucidn estandarizada de hidroxido de sodio.

2. Los estudiantes pediran su material, equipo y reactivos; y sumergiran los
electrodos (de medicion de pH) en agua destilada.

3. Supervisados por el profesor, los estudiantes prepararan la solucion de HCI,
haciendo uso de la campana de extraccion

4. El profesor explicara el funcionamiento del pH-metro y los estudiantes ca-
libraran el pH-metro.

5. Supervisados por el profesor, los estudiantes “armaran” el montaje nece-
sario para efectuar la valoracion de la solucién de HCI, con la solucion estan-
darizada de NaOH (preparada y valorada en la semana 1), midiendo el pH.
Después de esto, se efectuara la valoracion.
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6. Los estudiantes realizaran el tratamiento de los datos experimentales para
determinar: el volumen del punto estequiométrico de la reaccién de valora-
cion, la concentracién empirica de la solucion preparada de HCI, el porcentaje
en peso de la muestra comercial de HCI, la constante experimental de la re-
accion de valoracién y el error experimental.

7. Se aplicara una evaluacion sobre lo desarrollado en esta sesién (sin valor for-
mal) para que los estudiantes se den cuenta de su nivel de aprovechamiento.

8. Se comentara, en forma general, la adaptacion de las metodologias uti-
lizadas en las semanas 1 y 2 para la identificacion y cuantificacion de acido
acético en una muestra comercial de vinagre, mediante la valoracién con una
solucidn estandarizada de hidréxido de sodio.

9. En la semana 3, el equipo de estudiantes debera traer la muestra comercial
de vinagre.

10. Se recordara que la sesion de la semana 3 queda bajo responsabilidad de
los estudiantes y sera evaluada formalmente

Practica 2

Determinacion de la pureza de acido clorhidrico

I. Introduccion

En esta practica, los estudiantes identificaran los rasgos generales de la metodo-
logia utilizada en la practica 1 y la adaptaran para determinar, en forma experimen-
tal, el porcentaje de pureza de una muestra comercial de acido clorhidrico (reactivo
analitico). Para ello, primero se efectuara la dilucién de la solucién comercial (dos
diluciones sucesivas); luego se realizaran dos valoraciones de la solucién diluida
del acido HCI con la solucién estandarizada de hidréxido de sodio (preparada en
la semana 1). En una de las valoraciones, se medira el pH en funcion del volumen
agregado de la solucién de hidroxido de sodio; en la otra valoracion, se adicionara
un indicador quimico acido-base y se medira el volumen agregado (de la disolucion
de NaOH) en el cual ocurre el cambio de coloracién de la solucién.
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II. Objetivos

El grupo de trabajo de estudiantes debera proponer el objetivo general y los
objetivos particulares.

III. Actividades previas a la practica

Revisar en detalle la metodologia realizada en la semana 1.

Leer el folleto de preparacion de soluciones (Anexo 1) en especial la seccion
“Preparacion a partir de reactivos liquidos”.

Leer y comprender la resolucion del problema Determinacion del porcentaje de
acido clorhidrico (Anexo 4).

Leer las actividades de la semana 2.

Revisar la estructura de las tablas que se manejaran en esta sesion del labora-
torio.

Comprender como se elabord la Tabla de variacion de concentraciones (en mola-
ridad) de las especies durante la valoracion de un acido fuerte con una base fuerte
(Anexo 3).

Después de realizar las actividades mencionadas en los parrafos anteriores, ela-
borar cada seccidn del formato de la practica; ademas, incorporar los datos que se
solicitan en la tabla 1 y calcular el volumen de una muestra comercial de acido clor-
hidrico, reactivo analitico liquido, para preparar un cierto volumen de una solucién
de cierta concentracién en molaridad (tomar como base de calculo la concentracion
de la solucion de hidréxido de sodio determinada en la semana 1).

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA

31



Quimica Analitica I (Manual para I. Q.)

TABLA 1. CALCULOS PARA LA PREPARACION DE SOLUCIONES

Reactivo liquido: solucién concentrada
Datos Incégnita Desarrollo Resultado

Férmula quimica Concentracion
Peso molecular (M) de la o Com)

Porcentaje de solucidn

pureza comercial
Densidad de la
solucién (g/mL)
Primera dilucién

Datos Incégnita Desarrollo Resultado

Comy Concentracion

Vim) (M) dela C. = Coy
(DIL)

Ciony solucién
Vo diluida

Segunda dilucion

Datos Incégnita Desarrollo Resultado

C

M) Concentracidon
Vv C

M) _ (DIL)

(M) dt‘ella C(Dm =

Cioy solucidn -
Vo diluida

IV. Material, equipo y reactivos

El grupo de trabajo de estudiantes debera proponerlo.

V. Procedimiento experimental
El grupo de trabajo de estudiantes debera proponerlo.
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 solucion de HCI obtenida por dilucién de la solucién comercial que no haya
sido utilizada se debe guardar en un frasco debidamente etiquetado.

A la solucidn generada durante la valoracién, seguida midiendo el pH, R 2, se le
debe adicionar poco a poco una solucién de HCI 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.

La solucién generada durante la valoracién, en presencia de fenolftaleina, R 1,
se debe verter en la tarja manteniendo el grifo del agua abierto, siempre y cuando
el pH se encuentre en el intervalo: 5.5<pH<10.

Diagrama ecologico 2

DETERMINACION DE
LA PUREZA DE HCI

|

EN PRESENCIA DE SEGUIDA EN FORMA
INDICADOR INSTRUMENTAL
5mL S5mL
e ] = <] =
3-5 gotas de
fenolftaleina
Valorar con solucién Valorar con solucién
estandarizada de NaOH - estandarizada de NaOH -
hasta observar el vire hasta agregar un exceso

Medir el pH en cada
adicién de NaOH

Determinar la

-, Graficar la curva de
concentracién del HCI

valoracién , pH=f(vol. NaOH)

Determinar la
concentracién del HCI
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VII. Resultados experimentales

. Después de realizado el procedimiento experimental completar las siguientes

tablas y realizar el tratamiento de datos solicitado.

TABLA 2. VALORACION DE UNA SOLUCION DE HCI CON UNA SOLUCION DE NaOH
| \ | Método de tangentes \

CurvapHvsV

12 +

V(imL) | pH
0.00
0.50 -

1.00 17

1.50

2.00

2.50 -

3.00 107

3.50

4.00 [

4.20 Pl

4.40

4.50

4.60

4.70

4.80

4.90 I

5.00 7+

5.10 pH [

5.20

5.30

5.40

5.50

5.60 H

5.80 51
6.00
6.50
7.00 2l
7.50
8.00
8.50
9.00
9.50

10.00

e e e L L S B S B S R S I S N S S S e E——
0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10

Volumen
T T
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Coi

Datos Incognita Ecuacion quimica Desarrollo Resultado
Volumen de la alicuota estequiometria de la Cou (M)
de HCl (mL) Concentracion reaccion: .
NaOH _, ~NiOH
de la solucion eHel Vee xCy
Concentracién de la soluc. valorada de o - yHdA
Estandarizada de NaOH Hcl N
(M)
Volumen de NaOH para
alcanzar el PE (mL)
Cwm
Datos | Incognita Ecuacién de balance Resultado
Volumen de la alicuota Concentracid C (M)
de HCl diluido (mL) de la soluc. de
HCl
Concentracion de la soluc. concentrada
de HCl diluido (M) (M)

Volumen de la alicuota de
HCl concentrado (mL)

Concentracion de la Soluc.
de HCI concentrado (M)

TABLA 4. DETERMINACION DEL PORCENTAJE EN PESO (EMPIRICO) DE HCI EN UNA MUESTRA COMERCIAL

Densidad de la solucion
comercial de HCI (g/mL)

Concentracion (obtenida
por la valoracién) de la

Datos

Incégnita

Porcentaje en
peso de HCl en
la muestra
comercial

Desarrollo

Resultado
% pureza

soluc. comercial de HCI
Peso molecular de HCI

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.
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e Objetivos. Debe escribirse un objetivo general y puntualizar los objeti-
vos particulares que se pretenden alcanzar al desarrollar la practica.

e Introduccion. Exclusivamente relacionada al tema de la practica y una
cuartilla de extensién como maximo.

e Metodologia experimental. Debe describirse el procedimiento expe-
rimental (seria conveniente realizarlo en forma de diagramas de flujo).

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

e Analisis de resultados. Se deben analizar completamente todos los
resultados, basandose en los puntos minimos que se indican al final de
cada préactica.

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

e Bibliografia. Se debe indicar toda referencia bibliografica, hemerogra-
fica o direccidn electronica que sea consultada para la realizacion del
informe de trabajo.

Puntos minimos del informe

Valoracion seguida en forma instrumental

1. Explique brevemente el principo de funcionamiento del pH-metro y senale
la metodologia para realizar las mediciones de pH.

2. Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el de la segunda derivada,
determine el volumen del punto de equivalencia de la valoracion (V,.).

3. Sefiale si la reaccion de valoracidon es cuantitativa, es decir, si presenta un
grado de conversidon mayor o igual al 97 %, para ello, analice la amplitud del
salto de pH en la vecindad del V..

4. Determine la concentracion de la solucidon valorada de HCI.
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5. Determine la concentracion de la solucidon comercial de HCl y el porcentaje
en peso de HCI en la muestra comercial.

6. A partir del valor experimental de pH,_, estime el valor experimental del
pK,, ademas, determine este valor a partir de los datos de pH,,. y log [OH"].

Sefale el valor experimental de la constante de la reaccion de valoracion.

Valoracién en presencia de un indicador quimico

1. Utilizando el volumen agregado de NaOH en donde ocurre el cambio de
coloracion, determine la concentracion (en molaridad) de la solucién valorada
de HCI.

2. Utilizando el volumen agregado de HCI en donde ocurre el cambio de colora-
ciony el V,., determine (sobre la misma base de calculo) el error experimental

del indicador en la deteccion del punto de equivalencia de la valoracién.

pe
4. Con los resultados del inciso 2, explique si el indicador quimico cumple en

sefalar de manera “apropiada” el valor del punto de equivalencia de la valo-
racién (esto es cierto sélo si el error es menor a 0.03).

Modelo

1. Utilizando una escala de pH escriba la reaccion que ocurre durante la valo-
racion y determine el valor tedrico de la constante de la reaccion.

2. Tomando como base la tabla de valoracion de un acido fuerte con una base
fuerte (Anexo 3), elabore la tabla particular de la valoracién realizada en la
sesion experimental.

3. Tomando como base la Tabla de valoracién de un &cido fuerte con una base
fuerte (Anexo 3), escriba las ecuaciones algebraicas particulares de pH en
funcién de V°" vélidas para cada region de la valoracion realizada en la sesién
experimental.

4. Obtenga la curva simulada pH = f(V) de la valoraciéon y comparela con la
curva experimental.
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5. Escriba las ecuaciones algebraicas particulares de balance de materia, de
balance de carga y de la ley de accidon de masas (de las ecuaciones quimicas
involucradas).

6. Desarrolle el polinomio de segundo grado [H,0*] en funcidn de V (volumen
agregado de OH) que permite simular a esta valoracion.

Para resolver las preguntas que tienen que ver con el "modelo”, considere
que el acido clorhidrico se comporta en agua como un acido fuerte, mientras
que el hidréoxido de sodio se comporta como una base fuerte (pKw = 14).
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SEMANA 3

Los estudiantes deberan contar con los siguientes documentos:

El folleto Valoracion de un acido monoprdtico con una base fuerte (Anexo 5).

ACTIVIDADES

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

1. El profesor y los estudiantes discutiran, en forma general, la adaptacion de
la metodologia utilizada en las semanas 1 y 2, para la identificacién, y cuan-
tificacion de acido acético en una muestra comercial de vinagre, mediante la
valoracién con una solucién estandarizada de hidréxido de sodio.

2. Los estudiantes pediran, su material, equipo y reactivos; y sumergiran los
electrodos (de medicion de pH) en agua destilada.

3. Los estudiantes realizaran los calculos del volumen necesario de una mues-
tra comercial de acido acético, reactivo analitico liquido, para preparar un
cierto volumen de una solucion de cierta concentracion en molaridad.

4. Supervisados por el profesor, los estudiantes prepararan las soluciones de
acido acético y vinagre.

5. Supervisados por el profesor, los estudiantes armaran el montaje necesario
para efectuar la valoracién de la solucién de HCI, con la solucion estandariza-
da de NaOH (preparada y valorada en la semana 1), midiendo el pH.

6. Los estudiantes llevaran a cabo la valoracién de la solucion de HCI, con la
solucion estandarizada de NaOH; midiendo el pH durante el proceso de valo-
racion. Después de esto, se efectuara la valoracion.

7. Los estudiantes realizaran el tratamiento de los datos experimentales para
determinar: el volumen del punto estequiométrico de la reaccién de valora-
cion, la concentracion empirica de la solucion preparada de acido acético, la
concentracion empirica de la solucion de acido acético en la solucién comercial
de vinagre, el porcentaje en peso de acido acético en la muestra comercial de
vinagre, la constante experimental de la reaccién de valoracién y el error ex-
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perimental. En equipos, los estudiantes llenaran las tablas que les proporcio-
nara el profesor, que corresponderan al examen experimental del bloque 1.

8. Se aplicara un examen a los estudiantes para evaluar su conocimiento in-
dividual sobre lo desarrollado en esta sesion.

9. Al completar los puntos anteriores, el profesor indicara la calificacién obte-
nida por cada estudiante.

Practica 3

Identificacion y cuantificacion
de acido acético en vinagre

I. Introduccion

En esta practica, los estudiantes aplicaran la metodologia utilizada en las practi-
cas 1y 2, y la adaptaran para identificar (comparando el valor del pK_ tedrico con el
valor experimental) y cuantificar el acido acético que se encuentra en una muestra
comercial de vinagre. Para ello, primero se efectuaran diluciones de las soluciones
de acido acético (reactivo analitico liquido) y vinagre; luego se realizaran las valo-
raciones de estas dos soluciones con la solucidn estandarizada (en la semana 1) de
hidréxido de sodio, midiendo el pH en funcion del volumen agregado de la solucion
de hidréxido de sodio.

II. Objetivos

El grupo de trabajo de estudiantes debera proponer el objetivo general y los
objetivos particulares.

III. Actividades previas a la practica

Revisar en detalle la metodologia realizada en las semanas 1 y 2.

Leer y comprender el documento Valoracién de un acido monoprético con una
base fuerte (Anexo 5) de tal forma que se puedan responder las siguientes cues-
tiones: ¢CoOmo se puede saber mediante una curva de valoracion pH = f(V) si una
reaccién es cuantitativa (esto es, con un grado de conversion mayor o igual al 97
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%)? ¢COmo se puede saber mediante una curva de valoracion pH = f(V) si el acido
monoprotico valorado es fuerte o débil? ¢éComo se puede saber el valor de pK, de
la disociacién de un acido monoprotico débil, mediante una curva de valoracion
pH = f(V), es decir, graficamente?

Leer las actividades de la semana 3.

Revisar la estructura de las tablas que se han manejado en las dos sesiones an-
teriores del laboratorio y las que se muestran para esta semana.

Después de realizar estas actividades, elaborar cada seccién del formato de la
practica. Ademas, preparar las tablas 1 y 2 para que muestren los calculos del
volumen necesario de una muestra comercial de acido acético, reactivo analitico
liguido, para preparar un cierto volumen de una solucidon de cierta concentracion
en molaridad y el volumen necesario de una muestra comercial de vinagre (al 5.5
% en peso) para preparar un cierto volumen de una solucién de cierta concentra-
cion en molaridad (tomar como base de calculo la concentracién de la solucidn de
hidréxido de sodio determinada en la semana 1).

IV. Material, equipo y reactivos

El grupo de trabajo de estudiantes debera proponer los objetivos.

V. Procedimiento experimental

El grupo de trabajo de estudiantes debera proponerlo.

En equipos, los estudiantes llenaran las tablas que les proporcionara el profesor,
que corresponderan al examen experimental del bloque 1.
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VI. Orientaciones para el tratamiento
y disposicion de residuos

Diagrama ecolégico 3

Identificaciony
cuantificacion de acido
acético en vinagre

SEGUIDA EN FORMA SEGUIDA EN FORMA
INSTRUMENTAL INSTRUMENTAL
5mL 5mL
Acido vinagre
acético g
Valorar con solucion Valorar con solucion
estandarizada de NaOH . estandarizada de NaOH -
hasta agregar un exceso hasta agregar un exceso
Medir el pH en cada Medir el pH en cada
adicién de NaOH adicion de NaOH
Graficar la curva de Graficar la curva de
valoracién , pH=f(vol. NaOH) valoracién , pH=f(vol. NaOH)

|

Determinar la
concentracion de
acido acéticoen el
vinagre HCI

Determinar la
concentracion de
acido acético (reac.
analit.)

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.
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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 soluciéon 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, se les debe adicionar poco a poco una solucion 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.

VII. Resultados experimentales

Después de realizar el procedimiento experimental, completar las siguientes ta-
blas y realizar el tratamiento de datos solicitado.

TABLA 1. CALCULOS PARA LA PREPARACION DE SOLUCIONES
Solucién concentrada de

acido acético

Datos Incognita Desarrollo Resultado
Formula Concentracién  Cow =
Peso molecular (M) de la Co
Porcentaje de solucion
pureza | comercial ||
Densidad de la L
solucién (g/mL)

Primera dilucion
del acido acético

Datos Incégnita Desarrollo Resultado
Cony Concentracian  Ciow = Cion
7" (M) dela
Vo solucién
diluida

Segunda dilucion
del acido acético

Datos Incognita Desarrollo Resultado
Coow Concentracién  Ciz= Cay
Viou (M) de la
Vi solucion
diluida
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TABLA 2. CALCULOS PARA LA PREPARACION DE SOLUCIONES
Solucion concentrada de
vinagre
Datos Incognita Desarrollo Resultado
Férmula Concentracion  |Cpm) =
Peso molecular (M) de la Com)
Porcentaje de | solucion
pureza comercial
Densidad de la B
solucién (g/mL)
Dilucién del vinagre
Datos Incégnita Desarrollo Resultado
Cimy Concentracion Sy = Cow
Viw (M) de la
Vioiy solucion
diluida

TABLA 3. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION EXPERIMENTAL DE LA SOLUCION NaOH
(indicador quimico)

Datos Incognita Ecuacién quimica Desarrollo  Resultado
Volumen de la | | concentraciénl estequiometria: C(NaOH) M
alicuota de | exp.dela |
NaOH (mL) solucién de Por tant
NEOH ] or tanto:

Concentracion
de la soluc. de
HCI (M)
Volumen 1de
HCl para
alcanzar el vire

(mL)
Volumen 2 de

HCl para
alcanzar el vire
(mL)

Indicador Fenolfta-
quimico leina
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TABLA 4. VALORACION DE ACIDO ACETICO CON HIDROXIDO DE SODIO
vimL)| pH | | Método de tangentes | \

Curva pHvs V

13

12

11

10 N

Vpe= o

1/2 Vpe= B

0O 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10

TABLA 5. VALORACION DE VINAGRE CON HIDROXIDO DE SODIO
VmL)| pH | Método de tangentes |

Curva pHvs V
13

12

T

10 I

[

Vpe=

I

1/2 Vpe=

pKa= ||

[ |

I

0O 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7 75 8 85 9 95 10
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TABLA 6. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION EMPIRICA DE ACIDO ACETICO (V) REAC.

(de la segunda
dilucién)

de la solucién

Factor de dilucion
(de la primera
dilucién)

|| concentrada
de acido
acetico (M)

Concentracién de la
soluc. de acido
acético valorado (M)

|| Concentracidn | |

ANALIT.
Ca) Ecuacién quimica ‘
Datos | Incognita Desarrollo | Resultado
Volumen de la estequiometria de Cz (M)
alicuota de &cido Concentracion la reaccién:
acético (mL) de la solucion | |
Concentracién de la valorada de Por tanto:
soluc. estandarizada jcido acético
Volumen de NaOH
para alcanzar el PE
(mL)
Cw
Datos | | Incognita Desarrollo Resultado
Factor de dilucién Cpa (M)

TABLA 7. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION EMPIRICA DE ACIDO ACETICO (V,¢) EN EL

VINAGRE
Ciow) Ecuacién quimica
Datos | Incégnita Desarrollo | Resultada
Volumen de la estequiometria de Ciony (M)
alicuota de la Concentracién la reaccion: T
soluc. de vinagre | de 1a soluc. de | | B
(mL) ' 4cido acético | Por tanto: B
Concentracion de la \valorado en el _| B
soluc. estandarizada vinagre (M)
de NaOH (M)
Volumen de NaOH B
para alcanzar el PE B
(mL)
Cwm
Datos | Incognita Desarrollo Resultado
Concentracién Cu (M)
Factor de dilucién | deacido
acéticoen la
Concentracion de la |  muetra i
soluc. de dcido : comercial de :
acético valorado en | vinagre (M) | |
el vinagre (M) |
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TABLA 8. DETERMINACION DEL PORCENTAJE EN PESO (EMPIRICO) DE ACIDO ACETICO EN LA
MUESTRA COMERCIAL DE VINAGRE

Datos  Incégnita Desarrollo Resultado

Densidad de la solucion || Porcentaje en| | || Porcentaje en peso | |

comercial de vinagre | peso de dcido | | | | de 4cido acéticoen |

(g/mL) acéticoenla | | el vinagre

Concentracion de dcido muestra

acético en la muestra || comercialde | | u
comercial de vinagre (M) vinagre || B | |

Peso molecular

TABLA 9. DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE ERROR EN EL CONTENIDO DE VINAGRE DEL
ACIDO ACETICO EN LA MUESTRA COMERCIAL DE VINAGRE

Datos | Incognita Desarrollo Resultado

Porcentaje en peso de
dcido acéticoen el

vinagre
Porcentaje en peso de

acido acético en el
vinagre (FABRICANTE)

- %deerrror — *‘ % de errror ‘T
| |

TABLA 10. IDENTI FICACION DE ACIDO ACETICO EN LA MUESTRA COMERCIAL DE VINAGRE

Explique como se identifico el acético en la muestra de vinagre

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, asignatura, niumero y nombre de la practica, nimero de equipo,
nombre de los integrantes del equipo, grupo de laboratorio y fecha de
entrega.
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Objetivos. Debe escribirse un objetivo general y puntualizar los objeti-
vos particulares que el equipo pretenda alcanzar en la realizacion de la
practica.

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

Metodologia experimental. Debe describirse el procedimiento expe-
rimental (seria conveniente realizarlo en forma de diagrama de flujo).

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

Andlisis de resultados. Se deberan analizar completamente todos los
resultados, tomando en cuenta los puntos minimos que se indican al final
de cada practica.

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

Bibliografia. Se debe indicar toda referencia bibliografica, hemerogra-
fica o direccidn electronica que sea consultada para la realizacion del
informe de trabajo.

Para cada valoracién realizada: acético y vinagre

1. Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el de la segunda derivada,
determine el volumen del punto de equivalencia de la valoracion (V,.).

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

3. A partir del valor experimental:V,, /2, estime graficamente el valor experi-
mental del pK..

4. Utilizando la ecuacién general V = f(pH) de la valoracién de una solucion
acuosa de un acido monoproético con una solucidn acuosa de una base fuerte:

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

curva de valoracion teorica.
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e Sobre la grafica en donde trazd la curva experimental: pH = f(V), trace
la curva de valoracion teérica y compare estas dos curvas. .
e Sefale el porcentaje de conversion de las reacciones de valoracién en el
punto estequiométrico.

e Escriba la reaccion que ocurre durante la valoracion y explique si esta
ecuacién quimica es suficiente para describir el comportamiento quimico
del sistema durante la valoracion.

e Analice la posibilidad tedrica de utilizar el anaranjado de metilo, el rojo
neutro y la fenolftaleina como indicadores de fin de valoracién, para ello,
sobreponga los intervalos de transicién sobre la curva experimental.

5. Con los resultados anteriores, explique en detalle si identificd experimen-
talmente que la muestra comercial de vinagre contiene acido acético y, de ser
asi, determine el porcentaje en peso del acido acético contenido en el vinagre
comercial.

6. Compare el porcentaje de acido acético en vinagre obtenido experimental-
mente con el reportado por el fabricante y verifique si el orden de magnitud
es similar.

49
LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA






Quimica Analitica | (Manual para |. Q.)

SEMANA 4

Se revisaran los problemas del esquema monoprético que se han propuesto en
la clase de teoria.

Resolucion de problemas del esquema
monoproético

ACTIVIDADES .
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SEMANA 5

Los estudiantes deberan contar con lo siguiente:

1. El folleto de teoria sobre el esquema diprotico.

2. La hoja de calculo correspondiente a la valoracién de un acido diprético con

una base fuerte.

ACTIVIDADES

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

1. Al inicio de la sesidon del laboratorio, los estudiantes pediran el material y
equipo (que utilizaran en la sesidon experimental) y deberdn sumergir los elec-

trodos combinados en agua destilada.

2. Los estudiantes aprenderan a utilizar, con la asesoria del profesor, la hoja
de cdlculo (Excel) que permita simular las curvas teodricas pH = f(V) de la va-
loracion de una solucidon acuosa de un acido diprético con una solucién acuosa

de una base fuerte, a partir de la ecuacién general 5., ~([m,07]).

3. Los estudiantes seguirdn la metodologia (supervisados por el profesor)
para determinar experimentalmente los coeficientes estequiométricos entre
la reaccién de un &cido diprético (acido maleico) con NaOH, mediante una
valoracién quimica, esto es, pesar una cierta masa de acido maleico, disolver-
la en agua destilada, efectuar la valoracion del acido con hidréxido de sodio
midiendo el pH para cada adicién del reactivo valorante, graficar pH vs la
relacién molar NaOH/Acido maleico, identificar las reacciones de valoracién y

determinar los coeficientes estequidmetricos de estas reacciones.

4. Una vez determinados los coeficientes estequiométricos, los estudiantes
determinaran la concentracion de acido maleico en una solucién “problema”
mediante una valoracion con NaOH, utilizando un indicador quimico de fin de

reaccion.

5. Se comentara, en forma general, la adaptacién de la metodologia utilizada
en esta sesidn para la determinacién de los coeficientes estequiométricos de

cualquier reaccidon de un acido poliprético con NaOH.
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Practica 4

Determinacion de los coeficientes
estequiométricos de la reaccion de acido
maleico con hidroxido de sodio

I. Introduccion

La determinacion experimental de los coeficientes estequiométricos entre reacti-
VoS que participan en una reaccion, es indispensable en la resolucién de problemas
reales tales como:

a) Determinar las ecuaciones quimicas balanceadas.
b) Determinar la concentracion 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 esos procedimientos son las valora-
ciones quimicas; que consiste en obtener las curvas de valoracién de cantidades
perfectamente conocidas del reactivo por titular, en funcion de la relacion molar del

tit
por tit 7

reactivo titulante respecto al reactivo por titular: ¢

. moles de la especie titulante
P moles de la especie por titular

tit
por tit

Experimentalmente, ¢ puede conocerse de la siguiente forma: por una par-
te, las moles de la especie titulante se conocen mediante el volumen agregado de
este reactivo multiplicado por la concentracién del mismo; por otra parte, las moles
del reactivo por titular se pueden concer con la masa exacta (pesada con una ba-

lanza semimicro), la masa molar y la pureza del reactivo por titular, esto es:

(I)tit _ VCT
portit —

masa x pureza/masa molar

A continuacion, se muestran las curvas pH vs 4)3; de la valoracién de un acido
con hidréxido 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 presenta en reacciones de alto porcentaje de conversién) se obtiene en ¢5, =1
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, O =2y ¢>" =3, respectivamente, lo cual indica el nimero de moles de

ac . ftalico ac. citrico

OH que se necesitan 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

11_ / //#/

10

5 Il

3 . .
// —acido clorhidrico x OH
2 |

—acido ftalico x OH —

—acido citrico x OH

0 I I

2
é=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
ver con las ecuaciones de balance (estequiométrico) que se tienen que utilizar para
obtener esta cuantificacion, esto es:
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HA + OH —%* A" + H,O

H,A + 20H —3%% ; A> 4+ H,O

H,A + 30H —%* s A* + H,O

C, es la concentracion molar inicial del acido que se desea determinar.

En donde:

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,. esla concentracion exacta del NaOH, determinada por estandarizacion.

I1. Objetivos

En esta practica, los estudiantes determinardan experimentalmente los
coeficientes estequiométricos de la reaccion de acido maleico con NaOH utilizando
una valoracién quimica.

Determinaran, ademas, la concentracion de acido maleico en una muestra
“problema” mediante una valoracién con NaOH, utilizando un indicador quimico.

Identificaran si las reacciones de valoracion ocurren en forma sucesiva o en
forma simultanea.

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.
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III. Actividades previas a la practica

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

2. Graficar la curva pH vs ¢p¢, de la valoracién de la solucién de HCI con NaOH

gue se realizd en la semana 2 (Practica 2). Con base en esta curva, determi-
nar los coeficientes estequiométricos (experimentales) de la reaccion entre
HCl y NaOH.

3. Justificar el uso de la ecuacion de balance: V,'CM =vi'cl@.

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)
1 pipeta volumétrica de 5, 1 electrodo Hidroxido de sodio
25, 10 mL combinado (reactivo analitico sdlido)

(referencia y vidrio)
1 pipeta graduada de 5 mL

2 copas tequileras 1 agitador Acido maleico (reactivo

magnético analitico sélido)
3 vasos de precipitados

de 50 mL

3 vasos del precipitados de

100 mL

1 bureta de 10 mL con 2 barras Solucién para calibrar el

soporte metalico y pinzas magnéticas pH-metro; pH = 4.01 6
pH= 7.00

Una espatula Solucidn de fenolftaleina
(indicador quimico)

Una piseta
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V. Procedimiento experimental
a) Preparacion de solucién de NaOH

Preparar 100 mL de una solucién acuosa de hidréxido de sodio (Cx 0.15 M) y
estandarizarla con una solucién comercial de HCI, 0.0998 molar (Baker), utilizan-
do a la fenolftaleina como indicador de fin de reaccién (en caso de ser necesario
revisar la practica 1). Realizar la estandarizacién una vez mas y tomar como valor
representativo el promedio de la concentracion de NaOH obtenida de las dos estan-
darizaciones (completar la tabla 1).

b) Calibracion del pH-metro

Conectar a la corriente eléctrica el pH-metro (potencidmetro) y el electrodo
combinado (vidrio-referencia) conectarlo en el pH-metro. En una copa “tequilera”,
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 durante 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 efectuada la calibracién, desactivar la medicion 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 50 y 55 mg de acido maleico (ano-
tar el valor realmente pesado), transferir el sélido a la copa tequilera, agregar 5
mL de agua destilada y agitar (mediante el agitador y la barra magnéticos) hasta la
disolucién de la muestra. Sumergir el electrodo combinado en la solucion y armar
el montaje necesario para llevar a cabo la valoracién y la medicién de pH. Realizar
la valoracién agregando con una bureta la solucién estandarizada de NaOH. 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) Valoracion de una solucion problema de acido maleico (con indicador)

Medir 5 mL de la solucién problema de acido maleico (pipeta volumétrica), de
manera exacta y agregarle de dos a tres gotas de fenolftaleina. Mezclar la solucion
y realizar la valoracién agregando con una bureta la solucién estandarizada de
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NaOH. Detener la valoracidon cuando ocurra el cambio de coloracién y se mantenga
por lo menos 15 segundos. Realizar la estandarizacién 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

Diagrama ecologico 4

Estandarizacion de la
solucién de NaOH

Variable

HCl
Estandarizada

|
3-5 gotas de
\ fenolftaleina

Valorar con solucién
problema de NaOH
hasta observar el vire

Determinarla

concentracion de

NaoH

Tratamiento de residuos: Mezclar R1, R2 y R3, medir el pH de la mezcla resul-
tante. Si el valor de pH se encuentra entre 5.5 y 10, verter en el desaglie. De lo
contrario, agregar acido diluido (acido acético) o NaOH, segun sea el caso, para

EN PRESENCIA DE
INDICADOR

| 3-5 gotasde
\L fenolftaleina

Valorar con solucién
estandarizada de NaOH
hasta observar el vire

Repetir procedimiento
Determinarla

concentracion de
H,SO,; y H.Ma

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

VALORACION DE UN
ACIDO DIPROTICO CON
UNA BASE FUERTE

SEGUIDA EN FORMA
INSTRUMENTAL

SmL

H2504 v
H.Ma

Sumergir el electrodo
l_ en la solucion

Medir el pH en cada adicion de NaOH

Valorar con solucion
estandarizada de NaOH
hasta agregar un exceso

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

Determinarla
concentracion de
H SO, y HoMa

[v=1C mL para
H:Ma )y [v=10
Lpara H;50,)

lograr obtener este intervalo de pH antes de desecharlo.
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VII. Tablas de resultados experimentales

. TABLA 1. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION EXPERIMENTAL DE UNA SOLUCION NaOH (indicador quimico)

Datos Incognita Ecuacién quimica Desarrollo Resultado
Volumen de la alicuota de |_|Concentracidn Dado que la reaccion C (NaOH) M

NaOH (mL) de la solucidn | | NaOH + HCl —> NaCl + H,0 presenta una cmon _ VEC cHel |
NaOH

Concentracion de la soluc. preparada de _ N estequiometrialal y/NeoH
— FOH™ +H,0" — 2H,0 [ I

estandarizada de HCI (M) NaOH
Volumen promedio de HCI VRO x OO = VA x CHY
para alcanzar el vire (mL)

Indicador quimico

TABLA 2. VALORACION DE UNA SOLUCION DE ACIDO MALEICO CON UNA SOLUCION DE NaOH
\ Método de tangentes |

V (mL) ¢ | pH | : :

Curva pH vs ¢

0.00
0.50
1.00
1.50
2.00 oL
225 '
250
2560 ‘ H
2.70 1 T
2.80
290
3.00 0 1
310
3.20
330 |
3.40 L9
3.50 [
3.75
4.00
450
5.00 oH
525 | [
5.50 |7
560 [
5.70
5.80
5.90
6.00
610 | I
6.20 5 4
6.30
6.40
6.50
6.75 4
7.00 [
7.25 | Coeficientes

7.50 3 estequiométricos:
775
8.00
8.50 [
9.00 2 : : : : : |
9.50 0 05 1 15 2 25 3
10.00 ¢
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TABLA 3. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION EXPERIMENTAL DE UNA SOLUCION "PROBLEMA" DE ACIDO MALEICO

(indicador quimico)
Datos Incégnita Ecuacién quimica Desarrollo Resultado
Volumen de la alicuota de | |Concentracion Dado que la reaccién C {maleico) M
4cido maleico (mL) delasolucidon| | presenta una | | |
estandarizada de NaOH (M) 4cido maleico |

Concentracion de la soluc. | | problemade | | estequiometria:
Volumen promedio de

NaOH para alcanzar el vire

Indicador quimico [

VIII. Puntos a considerar para elaborar el INFORME

Determinacion de los coeficientes estequiométricos de la reaccion de acido
maleico y NaOH

1. Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el método de la segunda
derivada.

2. Determine los valores de: ¢3§‘A, de los puntos de equivalencia de la valora-
cion. Senale cudl de los dos valores es el mas confiable.

3. Explique cuantas reacciones ocurren durante la valoracién, senale si son
sucesivas o simultaneas y senale cual de las reacciones presenta un mayor
porcentaje de conversion.

4. Determine los valores experimentales de los coeficientes estequiométricos
de cada una de las reacciones de valoracion.

5. Estime graficamente (a partir de la curva pH=f( 3;), los valores experi-
mentales de los pK_, del acido maleico y, a partir de ellos, determine los va-
lores experimentales de las constantes de las reacciones que ocurren durante
la valoracion.

Modelo

1. Utilizando una escala de pH, escriba las reacciones que ocurren durante la
valoracion y determine el valor tedrico de las constantes de cada reaccion.

2. Escriba las ecuaciones algebraicas particulares de balance de materia, de
balance de carga y de la ley de acciéon de masas (de las ecuaciones quimicas
involucradas).

o1
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3. Escriba el polinomio de cuarto grado [H,0*] en funcién de V (volumen agre-
gado de HCI) que permite simular esta valoracion.

4. Utilizando la hoja de calculo de la valoracién de una soluciéon acuosa de un
acido diprético con una solucion acuosa de una base fuerte, simule la curva de
valoracion pH=f( SI:'A) y grafiquela junto con la curva experimental.

5. Se comentara, en forma general, la forma en que se realizaran las siguien-
tes sesiones de laboratorio.

Valoracién de una solucién problema de acido maleico (con indicador)
1. Utilizando el volumen agregado de NaOH, en donde ocurre el cambio de
coloracién de la solucidn, escriba la ecuacion quimica de la reaccién.

2. Determine la concentracién (en molaridad) de la solucion problema del
acido maleico.

Datos

El 4cido maleico (COOH-HC=CH-COOH) es un acido diproético cuyos valores de
pK.'s son: pK, = 1.94 y pK_, = 6.22. El hidroxido 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 transiciéon de pH de la fenolftaleina es 8.0<pH<9.6.
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SEMANA 6

Los estudiantes deberan contar con la hoja de calculo de la valoracion de un

acido triprotico con una base fuerte; y deberan traer gasa para filtrar el jugo de
limén.

ACTIVIDADES

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

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

2. Utilizando la hoja de calculo de la valoracion de un acido triprético con una
base fuerte, los estudiantes entregaran en forma impresa la curva teérica pH
vs ¢y, de valoracion de &cido citrico con hidréxido 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 valoraciéon quimica. En equipos, los estudiantes llenaran
las tablas que les proporcionara el profesor, que corresponderan al examen
experimental del bloque 2.

4. Los estudiantes determinaran la concentraciéon de acido citrico en el jugo
de limén mediante una valoraciéon con NaOH y determinaran el porcentaje de
acido citrico por cada limén. En equipos, los estudiantes llenaran las tablas
que les proporcionara el profesor, que corresponderan al examen experimen-
tal del bloque 2.

5. Se aplicard un examen a los estudiantes para evaluar su conocimiento in-
dividual sobre lo desarrollado en esta sesion.

6. Al completar los puntos anteriores, el profesor indicara la calificacion obte-
nida por cada estudiante.
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Practica 5

Cuantificacion 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 reaccién de acido citrico con NaOH utilizando una valoraciéon quimica, ense-
guida, se realizard la valoracién de una muestra de jugo de limdén con una solucién
estandarizada de hidroxido de sodio, finalmente, se determinard el porcentaje de
acido citrico por cada limén. Durante los procesos de valoracién, se medira el pH de
la solucidn, en funcién del volumen agregado de la soluciéon de hidréxido de sodio.

I1. Objetivos

Seran planteados por el grupo de trabajo de estudiantes.

III. Actividades previas a la practica

Leer en detalle la introduccion y los objetivos de la practica 4.

Utilizando la hoja de calculo de la valoracién de un acido triprético con una base
fuerte, elaborar la curva tedrica pH vs (I)ﬁ?A de valoracién de acido citrico con hi-
dréxido de sodio (una copia impresa de esta grafica se entregara el dia de la prac-
tica).

. -, Vet -,

Justificar el uso de la ecuacion de balance: v,**C;** =% en la valoracion de
acido citrico con hidréxido de sodio.

Datos

El acido citrico (C,H,0,, 192.13 g/mol) se comporta en agua como un acido tri-
protico 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
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IV. Material, equipo y reactivos

Seran propuestos por el grupo de trabajo de estudiantes.

V. Procedimiento experimental

Sera propuesto por el grupo de trabajo de estudiantes.

En equipos, los estudiantes llenaran las tablas que les proporcionara el profesor,
que corresponderan al examen experimental del bloque 2.

VI. Puntos a considerar para elaborar el INFORME

Determinacidn de los coeficientes estequiométricos de la reaccion de acido citri-
co con NaOH.

1. Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el método de la “segunda
derivada” determine el valor de: ¢3§‘A, del punto de equivalencia de la valora-
cion.

2. Explique cuantas reacciones ocurren durante la valoracion, senale si son
sucesivas o simultaneas y senale cual de las reacciones presenta un mayor

porcentaje de conversion.

3. Determine los valores experimentales de los coeficientes estequiométricos
de la reaccién de valoracién en donde se observa el cambio brusco de pH.

4. Estime graficamente (a partir de la curva szf( S,:‘A)), los valores experi-
mentales 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
valoracion.

Modelo

1. Utilizando una escala de pH, escriba las reacciones que ocurren durante la
valoracion y determine el valor tedrico de las constantes de cada reaccion.

2. Escriba las ecuaciones algebraicas particulares de balance de materia, de
balance de carga y de la ley de acciéon de masas (de las ecuaciones quimicas
involucradas).
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3. Escriba el polinomio de quinto grado [H,0*] en funcién de V (volumen agre-

gado de NaOH) que permite simular a esta valoracion.

4. Utilizando la hoja de calculo de la valoracién de una soluciéon acuosa de un

acido triprético con una solucién acuosa de una base fuerte, simule la curva

de valoracion pH:f( gg;) y grafiquela junto con la curva experimental.
. Cuantificacién de acido citrico en los limones

1. Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el método de la segunda

derivada, determine el valor del volumen de NaOH, del punto de equivalencia
de la valoracion.

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

3. Estime graficamente, a partir de la curva szf(VOH), los valores experimen-
tales de los pK y, a partir de ellos, concluya sobre la presencia del acido citrico
en el jugo de limoén.

Datos

El acido citrico (C,H,0,, 192.13 g/mol) se comporta en agua como un acido tri-
prético en donde: pK , = 3.15, pK,= 4.77 y pK , = 5.19.

El hidroxido de sodio se comporta en agua como un electrolito 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; la forma aci-
da del indicador es incolora, el color de la forma basica del indicador es rojo.
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SEMANA 7

Se revisaran los problemas del esquema poliprético que se han propuesto en la
clase de teoria.

Resolucion de problemas del esquema
polioprotico

ACTIVIDADES .
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SEMANA 8

Los estudiantes deberan contar con lo siguiente:

1. El documento Estudio del sistema: Ag (I)-H,O (Anexo 6).

2. Las graficas de la distribucion de las fracciones de las especies solubles del
sistema Ag(I)-H,0 en funcion del pH y la representacién logaritmica de la so-
lubilidad del sistema Ag(I)-H,0

3. Las graficas de la distribucidén de las fracciones de las especies solubles del
sistema Zn(II)-H,O en funcién del pH y la representacién logaritmica de la
solubilidad del sistema Zn(II)-H,O

ACTIVIDADES

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

1. El profesor dard un resumen sobre el tema Hidroxo-complejos: analogia
con los sistemas poliproéticos, diagramas de distribucion en funcién de pH vy la
representacion logaritmica de la solubilidad. En forma particular, se analizaran
los sistemas: Ag(I)-H,0 y Zn(II)-H,O.

2. El profesor y los estudiantes discutiran en forma general el documento Es-
tudio del sistema: Ag(1)-H,0.

3. Los estudiantes, asesorados por el profesor, elaboraran las hojas de calculo
necesarias para la resolucién algebraica del sistema en estudio.

4. Se realizard la practica 6.
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Practica 6

Hidroxo-complejos

I. Introduccion

En esta practica, los estudiantes observaran la formacion de los hidroxo-complejos,
tomando como referencia la formacion y/o redisolucion de los sélidos AGOH y Zn(OH),.

II. Objetivos

III. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo

Tomando como fundamento el resumen expuesto por el profesor del tema Hi-
droxo-complejos y el documento Estudio del sistema: Ag(I)-NH,-H,0, resuelva las
siguientes cuestiones:

1. Mediante una escala de pH, sefale y escriba las ecuaciones quimicas que
describen el estado de equilibrio de la solucién acuosa de nitrato de plata
0.005 M.

2. Aplique las ecuaciones de balance de materia, de electroneutralidad y la
ley de acciéon de masas en forma particular a la soluciéon acuosa de nitrato de
plata 0.005 M.

3. Escriba la ecuacidn particular de cuarto grado de la concentracion del ion
hidronio de la solucién acuosa de nitrato de plata 0.005 M.

4. Calcule el pH de la solucion.
5. Calcule la composicion quimica del sistema y los valores de: Ay} Fangom) Y

a(Ag(OH)E )
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Datos

En agua, el nitrato de plata, AgNO,, se comporta como electrolito fuerte.

1] Ag+ pEow log By log B pks
L 0OH- 14 2 4 1642
1E-14 100 10000 3.80189E-16
1E-12 1E-12
IV. Material, equipo y reactivos
Material Equipo Reactivos
2 matraces volumétricos 1 pH-metro Solucion comercial de acido
de 100 mL y 2 matraces clorhidrico (valorada)
volumétrico de 250 mL
1 pipeta volumétrica de 20y |1 electrodo Nitrato de plata (reactivo
5 mL combinado analitico)

(referencia y
1 pipeta graduada de 5 mL vidrio)

3 vasos de precipitados de 1 agitador Nitrato de cinc (reactivo
50 mL magnético analitico)

3 vasos del precipitados de

100 mL

1 bureta de 10 mL con 2 barras Soluciéon amortiguadora de

soporte metalico y pinzas magnéticas

Una espatula

pH conocido
Solucién de fenolftaleina

(indicador quimico)
Hidréxido de sodio (reactivo

Una piseta

analitico)

V. Procedimiento experimental

Preparacion de soluciones (por grupo)

Utilizando agua desionizada, preparar: 100 mL de una solucién de nitrato de
plata 0.005 M, 100 mL de una solucién de nitrato de cinc 0.005 M y 50 mL de una
soluciéon de hidroxido de sodio 0.5 M.

71

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA



72

Quimica Analitica I (Manual para I. Q.)

Estandarizacion de la solucion de hidroxido de sodio

Estandarizar la solucidon de hidroxido de sodio con una solucion comercial de
acido clorhidrico (valorado), utilizando fenolftaleina como indicador de fin de valo-
racion.

Repetir la operacion anterior una vez mas y determinar la concentracion exacta
(promedio) de la solucion de NaOH.

Experimentos (por equipo)

Medir 20 mL de la solucién de nitrato de plata y medir el pH inicial de la solucién.
Por medio de una bureta de 10 mL, agregar la solucién de hidroxido de sodio en
porciones de 0.1 ml hasta 3 mL, medir el pH para cada adicidon y anotar el volu-
men de inicio de precipitacion y de fin de redisolucién. Observe detenidamente los
cambios fisicos que suceden en el sistema en cada adicién de titulante para que
identifique el pH de inicio de precipitacién y el pH de fin de redisolucidn.

Medir 20 mL de la solucién de nitrato de cinc y medir el pH inicial de la solucién.
Por medio de una bureta de 10 mL, agregar la solucién de hidroxido de sodio en
porciones de 0.25 mL hasta 7.5 mL, medir el pH para cada adicién y anotar el vo-
lumen de inicio de precipitacién y de fin de redisolucion.

VI. Puntos a considerar para elaborar el INFORME

1. Mediante una escala de pH, sefiale y escriba las ecuaciones quimicas que des-
criben el estado de equilibrio de la solucién acuosa de nitrato de cinc 0.005 M.

2. Aplique las ecuaciones de balance de materia, de electroneutralidad y la
ley de accién de masas en forma particular a la soluciéon acuosa de nitrato de
cinc 0.005 M.

3. Escriba el polinomio particular de la concentracién del ion hidronio de la
solucidén acuosa de de nitrato de cinc 0.005 M.

4. Calcule el pH de la soluciéon, comparelo con el valor experimental y conclu-
ya sobre la formacién de los hidroxo-complejos antes de agregar NaOH.

5. Calcule la composicidon quimica del sistema y los valores de: Xy}t X )1

zn(om), )1 a(Zn(OH);) 4 a(Zn(OH)f’)'
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6. Utilizando los diagramas de la representacion logaritmica de la solubilidad
de los sistemas: Ag (I)-H,O y Zn (II)-H,O, explique los resultados experi-
mentales obtenidos en esta practica (lo que sucedié cuando a las soluciones
de nitrato de plata y nitrato de cinc se les agregd en porciones sucesivas una
solucidn de hidréxido de sodio).

Datos

En agua, el nitrato de plata, AgNO,, y el nitrato de cinc, Zn(NO,),, se comportan
como electrolitos fuertes.

M Zn2+ pKw log B, log B, log B; log B4 pKs

L OH- 14 6.5 11.6 13.8 14.7 15.52

1E-14 3162277.66 | 3.98107E+11 | 6.30957E+13 | 5.01187E+14 | 3.01995E-16

3.16228E-08 | 3.98107E-17 | 6.30957E-29 | 5.01187E-42 | 3.01995E+12
-7.5 -16.4 -28.2 -41.3
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SEMANA 9

Los estudiantes deberan contar con el siguiente documento:

El formato de la practica Formacion de complejos: estabilidad y escalas de pL

ACTIVIDADES

Las actividades que se realizaran en esta semana son las siguientes:
1. Los estudiantes pediran, al inicio de la sesion del laboratorio, su material y
equipo.

2. Los estudiantes elaboraran, con la asesoria del profesor, una hoja de calcu-
lo (Excel) que permita resolver reacciones de complejacion de los esquemas:
ML/M/Ly ML,/ML/M/L.

3. Se discutira en forma general el cuestionario previo de la practica 7.

4. Se discutira en forma general y se realizara la practica 7.

Practica 7

Formacion de complejos:
estabilidad y escalas de pL

I. Objetivos

Que el estudiante se familiarice con las reacciones de formacion de complejos
en solucidén acuosa. Para ello, realizara diversas mezclas de reaccién de complejos;
analizara la estabilidad relativa de diversos complejos a partir de estas mezclas,
propondra escalas de prediccion de reacciones en la formacién de los complejos y
observara la influencia que tiene el pH en este tipo de reacciones.

II. Introduccion

En esta practica, se estudiaran las reacciones que suceden entre los iones me-
talicos que se encuentran en solucidn acuosa y especies quimicas conocidas como
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ligantes o ligandos. Las entidades quimicas que resultan de esa reaccién son deno-
minadas complejos. Bajo este esquema, el proceso quimico se puede representar
como:

M+ L'sML

Con frecuencia también se presenta como:

Atomo central + Ligantes Complejo

Por otra parte, de acuerdo con la teoria acido-base de Lewis, el cation metalico
es el acido (de Lewis) ya que es la especie quimica que acepta el par de electrones
para formar el enlace. Asimismo, el ligante es la base (de Lewis), ya que es la es-
pecie quimica que dona el par de electrones para formar el enlace en el complejo.
Por lo que este proceso se puede representar por la ecuacién general:

Acido de Lewis + Base de Lewis s Complejo
Esquema monodonador: Especies ML/M/L

Para este caso en particular, la ecuacién quimica se puede simplificar como:

M+ L's ML

Las constantes de equilibrio que involucran a los compuestos de coordinacién se
escriben generalmente como constantes de formacion. Asi, para la ecuaciéon qui-
mica, se tiene una constante de formacién K, = [ML]/[M*][L]. También se pueden
escribir los equilibrios como constante de formacién global (B,):

[

M+L's ML ﬂ=K=MﬁA—L]L_ (si el esquema es monodonador, se omite el sub-
indice,) -]

En este caso, es factible tener dos escalas: pM y pL. Una vez que la escala esta
escrita apropiadamente, sea de pM o pL, es posible predecir el comportamiento
guimico del sistema; esto es, si los procesos quimicos son de reaccidon o interac-
cion, la ecuacidon quimica balanceada y el valor de la constante de equilibrio de la
reaccion o interaccion.

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA



Quimica Analitica | (Manual para |. Q.)

Debido a que el volumen y la concentracion inicial de la especie por afadir no
necesariamente son iguales al volumen y concentracion inicial de la especie que
recibird el volumen anadido, se presentan diferentes posibilidades segun el valor
de ¢:

El subindice 1, hace referencia a la disolucién del reactivo que se afade y el su-
bindice 0, a la disolucidén que recibe esa disolucion. Comun y experimentalmente:
V, corresponde al volumen afiadido con una pipeta, o en valoraciones V, seria el
volumen anadido con la bureta.

Para el caso de esta practica, sera util identificar los valores que puede adquirir
O, si se define a V, como el volumen de la solucion acuosa que contienea L, y V,
como el volumen de la solucién que contiene al catién M+, se tienen tres posibilida-
des del dominio de los valores de OO:

e Si 0<O<1 la especie limitante de la reaccién es L,
e SiO=1 ambas especies, M y L, estan en la condicion estequiométrica.
e Si[O>1 la especie limitante de la reaccién es M.

La nocién de estos términos servira para clasificar e identificar a los complejos
de acuerdo con su estabilidad. Resulta imperante que, con base en la estabilidad
de un complejo formado, éste puede desestabilizarse por efecto de pH, adicién de
especies reactantes, entre otros.
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III. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo.

1. Tomando como base la informacidon proporcionada en la siguiente figura y los
datos de la tabla 1.

(':l) (l? 9 L

H-0-C-CH, CH-C-O-H ~:0-C-CH, CH -C-0:”
3} 4 -f- \N CH,-CH N/ i
+ H-N-CH,-CH_-N- N-GH-CH-N:
H/N CH,-CH, N\H ] P H,-CGH,; \CH o
H-0-C-CH, CH;C-OH  ~:0-C.CH, |-C-O:
0
a) EDTA =H.Y?* b) Base = Y+

Figuras: a) Acido etilendiamin tetra-acético: EDTA (es un &cido hexaprotico 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 compar-
tirdan con el ion metalico.

TABLA 1. CONSTANTES DE FORMACION

Complejo B
AgY? 1073
CaYZ— 1010.8

FeY- 101
CrY- 102

a) Elabore una escala de pY (logaritmo negativo base diez de [Y*"]) y sobre
la misma situar todos los pares conjugados ML/M. (1.0 punto)

b) Escriba las reacciones quimicas que podrian ocurrir al considerar una
mezcla del ion metdlico con Y*-; sefialar, ademas, el valor de la constante
asociada a cada reaccion. (1.0 punto)

Considere una mezcla equimolar del ion metalico y Y+ (103 M):

c) Escriba las ecuaciones de balance y la constante de reaccién junto con
la ley de accidon de masa que permite resolver cada una de las mezclas.
(1.5 puntos)
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d) Escriba la ecuacion cuadratica (general) que permite calcular la concen-
tracion de equilibrio de la especie M. (1.0 punto)

e) Calcule las concentraciones de equilibrio (después de que ha ocurrido
la reaccion) de las especies: M, L y ML, para cada una de las mezclas.
(2.0 puntos)

f) Calcule el porcentaje de conversidén de My, al comparar todos los valores,
sefiale cual de las reacciones presenta el mayor porcentaje. Con base en
el resultado anterior, sefiale qué complejo, de los cuatro posibles, es el
mas estable relativamente. (2.5 puntos)

g) Si se mezclasen: AgY3 y Fe3*, en cantidades estequiométricas, indique
si la mezcla es de reaccién y, de ser asi, escriba la ecuacion quimica ba-
lanceada y seiale el valor de la constante de equilibrio de la reaccion.
(1.0 punto)

IV. Material, equipo y reactivos

Material Equipo Reactivos
1 gradilla Papel pH Tiocianato de potasio 0.05 M
16 tubos de ensayo Sulfato de cobre (II) 0.10 M
1 piseta con agua des- Nitrato de hierro (III) 0.05
tilada M
2 goteros EDTA (Y*) 0.10 M

Etilendiamina (En) 0.20 M

HCI 0.1M, NaOH 0.1M

V. Procedimiento experimental

Preparar las siguientes mezclas, en tubos de ensaye, como se muestra en la si-
guiente tabla (el orden en que se agregan los reactivos se indica con la letra entre
paréntesis).
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a) Formacion de complejos

Preparar las siguientes mezclas, en tubos de ensaye, como se muestra en la si-
guiente tabla (el orden en que se agregan los reactivos se indica con la letra entre

paréntesis):

Tubo de | CuSO, | Fe(NO,), | KSCN EDTA
ensaye | (gotas) (gotas) | (gotas) | (gotas)
10 (a) 10 (b)

2 10 (a) 10 (b)
3 10 (a) 10 (b)
4 10 (a) 10 (b)
b) Estabilidad relativa de los complejos formados
Tubo de | CuSO, | Fe(NO,), | KSCN EDTA
ensaye | (gotas) | (gotas) | (gotas) | (gotas)
5 10 (a) 10 (c) 10 (b)
6 10 (a) 10 (b) 10 (¢)
7 10 (¢) 10 (a) 10 (b)
8 10 (a) 10 (b) 10 (c)

c) Influencia del pH sobre la estabilidad de los complejos FESCN?** y CuSCN*

80

Tubo de | CuSO, |Fe(NO,),| KSCN HCI NaOH
ensaye | (gotas) | (gotas) | (gotas) | (gotas) | (gotas)
9 10 (a) 10 (b) | 10 (¢)
10 10 (a) 10 (b) 10 (c)
11 10 (a) 10 (b) | 10 (¢)
12 10 (a) 10 (b) 10 (c)

d) Complejos sucesivos

Preparar las siguientes mezclas, utilizando tubos de ensaye, como se muestra
en la siguiente tabla (el orden en que se agregan los reactivos se indica con la letra

entre paréntesis):
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Tubo de ensaye

CuSO, (gotas)

Etilendiamina (gotas)

1 10 (a)
2 10 (a) 5 (b)
3 10 (a) 10 (b)

VI. Tablas de resultados experimentales

En la tabla de resultados nimero 1, anotar el color y apariencia inicial de cada

solucion.

Tabla de resultados 1

Solucion

Color y apariencia

Cuso,

Fe(NO,),

KSCN

EDTA

HCI

NaOH

a) Resultados de formacion de complejos

Complete la tabla de resultados nimero 2, con la informacién del color final de
cada sistema, es decir, el color después de adicionar cada uno de los reactivos y

homogeneizar la mezcla.

Tabla de resultados 2

Tubo de ensaye

Color final

1

2
3
4
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b) Resultados de estabilidad relativa de complejos

Complete la tabla de resultados nimero 3, con la informacién del color final de
cada sistema, es decir, el color después de adicionar cada uno de los reactivos y
homogeneizar la mezcla.

Tabla de resultados 3

Tubo de ensaye Color final
5

6
7
8

c) Resultados de la influencia del pH sobre los complejos FESCN?* y CuSCN*

Complete la tabla de resultados niumero 4, con la informacién del color final de
cada sistema, es decir, el color después de adicionar cada uno de los reactivos y
homogeneizar la mezcla.

Tabla de resultados 4

Tubo de ensaye Color final Observaciones
9
10
11
12

d) Resultados de los complejos sucesivos

Complete la tabla de resultados nimero 5, con la informacién del color final de
cada sistema, es decir, el color después de adicionar cada uno de los reactivos y
homogeneizar la mezcla.
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Tabla de resultados 5

Tubo de ensaye Color final Observaciones
13
14
15

VII. Puntos a considerar para elaborar el INFORME
a) Formacién de complejos con base en sus observaciones experimentales:

1. Escriba las reacciones quimicas que ocurren en los siguientes sistemas:
1 al 4.

2. Explique la influencia que tiene el pH, sobre la reaccién de complejacién,
al comparar los sistemas:

3.1-2y 1-3
4.7-8y 7-9

5. Sefale la estabilidad relativa de cada uno de los complejos formados en
esta parte experimental.

6. Investigue los valores de B reportados en la literatura quimica.

7. Compruebe si los resultados obtenidos en la parte experimental coinci-
den con las predicciones tedricas.

8. Determine los valores de las constantes de equilibrio para cada reaccion
propuesta en el punto 1 del inciso a).

b) Complejos sucesivos

Con base en sus observaciones experimentales:

1. Escriba las reacciones quimicas que ocurren en los siguientes sistemas:
14 y 15.
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2. Senale si el anfolito del sistema Cu-Etilendiamina es estable o no.

. 3. Seiale la posicién relativa, de los complejos formados, en una escala de
pEn (= —log concentracién de etilendiamina).
Tomando como base los valores de B reportados en la literatura quimica:
. 4. Trazar la escala pEn del sistema Cu-Etilendiamina.

5. Calcule las concentraciones de equilibrio de las especies en solucién, en
el sistema 2, si se acepta que 5 gotas equivalen a 2 mililitros de solucion.
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SEMANA 10

Los estudiantes deberan contar con el siguiente documento:

El formato de la practica: Valoracion de cobre (II) con EDTA.

ACTIVIDADES

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

1. El profesor expondra una introduccion sobre los fundamentos de la espec-
trofotometria (ultravioleta, visible).

2. Se discutira en forma general el cuestionario previo de la practica 8.

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

Practica 8
Valoracion de cobre (II) con EDTA

I. Introduccion

La espectrofotometria (ultravioleta, visible) es una de las técnicas experimen-
tales mas utilizadas para la deteccidn especifica de moléculas. Es una técnica ins-
trumental que relaciona la capacidad de absorcion de radiacion ultravioleta visible
que presenta alguna especie, en general en solucién, con la concentracién de dicha
especie.

En esta practica, los estudiantes cuantificaran un catidon metalico mediante una
valoracion de formacién de complejos, la cual es seguida midiendo una propiedad
fisicoquimica (absorbancia) que tiene una relacién lineal con la concentracion de
dos de las especies que participan en la reaccidon de valoracidn. Para ello, realizaran
la valoracién de una solucion de Cu (II) con una solucion de EDTA (en un medio
doblemente amortiguado) y, mediran la absorbancia (a una longitud de onda fija)
durante el proceso de valoracion.
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II. Objetivos

Al finalizar esta sesién de laboratorio, el estudiante debera ser capaz de:

a) Realizar una valoracion espectrofotométrica de una solucién de Cu(II)
con EDTA en un medio doblemente amortiguado.

b) Cuantificar un cation metalico (cobre) por medio de una valoracion de
formacion de complejos, la cual es seguida espectrofotométricamente.

III. Actividades previas a la practica
Cuestionario previo

1. Tomando como base el diagrama de distribucién de especies del EDTA en
funcién de pH (ver figura), establecer una escala de zonas de predominio de
pH para el sistema EDTA-H,O (1.0 punto).

[EDTA%Jmor= 100.00 mM

HEDTA*

LOr HEDTA2-

EDTAY

0.8

0.6

0.4}

Fracti on

0.2f

00

Figura 1. Diagrama de distribucion de las especies del EDTA en funcion de pH
(acido etilendiamin tetra-acético: es un acido hexaprético pK_: 0.0, 1.5, 2.0,
2.66, 6.16, 10.24).
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2. Si se sabe que la especie Y# reacciona con la especie Cu?* para formar un
complejo, de tal forma que:

Cu* +Y* = CuY*™ (/)’= |CuY2_|
c

— 104—18.81
Y4‘|

u2+

a) Escribir las diferentes ecuaciones quimicas (predominantes) de la reac-
cion de Cu(II) con EDTA en los siguientes valores de pH: 11.0, 9.2, 5.0,
2.5y 1.7; ademas, determine los valores de las constantes condicionales
para cada ecuacion quimica predominante. (5.0 puntos)

b) Tomando en cuenta sélo los resultados del inciso anterior, explicar la in-
fluencia que tiene el pH sobre la reaccién de complejacion delCu (II) con
EDTA. (2.0 puntos)

3. Explique brevemente en qué consiste la técnica instrumental denominada
espectrofotometria de luz visible y ultra violeta. (2.0 puntos)

IV. Material, equipo y reactivos

Material Equipo Reactivos

2 matraces volumeétricos
de 100 mL

1 espectrofotémetro | 100 mL de una solucién
problema de cobre (II) en
un medio acido acético/
acetato (a pH= 5) de
concentracion aproximada

0.015 M

1 pipeta volumétrica de
50 mL

Celdas
espectrofotométricas

Solucion estandarizada de
EDTA (reactivo analitico)
de concentracion 0.06 M

1 pipeta graduada de 5
mL

1 agitador magnético

50 mL de solucién
amortiguadora (acético/
acetato) de pH =5

2 vasos de precipitados
de 50 mL

2 barras magnéticas
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2 vasos del precipitados
de 100 mL

1 bureta de 50 mL

soporte y pinzas para la

bureta

1 piseta

V. Procedimiento experimental
a) Espectros de absorcién

Mas adelante (Grafico 1) se muestran los espectros de absorcion de los siste-
mas:

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 absorcion del espectro del sistema Cu (II)-EDTA.

b) Calibracion del espectrofotometro

Encender el espectrofotémetro y dejarlo encendido, al menos 10 minutos antes
de utilizarlo.

Preparar un blanco de la siguiente forma: medir 15 mL de solucién amortigua-
dora (de pH = 5.0) y diluirla con agua destilada (en un matraz aforado de 50 mL)
hasta la marca de aforo.

Se ajusta el espectrofotometro a la longitud de onda de trabajo (ver espectro de
absorcion) y se calibra a cero de absorbancia (A* =0), utilizando la solucién blanco.

c) Valoracién del Cu (II) con el EDTA

Medir exactamente 50 mL de la solucion de cobre (de concentracién desconocida
y a pH impuesto de 5.0). Realizar la valoracién agregando (mediante una bureta)
porciones sucesivas de un mililitro de la solucion de EDTA, hasta adicionar 25 mL
de la solucion del valorante.

Durante cada adicién de reactivo titulante: esperar un tiempo de agitacidén su-
ficiente para que la reaccidén se desarrolle; enseguida, extraer una alicuota de la
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solucién que se esta valorando depositdandola en la celda espectrofotométrica y
medir la absorbancia de la solucion (en la longitud de onda de trabajo y calibrado
previamente el espectrofotdmetro); finalmente, regresar la alicuota extraida (que
se encuentra en la celda espectrofotométrica) en la solucién que se esta valorando.
Anotar los resultados en la tabla 1.

Nota: es necesario evitar al maximo las pérdidas de solucién durante todo el
proceso de valoracion.

Espectro de Absorcion

— CuAc3(pH=5)
——CuY(pH=5)

Absorbancia

400 500 600 700 800 900 1000
Longitud de onda (nm)

Grafico 1. Espectros de absorcion para una disoluciéon de Cu(II)-Acetatos
y Cu(II)-EDTA

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA

89



Quimica Analitica I (Manual para I. Q.)

VI. Orientaciones para el tratamiento
y disposicion de residuos

Diagrama ecolégico 5

VALORACION DE Cu (I1) CON EDTA

SEGUIDA ESPECTROFOTOMETRICAMENTE

50 mL

Solucidén de cobre

Valorar con solucién estandarizada de EDTA
hasta adicionar 25 mL

Determinar la concentracion del Cu(ll) en
la solucién
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VII. Tablas de resultados experimentales

Tabla 1. Curva de
valoracion de Cu(ll)
con EDTA 0.8
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VIII. Puntos a considerar para elaborar el INFORME

1. Explique por qué es necesario amortiguar a pH = 5.0 el sistema de valora-
cion Cu (II)-EDTA.

2. Sobre la misma hoja, trace las curvas experimentales A* =F(V)yA!=F) de
la valoracién y explique en detalle cual de las dos curvas es la mas apropiada
para determinar la posicion del punto de equivalencia de la valoracién.

3. Mediante el tratamiento apropiado de los datos A} =F(V), esto es, una re-
gresion 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 equiva-

p

lencia (DPE), determine: Vi, y A 5.
4. Calcule la concentracidn inicial (en molaridad) de la solucién de cobre (II).

5. Con base en la forma de la curva de valoracién Al =F(V), explique: cuantas
y cuales especies absorben y si la reaccién de valoracidn es cuantitativa o no.

6. Determine los valores experimentales de las absortividades molares de las
especies que absorben.

7. Con base en la forma de la curva de valoracién A/ =F(V), sefale si el por-
centaje de conversién de Cu(II) es cercano al 100 % o no.

8. Describa en detalle el montaje utilizado para efectuar y seguir la valoracion,
indicando la funcién de cada uno de los elementos del montaje.

9. Establezca la escala de prediccién de reacciones del sistema Cu (II)-EDTA al
pH de trabajo y, con base en ella, escriba la reaccidon de valoracion y el valor
de la constante condicional.

10. Escriba las ecuaciones de balance y la constante de reaccidn junto con la
ley de accién de masas que permite resolver el sistema de valoracion.

11. Elabore la hoja de célculo de la valoracién de un ion metalico con un agen-
te complejante y obtenga la curva tedrica de la valoracién A} =F(V).

12. Compare las curvas teorica y experimental de la valoracién Al =F(V).

13. Sefale los pasos a seguir para efectuar las mediciones espectrofotométri-
cas, incluyendo la funcidn del espectro de absorcién y del blanco.
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SEMANA 11

Los estudiantes deberan contar con los siguientes documentos:

1. Folleto de teoria Equilibrios de solubilidad y precipitacion (material propor-
cionado en la clase de teoria).

2. El formato de la practica Solubilidad y precipitacion de sdlidos en agua.

ACTIVIDADES

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

1. Los estudiantes leeran y el profesor explicara en detalle la resolucion de los
ejercicios 1 y 2 del folleto Equilibrios de solubilidad y precipitacion.

2. Se discutira en forma general el cuestionario previo de la practica 9.

3. Se discutird en forma general y se realizara la practica 9.

Practica 9
Solubilidad y precipitacion de sdlidos en agua

I. Objetivos

Que el estudiante se familiarice con los equilibrios de solubilidad y precipitacién
de sélidos en agua. Para ello, se analizara la solubilidad de un sélido en agua y en
presencia de un ion comun; se determinara el valor de la constante de solubilidad
de un sélido poco soluble y se analizaran algunas mezclas en donde pueden ocurrir
reacciones de precipitacion.

II. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo

1. Escribir la definicion de la solubilidad de un sélido en agua.
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2. Escribir el estado de equilibrio de solubilidad iénica en agua del sélido A P,
y sefialar la relacién que hay entre la solubilidad ionica y la constante del
producto de solubilidad (Ks).

3. Ordenar los siguientes sélidos del menos soluble al mas soluble :

a) Ca(OH),pKs = 5.19  b) Pbl, pKs = 8.10 c) Sr(10,), pKs = 6.48

4. Mediante una valoracién acido-base, se establece que la concentracién de
OH- de una disolucién saturada de Ca(OH)2, en agua, es: 0.012 M; determi-
nar el valor de la constante de equilibrio de solubilidad.

5. Calcular la solubilidad del sélido Sr(IO,),, en agua y en una solucién de
NalO,, 0.5 M. Comparar ambos valores y concluir sobre el efecto de un ion
comun en la solubilidad.

6. ¢Qué utilidad tiene el producto idnico en la prediccion de la formacion de
un precipitado y qué requisito debe cumplir el valor de este parametro para
asegurar que el sélido pueda formarse?

7. Predecir si ocurrird una reaccién de precipitacion al mezclar: 2 ml de una
solucién acuosa de KI, 0.001 M con 2 ml de una solucion de Pb(NO,),, 0.001 M.

III. Material, equipo y reactivos

Material Equipo Reactivos
2 vasos de precipitados de |Un agitador magnético
50 mL
1 pipeta volumétrica de 2
mL
1 copa tequilera 1 Barra magnética HCI 0.01 M

4 frascos goteros de
plastico (los traera el

(estandarizado)

alumno)

1 embudo de plastico ( o CaCl, .2 H,0

vidrio) chico

1 bureta de 10 mL Solucién de fenolftaleina
1 espatula KI 0.1 My 0.001 M
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1 piseta con agua desioni- Pb(NO,), 0.1 My 0.001
zada M

1 pro pipeta Sr (10,), sélido

Soporte con pinzas NalIO.,0.4 M

4 tubos de ensaye Soluciéon NaOH, 0.2 M
Papel filtro Whatman No.

41

Papel filtro normal

IV. Procedimiento experimental
a) Preparacion de soluciones por grupo
a)l 100 mL HCI estandarizado 0.01 M.
a)2 50 mL nitrato de plomo 0.1 M y 0.001 M.
a)3 50 mL yodato de sodio 0.4 M.
a)4 50 mL yoduro de potasio 0.1 My 0.001 M.
b) Solubilidad en agua y en presencia de un ion comun

En 2 tubos de ensaye, colocar 20 gotas de:
Tubo 1: Agua
Tubo 2: NalO, 0.4 M

A cada tubo, agregue un poco del sélido: Sr (I0,), (aproximadamente 50 mg).
Agite fuertemente vy filtre. A las soluciones filtradas (1’ y 2’), agregue gota a gota
NalO, 0.4 M, hasta completar 10 gotas. Anote sus observaciones correspondientes.

Explique, con base en sus observaciones experimentales, el efecto que tiene un
ion comun en la solubilidad de un sélido.

Utilizando el valor de Ks reportado en la literatura quimica, verifique si sus ob-
servaciones experimentales coinciden con las observaciones esperadas.
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c) Precipitacion, solubilidad y producto de solubilidad del Ca(OH)2

o)1l

c)2

c)3

)4

c)5

Pese aproximadamente 0.1 g de CaCl,, agréguele 10.2 mL de NaOH
0.2 M, agite y deje reposar el sistema durante 1 minuto. Anote sus ob-
servaciones y escriba la reaccion de precipitacion del sélido formado.

Con la finalidad de eliminar el exceso de NaOH, filtre el precipitado
formado utilizando papel Whatman nimero 41.

Recupere el sélido, que se encuentra en el papel filtro, en un vaso de
50 mL, bajandolo con agua desionizada por medio de la piseta. Es-
criba la ecuacion quimica que representa el equilibrio de solubilidad
entre el sélido y el agua.

Vuelva a filtrar y mida una alicuota de 2 mL del filtrado; titule la solu-
cion filtrada con HCI 0.01 M, utilizando fenolftaleina como indicador de
fin de valoracién. Valore dos veces mas y determine el promedio del
volumen de vire.

Determine la concentracién de OH—, y determine el valor de la cons-
tante de solubilidad (Ks). Compare este valor con el reportado en la
literatura quimica.

d) Producto idnico: mezclas de reaccion y de no reaccion

En 2 tubos de ensaye colocar:

Tubo 1: Mezcle 10 gotas de soluciéon de Pb(NO,), 0.1 M con 10 gotas de KI 0.1
M y anote sus observaciones.

Tubo 2: Mezcle 10 gotas de soluciéon de Pb(NO,), 0.001 M con 10 gotas de KI
0.001 M y anote sus observaciones.

Mediante el parametro producto idnico, explique sus observaciones, en lo que

respecta a la formacién o no de un precipitado.

V. Puntos a considerar para elaborar el INFORME

El equipo debera entregar un informe que contenga: Objetivo, Introduccion,

Desarrollo experimental, Resultados y observaciones, Analisis de resultados y Con-

clusiones.
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SEMANA 12

Examen del Bloque 3

ACTIVIDADES

Se revisaran los problemas que se han propuesto en la clase de teoria.
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SEMANA 13

Los estudiantes deberan contar con los siguientes documentos:

1. El folleto de teoria Reacciones de dxido-reduccion (material que se propor-
cionara en la clase de teoria).

2. El formato de la practica 10: Reacciones de éxido-reduccion.

ACTIVIDADES

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

1. Se discutird en forma general el cuestionario previo de la practica 10.

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

Practica 10
Reacciones de oxido-reduccion

I. Objetivos

Que el estudiante se familiarice con las reacciones de éxido-reduccion. Para
ello, realizara diversas mezclas en donde ocurrirdn reacciones de 6xido-reduccion;
analizard la estabilidad relativa de algunos metales a partir de estas mezclas, pro-
pondra escalas de potencial (diferencia de potencial eléctrico, E) que permitiran la
prediccién de las reacciones redox, y observara la formacion de anfolitos redox.

II. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo

1. De acuerdo a los siguientes datos:

Pares conjugados | Potencial estandar
redox (E®°, Volts)
H*/H, 0.00

Zn?*/Zn -0.76
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Cu?*/Cu 0.34
Ag*/Ag 0.80

a) Escribir las semireacciones (equilibrios electroquimicos) redox para cada
par conjugado. (1.0 punto)

b) Trazar una escala de potencial en donde se incluyan cada uno de los pa-
res conjugados. (1.0 punto)

c) Sefalar, con base en la escala, cudl de los tres metales es el mas estable
(metal noble). (1.0 punto)

d) Senalar, con base en la escala, cual de los metales puede ser atacado
(reaccionar o disolverse) por un medio acido. (2.0 puntos)

2. Considerar una solucidn acuosa de nitrato de cuprico (electrolito fuerte) en
la cual se introduce una placa de cinc. (1.0 punto)

a) Mediante una escala de potencial, sefalar si en el sistema ocurrird una
reaccién de éxido-reduccion.

b) Escribir la ecuacidon quimica balanceada de la reaccién redox. (1.0 punto)

c) Calcular la constante de equilibrio de la reaccidn a partir de los potencia-
les estandar. (1.0 punto)

d) Si se sabe que la especie Cu?* es un ion de color azul, la especie Zn?* es
un ion incoloro, el Cu® es un metal de tonalidad rojiza y Zn° es un metal
de tonalidad grisacea, écdmo se podria verificar experimentalmente que
efectivamente la reaccidon ha ocurrido? (2 puntos)
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III. Material, equipo y reactivos

Material

Reactivos

1 gradilla

Acido nitrico 5 M

Pinzas para tubo de ensaye y algoddn

16 tubos de ensayo

Acido clorhidrico 5 M

1 piseta con agua destilada

Sulfato de cobre (II) 0.2 M

1 matraz Erlenmeyer de 150 mL con
tapdn de hule

Solucion de metavanadato de
amonio 0.1 M

1 vaso de precipitados de 100 mL

Cinc en polvo

1 vaso de precipitados de 250 mL

Laminilla de cinc

Tapones de hule para tubo de ensaye

Polvo o granalla de cobre

IV. Procedimiento experimental

a) Reacciones redox con metales

a)l Se colocan aproximadamente entre 0.3 y 0.5 g de cinc en polvo en un

tubo de ensaye y se le agregan lentamente 5 ml de acido clorhidrico
5 M. A continuacién, se observa si hay algun desprendimiento de gas

(y el color del mismo).

Anotar sus observaciones.

TABLA 1. OBSERVACIONES DE LA MEZCLA DE Zn CON HCL5 M

Masa de Zn | Volumen de HCI

(9)

Observaciones cualitativas
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¢Desprende algun gas?

¢De qué color?

> mL ¢Cambia de color?

¢Desprende calor?

¢Aparecen solidos?

a)2 Se pesa una laminilla de cinc, se introduce en un tubo de ensaye y
se agregan 2 mL de una solucién de sulfato de cobre 0.2 M; se deja
reposar durante 20 minutos. Se saca la laminilla se limpia y se pesa
nuevamente.

Anotar sus observaciones.

TABLA 2. OBSERVACIONES DE LA MEZCLA DE Zn CON CuSO, 0.2 M

Masa inicial | Volumen | Masa final Observaciones

de Zn (g) |de CuSO,| de Zn (g) cualitativas
¢Desprende algun gas?

¢De qué color?

2mL ¢Cambia de color?

¢Desprende calor?

¢Aparecen solidos?

a)3 Se colocan entre 0.1 y 0.3 gramos de polvo (o granalla) de cobre en
un tubo de ensaye y se adicionan 2 mL de una solucién de acido nitrico
5 M. El sistema (se tapa con un tapdn de algodon) se deja en reposo
durante 15 minutos.

Anotar sus observaciones.

TABLA 3. OBSERVACIONES DE LA MEZCLA DE Cu CON HNO, 5 M
Masa inicial Volumen Observaciones
de Cu (g) de HNO, cualitativas
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¢Desprende algun
gas?

¢De qué color?

2 mL ¢Cambia de color?

¢Desprende calor?

¢Aparecen soli-
dos?

a)4 Se colocan entre 0.1 y 0.3 gramos de polvo o granalla de cobre en un
tubo de ensaye y se adicionan 2 mL de una solucién de acido clorhi-
drico 5 M. El sistema (se tapa con un tapdén de algodoén) se deja en
reposo durante 15 minutos. A continuacién, se observa si hay algun
desprendimiento de gas (y el color del mismo).

Anotar sus observaciones.

TABLA 4. OBSERVACIONES DE LA MEZCLA DE Cu CONHCL5 M

Masa inicial Volumen Observaciones
de Cu (g) de HCI cualitativas
¢Desprende algun
gas?

¢De qué color?

2 mL ¢Cambia de color?

¢Desprende calor?

¢Aparecen soli-
dos?

b) Reacciones redox de formacion de anfolitos

En un tubo de ensaye, colocar 2 mL de solucion de metavanadato de amonio
(VO,*) y dejarlo reposar en la gradilla.

Por otra parte, en un matraz erlenmeyer de 150 mL se colocan 10 mL de la so-
lucion de VO,*, se agrega un poco de polvo de cinc, se tapa el matraz con el tap6n
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de hule y se agita cuidadosamente hasta la aparicidon de un color azul (en este mo-
mento ya no se debe seguir agitando); a continuacion, se decantan 2 mL de esta
solucidn en un segundo tubo de ensaye.

Se vuelve a agitar la solucidn restante del matraz hasta la aparicién de un color
verde; se decantan, aproximadamente, 2 mL de esta solucidon en un tercer tubo de
ensaye.

Se vuelve a agitar la solucion (del matraz) hasta obtener un color violeta y se
decantan (o se filtran), aproximadamente, otros 2 mL de solucién, en un cuarto
tubo de ensaye.

Considerando que las especies de vanadio que pueden existir en una solucidn
acuosa son:

vzt VR VO, VO,*. (Polireceptor, anfolitos y polidonador).

Asociar el color observado de cada solucidon con la especie de vanadio que le
corresponda.

TABLA 5. OBSERVACIONES DE LA MEZCLA
DE METAVANADATO (VO,*) CON Zn

Especie quimica
Sistema Color observado asociada al color
observado
Solucién de VO,* VO,*
Solucién de VO,* + Zn,
después de agitar y de-

cantar

Soluciéon restante +
Zn, después de agitar y
decantar

Solucion restante +
Zn, después de agitar y
decantar
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V. Puntos a considerar para elaborar el INFORME
a) Reacciones redox con metales

Con base en sus observaciones experimentales:

1. Escriba las reacciones quimicas balanceadas que ocurren en cada sistema

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

Investigue los valores de los potenciales estandar (de los pares redox) reporta-
dos en la literatura quimica y:

1. Compruebe si los resultados obtenidos en la parte experimental coinciden
con las predicciones tedricas

2. Determine los valores de las constantes de equilibrio para cada reaccion
propuesta.

b) Reacciones redox de formacién de anfolitos

Con base en sus observaciones experimentales:

1. Escriba las reacciones quimicas balanceadas que ocurren en esta seccién
experimental.

2. Senale si los anfolitos del vanadio son estables o no.

3. Proponga la posicion relativa de los pares redox del vanadio en una escala
de potencial.

4. Con base en los valores de E° de los pares redox del esquema: V2t/V3+/
VO?*/VO,*, reportados en la literatura quimica:

5. Trace una escala de potencial y escriba las ecuaciones quimicas sucesivas
de las reacciones que ocurren entre el vanadio y el cinc.

6. Compruebe que los resultados obtenidos en la parte experimental coinci-
den con las predicciones tedricas
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7. Escriba las ecuaciones quimicas de dismutacion de los anfolitos y calcule las
constantes de los equilibrios de dismutacion.

8. Indique si los anfolitos: V3* y VO?* son estables o no.
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SEMANA 14

ACTIVIDADES

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

1. El profesor expondra, a manera de recordatorio, los fundamentos de técni-
ca potenciométrica a intensidad nula.

2. Se discutira en forma general el cuestionario previo de la practica 11.

3. Se discutird en forma general y se realizara la practica 11.

Practica 11

Valoracion de una solucion de Fe (II) con una
de Ce (IV) seguida potenciométricamente

I. Objetivos

1. Determinar experimentalmente, la concentracion exacta de Fe (II) en so-
lucidn acuosa por una valoracién potenciométrica (a intensidad nula) con una
solucién estandarizada de sulfato cérico amoniacal (reactivo analitico).

2. Determinar los valores de potencial estandar de reduccion de los sistemas
redox Fe(III)/Fe(II) y Ce(IV)/Ce(IlII), a partir de la curva experimental de va-
), para efectos de calculo de la constante de equilibrio

afiadido

loracion E_,, = F(V
de la reaccion de valoracion.

II. Introduccion

Las reacciones de 6xido-reduccién tienen una extensa aplicacién en la elabora-
cion de productos quimicos. Las industrias del papel, alimentos, plasticos, fibras,
vidrio, materiales electrdnicos, entre otras, dependen de estos procesos quimicos
y el arte de elegir la materia prima, asi como la ruta de reaccién apropiada en el
disefio eficiente, econdmico, confiable y seguro del proceso, ocasionan que la in-
genieria del producto y la ingenieria del proceso estan ineludiblemente unidas. Por
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ejemplo, en la fabricacion de silicio de calidad electrénica, el tetracloruro de silicio
(SiCl,) reacciona con el hidrégeno para obtener silicio puro de cloruro de hidrégeno:

gsicl4 + Hy— §Si + 2HCI

El proceso anterior, claramente éxido-reduccion, puede favorecerse hacia la de-
recha de acuerdo con los niveles de los factores de reaccion.

Es por ello, que en esta practica se efectuara una reaccion 6xido-reduccién que
sOlo es factible si el pH de la disolucién del medio reaccionante es extremadamen-
te acido, lo cual produce un alto porcentaje de conversidn, identificandose por el
cambio significativamente importante en la diferencia de potencial eléctrico (en la
condicién estequiométrica) durante la valoracion.

III. Actividades previas a la practica

Cuestionario previo

Considerar los siguientes pares conjugados redox: MnO,/Mn?* y CO, (g)/
H,C,O

272740

1. Obtener el equilibrio electroquimico para cada par redox, sefialando al oxi-
dante y al reductor del par. (1.0 punto)

2. Escriba la ecuacidon de Nernst particular de cada par redox, senalando el
valor numérico del potencial estandar. (1.0 punto)

3. 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? (1.0 punto)

4. Establecer |la escala de potencial, con ambos pares redox, para pH =0y
sefialar las especies que reaccionan espontaneamente. (1.5 puntos)

5. Escribir la ecuacién quimica de la reaccidén que ocurre entre el ion perman-
ganato y el acido oxalico. (2.5 puntos)

6. Calcular la constante de la reaccion (a pH = 0) a partir de los potenciales
estandar de los pares conjugados. (1.0 punto)
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7. ¢Qué es un potencidmetro y como se calibra? (1.0 punto)

8. ¢Qué es la diferencia de potencial eléctrico y cémo se mide? (1.0 punto)

IV. Material, equipo y reactivos

Material Equipo Reactivos
1matraz volumétrico de 10 1 potencidmetro | Solucidn problema de hie-
mL rro (II) de concentracién

aprox. 0.03 M
1 pipeta volumétrica de 10 1 electrodo de Solucién estandarizada de
mL calomel saturado |sulfato cérico amoniacal,
0.03 M

2 vasos de precipitados de 1 electrodo de
50 mL platino

1 pipeta volumétrica de 3 mL | 1 agitador mag-
nético
1 bureta de 10 mL 2 barras magné-

ticas

Soporte y pinzas para la bu-
reta

1 espatula

1 piseta

V. Procedimiento experimental
a) Preparacion de soluciones
a)l Soluciéon de sulfato cérico amoniacal

El profesor entregara una la solucion estandarizada de sulfato cérico amoniacal,
0.1M. Por equipo, diluir y preparar 10 mL de solucién de sulfato cérico de concen-
tracion 0.03M

Registre sus notas o comentarios referentes a esta actividad
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a)2 Solucion problema

El profesor se encargard de preparar la solucién problema de Fe (II).

Registre sus notas o comentarios referentes a esta actividad

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) Valoracion de la solucion problema

Con una pipeta volumétrica, medir 10 mL de la solucidon problema y transferirla
a un vaso de precipitados de 50 mL.

Sumergir en la solucion el electrodo de referencia y el electrodo indicador. En-
samblar el montaje necesario para llevar a cabo la valoracion, de tal forma de que
la solucién de Ce** se encuentre en la bureta. Efectuar la valoracién, agregando
porciones sucesivas de la solucion de valorante; midiendo, tanto al inicio como para
cada adicion, la diferencia de potencial (eléctrico).
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Volumen
de
titulante
afiadido
(mL)

(mV)

E e

Volumen te ftlante afadida ml)
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VI. Puntos a considerar para elaborar el INFORME
. 1. Grafique la diferencia de potencial en funcién del volumen, E = f(V).
2. Utilizando el método grafico de las “tangentes” y el de la segunda derivada,
determine el volumen del punto de equivalencia de la valoracion.

3. Determine la concentracién inicial (en molaridad) de la solucion de Fe (II).

4. Determine el E° experimental del par conjugado Fe (III)/Fe (II) a partir de
la curva experimental E = f(V).

5. Determine el E® experimental del par conjugado Ce (IV)/Ce (III) a partir de
la curva experimental E = f(V).

6. Determine el valor experimental de la constante de reaccién.
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SEMANA 15

Examen del Bloque 4
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SEMANA 16

Entrega de calificaciones
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ANEXOS

ANEXO 1
FOLLETO DE PREPARACION DE SOLUCIONES

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

2. Determinar la cantidad necesaria de un soluto sdlido para preparar una
solucidon de molaridad especifica.

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

4. Describir las etapas involucradas en la dilucidon de una solucidn de concen-
tracidon conocida y calcular la concentracién de la solucién diluida.

La concentracion de una solucién esta definida como la cantidad de soluto en
una cantidad dada de solvente, o en una cantidad total de la soluciéon. La molari-
dad es una de las unidades de concentracion mas comunes en el laboratorio y esta
definida como el nimero de moles de soluto por litro de solucién.

molaridad (M) = I.noles de SOll.J.TO
litro de solucion
La masa (en gramos) necesaria de un reactivo analitico sdlido, para preparar un
volumen (en mililitros) de soluciéon de molaridad Cw €s:
_CoV (MM
M 10x%P

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

Para preparar una solucidon acuosa a partir de un soluto soélido, se siguen las si-
guientes etapas (ver figura 1):

a) Primero, se pesa el soluto en forma precisa en una balanza; dependiendo
de la magnitud del peso, la balanza puede ser granataria o analitica.
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b) Esta masa de soluto se coloca en un matraz volumétrico y se agrega una
cantidad de agua destilada, suficiente para disolver el sdélido (entre 2 y
3% del volumen total del matraz).

c) El sélido se disuelve mediante una agitacion.

d) Finalmente, se agrega agua destilada hasta la marca de aforo, se coloca
el tapdén del matraz y se mezcla la solucién final.

También se pueden preparar soluciones (de una concentracion especifica) a par-
tir de soluciones concentradas de reactivos analiticos liquidos (acidos y amoniaco)
por medio de una dilucion.

La concentracion en molaridad, C de un reactivo analitico liquido de cierto

My’
porcentaje de pureza (en masa) % P y densidad, d (g/mL) es:
d x %P

—10227%
(MM)

M)

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

Figura 1. Procedimiento para la preparacion de 250 mL de una solucién 1.00 M
de sulfato de cobre. (a) Pesar 0.250 mol (39.9 g) de CuSO4 (masa molar = 159.6
g/mol). (b) Colocar el sélido (CuSO4) en un matraz volumétrico de 250 mL y
agregar entre Y2 y 3 del volumen total del matraz de agua destilada. (c) Disolver
el sdlido agitando el matraz. (d) Agregar mas agua hasta que la solucion llegue a
la marca de aforo. Tapar el matraz y agitar para realizar
un mezclado perfecto.

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA



Quimica Analitica I (Manual para I. Q.) o

La dilucion de una solucidon es un método sistematico para reducir la concen-
tracion de la solucién mediante la adicién de solvente. Hay que hacer notar que la
cantidad de soluto no cambia, s6lo cambia la cantidad de solvente. Esto significa:

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

En términos de la molaridad y el volumen de la solucién que se desea diluir, y de
la molaridad y volumen de la solucién diluida, la expresidén anterior puede escribir-
se de la siguiente manera:

M. xV. =M, xV,

Las cantidades iniciales de molaridad y volumen corresponden a la solucién con-
centrada. La molaridad y volumen finales corresponden a la solucién diluida. El vo-
lumen inicial de la solucién concentrada (V,) es diluido a un volumen final (V,) para
producir la solucién diluida con la molaridad deseada (M,):

=

Ejercicio 1. Preparacion de soluciones (acuosas) a partir de un soluto sdlido

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

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

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

c) 25 mL de la solucién saturada de clorato de potasio se diluyen en una
proporcién 1:4. Calcule la molaridad de la solucion diluida; el volumen
gue se puede preparar de la solucién diluida y calcule los gramos nece-
sarios del reactivo analitico para preparar directamente la solucion.
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Respuestas del ejercicio 1

a) Como la solubilidad del clorato de potasio en unidades de molaridad es:

s(M):IOXmasaSOIUble:IOx 11 ~0.925 M
MM 118.9

El resultado anterior indica que no es posible preparar una disolucion acuosa de
clorato de potasio 2 M.

b) La molaridad se puede calcular a partir de la siguiente relacion:

my, x 10x %P 5.0x10x95

= =0.799 M
V x mm 50x118.9

Com =

c) La molaridad de la solucién diluida se puede calcular a partir de la siguiente
expresion:

c, =f, xC =i(0.925)=0.231M

dil conc

El factor de dilucién esta definido como:fdz%, asi que el volumen que se

final

puede preparar de la solucidon diluida es:

Vi =i =25 100 mL.
f, 14

Si la solucion obtenida por dilucidn se preparase directamente pesando el reac-
tivo analitico original, el valor de la masa por pesar del reactivo es:

Coapx V x (MM) 0.231x 100 x 118.9

_ ~2.891
RA 10 x %P 10 x 95 &

m

Ejercicio 2. Preparacién de soluciones (acuosas) a partir de un reactivo analitico
liquido

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

a) Calcule la molaridad del acido nitrico concentrado
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b) Si se miden (con una pipeta volumétrica) 25 mL de la solucién concentrada

y se afora a un litro con agua destilada écuantas moles se encuentran involu- .

cradas antes y después de diluir? écudl es la molaridad del acido nitrico en la
solucion diluida?

c) 50 mL de la solucién concentrada de HNO, sufren una diluciéon 1:10 y poste-
riormente sufren una dilucion 1:20 écudl es la molaridad de la solucion final?
écuantos litros se prepararon de la solucién final?

Respuestas del ejercicio 2

px%P _ o 1.420x71.2

63.02

10 =16.04M

a) Cey=10x

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

1 1
Coome ¥ a1 X f42 = Cian = 16.04x == =0.0802 M
C) conc * d1 7 td2 diluida X 1 0>< 20

Ve = Vi X %1 =50 x 10 x 20 = 10 000 mL o0 10 litros (L)

N inicial
fdl de
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LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA



122

ANEXO 2

Quimica Analitica I (Manual para I. Q.)

TABLA DE VALORACI,éN DE UNA BASE FUERTE
CON UN ACIDO FUERTE

Reaccién de valoracién con un porcentaje de conversion = 97 %

1

OH" H,0* === 2H,0 K, = T 10"
inicio C, 1
V=0
se agrega Ve
APE M € Gy Vs 1
V,+V V,+V
pev<Cil
C,’
PE € Vo € Vs 1
Vi +V,. Vo +V,.
— COVO
o CH;O*
0
DPE A VG -G,V .
V,+V V,+V
0
- _ .1 K
inicio V=0 [OH ]= C, = [H3O ]= C—W pH=pK  +logC,
0
H,0"
APE 0<V<% [,0]= K, pH = pK _ +log| CoYo=VEa™
Cy C,V, - VCi© Vo +V
V,+V
C,V, N _ 1
PE Vo [0]=[on]= K, pH=_ (K, )
0
H;0* OH _
DPE V>V 0= Y& —CV pH = —log| YCo_~CaVo
Cy° Vo+V V,+V
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ANEXO 3

TABLA DE VALORACION DE UN ACIDO FUERTE
CON UNA BASE FUERTE

Reaccién de valoracién con un porcentaje de conversion = 97 %

H,0" + OH === 2H,0 K, = % =10"
inicio C, 1
V=0
se agrega Vet
APE C,V, - VG s CoVo .
V,+V V,+V
0<v<SoVe
OH
0
PE € CoVo € SV 1
Vo + Ve Vo + Ve
— COVO
- O
0
DPE . CoVo Vet -Gy, |
V,+V V,+V
V > C0\]0
cor
inicio V=0 [H0)=c, pH =-logC,
_yCow v (oH
APE 0<V<C°—V_0 [H30+]:M pH=-1 GV, - VG,
c V,+V V,+V
C,V, . 1
PE V= —C‘;Hf) [H,0°]= VK pH = 5(pKw)
0
OH"
DPE —C%ZO <V o], X« pH=pK_ +log| Yo —CoVo
Co Ve —C,V, V,+V
V,+V
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ANEXO 4

PROBLEMA RESUELTO: DETERMINACI ON DEL
PORCENTAJE DE ACIDO CLORHIDRICO

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 solucién del acido
concentrado y se mezclan con agua destilada, preparandose 50 mL de solucién.
Enseguida, una alicuota de 7 mL de la solucién anterior se diluyen y se aforan con
agua destilada a 100 mL. Finalmente, una alicuota de 30 mL de la ultima solucién
se titula con una solucion de hidréoxido de sodio, 0.075 M, midiéndose el pH de la
solucién 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.

Y (mL) pH
0 1.12
3 1.21
b 1.30
49 1.30
12 1.4
15 1.60
18 1.73
21 .58
2 208

255 222
& 240
3 E 251
Hz2 263
8B 282
294 12
2 B.50
JE 10.67
.z 10.97
J1E 11.14
324 11.26
B 11.35
345 11.62
F 11.63
B 11.74
42 11.90
45 11.98
48 12.04
a1 12.09
84 12.13
&7 1217
T 12.20
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a) Trace la curva experimental pH = f(V) de valoracidn.

b) A partir de la curva de valoracion y mediante el método de las “tangen-

tes”, determine el volumen del punto de equivalencia de la valoracion.

c) A partir de los datos: pH = f(V) y mediante el método de la “segunda
derivada”, determine el volumen del punto de equivalencia de la valora-

7

cion.

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

e) Determine el porcentaje en masa del acido clorhidrico (RA).

f) Elabore la tabla de variacion de concentraciones (en molaridad) de las
especies involucradas en la valoracidon de un acido fuerte con una base
fuerte.

g) Estime el valor experimental de la constante de reaccién utilizando el
valor de: pH,..

h) Determine el valor experimental de la constante de reaccion, realizando

una regresioén lineal de los datos de pH_,_ en términos del logaritmo ne-

DPE
gativo base diez de la concentracion de OH-.

i) Determine el porcentaje de conversién de HCI en el punto de equivalen-
cia de la reaccién de valoracion.

Datos: En una solucién acuosa, el acido clorhidrico y el hidréxido de sodio se
comportan 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™.
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RESOLUCION DEL PROBLEMA

. a) A continuacidn, se muestra la curva experimental pH = f (V) de la valo-

racion de HCI con NaOH.

Valoracion de HC1 con NaOH

1] 10 20 30 40 50 1]

V (m])

La forma de la curva es tipica de una funcion 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 reaccién de valoracion es cuantitativa.

b) La localizacion grafica del V,_, mediante el método de las “tangentes”, se

PE’
realiza encontrando la mitad geométrica del cambio brusco del pH, me-

diante el trazo de dos lineas tangentes a la curva de valoracién, esto es:
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Valoracion de HC1 con NaOH
11
T -
R (30, B50)
1
0 10 20 30 40 50 0
V {ml)

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
muestra en la siguiente hoja de calculo:

W (ml) pH Vprom

alaliaf o] el e
N
N
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La grafica de la segunda derivada en funcién de V es la siguiente:

. Segunda derivada

promprom

10 l

10 20 ap 40 50 [« ]

Sepgunda derivada

Vpromprom

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

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

CoV,=Cr Ve

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

lorada es:

CyVpe _ 0.075(M)x30.0 (mL)
v, 30 (mL)

=0.0750 M

C, =

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

C, = C, x1-=0.075 () 120(mL)
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:

Can =Cle1:1.071><(52)=10.71 M

d
e) La relacidon que hay entre la molaridad del HCI de la solucién del reactivo
analitico, la densidad de la solucién, el porcentaje en masa y la masa
molecular de HCI es:

0,
Cop = 10%
(MM)

Asi que el porcentaje en masa del acido clorhidrico es:

_Cuyx(MM)  10.71x36.45
10xd 10x1.17

%P =33.37%

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

1
pHpe :EPKW
Asi que el valor de la constante (experimental) de la reaccidon de valoracién es
el siguiente:

KR _ 102pHPE _ 10(2x6.90) _ 1013.8

g) Con base en la ecuacion de pH, valida en la zona de “después del pun-
to de equivalencia (DPE) de la valoracion”, se puede inferir que, si se
graficara el pH,,. en funcién de - Log [OH-], se esperaria obtener una
linea recta cuya ordenada al origen seria igual al pK . El tratamiento de
los datos experimentales después del punto estequiométrico y la grafica
respectiva se encuentran en la siguiente hoja de célculo:
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v OH LogiOH) pH
33 0.00357143| 2.44715303 11.35
245 0.00523258| 2.28128554 11.52
36 0.00681818| 2.16533142 11.83
35 0.00578261| 2.00954532 11.75
42 0.0125] 1.90308555 11.5
45 0.015] 1.82350874 11.588
42 0.1M730785| 1.78178083 12.04
51 D.01M5a4424] 1.71120£48 12.05
54 0.02142857| 1.88500878 12.13
o7 0.02327585| 1.83305423 1217
80 0.025] 1.80205555 12.2
Determinacion de pKy, expermental :
12 \ H
119 —— Sexigd ]
——Lineal {Seriel) \
11.8 \ N
nr ¥ = -1.0052x + 13.811 N H
116 R =1 \ :
T 115 \ =
114 N |
11.3 N
112 ||
111 ]
11 T T T T T H
0 05 1 15 2 25 3
-Log[OH] ]

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

K, =107 =10"*

Este método, para determinar la constante de reaccién, es mas preciso que el
ralizado en el inciso F, ya que, en este caso, se utilizaron 6 puntos experimentales
en lugar de uno.
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ANEXO 5

VALORACION DE UN ACIDO MONOPROTICO .

CON UNA BASE FUERTE

Considérese la valoracién de una solucién acuosa de un acido monoprético, HA,
de concentracién inicial (en molaridad) c,, con una soluciéon acuosa de una base
fuerte, por ejemplo: NaOH, de concentracion inicial (en molaridad) ¢, . El volumen
inicial de la solucion por valorar (en mililitros) se denota por v,, mientras que el
volumen agregado (también en mililitros) del reactivo titulante se denota por v .

Las especies presentes en la solucion acuosa durante la valoracidon son las si-
guientes: HA, A-, H,0*, OH", Na* y H,0. Al ser el agua el solvente, se aceptara que
su concentracion es constante durante todo el proceso de valoracidn, asi que las
ecuaciones que se pueden plantear en este sistema son las siguientes:

Balance del componente A: [HA]+[A‘]=\2°:/§/
Balance del sodio: Na*]zv\;(jTV
Balance de carga: [H30*]+[Na*]=[A*]+[OH*]
Constante de disociacion de HA: M:

LZI

Constante de autoionizacion del agua: [H3O+][OH‘]=KW

La combinacién apropiada de las ecuaciones anteriores conduce a la siguiente
ecuacion en [H,0*]:

[11,0°]+ ve, G, ( K J K

VorV Vo4V Ka+[1fI3O+J +[H35+J (1)

La ecuacion 1 permite calcular la concentracion de H,0* en funcién de V, al resol-
ver el polinomio de tercer grado. Notese que la variable independiente es V.
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Si de la ecuacion 1 se despeja el volumen agregado del reactivo titulante, V, se
obtiene la ecuacién (2).

V=V [ (KaKw)+(KaCO+KW)[H3O+]_Ka[H3O+]2_[H3O+]3 J (2)
o[ +(c vk )0 |+ k.0 -k 07K )

En esta ecuacidon, ahora, la variable independiente es la concentracion del ion
hidronio ([H,0*]) (o el pH), esto es, V = f ([H,0*]) (o pH); esta ecuacién se deno-
minara: Ecuacién general V = f(pH) de la valoraciéon de una acido monoprético con
una base fuerte.

Notese que cuando se sustituye: V = 0 (en la ecuacidn 2) se obtiene el polinomio
de tercer grado en [H,0*] de la solucién acuosa de un acido monoproético; resultado
l6dgico, ya que cuando no se ha agregado la base fuerte, el sistema corresponde a
la solucién acuosa de un acido monoprotico.

La ventaja que tiene la ecuacién 2, respecto a la ecuacion 1, es que basta con
evaluar, en esta ecuacion, los polinomios de tercer grado en [H,0*] (en el numera-
dor y en el denominador) para obtener V, en lugar de resolver (encontrar las raices)
del polinomio de tercer grado en [H,0*], una vez que se sustituye el valor de V.

La figura 1 muestra una curva tedrica de valoracién, V = f(pH), obtenida al uti-
lizar la ecuacion 2y, pK, = -3.00.
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V = F (pH)

60

50

40

) /

V (ML)

0
3 5 / 9 101 13
-10
-20
pH
Figura 1

Como puede observarse en la figura 1, la funcidon puede conducir a valores ne-
gativos de V, valores que no tienen ningun sentido fisico en la valoraciéon, ya que el
valor inicial de V es cero. Sin embargo, al establecer el dominio de V que tiene un
sentido fisico e invertir la grafica de la figura 1, se obtiene la curva de valoracion
pH = f(V), figura 2, que es la representacién mas util de la curva de valoracién para
poder compararla con las curvas experimentales de valoracién.

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA

133



Quimica Analitica I (Manual para I. Q.)

Valoraci6n de 40 ml de la solucién de un acido monoprético, C, (M), con
la soluci6n acuosa de una base fuerte, 2C/ M.

pKA=-3 5
: | 10

—

0 10 20 30 40
V (mL)

Figura 2

Ademas, en la figura 2 se observa el efecto que tiene la dilucién sobre la valo-
racion de un acido monoproético con una base fuerte. A mayor dilucion del sistema
de valoracién, el cambio brusco de pH (en la vecindad del punto estequiométrico)
tiende a desaparecer, esto es, la reaccidon de valoracion tiende a ser menos cuanti-
tativa (menor porcentaje de conversion de los reactivos en los productos).

Por otra parte, en la figura 3 se analiza el efecto que tiene el valor del pK, sobre
la forma de la curva de valoracion. Conforme el valor de pK, disminuye, la curva
tiende a comportarse en forma monologaritmica en la regién de antes del punto
estequiométrico (APE) de la valoracién. Mientras que si el valor de pK aumenta,
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el cambio brusco del pH (en la vecindad del punto estequiométrico) tiende a desa-
parecer, esto es, la reaccién de valoracion tiende a ser menos cuantitativa (menor
porcentaje de conversién de los productos). Hay una zona intermedia de los valores
de pK,, (4.0<pK,<10.0) en donde la curva tiene un comportamiento bilogaritmico
en la region de antes del punto estequiométrico (APE) y ademas es cuantitativa.
Notese que en estas curvas, cuando se han agregado 10 ml de hidréxido de sodio
(la mitad del valor del volumen del punto de equivalencia: Y2 V,.), el valor de pH
es igual al valor del pK..

Valoracién de 40 ml de la solucién de un acido monoprético, 0.01 M,
con la solucion acuosa de una base fuerte, 0.02 M.

12

11

10

pH

4] 10 20 30 40
V (ml agregados de NaOH)

Figura 3

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA

135



. Quimica Analitica I (Manual para I. Q.)

ANEXO 6
ESTUDIO DEL SISTEMA: AG (I)-H,O

Definicion del sistema

Considere que un cierto volumen de una solucién acuosa de nitrato de plata (VAg(I),

ml), de concentracién (molar) C, .,se mezcla con un cierto volumen de una solucion

Ag()!
acuosa de hidroxido de sodio (y , ml) de concentracién (molar) Copr
OH™

Se sabe que: el nitrato de plata (AgNO,) se comporta en el agua como un elec-
trolito fuerte; el ion plata puede formar dos hidroxo-complejos: AgOHyAg(OH)Z_, en
donde, log B0 =2.00 Y logp —4.00 ; el ion plata puede formar el sélido: AgOH (s)
en donde pK, = 15.42.

Ag(OH);

Descripcion cualitativa

V. =0ml
OH

Antes de agregar la solucion de hidréxido de sodio, en el sistema el nitrato de
plata se encuentra completamente disociado en sus iones, segun el siguiente pro-
ceso:

AgNO, (s) - Ag" + NO;
0 C C

Ag(l) Ag(l)
El ion plata puede interaccionar con el agua para formar dos hidroxo-complejos,

segun el siguiente esquema:

Ag" + 2H,0 == AgOH + H,0' (8 o ¥ K, =1072)

B
AgOH + 2H,0 == Ag(OH), + H,0" [Ag(o”)Zwa =10

AgOH

Esto significa que el cation Ag* se comporta en agua como un catién de caracter
acido y puede considerarse analogo a un “acido diprotico”, segun puede observarse
en la siguiente escala de pH:
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Agt AgOH) | H,0
|
[
0

| L
T > pH
PKa1=pK4s 14

H,0 AgOH Ag(OH),” OH"

Asi que el sistema esta descrito por tres interacciones quimicas que son:

{DA+,DMAgOH AHO}; y el pH de la disolucién puede calcularse a partir de la resolu-
g ’ 2
cion del siguiente polinomiode cuarto grado:

(0] + K \[HO0 ] +(K K, — K C iy — K, )H 0] =K K, C oy + KoK, )HOT |- K, K LK, =0

al™ a2

O utilizando la hoja de célculo de la valoracidon de un acido diprético con una
base fuerte en: 4% =

En el caso de que: , €l pH de la solucidén seria 6.85 (ver la hoja de

calculo).

Solucién acuosa de un catidn (acido diprético)

‘b‘[50+] i +K,, [H30+], + (K K, . K, C -K, }[qu+]: - {ZK}U};T\:CL +K.qu )[Hao+]_KasKi:Ku‘ o 0.

Al A

pKw pKas PR - Cu

14 12000 12000  0.01

Kw Kas Kaz
1.0000E-14  1.0000E12  1.0000E-12 _ _ _ _

Kl A B c D E  [H07 pH
1.0000E-12 1 | 1.0000E-12 -20000E-14 -30000E-26 -10000E-38  14142E-07  6.849

pH  [H07]  alAgH) | o(AgOH)  o(AgOH;)  Suma

6.849 1.41579E-07 0999992937 7.06313E-06 4.98881E-11 | 1

Mediante la hoja de cdlculo de la valoracion de un &cido diprético con una base
fuerte, elaborar la curva de valoracion pH = f(V).

Mediante la hoja de cdlculo de la valoracion de un &cido diprético con una base
fuerte, elaborar las curvas de distribucién de las especies de Ag(I) en funcion de
pH.
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Fracciones del sistema Ag(1)-OH en funcion del pH
—— Frac Ag+ || \ Li/‘
—=— Frac. AGOH | \ f
' ——Frac. Ag(OH)2 |
c 06 - - : - i -
$ |
8 05 i
: | ;é
L 04 | | | ‘ L ! | LE]
0.3 |
02 | ‘ f
0.1 1 1 L : } 1 =H | S I
0.0 : ‘ . ,
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Liniy T -
0 2 3 4 5 6 \1' tll 9 0 1 12 13 1|4
0.5
\
1.0

w \
-3.5 i \

us % /

Log S

-5.5

-6.0
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Fraccion

1.0

0.7

04 +

0.3

0.2 -

01

Fracciones del sistema Zn(l1)-OH en funcion del pH

——f Zn2+
—e—f ZNOH+
—— f Zn(OH)2
—x—f Zn(OH)3 -
——fZn(OH)4 2-

Log S

-3.0

-3.5

4.0

4.5 +

5.0 |

-6.0

139

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA



140

ANEXO 7

Quimica Analitica I (Manual para I. Q.)

HOJAS DE SEGURIDAD

REACTIVO

HIDROXIDO DE SODIO
NaOH

Caracteristicas

Cristales higroscépicos incoloros.

Riesgos

Corrosivo y téxico. Causa quemaduras a piel y ojos. Puede
ocasionar irritacion severa del tracto respiratorio y digestivo
con posibles quemaduras. En casos crénicos, puede producir
cancer en el eséfago y dermatitis por contacto prolongado
con la piel.

Primeros
auxilios

Inhalacién Trasladar al aire fresco. Si no respira, ad-
ministrar respiracion artificial. Si respira
con dificultad, suministrar oxigeno. Mante-

ner a la persona abrigada y en reposo.

Contacto con Enjuagar con agua abundante durante va-

ojos rios minutos (quitar las lentes de contacto,
si puede hacerse con facilidad), después

proporcionar asistencia.

Contacto con Quitese la ropa contaminada. Lave el area

piel expuesta con agua. Si los sintomas persis-

ten, busque atencion médica.

Ingestién En caso de ingestidon, enjuagar con agua y

no provocar el vomito.

Fugas y
derrames

Evacuar o aislar el area de peligro. Restringir el acceso a
personas innecesarias y sin la debida proteccion. Ubicarse a
favor del viento. Usar equipo de proteccidén personal. Ventilar
el drea. No permitir que caiga en fuentes de agua y alcanta-
rillas. Los residuos deben recogerse con medios mecanicos,
no metalicos, y colocarse en contenedores apropiados para
su disposicién posterior.

Manejo de
residuos

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

Bibliografia

http://www.cisproquim.org.co/HOJAS_SEGURIDAD/Hidroxi-
do_de_Sodio.pdf
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REACTIVO

ACIDO CLORHIDRICO
HCI

Caracteristicas

Liquido incoloro o ligeramente amarillo.

Riesgos

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

Primeros
auxilios

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

Contacto Retirar la ropa y calzado contaminados. Lavar la
con piel zona afectada con solucion diluida de bicarbonato
de sodio y abundante agua minimo durante 15 mi-
nutos. Buscar atencién médica inmediatamente.

Fugas y
derrames

Evacuar o aislar el area de peligro. Restringir el acceso a per-
sonas innecesarias y sin debida proteccién. Ubicarse a favor del
viento. Usar equipo de proteccion personal. Ventile el drea. No
tocar el liquido, ni permitir el contacto directo con el vapor. Eli-
minar toda fuente de calor. Evitar que la sustancia caiga en al-
cantarillas, 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 neutra-
lizar. Recoger y depositar en contenedores herméticos para su
disposicién. Lavar la zona con abundante agua.

Desechos

Se debe tener presente la legislacion ambiental local vigente
relacionada con la disposicién 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 reaccién 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 ACETICO
CH_COOH
Caracteristicas | Liquido.
Riesgos Es una substancia combustible e irritante al ser inhalada y
toxica al ser ingerida en estado puro.
Primeros Inhalacién | Si respira con dificultad, suministrar oxigeno. Man-
auxilios tener a la persona abrigada y en reposo. Buscar
atencion médica inmediatamente.

Contacto |Lavar con abundante agua, minimo durante 15

con ojos minutos; si la irritacién persiste repetir el lavado.
Buscar atencion 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.

Ingestion |Lavar la boca con agua. Si esta consciente suminis-
trar abundante agua. No inducir el vomito. Mante-
ner a la victima abrigada y en reposo. Buscar aten-
cién 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_ace-
tico.pdf
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REACTIVO

ACIDO SULFURICO
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, sumi-
nistrar oxigeno. Evitar el método boca a boca. Man-
tener a la persona abrigada y en reposo. Buscar
atencién médica inmediatamente.

Contacto
con 0jos

Lavar con una solucidn de bicarbonato diluido para
neutralizar y lavar con abundante agua, minimo
durante 15 minutos. Levantar y separar los parpa-
dos para asegurar la remocién del quimico. Si la
irritacion persiste, repetir el lavado. Buscar aten-
cion médica.

Contacto
con piel

Lavar cuidadosamente el area afectada con una
solucion de bicarbonato diluido para neutralizar y
con 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.

Ingestion

En caso de inconsciencia, proceder como en el caso
de inhalacion. Si la persona esta consciente, lavar
la boca con agua corriente, sin que sea ingerida.
No inducir el vomito ni tratar de neutralizarlo. El
carbdn activado no tiene efecto. Dar a la persona

1 taza de agua o leche, sélo si se encuentra cons-
ciente. Continuar tomando agua, aproximadamente
una cucharada cada 10 minutos.
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Fugas y Evacuar o aislar el area de peligro. Restringir el acceso a per-
derrames sonas innecesarias y sin la debida proteccion. Usar equipo de
proteccion personal. Ventilar el area. Eliminar toda fuente de
ignicion. No tocar el material. Contener el derrame con diques
hechos de arena, tierras diatomaceas, arcilla u otro material
inerte para evitar que entre en alcantarillas, sétanos y corrien-
tes de agua. No adicionar agua al acido. Neutralizar lentamente
con ceniza de sosa, cal u otra base. Después, recoger los pro-
ductos 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 canceri-
genos, la cual consiste en hacer reaccionar dicromato de sodio
con acido sulfurico concentrado (la reaccion dura aproxima-
damente 1-2 dias). Debe ser realizado por personal especiali-
zado. La incineracion quimica en incinerador de doble camara
de combustidn, con dispositivo para tratamiento de gases de
chimeneas es factible como alternativa para la eliminacion del

producto
Bibliografia WWW.cCiproquim.org

144
LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA



Quimica Analitica | (Manual para |. Q.)

REACTIVO ACIDO MALEICO
C,H,0,/HOOHCH=CHCOOH
Caracteristicas | Cristales blancos.

Riesgos Combustible. En caso de incendio, se desprenden humos (0
gases) toxicos e irritantes, produciendo dificultas 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 minu-

con ojos |tos (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 jabédn.
Ingestion | 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. (Proteccidon 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-qui-

micas/1186.htm
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REACTIVO

SULFATO DE COBRE PENTAHIDRATADO
CuSO0,.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 severamen-
te las membranas mucosas de la boca, es6fago y estomago.

Primeros
auxilios

Inhalacién | Mueva a la persona a donde respire aire fresco. Ob-
tenga atencidon médica inmediata.

Contacto |Lavar con abundante agua, minimo durante 20 mi-

con ojos | nutos manteniendo abierto los parpados; si la irri-
tacion persiste, repetir el lavado. Buscar atencion

médica inmediatamente.

Contacto |Aclarar con abundante agua y jabon por 20 minutos.

con piel Eliminar ropa contaminada

Ingestion | Induzca el vomito inmediatamente, lavado de esto6-

mago. Llamar al médico inmediatamente.

Fugas y
derrames

Sustancia toxica para el medio ambiente. Evitar que penetre en
la canalizacion /aguas de superficie /agua subterraneas. Al pe-
netrar en el suelo, avisar a las autoridades competentes.

Desechos

Evitar tirarlos en desaglies, sistemas de agua, lluvias, rios y ca-
nales. Recupere el producto en recipientes de plastico marcados
para su posterior recuperacion o tratamiento.

Bibliografia

www.itsva.edu.mx
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REACTIVO

EDTA DISODICODIHIDRATADO
C,,H,,N,Na,0, .2 H,0

14" "2

Caracteristicas

Polvo cristalino blanco, inodoro.

Riesgos

Puede causar reacciones alérgicas al contacto con la piel e
irritacién en los ojos, la ingestidn e inhalacion pueden causar
irritacién en el tracto GI y respiratorio.

Otras reacciones adversas incluyen fiebre, mialgia, respuestas
parecidas a la histamina como estornudos, congestién nasal y
lagrimeo, erupciones cutaneas, hipotension transitoria y altera-
ciones en el electrocardiograma.

Primeros
auxilios

Inhalacion | Aire fresco. Llamar al médico en caso de molestias.

Contacto Lavar inmediata y abundantemente con agua, utili-
con ojos zar vendaje estéril, buscar ayuda de un oftalmaélo-
go o médico.

Contacto Lavar inmediata y abundantemente con agua, bus-
con piel car ayuda médica.

Ingestién | Lavar inmediatamente la boca y posteriormente,

beber abundante agua, buscar ayuda médica.

Fugas y
derrames

Utilizar equipo de proteccion individual. No echar al agua super-
ficial, al sistema de alcantarillado sanitario. Empapar con mate-
rial absorbente inerte, como arena.

Desechos

Separar de acidos y sustancias formadoras de acidos.
Guardar los recipientes cerrados herméticamente en un lugar
seco.

Periodo de almacenamiento: 6 meses.

Bibliografia

www.basf/quimicosindustriales/fichasseguridad.com
http://www.cedrosa.com.mx/info/e010hs.htm
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REACTIVO TIOCIANATO DE POTASIO
KSCN
Caracteristicas | Solido blanco cristalino, inodoro.
Riesgos Por inhalacién puede causar irritacion a las vias respiratorias.
Causa irritacion, enrojecimiento, picazén y dolor al contacto
con la piel.
Primeros Inhalacion | Aire fresco. Llamar al médico en caso de molestias.
auxilios
Contacto |Lavar con abundante agua, minimo durante 15
con o0jos minutos manteniendo abierto los parpados; si la
irritacion persiste repetir el lavado. Buscar atencién
médica inmediatamente.

Contacto |Aclarar con abundante agua. Eliminar ropa conta-

con piel minada.

Ingestion |Lavado de estdmago. Carbdn activo. Llamar al mé-
dico.

Fugas y Evitar la penetracion en la tierra/subsuelo.

derrames Evitar que penetre en la canalizacién/aguas de superficie/aguas
subterraneas. Si penetra en el suelo, avisar a las autoridades
competentes.

Desechos Almacenar en un lugar fresco. Conservar el envase hermética-
mente, cerrado en un lugar seco y bien ventilado. No almace-
nar junto con acidos.

Bibliografia www.carloelbareagent.com/Repository/DIR199/CHO283_E.pdf
www.winklertda.com/ficha_new.php?id=1736
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REACTIVO NITRATO FERRICO
Fe(NO.), e9H,0
Caracteristicas | Sélido cristalino color castafio, inodoro.

Riesgos Irritante y comburente. Peligro de fuego con materiales com-

bustibles. Irrita los ojos, la piel y vias respiratorias.
Primeros Inhalacién | Mueva a la persona a donde respire aire fresco. Las

auxilios personas desmayadas deben tenderse y transpor-
tarse de lado con la suficiente estabilidad. Obtenga

atencién médica inmediata.
Contacto |Limpiar los ojos abiertos durante varios minutos

con 0jos con agua corriente. En caso de trastornos persis-

tentes, consultar a un médico.
Contacto |Lavar inmediatamente con agua y jabdn, enjuagar

con piel bien. Lavar la ropa contaminada antes de volver a
usarla.
Ingestion |Lavar la boca con agua, si el sujeto estad consciente.

No provocar el vémito y solicitar asistencia médica

inmediata.
Fugas y Sustancia toxica para el medio ambiente. Evitar que penetre
derrames en la canalizacién/aguas de superficie/agua subterraneas. Al
haber penetrado en el suelo, avisar a las autoridades compe-
tentes.
Desechos Evitar desecharlos en desagiies, sistemas de agua, lluvias, rios

y canales. Recupere el producto en recipientes de plastico mar-

cados para su posterior recuperaciéon o tratamiento.
Bibliografia www.carloelbareagent.com

149
LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA



Quimica Analitica I (Manual para I. Q.)

REACTIVO

NITRATO DE PLOMO
Pb(NO,),

Caracteristicas

Sdélido blanco inodoro.

Riesgos

No es una sustancia combustible pero facilita la combustion de
otras. iEvitar todo contacto! Es venenoso. La absorcion en la
sangre ocurre por: piel, ojos, pulmones y boca.

Primeros
auxilios

Inhalacion

Irritacion en las vias del tracto respiratorio. Trasla-
de a un lugar con ventilaciéon adecuada, dependien-
do de la cantidad, puede ocurrir envenenamiento.
Si respira con dificultad, suministrar oxigeno.
Solicite atencién médica de inmediato

Contacto
con ojos

Irritacién y ardor en los ojos. Lavar suavemente
con agua corriente durante 15 min, abriendo oca-
sionalmente los parpados. Posible conjuntivitis.

Contacto
con piel

Se absorbe por la piel, los sintomas de envenena-
miento son los de ingestién. El contacto causa irri-
tacion y ardor. Lavar con agua corriente durante 15
minutos. Al mismo tiempo, quitarse la ropa conta-
minada y calzado. Solicite atencidon médica.

Ingestion

Los sintomas de envenenamiento son: espasmos
abdominales, nauseas, vomito, pérdida de apetito,
baja de presidon en la sangre, en casos graves
paralisis respiratoria, coma y muerte. Dé a beber
leche o agua, inmediatamente. Nunca dé nada por
la boca a una persona que se encuentre incons-
ciente. Induzca el vémito, introduciendo los dedos
dentro de su boca. Solicitar asistencia médica de

inmediato.
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Fugas y
derrames

Eliminar todas las fuentes de ignicién. Barrer la sustancia de-
rramada e introducirla en un recipiente; si fuera necesario, hu-
medecer el polvo para evitar su dispersion. Recoger cuidadosa-
mente el residuo y trasladarlo a un lugar seguro. No absorber
en serrin u otros absorbentes combustibles. No permitir que
este producto quimico se incorpore al ambiente. No tocar el
material derramado. Lave el area del derrame con agua, pero
evitando que el agua de lavado escurra, contener para evitar la
introduccion a las vias fluviales o alcantarillas.

Desechos

La sustancia es toxica para los organismos acuaticos. En la ca-
dena alimentaria referida a los seres humanos, tiene lugar bio-
acumulacién, concretamente en organismos terrestres y mari-
nos. Se aconseja firmemente impedir que el producto quimico
se incorpore al ambiente. La sustancia puede causar efectos
prolongados en el medio acuatico.
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REACTIVO

CLORURO DE CALCIO
cacl,

Caracteristicas

Granulos blancos o grises.

No se le considera peligroso, no es inflamable ni explosivo. Si se
calienta intensamente a altas temperaturas y arde, se descom-

Riesgos . . . .
pone y produce humos toxicos y corrosivos. Se disuelve violen-
tamente en agua vy libera gran cantidad de calor.
La evaporacion a 20°C es despreciable; sin embar-
go, se puede alcanzar rapidamente una concen-
Inhalacién |tracion nociva de particulas en el aire cuando se
dispersa. En caso de inhalacion, se recomienda aire
limpio y reposo.
) Enjuagar con agua abundante durante varios minu-
Primeros Contacto . .
- ) tos (quitar las lentes de contacto, si puede hacerse
auxilios con o0jos . . ) . s
con facilidad) y proporcionar asistencia medica.
La sustancia irrita la piel y el tracto respiratorio. Es
Contacto ] ] ) ]
el necesario quitar las ropas contaminadas, enjuagar
con pie ) o,
y lavar la piel con agua y jabon.
., Enjuagar la boca, dar a beber abundante agua, re-
Ingestion
poso.
. Barrer la sustancia derramada e introducirla en un recipiente; si
ugasy ) . . -,
fuera necesario, humedecer el polvo para evitar su dispersion.
derrames o .
Eliminar el residuo con agua abundante.
No descargar en aguas sin haber diluido. La solucién de cloruro
Desechos de calcio es neutralizada con carbonato de sodio, obteniéndose

una mezcla de carbonato de calcio y cloruro de sodio.
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REACTIVO

YODURO DE POTASIO
KI

Caracteristicas

Sélido, cristales o granulos blancos, sin olor.

Riesgos

Producto no peligroso. Estable bajo condiciones apropiadas de
uso y almacenamiento. Reacciona con sustancias oxidantes y
reductoras, con materiales organicos, metales y acidos.

Primeros
auxilios

Irritacién de las membranas mucosas. Traslade a
L un lugar con ventilacién adecuada. Si respira con
Inhalacion . . i N .,
dificultad, suministrar oxigeno. Solicite atenciéon

meédica de inmediato.

El contacto en los ojos puede provocar irritacién y
Contacto ardor. Lavar suavemente con agua corriente duran-
con o0jos te 15 minutos, abriendo ocasionalmente los parpa-
dos.

Se absorbe por la piel. Lavar con agua corriente
Contacto ] ] ] ]
el durante 15 minutos, al mismo tiempo, quitarse la
con pie )
ropa contaminada y calzado.

La ingestion puede provocar irritacion
gastrointestinal. Dé a beber agua o leche,
Ingestion |inmediatamente. Nunca dé nada a una persona
inconsciente. Induzca el vémito, sin administrar
vomitivos.

Fugas y
derrames

Eliminar todas las fuentes de ignicion. Realizar el siguiente
procedimiento para la disposicion del material: use equipo de
proteccion personal; con una pala de plastico limpia, coloque
cuidadosamente el material dentro de un recipiente limpio y
seco (cubeta de plastico y/o bolsa de polietileno) y cubra; retire
del area. Lave el area del derrame con agua, pero evitando que
el agua de lavado escurra; contener para evitar la introduccion a
las vias fluviales, alcantarillas, sétanos o areas confinadas.

Desechos

Evite la contaminacidn de alcantarillas y cursos de agua. No se
esperan productos de degradacion peligrosos a corto plazo. Sin
embargo, pueden formarse productos de degradacién a largo
plazo.
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REACTIVO YODATO DE ESTRONCIO
Sr(10.),
No se encontré una ficha de seguridad exclusiva para

este compuesto, sin embargo, la investigacion arroja lo
siguiente:

Los compuestos de estroncio que son insolubles en agua
pueden llegar a ser solubles en agua, como resultado de
reacciones quimicas. Los compuestos solubles en agua
constituyen una mayor amenaza para la salud de los hu-
manos que los compuestos insolubles en agua. Ademas,
las formas solubles del estroncio tienen la oportunidad de
contaminar el agua. Afortunadamente, las concentracio-
nes en agua potable a menudo son bastante bajas.

El Unico compuesto del estroncio que es considerado pe-
ligroso para la salud humana, incluso en pequefas can-

tidades, es el cromato de estroncio. El cromo téxico que
contiene es el causante de la toxicidad del compuesto.

La toma de alta concentraciones de estroncio no es cono-
cida generalmente como un gran peligro para la salud hu-
mana. Por lo que se recomienda trabajar en el laboratorio
con los cuidados basicos, evitar su inhalacién, ingestion,
contacto con ojos y piel.
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REACTIVO YODATO DE SODIO
NaIO,
Caracteristicas | Sélido blanco inodoro.
Ri Muy comburente. Peligro de explosion, al mezclar con sustan-
16590% cias combustibles, puede provocar un incendio.
Suministrar aire fresco, en caso de trastornos, so-
licite atencion médica de inmediato. Si respira con
Inhalacién | dificultad, retirar las prendas ajustadas y suminis-
trar oxigeno. Si no respira, administrar respiracion
artificial.
Lavar los ojos con abundante agua, inmediatamen-
te, por lo menos durante 15 minutos, manteniendo
abiertos los parpados para retirar cualquier acumu-
Contacto ., - - I
. lacion en estas superficies. No utilice ningun tipo de
con 0jos . . .
unguento para los 0jos. Si se usan lentes de con-
Primeros tacto, se deben retirar de los ojos. Buscar atencién
auxilios médica.
Puede ser absorbido por la piel y es irritante. Lavar
las zonas contaminadas de la piel con abundante
agua y jabdén no abrasivo. Cubra la piel con un
Contacto ] ] o,
el emoliente. En caso de una seria exposicion, lavar
con pie con jabon desinfectante y cubrir con una crema
antibacterial. Puede usarse agua fria. Busque aten-
cion médica.
No induzca al vomito. Retire las prendas ajustadas.
Ingestion |Si la persona no respira, realice resucitacion boca a
boca. Consulte al médico inmediatamente.
Eliminar toda fuente de ignicidén o calor. No inhalar los vapores
Fugas y ni tocar el producto derramado. Evitar que entre en contacto
derrames con materiales combustibles como papel, madera, aceite o te-
las.
En estado no diluido, evite que entre en contacto con el des-
agle y cursos de agua. Lo que no se pueda conservar para
Desechos ., oo ) ) ]
recuperacion o reciclaje debe ser manejado en instalaciones de
eliminacién de residuos adecuadas y aprobadas.
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REACTIVO CLORURO DE BARIO
BaCl,
Caracteristicas | Cristales blancos inodoros.
Ri La sustancia se descompone al calentarla intensamente, produ-
iesgos
g ciendo humos téxicos.
Trasladar a la victima al aire fresco. Afloje el cuello
y el cinturdn de la victima. Si la persona no respira,
Inhalacién | dar respiracion artificial. Si la respiracion es
dificultosa, suministrar oxigeno. Llamar al médico
inmediatamente.
Quitar lentes de contacto. Manteniendo los ojos
Contacto |abiertos, enjuagarlos durante 15 minutos con
i con ojos |abundante agua. Se puede usar agua fria. Buscar
Primeros . T ]
- atencion medica inmediata.
auxilios ; - - -
Quitar las ropas contaminadas, enjuagar la piel con
Contacto o
el agua abundante o ducharse. Utilizar guantes pro-
con pie
P tectores cuando se administren primeros auxilios.
Dar de beber una solucién de sulfato sédico.
Provocar el vomito (iUNICAMENTE EN PERSONAS
Ingestion | CONSCIENTES!). Reposo y atencion médica.
Emplear guantes de proteccion cuando se induzca
el vomito.
Barrer la sustancia derramada e introducirla en un recipiente
Fugas y - . .
hermetico. Recoger cuidadosamente el residuo y trasladarlo a
derrames
un lugar seguro.
Desecharse en recipientes herméticamente cerrados. No mez-
clar con agentes oxidantes y/o acidos. Evite la contaminacion
de alcantarillas y cursos de agua. No se esperan productos de
Desechos degradacion peligrosos a corto plazo. Sin embargo, pueden for-
marse productos de degradacion peligrosos a largo plazo. Los
productos de descomposicién son menos toéxicos que el produc-
to original.
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REACTIVO

SULFATO DE SODIO
Na,SO,

Caracteristicas

Polvo cristalino de color blanco.

Riesgos

No se le considera peligroso bajo condiciones de fuego. No es
inflamable ni explosivo, pero puede explotar violentamente
cuando se funde con aluminio.

Primeros
auxilios

Inhalacién | Se espera que no sea peligroso para la salud.

No presenta efectos adversos, pero el polvo puede
causar irritacién mecanica. Lave inmediatamente
Contacto |los ojos con agua en abundancia, durante minimo
con ojos 15 minutos, manteniendo los parpados separados
para asegurar un lavado de la superficie completa
del ojo.

No tiene efectos adversos. Lave inmediatamente el
Contacto |area afectada con gran cantidad de agua y jabdn.
con piel Obtenga atencion médica, si se desarrolla alguna
irritacion.

Ligeramente téxico. Proporcione grandes cantida-

L, des de agua o algunos vasos de leche para diluir. Si
Ingestion ) } .
ha ingerido en grandes cantidades, obtenga aten-

cion médica.

Fugas y
derrames

Ventile el area del derrame. Recoja el producto en contene-
dores vacios y limpios. El drea afectada debe ser lavada con
abundante cantidad de agua. Prevenga la entrada hacia vias
navegables, alcantarillas, sétanos o areas confinadas mediante
la construccién de diques hechos con arena, tierra seca u otro
material absorbente no combustible. El material de absorcion
contaminado se destinara a relleno sanitario.

Desechos

No puede ser almacenado para recuperarlo o reciclarlo, debe
ser manejado en contenedores de desperdicio aprobado. No se
espera que este material se bioacumule significativamente ni
gue sea toxico para la vida acuatica.
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REACTIVO ACIDO NiITRICO
HNO,

Caracteristicas | Liquido que va de incoloro a amarillo palido, de olor sofocante.

Riesgos Corrosivo de metales y tejidos, al contacto con el agua genera
mucho calor, produce ronquera, laringitis, ulcera la boca y na-
riz.

Primeros Inhalacién | Evaluar los signos vitales: pulso y velocidad de res-
auxilios piracion; detectar cualquier trauma. En caso de que
la persona no tenga pulso, proporcionar rehabilita-
cion cardiopulmonar; si no hay respiracién, dar res-
piracion artificial y si ésta es dificultosa, suministrar
oxigeno y sentarla.

Contacto |Lavar con una solucién de bicarbonato diluido para
con ojos | neutralizar y después con abundante agua, mini-
mo durante 15 minutos, manteniendo abierto los
parpados; si la irritacién persiste, repetir el lavado.
Buscar atencién médica inmediatamente.

Contacto |Lavar cuidadosamente el area afectada con una
con piel solucién de bicarbonato diluido para neutralizar y
agua corriente de manera abundante por 15 minu-
tos. Buscar atencién médica inmediatamente.

Ingestion |Si la victima esta consciente, lavar la boca con
agua corriente, sin que sea ingerida. No inducir el
vomito ni tratar de neutralizarlo. El carbén activa-
do no tiene efecto. Dar a la victima agua o leche,
solo si se encuentra consiente: continuar tomando
agua, aproximadamente, una cucharada cada 10

minutos.

158
LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA



Quimica Analitica | (Manual para |. Q.)

Fugas y
derrames

Ventilar el area dependiendo de la magnitud del siniestro.
Mantener el material alejado del agua, en caso necesario,
construir diques con sacos de arena, tierra o espuma de
poliuretano. Para absorber el derrame puede utilizarse mezcla
de bicarbonato de sodio-cal sodada o hidréoxido de calcio, en
relacién 50:50, mezclando lenta y cuidadosamente, pues se
desprende calor. Una vez neutralizado, lavar con agua. Para
absorber el liquido también puede usarse arena o cemento,
que se deberan neutralizar posteriormente. Rociar agua para
bajar los vapores, el liquido generado en este paso debe ser
almacenado para su tratamiento posterior, pues es corrosivo
y téxico. Tanto el material derramado, el utilizado para
absorber, contener y el generado al bajar vapores deben ser
neutralizados con cal, cal sodada o hidroxido de calcio, antes
de desecharlos, avisar a las autoridades competentes.

Desechos

Con cuidado (se genera calor y vapores), diluya con agua-hielo
y ajuste el pH a neutro con bicarbonato de sodio o hidréxido de
calcio. El residuo neutro puede tirarse al drenaje con agua en
abundancia. Neutralizar a un pH 5-10 y desechar.

Bibliografia

www.quimicag.unam.mx
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REACTIVO

SULFATO FERROSO
FeSO,

Caracteristicas

Sélido granular homogéneo.

Riesgos Baja peligrosidad.

Primeros Inhalacién | Lavar fosas nasales con agua.

auxilios
Contacto |Lavese inmediatamente con agua durante 15 minu-
con ojos tos, consiga ayuda médica.
Contacto |Lavese inmediatamente con agua durante 15 minu-
con piel tos, consiga ayuda médica.
Ingestién | Beba mucha agua, induzca el vomito, consiga ayu-

da 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 WWwWw.cqgomega.com
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REACTIVO

SULFATO CERICO AMONIACAL
(NH,)Ce(SO,)e2H,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 irritacién del tracto digestivo.
Las propiedades toxicoldgicas de este material no han sido
plenamente investigadas. Causa irritacion de ojos y la piel.
Afecta al sistema respiratorio, los ojos, la piel.

Primeros
auxilios

Inhalacién | Trasladar al aire libre. Si no esta respirando, ad-
ministre respiracion artificial. Si la respiracién es
dificultosa, dar oxigeno. Obtener atenciéon médi-
ca inmediatamente.

Contacto |Enjuague los ojos inmediatamente con

con ojos |abundante agua, durante al menos 15 minutos,
levantando los parpados superior e inferior
ocasionalmente. Busque atencidon 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 contami-
nados. Obtener atencion médica.

Ingestidon | No induzca el vémito. Si esta consciente y aler-
ta, enjuague la boca y beba 2-4 tazas de leche o
agua. Busque atencién médica inmediata.

Fugas y
derrames

Evitar la formacion de polvo. Evite respirar el polvo. Ase-
gurar una ventilacion adecuada. Utilice herramientas apro-
piadas 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.
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Desechos Mantenga sulfato de cerio amonio o sulfato de amonio cérico
en un recipiente herméticamente cerrado, almacene en un
lugar fresco, seco y ventilado. Proteger contra el dafio fisico

o contacto con la humedad, la oxidacion de materiales.
Bibliografia http://translate.google.com.mx/translate?hl=es&langpair=

en%7Ces&u=http://finoric.com/MSDSSheet/CeriumAmmo-
niumSulfateCeric.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 incluidas en este manual son un
complemento de las clases tedricas y son pertinentes en la
formaciéon del alumno, quien aprenderd a realizar
operaciones como: la identificacion y la cuantificacion de
sustancias quimicas, la disolucién de la materia prima, las
sintesis quimicas cuantitativas y las separaciones o
purificaciones, mediante reacciones de precipitacion. El
principal ObJetIVO de estas practlcas es la utilizacion de
material qmmlco e instrumental para preparar soluciones
de uso comun, aplicando el método cientifico.
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