57

<&

uﬁ\; @[ﬁ UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA_DE MEXICO
EN 3

v

Ry

2 FACULTAD DE QUIMICA

&

PROPUESTA DE UN PROGRAMA DE PRACTICAS PARA LA
ASIGNATURA DE QUIMICA ANALITICA I
EN LA CARRERA DE QUIMICO.

T E S 1 S
QUE PARA OBTENER EL TITULO DE
Q U 1 M I ¢ o
P R E S E N T A
RAYMUNDO RENE RUIZ AGUIRRE

FALLA DE CRIGEN

México, D. F. e 1991

PROF
g LS




pr—

%‘g Universidad Nacional
:‘\-A

2%  Auténoma de México
UNAM

UNAM — Direccién General de Bibliotecas Tesis
Digitales Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADOS © PROHIBIDA
SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta
protegido por la Ley Federal del Derecho de
Autor (LFDA) de los Estados Unidos
Mexicanos (México).

El uso de imégenes, fragmentos de videos, y
demas material que sea objeto de proteccion
de los derechos de autor, sera exclusivamente
para fines educativos e informativos y debera
citar la fuente donde la obtuvo mencionando el
autor o autores. Cualquier uso distinto como el
lucro, reproduccién, edicion o modificacion,
sera perseguido y sancionado por el respectivo
titular de los Derechos de Autor.



INDICE

© PAGINA
CAPITULO 1 1
INTRODUCCION
CAPITULO 2 7
EN BUSCA DE MIS ORIGENES ...
CAPITULO 3 12
PROGRAMA DE LABORATORIO
CAPITULO 4 151

CONCLUSIONES



CAPITULO 1
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pero los que esperan a Jehovd

tendrdn nuevas fuerzes; levantardn
alas como las dguilas; correrdn, y
no se cansardn; caminardn, y no se

fatigarédn,

ISAIAS 40:31
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El Profesor R. V. Ramette cita en su libro (Equilibrio y
Andlieis Quimico) la mdxima favorita de I, M. Kolthoff: "La
teor{a gufa, el experimento decide."

Un sentimiento parecido se apoderd de mf, quimico tedrico,
cuando la Profesora Adelina Pasos y el Doctor Carlos Romo me
propusieron que desarrollara como tema de tesis un Programa de
Laboratorio para la nueva asignatura de Quimica Analftica I
(Equilibrios Quimicos Simples en Fase Homogénea).

El fundamento de tal propuesta fue el hecho de que cursé las
cinco asignaturas de Andlisis y cuatro correspondientes a
Quimica Analftica.

E1 haber conocido ambas metodologfas diddcticas, programas
tedricos y pricticos, sistemas de evaluacién, etc.; me coloc§ en
una_situacién "jdénea" pera que, libre de prejuicios, elaborara
un Frograma de Prdcticas donde incluyera, a t{tulo personal, lo
que considerara més interesante y pedazdgicamente formativo para
las futuras generaciones de slumnos que ingresen a la PFacultad de
guimica.

Mi asesora de tesis (Profesora Adelina Pasos) me proporciond
dos documentos vitales para dar forma al Programa de Laboratorio.
El primer documento es el "Programa desglosado de la asignatura
Quimica Analftieca I. Equilibrios Quimicos Simples en imse
Homogénea", Conocido de ahora en adelante como Documento T-01.

El documento restante es el "Formato de Précticas de
Laboratorio”. Al cual me referire como Documento T-02,



A continuacién transcribo el Programa de Teorfa tal y como se
presenta en el Documento T-01.

UNIDAD
(2 hr)
UNIDAD
(4 nr)
UHIDAD
(3 hr)
UNIDAD
(3 hr)
UHIDAD
(2 nr)
UNIDAD
(3 nr)
UlIDAD
(6 nr)
UNIDAD
(4 hr)
UNIDAD
(3 nr)
UNIDAD
(3 hr)
UNIDAD
(4 hr)

1

10

"

IL2ORTANCIA DE LA QUIMICA ANALITICA COXO DISCIPLINA
CIEITIFICA Y CONCEPTOS BASICOS DEL ANALISIS QUIMICO.

PRINCIPIOS DFL ANALISIS TITULOMETRICO.
PUENTES DE ERROR EN LAS TECNICAS TITULOMETRICAS,

CONSIDZRACIONES GENERALES SOBRE LOS EQUILIBRIOS
QUIMICOS =N SOLUCION.

PUNDAMENTOS PARA EL 355TUDIO DE LOS EQUILIBRIOS
ACIDO-BASE.

CiALCULOS ALGEBRAICOS DEL pH DE SOLUCIONES ACUOSAS.
CURVAS DE TITULACION E INDICADORES ACIDO-BASE.

BQUILIBRIO DE INTERCAMBIO PROTONICO EN MEDIO NGO
ACUOS0.

TFUNDAMENTOS SOBRE LOS EQUILIBRIOS DE INTERCAMBIO
ELECTRONICO.

CALCULOS ALGEBRAICOS Y GRAFICOS DEL POTENCIAL REDOX.

CURVAS DE TITULACION ¥ INDICADORES REDOX.



UNIDAD 12
(3 hr)

UHIDAD 13
(4 hr)
U.1IDAD 14
(4 hr)

¥ZDICIONES POTENCIOMZATRICAS.

EQUILIBRIOS DE IWTERCAMBIO DE IONES Y MOLECULAS
PULARES (COMPLXJ0S).

TITULACIONES COKPLEJIMETRICAS,

El Programa de teor{a comprende, en total, 48 horas efectivas
de clase, Ademds, la presentacidn de un minimo de tres exdmenes

parciales,

Considerando que la evaluacidn deda por el profesor de
laboratorio representa el 50% de la calificacién final
(Documento T-01, p 21); es deseable que el Programe de Prdcticas
de Laboratorio conste también de 48 horas.

Asi como el Progrema de Yeorf{a consta de 14 unidades, el
Progrema de Laboratorio se encuentra dividido en las siguientes
Unidades Temdticas:

UZIDAD TUMATICA 1 3

UUIDAD TEWA

TICA 2

UNIDAD TEMATICA 3
UNIDAD TENATICA 4 :
UNIDAD TIZMATICA 5 :

Introduccién y Equilibrio Qufmico.
Equilibrios Acido-Base.
Equilibrios Redox.

Potenciometria.

Equilibrios de Complejos,.



La correspondencia, o vinculecién, teorfa-préctica queda
ilustrade en la siguiente tabla:

UNIDAD UNIDADES TEORICAS TIZHPO DB LTIEKMPO DE
PEIATICA COMPRENDIDAS TEORIA LABORATORIO
(LABORATORIO) (TEORIA) (HORAS) (IIORAS)

1 1 -4 12 12

2 5 -8 15 14

3 9 -1 10 8

4 12 3 4

5 13 - 14 8

Las gels horas restantes asignadas al trabajo de laboratorio
quedan ocupadas por las actividades siguientes:

(a) Presentecién ante el grupo (2 hr)

(b) Reposicién de précticas y/o entrega de calificaciones
{4 hr)

En el transcurso de mis estudios, viv{ (en otras asignaturas)
distintas experiencias que deseo incorporar al Programa de
Laboratorio.

He parece importante, en primer lugar, destinar una clase
exclusivamente a la discusién de cada Unidad Temdtica. Creo que
existe material suficiente para aclarar dudas y/o proponer
nuevas alternativas en el proceso de enseflanza-aprendizaje.



Para el profesor que no considere necesario tener una clase
de discusién de resultados, puede elegir por la opcién de realizar
un examen. Propongo que tal examen sea eminentemente préctico y
que las preguntas tedrices (que necesariesmente deberdn hacerse)
no sean determinantes en la evaluacién final dade al alumno,
Recordar que se imparte una clase de laboratorio.
Finalmente (y siempre lo desee como alumno), que el asesor
realice Prdcticas Demostrativas en donde haga participar al
alumno como miembro de un equipo; pero, este equipo estd formado
por todos los alumnos del grupo.

He tomado estas ideas en la plunehcién ¥ realizacibn del
Programa de Laboratorio,

El objetivo principal del curso prdctico (y desde luego del
trabajo de tesis) es proporcioner al alumno las técnicas y
herramientas bdsicas para que el estudiante pueda desarrollar,
més edelante, su creatividad en el disefio y ejecucién
experimental.

Tuve la ovortunidad de contar con un pequefio grupo piloto
(Paty, Ivdn y Ramén), chico en tamefio pero grande en entusiasmo y
dedicacién., Ellos son el testimonio viviente de este trabajo.



CAPITULO 2
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" o es en el clamor de las multitudes en las
calles ni en los gritos y aplausos de las muchedumbres,
sino dentro de nosotros mismos donde estén

la victoria y la derrota. ®

Henry Wadaworth Longfellow



La Universidad se fundd en 1910 a instancias de Justo Sierra.
Las escuelas que la conformaron fueron: Escuela de Ingenieros, la
Escuela de Bellas Artes, la Escuela de Medicine, la Escuela de
Derecho, la Escuela Preparatoria y la reclen creeda Escuela de
Altos Estudios.

A principios de 1939 inicia la Facultad de Ciencias formada por
los sipuientes departamentos: Matemdticas, Fisica, Biolog{a,
Quimica, Astronomfa y Geof{sica.

Sin embargo, el Departamento de Quimica solo funciond un afio
porque hubo oposicidén por parte de la Escuela Nacionel de Qufmica.

La BEscuela Nacional de Quimica (semilla de nuestra actuasl
facultad de (uimica) inicié cleses por primera vez el 3 de abril
de 1916, en el pueblo de Tacuba, gracias a la actitud decidida,
perseverante y tenaz de su fundador Don Juan Salvador Agraz.
Aunque la inauguracidén oficial se realizé el 23 de septiembre
del mismo afio,

Juan Salvador Agraz nace el 3 de octubre de 1881 en Tecolotldn,
Jalisco. En 1898 ingresa a la Escuela Duvignau de Lanneau en
“rancia, donde destacd como el mejor alumno en Quimica de dicho
plantel, li4s tarde, en 1990, se inscribe al Institute de Chimie
Apliqueé de Paris, Aqui recibe instruccién de cientfficos de la
talla de lioissan, Berthelot, Carnot, Poincaré y otros mds.

Reiresa u México en 1903, siendo multifacética su labor
profesional., Imparte la cdtedra de "Filogofia de la Quimica" en
la Bscuela de Altos Estudios.

Muere el 2 de mayo de 1949 en la Ciuded de Néxico.
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A continuarcidén damos una breve semblenza acerca de la
evolucidn histdérica de las asignaturas correspondientes al
Andlisis Qufmico (posteriormente Quimica Anal{tica) contenidas en
el mapa curricular de la carrera de Quimico (1927-1987).

PLAX DE HOMBRE DE LA UBICACION
£5TUDIOS ASTGHATURA CULRICULAR
1927 indlisis Qufmico Cualitativo 187 a0

Andlisis Quimico Cuantitativo 2% afto
Andlisis Industrisles 3%T afo
1935 Andlisis Quimico Cualitativo 1%T afio
Andlisis Qufmico Cuantitativo 2° afio
Anélisis Quimico Cuantitativo 3¢T afio

(especiel)

1954 Andlisis Quimico Cualitativo 1% afto
Andlisis Quimico Cucntitativo 2° afio
Anélisis Quimico Cuantitativo 3%T afio
(especial)
Andlisis Quimico Industrial 4° aiio



FLAY D
ESTUDIOS

1964

1967

1972

Andlisis
Andlisis
Andlisis
Andlisis

Andlisis
Andlisis
Andlisis
Andlisis
Andlisis

Andlisis

Andlisis II o Q. Analftica II
Andlisis III o Q. Analftica III
Andlisis IV o Q. Analitica IV

Andlisis

ASICHATURA

I (cualitetivo)

II (cuantitativo)
III (instrumental)
IV (industrial)

II
III
v
v

I 0o Q. Anslitica I

V o Q. Analftica V

UBICACION

CURRICULAR

16!‘

afio

2° afio

361‘

4°

20

afio

afio

semestre
semestre
semestre
semestre

gemestre

semestre
semestre
gemeatre
semestre

semestre



PLAN DE HOMBRE DE LA UBICACION

ESTUDIOS ASIGUATURA CURRICULAR
1987 Eguilibrios Quimicoa Simples 2% gemestre

en Fase Homogénea
Equilibrios Simultdneos en 3T gemestre
Kedio Homozéneo y Heterogéneo
Bquilibrios Simultdneos en 4% semestre
Sistemas Heterogéneos
Métodos OUpticos de Andlisis 5° gsemestre
Métodos Electrométricos 6° semestre

y de Separacidn

Como hemos visto; la resefia histérica nos muestra que la
discipline cient{fica denominada Quimica Analftica {o Andlisis
Quimico) ez parte fundamentel e integrsl de la preperacidn y
formacién del profesional de la quimica en cualesgquiers de sus
orientaciones.

Podemos afindir, ademfs, que en la &poca actual y por ser
liéxico un pais en via de desarrollo es indispensable enfrentar
con éxito los retos tecnoldgicos que damanda nuestra sociedad,

La quimice no va e resolver por completo todos estos
problemas, pero si debe ser capaz de auxiliar en la solucién de
una grzan parte de ellos.



CAPITULO 3

La tenacidad es el material del corredor;
si no la posee, jem4s serd un corredor de fondo.
La tenacidad es lo que le impulsa a terminar la
carrera cuando anhela abandonarla, lo que le
obliza a apretar el paso cuando est£ a punto de
ser alcanzado o pasado, lo que le hace salir
con lluvie para realizer la carrera de

entrenamiento que necesita,



REGLAS D3 SEGURIDAD

La seguridad en el laboratorio es una necesidad prioritaria en
la que es vital la participacién de los alumnos y el asesor.
83 recomendable que exista un ambiente de confianza y sano
compafierismo dentro del laboratorio. A continuacién mencionamos
algunas reglas que podrfan ayudar a cumplir nuestros propésitos,
Sin embargo, cada grupo en particular fijard las propias.

1. Se paserd lista de asistencia diez minutos después da dar
inicio la sesién correspondiente de laboratorio.

2. Es indispensable el uso de una bata, preferentemente de
algoddn.

3. Utilice zapatoa en el laboratorio, no sendaelias ni huaraches,
ya que puede haber trozos de vidrio y/o substancias téxicas
derramadas en el piso que puedan poner en peligro la salud o
le integridad f{sica del alumno.

4, .Se recomienda el empleo de lentes de proteccién para los ojos
en cualquier actividad préctica.

5. Aprender la ubicacifn y el uso del extinguidor de incendios,
le ducha de seguridad y la pila lavaojos.

6. Al utilizar pipetas, realice el trabajo con une pera de goma
de succién en lugar de la boca.

T. Apagar el mechero cuando se manejen disolventes flamables.
8. No se deben oler ni degustar las substancias quimicas.

9. No desperdiciar ni contaminar los reactivos quimicoas.

- 13 -



11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.
18.

19.

20,

8i hay generacién de humos téxicos o irritentes, hdgalo
siempre en la campana de extraccidn.

Cuide de no vertir substancias corrosivas en el piso o en la
mesa de trebajo.

Eliminar los desechos en el sitio adecuado,

Si requiere de la solucién limpiadora sulfoerémica, hdgelo
cuidadosamente, ya que es una mezcla altamente peligrosa y
corrogiva.,

llentenga limpio el luger de trabajo, as{ como la balanza
analitica asignada.

Procure tener accesorios de limpieza tales como franelas,
pafios, detergentes, escobillones, etc.

Se prohibe ingerir todo tipo de alimentos y bebidas durante
el horerio de précticas.

No molestar a sus compafieros,

Evite en lo posible correr o andar desordenadamente en el
laboratorio,

En caso de accidente, aviasar al asesor; especialmente de
aquellos que impliquen cortaduras o quemaduras.

Procurar tener un botiquin de primeros auxilios a la meno.



CUADERTO DE LABORATORTIG

Cada profesor muestra distintas tendencias o gustos en cuanto
a la manera de pregentar las notas y datos de cada experimento
realizado en el laboratorio. Sin embargo, existe un consenso
general en lo siguiente: TODOS LOS DATOS DXBEN ESTAR ESCRITOS A
TINTA, 1 U CUADZRNO DiDICADO EXCLUSIVAMENTE A LAS PRACTICAS DEL
LABOitATORIO, FEll EL PRECISO MOMENTO QUE SE REALIZA LA OBSERVACION
¥/0 DETERMINACION. QUEDA ESTRICTAMENTE PROHIBIDO ANOTAR LOS DATOS
Eil CUALQUIER HOJA SUKLTA, Ud BOLETO DEL METRO O I LA PALMA DE LA
1ANO.

£1 cuaderno de laboratorio tiene por objetivo registrar todo
lo referido a la experiencia préctica; lo que se realizf, lo que
se obaservd, se anotd y concluyd. Un buen cuaderno de laboratorio
es aquel que puede ser consultado por una persona 3in conocer
nade previo a la prdctica y poder realizar el experimento, en la
misma forma, con la simple lectura del cuaderno.

Algunos consejos dtiles para la buena organizacidn del
cuaderno de laboratorio son:

(1) Deben numersrse laas hojas del cuaderno de laboratorio;
nunca, bajo ningun motivo, deberdn arrencarse las hojas.

(2) Es conveniente dejar en blanco las primeras hojas del
cuaderno para anoter un fndice de materias que facilite la
ubicacibén de algdn tema especifico.

(3) Un arreglo itil es usar la pégina derecha para la parte
descriptiva y loas datos, y la izquierda para realizar los
célculos numéricos que se requieren en cada préctica.



(4)

(5

(6)

Al inicio de cada sesidn de laboratorio debe anotarse la
fecha; todas las operaciones realizadas durante el dfa, as{
como algunes observaciones hechas en el transcurso del
experimento, La anotacién de cada nuevo trebajo inicia en
una pégina nueva del cuaderno.

Yo es vélido hacer correcciones en el cuaderno. Si algo sale
mal o falla, por ejemplo: un resultado erréneo, se coloca
una raya fina para anularlo; escribir arriba el nidmero
correcto y afiadir una nota explicative. Cerciérese de que
todos los resultados tengan las unidades correctas.
Recuerde que cada experimento debe incluir sus conclusiones
¥y tal vez recomendaciones pars mejorar la prictica en
cualquiere de sus partes e incluso suprimirla totalmente,



PROGRAMA SE

ESEL

ACTIVIDAD

Prdctica No. 1
Balanza Analfitica

Prictica lo. 2

Reviaién o Estendarizecién de la Bureta

Préctica iio. 3

RA

([

DE

Gravimetrfa. Precipitacidn de Cromato

de Plomo (Parte I)
Prdctica lo. 3

Gravimetr{a., Precipitacién de Cromato

de Plomo (Parte II)

Prdctica No. 4
Préctica Demostrativa:
Equilibrio Quimico

Discusidn y/o Examen
UNIDAD TEMATICA I

Préctica Ho, 5

Preparacidn de Disolucionea Acido-Base

Préctica io. 6

Estandarizacidén de Disoluciones

Acido~Base



PROGRAMA SEMESTRAL DE LABORAZIORIO

ACTIVIDAD SENANA
Prédctica Ho. 7 5 A

Indicadores icido-Base

‘Préctica ilo. 8 - ' 5B
Titulaciones Acido-Base

Prictica No., 9 6 A
Equilibrios Acido-Base,

Prdcticas Aplicativas

Prdctica Lo. 10 6B
Préectica Demostrativas

Equilibrios Acido-Base en

Disolventes ilo Acuosos

Discusién y/o Examen T A
UNIDAD TEMATICA II
Préctica Ho. 11 7B

Preparacién de Soluciones Hedox

Préctica ilo., 12 8 A
Bstandarizacién y Empleo de la
Solucidén Redox

Préctica iio. 13 - 8B
Prdctica Demostrativa:

Batimacién de un Potencial

Estdndar de Reduccidn



ACTIVIDAD
Discusién y/o Zxamen
U#IDAD TEMATICA IIX

Prédctica lio, 14
Potenciometrfa. Parte I

Préctica ilo. 14
Potenciometr{a, Parte 1I

Prédctica ilo. 15
Determinaciones Complejimétricas

Discusién y/o Exemen
WHIDADES TEMATICAS IV y V

Reposicién de Prdcticas
Heposicién de Prdcticas

Intrepa de Calificaciones

10

10

11

1B
12 A

128



PRACTICA No. 1

BALANZA ANALITICA

INTRODUCCION

Las primeras balanzas que se utilizaron em trabajos de
ihvestigaci&n fueron las balanzas de brazos iguales de dos
platos, Borda sugirié un método debido a lag dificultades
inherentes a la diferencia de longitud de los brazos de la
balanza. El nuevo método de Borda conocido como pesada por
gustitucibn se us§ en lugar del tradiciomal pesaje por
transposicién. Esto dié origen a la actual balanza analftica de
un solo plato, que gin embargo no se popularizé sino hasta la
década de 1950, Estas balanzas son completamente mecdnicas en
su operacién,

Actualmente las balanzas anal{tices electrénicas tienden a
desplazar a las mecdnicas de un solo plato, tal como éstas lo
hicieron con la de dos platos.

La balanza es el instrumento analftico mfs importante con la
que contamos los quimicos,

En Qufmica Analftica es de vital importancia conocer la
cantidad de materie de los compuestos quimicos que manejamos;
ya sea para preparar disoluciones patrones, muestras,
reactivos quimicos, ete,

La balanza analitica nos permite conocer con gran precisién y
exactitud la masa no solo de casi cualquier tipo de reactivo,
sino tembién le masa de los recipientes que contengen a las
substancias quimicas.



2, PROPOSITOS

Se pretende que al finalizer esta préctica el alumno aprenda
el uso y manejo adecuado que requiere la balanza analitica, asf
como los cuidados que deberd{ hacerle, También se desea que
oractique las técnicas de pessje (directo y por diferencia.)

3. PUNDAMENTOS TEORICOS

En primer lugar es necesario definir los conceptos de maesa y
peso, Mesa es 1la cantidad de materia presente en una sustancia
y ea invariable. £l peso de una sustancia es la medida de la
fuerza ejercida por la aceleracidén gravitacional terrestre;
puesto que la aceleracidn gravitacional cambia con la altitud y
latitud de la Tierra, el peso es variable.

La balanza enalfitica determina la masa de un objeto ya que
la aceleracidén gravitacional es igual para el objeto y las
pesas., Es comin que en el laboratorio se emplee el término
"peso" cuando en realidad se quiera uno referir & la "masa".

La belanza disponible en el laboratorio es de un solo plato.
Este tipo de balanzas analfticas requieren de poco tiempo de
operacién. Se puede considerar que la balanza monoplato es una
balanza de brazos deaiguales. De acuerdo a la figura 1, el
platillo esaté suspendido del extremo mds corto de la cruz,
también de ese lado se encuentra el conjunto de pesas. En el
extremo més largo del brazo de la cruz estd un amortiguador de
contrapeso para mantener el sistema en equilibrio,

81 colocamos un objeto sobre el platillio se induce un efecto de

- 21 -



4.

desequilibrio que se corrige por separacién de pesas de 18
cruz, Al restablecerse el equilibrio se necesita que la masa de
las pesas separadas sea igual a la masa del objeto que lo
reemplaza. Asf{, une balanza de brazos desiguales opera bajo
condiciones de carga y sensibilidad constantes.

La balanza analitica debe cumplir con varios requisitos:

(5) La balanza debe ser exacta y precisa; es decir, debe dar
resultados correctos y reproducibles al efectuar pesadas
pesadas repetidas sobre algin objeto.

(2) Le balanza debe ser gensible y estable.

(3) El tiempo requerido al pesar un objeto debe ser corto.

KQPAS

(1) La balanze analftica puede registrer un peso méximo de
160.0000 g.

(ii) Tenge cuidado al utilizer materiales corrosivos y procure
manejarlos en recipientes cerrados.

(iii) XNo mueva la balanza de su sitio original.

(iv) Cualquier anomalfa o problema repértelo al instructor.

INDICACIONES GENERALES

H¥etodologfa para determinar la masa de un objeto macizos

4.1 Asegirese de que la balanza se encuentre conectada a la
toma de corriente.,



4.3

4ot

4.5

4.6

4.7

Verificar el nivel de burbuja, en caso de no estar en el
nivel se debe ajustar con los tornillos correspondientes.

Conprobar que el platillo de la balanza se encuentre libre
y limpio. Es sana costumbre asear el platillo con un
cepillo antes de cada pesaje.

Llevar la escala de le balanza a cero (0,0000) con las
menijas indicadas.

Mentener las ventanillas cerradas y ajustar a cero. El
ajuste se realiza de la menera siguiente: dar inicielmente
medio disparo -girando la perilla correspondiente en el
sentido de las manecillas del reloj-~ y observando la
escala éptica, llevar a cero usendo el botén indicado (el
que estd en el costado derecho). Enseguida se realiza la
misma operacidén, pero ahora dando disparo completo; es
decir, girando la perilla en sentido inverso al de las
menecillas del reloj. Com el botdén de la escala Sptica
dejar en cero.

La muestra u objeto a pesar no debe colocarse directamente
sobre el platillo, utilice recipintes de vidrio (vasos,
vidrios de reloj, pesafiltros, etc.), de pléstico,
metdlicos o de porcelana. En el dltimo de los casos use
papel encerado.

La muestra nunca deber{ msnipularse directamente con las
manos, emplear para ello pinzas, espdtulas o cucharillas,

51 la muestra es lfquida debe pesarse en un recipinte
cerrado.
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4.9 La mueatra debe encontrarse a la misma temperatura que la

4.13

balanza,

Coloque el objeto a pesar lo mfs centrado posible en el
platillo.

Maneje los controles de las pesas lenta y cuidadosamente,
manteniendo cerradas las ventanag.

Para encontrar la masa de la muestra opere primero los
botones de las pesas a medio disparo. Gire el mando de
les pesas que corresponda & un peso mayor gque el objeto,
hasta que la escala de proyeccién cambie de direccién con
respecto al cero y posteriormente volver el mando hasta
la siguiente posicién inferior; por ejemplo, 8i se estima
que el objeto pesa alrededor de 40 g gire el mando de las
pesag de 10 a 40 g y luego a la posicién de 50g. Entonces
observe ai se ha movido la escala en sentido inverso,.
Manipule después los controles de las pesas de 1g en
forme semejante a la ya deacrita,

Para determinar la masa real de la muestra u objeto, dar
el disparo completo y mover el botén de ajuste indicado
hasta que la marca de la lectura se encuentre en el
centro de las marcas. Anotar este valor cuidando de
registrar hasta décime de miligramo.

Al terminar de pesar deberd limpiar la balanza asnalftica
y dejarla en cero nuevamente, Cierre las ventanas.

Apague la balanza y coloque su cubierta de pléstico.
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(1) Freno del platillo,

(2) Platillo.

(3) Lote de pesas.

(4) Cuchilla de zafiro,

{5) ECstribo para las pesas.

(6) Peso mévil para el ajuste de la sensibilided.
(7) Peso mdévil pera el ajuste inicial del cero.
(8) Cuchilla principal de zafiro.

(9) Contrapeso.

(10) Amortiguador de aire,

(11) QLscala Sptica grabada,

(12) Dispositivo de elevacidn.

(13) Leva de parada.

(14) Perillas de control de las masas patrén.
(15) Conexién eléctrica.

(16) 7Piés constituidos por tornillos para nivelar.



5e PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

5.1 UMATZRIAL

1 balanza enalitica 1 vaso de precipitados de 50 ml
1 pinza para crisol 1 crisol de porcelana
1 espdtula 1 matraz aforado de 50 ml

5,2 RBACTIVOS

Sal de mesa (cloruro de sodio)

EXPERIMENTO "A" . PESAJE DIRECTOC

Tome algin material (poe ejemplo, el vaso de precipitados) y
determine su masa. Repita el experimento hasta completar diez
lecturas del mismo objeto,

EXPERIMENTO "B" . PiSADA POR DIFERENCIA

Colocar una cantidad regular de sal comin en el pesefiltros
(0o en €l crisol), Si se utiliza el pesafiltros, &ste se limpia
y se tapa cuidadosamente. Pesar el recipiente exactamente y
anotar sus datos en el cuaderno. Apagar la balanza, abrir una
ventana y auxilidndose de une espdtula tome une cantidad
pequefia de sal (entre 200-300 mg), vierta la sal en el vaso de
precipitedos y proceda & pesar nuevamente el recipiente, La
cantidad de sal depositada en el vaso serd la diferencia entre
estos dos velores. Repetir por triplicado esta experiencia.



6, REGISTRO Y ORGANIZACION DE LOS DATOS

6.1 Colocar en forma tabular los resultados obtenidos en los
Experimentos "A" y "B" .,

6.2 Realizar un estudio estadistico simple para los datos del
Experimento "A" .

Te ANALISIS DE LOS RESULTADOS EXPERIMENTALES

7.1 Experimento "A"

No. PESADA OBJETO0-1 OBJETO-2 OBJETO-3
(gramos) (gramos) (gramos)

1 29.1900 49,7555 26,0309
2 29.1900 49.7557 26,0304
3 29.1903 49.7556 26,0305
4 29.1903 49.7555 26,0306
5 29.1902 49.7559 26,0307
6 29.1904 49.7558 26,0306
7 29,1904 49.7556 26,0309
8 29.1905 49.7557 26,0308
9 29,1903 49.7558 2640309
10 29.1902 49.7554 26,0310



OBJ3TC-1 --- matrez aforado de 50 ml
OBJET0-2 ~-- vaso de precipitados de 50 ml
OBJET0-3 --- crisol de porcelans

7.1 Experimento "B"

MASA INICIAL HASA PINAL MASA HeCl
(gramos) (gramos) (gramos)
30.4238 29,8905 0.5333
29.8905 29,5253 0, 3652
29.5253 29,1181 0.4072

7.2 Experimento "A"

NOTA : Los cdlculos estadisticos se encuentran en el
AHEXO-1., Nos auxiliemos de un programa de
computacidn.

a. CULSTIONARIO

8.1 ZIstablezce semejanzas y diferencias, si las hay, entre la
balanza de dos brazos y la balanza monoplato.

8.2 ¢ Qué factores pueden afectar la determinacién exacta y
precisa de la masa de un objeto ? Sea explicito en su
respuesta,



8.3
8.4
8.5

9,
9.1
9.2

9'3

9.4

En base a sus resultados. iConsidera Ud., que la balansza
analitica sea uno de los instrumentos més exactos de los
que disponemoa actualmente? iPor qué?

Es comin ver ahora belenzas electrdnicas en los centros de
investigacidn, (Cémo se ve afectada la lectura por efectos
magnéticos de las muestras presentes?

4Qué personaje famoso no hubiese formulado su conocida
ley sin ayuda de une balenza?
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PRACTICA No. 2

REVISION O ESTANDARIZACION DE LA _BURETA

TITRODUCCION

~ El qufmico (investigador o analista) debe. estar seguro
completamente de la exactitud y precisién de todos y cada uno
de los instrumentos de medicidn que utiliza.

En sus labores el quimico & menudo se ve orillado a realizar
lae operaciones relacionadas con la medicién exacta del
volumen; esto es, la calibracién y revisién de los recipientes
de medida.

Entendemos por calibracién el trazado sobre un recipiente
nuevo de medicién de ura marca (raya) correaspondiente a un
volumen definido., Se denomina revisién o estandarizacién de loa
recipientes, la comprobacién del hecho de que la marce ya
grabada en el recipiente se ha colocado correctamente.

Todos los recipientes de medida (matraces aforados, pipetas
volumétricas, buretas, etc.,) se fabricen de vidrio., Este
material de vidrio debe ser estable térmicamente y no ser
dafiado o atacado por sustancias quimicas,

Puesto que en el anflisis quimico volumétrico es necesario
medir cantidedes que pueden ir desde litros hasta centésimas de
mililitro, las formes y temafios de estos contenedores resultan
ser muy variadas.



2. PROPOSITOS

n esta prdctica el estudiente reafirmard los conocimientos
y técnicas aprendidas en la sesidén anterior.

Se pretende también que asimile los principios précticos
generales previos a cualquier tipo de investigecién o al
andlisis cuantitativo volumétrico de gran exactitud,
Finalmente, que el alumno conozca los factores que puedan
interferir en una estanderizaecién correcta del material
volumétrico.

3. FUNDAMENTOS TZORICOS

Fl Nlational Bureu of Standars (I'3S) ha fijado patrones de
tolerancie para la manufactura de meterial volumétrico de
vidrio Clase A, utilizado en investigacién o para el trabajo
analftico de gran precisién y exactitud. La tolerancia para
este tipo de material es del orden del 0.1% (error relativo).

Existe otro tipo de material, Clase B, con tolerancias poco
més amplias que contemplan un limite de error del 0,2%; es
decir, el doble que el material Clase A,

Por ejemplo, si tenemos una bureta Clase A cuya capacidad es
de 50 ml debe deselojar un volumen entre 49,95 y 50,05 ml,

Por lo que el error mdximo permitido es de 0.1% .



4. INDICACIONES GENERALES

4.1 El alumno deberd presentar un breve resumen del trabajo
experimental por realizar, con el fin de discutir la
prdctica en conjunto con sus compafieros y el profesor.

4.2 La bureta debe estar completamente limpia.

4.3 Comprobar que la balanza analftica se encuentre en Sptimas
condiciones de operacién.

Se PROCDIMIENTO EZXPERIMENTAL

5.1 HATERIAL

2 vagsos de precipitados de 250 ml 1 ¢rondmetro o reloj

1 balanza analftica 1 termémetro

1 goporte 1 bureta de 50 ml

1 embudo 1 pinza para bureta
1

2 metraces aforados de 50 ml pinza para crisol

5.2 REACTIVOS
Agua destilada
HOPAS

(a) Tsta prdctica se realizard en equipos de 2 o méximo 3
personas.

(b} Dejar junto a la balanza analftica asignada al equipo
un vcso de precipitados con agua destilada.
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1.

2.
3.

4.

BXPERIMENTO "A" , TIEMPO DE VACIADO DE BURETA

Verificar que la bureta se encuentre limpia, ya que no
tiene caso estendarizer material sucio.

Colocar la bureta verticalmente sobre su soporte.

Auxiliéndose del embudo se vierte el agua destilanda (& la
cual previamente se le ha medido su temperatura, anoténdose
ésta en el cuaderno de laboratorio) hasta 3 o 4 cm por
arriba del cero de la escala de la bureta.

Se abre totaelmente la llave de paso por un breve lapso de
tiempo para permitir la eliminacién de aire contenido en la
punta de la bureta.

Pare ajustar a "cero" dbrase lentamente la llave de paso
hasta que el fondo del menisco del nivel del agua coincida
con el cero de la escala de la bureta, compruebe que no
queden burbujas de aire atrapadas en el cuerpo o en la
punta de la bureta.

41 tiempo cero (t=0) se abre completamente la llave de paso
de le bureta y se mide el tiempo que tarda el nivel del
menisco en llegar hasta la dltima marca de graduacién en la
bureta de 50 ml.

Registrar esta lectura en el cuaderno de laboratorio,

‘Realizar por triplicado la préctica.



1)
2)

3)

4)

5)

6)
7)

(a)

(b)

SXPERIMEITO "B" . ESTANDARIZACION DZ BURZETA

Repftase heste el paso 5 del experimento anterior; esto es,
ejustar & cero la bureta.

Previamente, se mide la masa del metraz aforado de 50 ml.
Yo es necesarioc que se encuentre seco, pero si limpio.

Se desalojan 5.00 ml de volumen de egua ( o aproximadamente
un volumen cercano, considerando hasta centésimas de ml)
dentro del matraz aforado de 50 ml; se tapa éste y se pesa
nuevamente. Rezistrar en el cuaderno las masas inicial y
final del matraz, as{ como el volumen de agua vertido,

Ajustar nuevemente a cero, con agua, la bureta,

21 vertido se hard de 5.00 en 5,00 ml, iniciendo siempre de
0.00 ml, Por ejemplo, de 0.00 a 5,00 ml; de 0,00 & 10.00 m)
etc. hasta finalizar de 0,00 a 50,00 ml,

Repetir por tres veces este procedimiento.

Recuerde de registrar la temperatura del agua destileda.

ROLAS

Yo es necesario vaciar el agua del matraz después de cada
determinacidn.

Al llegar al volumen deseado y cerrarse la lleve, se tocs
la punta de la bureta con la pared interna del matraz;
cuide de no hacer esto en el cuello esmerilado del matraz.



(c)

Para trasladar el matraz, ayddese con las pinzas o con un
pafio completamente seco; procure no realizarlo con las
manos dircctemente, ya que esto puede inducir a errores
considerables en nuestra estandarizacidn.

6. REGISTRO Y ORGAWIZACION DE LOS DATOS

6.1

6.3

6.4

Pregentar los resultados del Experimento "A" en una tabla
que contenga: la temperatura del agua y el tiempo de
vaciado. Registrar el promedio del tiempo de vaciado.

Anotar en forma tabular losg datos obtenidos en el

Experimento "B", Debe contener la informacién siguiente:
temperatura, volumen vertido, volumen promedio vertido,
mesa de agua contenida en dicho volumen y masa promedio.

Distribuir, er una tadbla, la sipuiente informacién:
volumen promedio, masa promedio, factor de correccién,
volumen real y diferencis de volumenes.,

Ilustrar en forma grédfica volumen promedio va. diferencia
de volumenes,

Este grdfico nos servird para conocer el volumen real que
desaloja nuestra bureta conociendo el volumen aparente
medido en la bureta de trabajo.



Te ANALISIS DE LOS RESULTADQS EXPERIMENTALES Y CONCLUSIONES

TABL A 1
PEXPERATURA TIEMPO DE VACIADO
] sezundos
19 92
19 90
19 90

Tiempo de Veciedo promedio = 91 s

ITABLA 2
THPERATURA VOL PRO B HASA PRO
c ml g
19 5.00 4.9858
19 10.00 9.9320
19 15.00 14,9078
19 20,00 19.8637
19 25.00 24.8331
19 30.00 29,8716
19 35.00 34.8548
19 40,00 39.8135
19 45.00 44.7832
19 50,00 49.7725
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TABLA 3

VOL PRO B MASA PRO PACTOR VOL R A VOL
ml g ml/ g ml ml
5.00 4,9358 1.00283 5.00 0.00
10,00 9.9320 1.00283 9.96 - 0,04
15.00 14.9078 1.00283 14,95 - 0,05
20,00 19,8637 1.,00283 19.92 - 0.08
25,00 24,8331 1.00283 24,90 - 0.10
30,00 29,8716 1.00283 29.96 ~ 0.04
35,00 34.8548 1.00283 34.95 - 0.05
40.00 39.8135 1.00283 39.93 - 0.07
45.00 44.7832 1.00283 44.91 - 0,09
50,00 49,7725 1.00283 49.91 - 0.09
VOL R = HKASA PRO X FACTOR
& VO = (VOL R) - (VOL PRO B)
YOL PRO B -~ volumen promedioc vertido por la bureta
MASA PRO -- masa promedio de ajgua contenida en cierto volumen
FACTOR -~ correccién debida al empuje del aire y la densidad
del agua & la temperatura de trabajo.
VOL R -- volumen real desalojado por la bureta



PRACTICA Mo, 2
RENIisTaN DE |URETA
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8. CUBSTIONARIO
8.1 De acuerdo a los resultados obtenidos. &Cdmo clesificarfa
a su bureta?

8.2 &Qué efecto causa la temperatura sobre el volumen de las
disoluciones?

8.3 ¢(De qué manera influye la temperatura sobre el material
de vidrio?

8.4 ¢éCree Ud. que un trabajo semejante se realice en los
centros de investigacién? iy en la industria?

8.5 Haga una lista de las unidades de concentracién mds
usuales en el trabajo analftico.

9. BIBLIOGRAFIA
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PRACTICA No. 3

GRAVIMETRIA, PRECIPITACION DE _CROMATO DE PLOKO

INTRODUCCIONR

El cient{fico inglés Robert Boyle (1627~1691) es considerado
como el fundedor de la quimica. El inicié la investigacién y el
eatudio en las soluciones acuosas, empleendo como caracteres
digtintivos los precipitados o la coloracién que se formaba al
mezclar distintas soluciones.

Fundamentalmente, la ejecucién de loa andlisis quimicos
cuantitativos pueden reclizarse por dos métodos, basados ambos
en dltima instancia en el empleo de la balanza analitica.

El primer gran grupo de métodos analfticos cuentitativos de
determinacién se conocen como gravimetr{a. Todos los métodos
pertenecientes a este grupo se efectuan generclmente asf: se
afladen sustencias quimicas apropisdas disueltas,reactantes, a
la digolucidn de la sustancia que se analiza; uno de los
componentes de ésta se convierte en una combinacién que: (a) es
un producto précticamente insoluble; (b) posee, dentro de
ciertos 1lfmites de las condiciones ezperimentales, una
composicidn definide y precisa; (c¢) permite una determinacién
ponderal exacta.

El sezundo grupo lo constituye la volumetr{a, del cual
hablaremos més adelante,.



2, PROPOSITOS

Pretendemos que en esta préctica el alumno realice una
determinacién gravimétrica cuantitativa y ademds que conozea
las formas distintas de obtener precipitados. Ilustraremos la
prédctica con la Precipitacidn Convencional y Precipitacién en
Solucidén Homogénesa.

3. PUNDAMENTOS TEOQRICOS

El andlisis gravimétrico consiste esencialmente en que a una
muestra que contiene una cantidad desconocida de cualquier
sustancie que deseemos determinar, se socmete & un proceso
quimico que proporciona una modificacién ponderable de un
compuesto puro de composicién conocida que nos sirva para la
determinacién de la masa del constituyente en la muestra
original.

El proceso para la formacién de las particulas que
precipitan se conoce como nucleacidén. Es inevitable que con
log reactivos que manejamos se encuentren libres de trazas de
part{culas insolubles (polvo, residuos de impurezas, etc.)
distribuidas unuformemente en la disolucién. Estas partfculas
proporcionan un gitio, un ndecleo para la adsorcién de iones o
part{culas disueltas. Después de que el granito de polvo ha
servido de ladrillo de construccién, el precipitado induce y
estimula la adsorcién de mds iones; por lo que se forma un
nicleo cristalino,



A este proceso, en el que interviene una sustancia diferente al
precipitedo, se le conoce como nucleacién heterogénea.

No obstante, es posible lograr una nucleacién homogénea; si las
condiciones cinéticas lo permiten. Esto se puede lograr al
chocar los iones hidretados, forméndose un enlace quimico que
desplace al agua de hidratacibén, Dependiendo del tamaflo de
eatos agregados es posgible temer un crecimiento posterior y dar
lugar a la precipitacién propiamente dicha.

En la precipitacién heterogénea o convencional es importante
scifelar algunas reglas que optimicen las propiedades de pureza
y manejo de los precipitados. El agente precipitante debe
afledirse lentemente y agitando vigorosamente, para que las
partfculas puedan crecer y no precipitar instantdneamente., Es
recomendable utilizar soluciones diluidas y que la solucién
este caliente, ya que se aumenta la solubilidad del compuesto,
logrando con esto acelerar el proceso de crecimiento de los
cristales.

Una alternativa la constituye la Precipitacién en Solucién
Homogénea. Por este método, se genera quimicamente el agente
precipitante, de tal forma que aparecen pocos nicleos y la
liberacién gradual y continua de la especie precipitante induce
el crecimiento de los nicleos en vez de formar nicleos
adicionales que desfavorecen la naturaleza del precipitado.



4.

Se

INDICACIONES GENERALES

IEDICACIOHES AL PROFPESCR:

Es conveniente que durante la realizacién de la prictica
anterior (Estandariz=cidén de Bureta), el asesor prepare un
litro de cada una de las soluciones requeridas para esta

prédctica:
Nitrato de Plomo (II) O.1 M
Dicromato de Potasio 0.1 U
Acetato de Sodio 1.0 M

INDICACIONES AL ALUMNO:

Crometo de Potasio 0,2 M
Bromato de Potasio 0.2 M
Nitrato Crémico 0.1 M

Preparacién del crisol de porcelana: Se coloca el crisol en
la mufle a 800 C durante 20-25 minutos, se saca y se guarda en
el desecador hastu que alcance la temperatura ambiente. Se
pesa y se pone nuevamente en el desecador. Ho olvide utilizar
las pinzas para tomar y trasladar el crisol.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

5.1 MATERIAL

agitador con gendarme de hule
balanza analftica

vaso de precipitados de 250 ml
tripie o soporte con anillo
tela de alambre con asbesto

- e 3 e -

% R S

mechero

crisol de porcelana
vidrio de reloj
pizeta

pipetes de 10 ml



5.2 REACTIVOS

Véase Indiceciones al Profesor

HOTA : El asesor dividird el grupo en dos secciones.

BXPEZRIMENTO “A" . PRECIPITACION CONVENCIONAL

31 profesor dard la muestra que deberéd contener entre 250 a
300 mg de plomo en un vaso y afladird agua suficiente para
completar un volumen de 50 ml.

Calentar sucvemente la disolucién -da buen resultado usar
un bafio mar{a- hasta que casi ebulla, agite la solucién y
agrege lentamente 20 ml del agente precipitente (anote sus
observaciones en el cuaderno). Cubra el vaso con un vidrio de
reloj, dejendo el agitador dentro del vaso y caliente con gran
cuidado permitiendo que la mezcla hierva muy lentamente,
Ocasionalmente agite la disolucién en este proceso de digestién
y envejecimiento. Si es necesario aflada mds agua, con la
pizeta, & fin de montener el volumen fijo en la solucién,
Observe como la sustancia amarilla coagula y decanta; cuando el
precipitado ha decantado, la disolucién debe estar libre de
turbidez y la coloracién amarilla o neranja, segin sea el caso,
indica que hay un exceso de reactivo. En caso de que la
coloracién sea transparente (incolora) agrege un poco més de la
solucién precipitante., Dejer enfriar la solucién y proceda a
filtrarla con un papel filtro de cenizas conocidas, ayuddndose
con el gendarme de hule para realizar la transferencia total
del precipitado.



Lave el precipitado con agua y coldquelo en la estufa para su
secado por 30 minutos. Una vez ya seco el precipitado, se pone
en el crigol dentro de la mufla para su calcinecién, Se mete,
una vez yo calcinedo el papel filtro, en el desecador hasta que
se enfrie. Se pesa y se obtiene la masa del precipitado.

EXPZRIMENTO "B" , PRECIPITACION EN SOLUCION HOMOGZNEA

El asegor proporcionard la mucstra de plomo que deberd
contener de 250-300 mg en plomo.

Afiada, & la muestra, 20 ml de nitrato crémico y 20 ml de
brometo de potasio. Caliente hasta que casi hierva la solucién
y continde calentando manteniendo una ebullicidén muy suave,
anote los cambios observados antes y después del calentamiento
¥ noté la formacidén gradual y el crecimiento del precipitado.
Cuando la disolucién es clara y naranja, indica que se ha
generado un exceso de cromato por la reaccién redox, suspenda
el calentamiento. Infrfe, lave, filtre, lave nuevamente, seque
y calcine; como se ha indicado anteriormente en el Experimento
anterior. Pinalmente pese y obtenga la’ cantidad de plomo
presente en la muestra.

6. REGISTRO Y ORGANIZACION DE LOS DATOS

6.1 Presentar en forma tabulada sus resultados, anotando las
masas iniciales y finales del crisol, as{ como la cantidad
de precipitudo recuperado.

- 49 =~



6.2 Considerando que, tedSricamente, se tienen 310.8 mg de Pb
(15 ml de una disolucién 0.1 M de nitrato de plomo)
calcular el porciento de plomo recuperado por este método.

7.  AFALISIS DE LOS RESULTADOS EXPERIMENTALES
TABLA 1

EXPSRIMLNTO 4ABA 1 MASA 2 it PPTADO M PLOMO % Pb

g g ng ng
A 30.3205 30,7835 472.9 303.2 97.5
B 26.0307 26,5026 471.8 302.5 97.3

8.  CUESTIONARIO
8.1 Investigar las principales propiedades de los reactantes
y del precipitado.

8.2 Basdndose en loz resultados obtenidos, ‘{considera que un
método sea superior al otro?

8.3 &Qué sugiere para mejorar la prdctica?

8.4 &Qué otro método gravimétrico puede utilizerse para
determinar plomo?

8.5 Investigar los efectos contaminantes del plomo en el medio
ambiente.
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PRACTICA No. 4

PRACTICA DEMOSTRATIVA: EQUILIBRIO QUIMICO

INTRODUCCION

La idea de una "afinidad qufmica", entendiendo §sta como la
tendencia de las substancies a participar en una combinacibn
quimice, procede de la época alquimista. Geber elabora un
arreglo de algunos metales dependiendo del comportamiento y
actividad frente al azufre, mercurio y oxigeno.

T, Bergman, en 1775, enuncia el concepto de "afinidad
electiva" en un tratado intitulado "De Attractionibus Electivis"
y concluye que los combineciones quimicas son el resultado de
las afinidades electivas, las cuales dependen intrinsicamente
de la naturaleza de los reactantes. Por ejemplo, si se adiciona
la sustancia R, a otra sustancia PQ, produce el compuesto PR y
ge elimina a Q, entonces se concluye que la sustancia R tiene
une mayor afinided por P que la sustancia Q.

C. F, Wenzel realiz§ valiosos experimentos que no fueron
percibidos por sus contempordneos. Intent$ estimar le afinidad
quimica midiendo la velocidad a la cual distintos metales
fueran atacados por distintos 4cidos. Wenzel not§ que la tasa
de velocidad de disolucién depend{a de la cantidad del dcido.
Sin embargo, estos trabajos permanecieron inéditos.



C. L. Berthollet percibié que existfzn "reacciones
reversibles", que parecfan contradecir las predicciones dadas
por las taeblas de afinidades electivas. Concluye que las
cantidades relativas presentes en una combinacidén quimica
(reactantes y productos) influyen sobre el sentido de la
reaccidn.

En esa época el término equilibrio -que debe entenderse como un
balance de fuerzas quimicas- era idéntico al de equilibrio
mecdnico.

Durante la mitad del siglo XIX (1850-1862), se puso de
menifiesto la reversibilidad de ciertas reacciones quimicas,
por ejemplo en la reaccién de esterificacién, existe una
reaceidn inversa equilibradora de la primera que limitaba la
reaccién quimica.

ssf llegamos al afio 1864 donde G. M. Gulberg y P. Waage
publicaron la "Ley de Accién de Masas”". Ellos introducen el
concepto de masa activa. Ambos concluyen que la ‘'masa activa"
depende de la cantidad de sustancia requerida para producir un
cierto grado de imsaturacién y de la esfera de accidén de dicha
cantidad de materia. Aplicen sus ideas e las "reacciones
incompletas"” o reversibles, para las cuales se postula que las
fuerzas quimicas den lugar a la reaccidn son proporciocnales al
producto de las masas activas de los reactantes y el estado de
equilibrio se produce al igualarse las fuerzas quimicas por la
reaccidn de oposicién. Por ejemplo, ai tenemos la reaccién

A + B — C + D
la fuerza quimica en la direccidn de izquierda a derecha es:
k (A) (B)
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vy la fuerza quimica en direceién contraria es:

k' (C) (D)
y la condicidén de equilibrio esteblece que
k (&) (B) = k' (C) (D)

donde {A), (B), (C) y (D) representan las masas activas de las
suatancias 4, B, C y D respectivamente. Las constantes k y k'
son los coeficientes de afinidad.
Les masas activas representan actualmente las concentraciones.

Un quimico notable fue J. G. vant' Hoff. El deriva la ley de
accién de masas e pertir de considersciones cinéticas, es
decir, postuls un equilibrio dindmico. Al llegar una reaccién
quimica a las condiciomes de equilibrio significa que las
velocidades de formacién y descomposicién son iguales. Aporta,
ademds, la descripcidén de la variacién del valor de la constante
de equilibrio con le temperatura.

H., L. Le Chatelier propone, en 1884, la "Ley de los
Equilibrios Quimicos", que su formato original es:

" Tout systeme en équilibre chimique stable soumis a
1 influence d une cause extériore qui tend a faire soit sa
température, soit sa condensation (pression, concentration,
nombre de molécules dans 1 unité-de volume) dans sa totalité ou
seulement dans quelques-unes de ses parties, ne peut &prouver
gue des modifications intérieures, qui, si elles se produisaient
seules, ameneraient un chungement de température ou de
condensation de signe contraire a celui résultant de la cause
extérieurs, "
El cient{fico francés deseaba que la quimica se erigiera sobre



leyes y principios tan generales como la mecénice y la
termodindmica.

J. @, Gibbs presentd el equilibrio quimico a partir de
potencisles termodindmicos.

En 1907, G. N. Lewis -aplicando criterios termodindmicos-
introduce los conceptos de actividad y fugacidad para suplir
los términos menos adecusdos de concentracién y presién. Lewis
define entonces la condicidén de equilibrio como aquella en la
que el estado de un sisteme presenta une actividad, o
fugacided, ixual en cualquier fase del sistema (para
cuzlquier sustencia dada).

2. PROPCSITOS

La intencién es mostrar toda una amplia gama de experimentos
que en epariencia no tienen conexién alguna, pero se unifican
en una ley general, la Ley del Equilibrio Quimico,

3. FUNDAMENTOS TICRICOS

Bxisten diversos caminos para llegar a explicar el concepto
de equilibrio quimico, mencionaremos solo elgunos.

(&) A nivel macrosedpico, decimos que un sistema se encuentra
en equilibrio si sus pardmetros (presidn, temperatura,
concentracién, etc.) no cambien con el tiempo.

(B) A escala molecular, o microscépica, afirmemos que se da la
situncidén de equilibrio cuando la velocidad de la reaccién
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en un sentido es iguel a la velocidad en sentido contrario.
Este es un criterio cinético.

(C) Termodindmicamente hablando, se llega en equilibrio si la
energf{a libre de Gibbs (para el sistema considerado) es
numéricamente i;ual a cero.

(D) Un sistema, que puede ser una reaccidén quimica, estd en
equilibrio si las concentraciones de las especies presentes
cumplen numéricamente con el valor de la constante de
equilibrio.

Para reccciones en solucidn existe uns relacidn numérica o
matemdética entre la energfa asociada al sistema (energia libre
de Gibbs) y la situascidn de equilibrio (constante de
equilibrio). Puede mostrarse, aunque no lo haremos aqui por
quedar fuera del conocimiento del alumno, que la relacidn
A" = -RTInK puede obtenerse & partir de la energfa libre
del sistema en funcién del grado de avance, o extensién, de la
reaccién.

Paro el lector interesedo en el desarrollo matemdtico de
esta expresién le recomendamos las lecturas de las referencias
bibliogréficas 9.3 y 9.4.

4. INDICACIONES GZNZRALES

4,1 Se le pide al alumno que este siempre atento a cada
experimento. Anotar en el cuaderno todo lo gue crea
conveniente y recordar que es muy importante su
participacidn en esta prdctica.
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5.

PROCEDIMIZNTO EXPEIRIMENTAL

5.1 MATERIAL
- 1 gradilla - 10 tubos de ensaye
- 1 pipeta volumétrica 5 ml - 2 pipetes volumetricas 25
- 1 pinzs para tubo - 1 probeta de 50 ml
- 1 burete de 50 ml - 1 pinza para bureta
- 4 matraces erlenmeyer 250 ml - 1 soporte
= 1 mechero - 1 pizeta
- 2 vasos de 250 ml - § espdtulas
5,2 REACTIVGS
- HCL 0.1 M - Indicedores dcido-base
- HyPOy 0.1 & - KMnOy
- NaOH 0.1 il - NaOH 3 M
- HC1 (1:1) - Nal 1 M
-~ HySOy 1.5 N -~ HeOy 30 %
~ CuS0y»5Ha0 - Ky50s
- 1HyOH (1:4) - NH,Cl
- FeCly - KSCN
- NaF - NayS0,y

EXPERIMENTO "A" .

EQUILIBRIOS ACIDO-BASE

(a) Se colocen dos volimenes de 5 ml ceda uno de HC1l en tubos
de ensaye. Se repite el procedimiento solo que ahora emplee
NaOH. Afiade el indicador verde de bromocresol a los tubos que
contienen al dcido y la base. Observe y anote el color final en
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cada tubo. En seguida, coloque unas gotes de rojo de metilo,
anote la coloracién que prevalece en cada tubo.

(b) Se toma una alicuota de 25 ml de HC1l 0,1 I{ y se coloca en
un matiraz erlenmeyer. Escurra nuevamente 25 ml del mismo dcido
en otro matraz. Diluya ambas soluciones con 25 ml de agua. En
un matraz ponga 2 o 3 gotas de verde de bromocresol y en el otreo
unas gotas de fenolftalefna. Titular, con la solucién de NaOH
0.1 M, ambas muestras hasta el vire de cada uno de los
indicadores., .inote el volumen requerido en cada caso,

(¢) Coloque por separado, en matraces erlenmeyer, dos
al{cuotas de 25 ml cada una de i PO . Diluir con un volumen
igual de agus destilada cada muestra. En un matraz agrege unas
isotas de verde de bromocresol y en el otro fenolftelefna,
Titule, semejante a la experiencia anterior, la muestra que
contiene al verde de bromocresol, A continuacién, pida a uno
de los alumnos que proceda a titular la muestre restante,
Pregunte al grupo que volumen se espera para alcanzar el punto
final. Compare los resultados que se obtuvieron en estas
demostraciones,

APERIMENTO "B" . EQUILIBRIOS REDOX

e e 2

Afiada unos pocos cristales de KMnOy en dos tubos de ensaye
distintos (7-A y T-B). En uno de los tubos (T-A, por ejemplo)
agrege 5 ml de NaOH 3 M. Disuelva los cristales y afiade 1 ml de
NaI (anote el color de le solucidn antes y despuds de afiedir el
yoduro de sodio). Caliente la solucién a ebullicién y observe
la formacién de un precipitado (seiflalar las caracteristicas de
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&ste); decante y lave el precipitado. Disuelva el precipitado
con la minima cantidad de HCl (1:1) posible, diluya con unos

5 ml de agua destilada y caliente suavemente. Coloque una poca
cantidad de HapS03 y cellente hasta ebullicién (trate de
identificar el gzas que se desprende durante la reaccidn),

A le golucién resultante ge le divide en dos porciones iguales.
A una de ellas se le agrega S ml de HaOH 3 M, espere unos
minutos y adicione 1 ml de Hp0y &1 30% (no olvide anotar todas
sus observaciones). A la otra parte de la disolucidn se le
afiade 5 ml de HqySOy y unos cristales de K.5.03. Caliente
suavemente ls solucién, anote los cambios ocurridos en el seno
de la solucidén. Compare este iltima solucién- en color- con la
golucidén testigo (T-B).

LXPERIMENTO “¢" . EQUILIBRIOS DE COMPLEJACION

(1) Colocar unos cristales de CuSOy-5H,0 en un tubo. Diluya

con 5 ml de agua destilada y efiada gota a gota una solucidn de
amoniaco. Divida esta solucidn en dos partes iguales, uno de
ellos servird como testigo. A una de las soluciones se le ailade
HC1 (1:1) gzota a gota, anote sus observaciones y compare los
colores resultantes.

(2) Poner una pequefla cantidad de FeCI} en un tubo de ensaye,
diluya con 5 ml de agua destilads y adicione KSCN (registrar
la coloracidén adquirida por la solucién). A continuacién afiada
unos cristales de NaP, anote sus observaciones,
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8.

8.1

9.

9.1

9.3

9.4

9.5

9.6

CUTSTIONARIO

Presentaer un informe escrito acerce del Bquilibrio Quimico.
Presentar por escrito todas las reacciones descritas
durante la sesién experimental.
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PRACTICA No: 5

PREPARACION DE DISOLUCIONES ACIDO-BASE

INTRODUCCION

£l hombre aprendi, mucho tiempo atrds, la fabricacién de
bebidas alcohdlices (cerveza, vino, sake, etc.). El primer
4cido conocido por el hombre fue el acético, ya que despuds de
la fermentacién alcohdlica ocurre la fcida.

Deasde la antiguedad son conocidas la sosa y la potasa
(carbonatos de sodio y potasio, respectivemente).

Durante la época de la Alquimia se prepararon los siguientes
£cidos minereles: sulfirico, nftrico, clorhfdrico y agua regia.
En la etapa conocida, por los historiadores de la qufmica,

como Yatroquimica; Francois de le Boe Sylvius atribufa las
enfermedodes al desequilibrio que se producfa entre las
cantidades de 4cido y dlcali en los procesos biolégicos.
Tachenius explicaba que las sales eran resultado de combinar
los 4&cidos con dlcalis. Glauber, principal representante de la
quimica técnica en el siglo XVIII, desarrolld métodos de
obtencién de £cidos minerales.

En 1923, J. N. Brinsted (y simultdnecamente T. M. Lowry)
propusieron un concepto sobre los equilibrios &cido-base. Un
dcido es una especie quimica capaz, en condicilones adecuadas,
de donar uno o mis protones. Una base es una sustancia que
puede aceptar uno o més protones.
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2. PROPOSITOS

El propésito principal es el que el alumno sea capaz de
preperar cualquier tipo de disolucidén que se le solicite y de
que reafirme sus conocimientos sobre estequiometrfas en
disolucién,

3. FUNDAMENTOS TEORICOS

Para entender los equilibrios dcido-base es necesario
considerar al disolvente mismo., As{ tenemos que el agua
presenta un equilibrio de autoionizacién:
HyO + HyO e===2  Hyd® + oa® (1)

la constante de equilibrio, & 25 C, de la ecuascién (1) es:
gk = [H0*] Lon™] =1o™' (2)

donde "Kw" es el producto idnico del agua

Ahora, para completar nuestro estudio, debemos hacer algunas
consideraciones: (i) tenemos un dcido débil, HA, y su base
conjugada A (omitimos la carga eléctrica por comodidad);

(ii) el 4£cido se encuentra lo suficientemente diluido, de tal
forma que el coeficiente de actividad es unitario; esto ea, la
actividad es iguasl a la concentracidén; (iii) el dcido HA es
monoprético y neutro (esto se hace para simplificar su
notacién); (iv) see "Co" la concentracién analftica molar
total de 1la especie HA; y (v) usaremos H* en lugar de HSO‘ .



De acuerdo a lo anterior, tenemos que en el equilibrio:

HA  + H,0 ===== 4 + H3° (3)

con su constente de equilibrio correspondiente

Ka = [®1[A1 7 TEA) (4)
podemos obtener las siguientes ecuaciones a partir de (3):
(balance de materia) Co = [HA} + (4] (5)
(balance de carga) [H‘“_\a P4} + Lo} ___ (&

manejando adecuadamente las ecuaciones (2}, (4), (5) y (6)
obtenemos la ecuacién general siguiente:

2
[H*]3 + kKa[H'T - (Km + Coke) [H"] - Kakw = ©
Conforme a la naturaleza de nuestro 4cido es factible

obtener ecusciones menos complicadas y simplificar le ecuacién
clibica hasts, incluso, una ecuacién lineal.

Ser{a un buen ejercicio para el estudiante que reelizando
consideraciones estrictamente quimicas pueda llegar a las
expregiones o ecuaciones mds conocidas.

4. INDICACIONES GENEZRALES

Va usted a trabajar con reactivos que pueden entrefiar
peligro si no se manejan en le forma debida.

El geido clorh{drico desprende vapores irritantes de cloruro
de hidrégeno, por lo que se aconseja manipularle junto a la
campene de extraccidn.
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TABLA DE ACIDOS
ACIDO DENGIDAD PUREZA HOLARIDAD
clorhidrico 1.18 g/ml 36 % 11.7
fostérico 1.75 g/ml 88 % 15.7
acético 17.3

Deben prepararse 1000 ml de HCl, 250 ml de H3P04 ¥y 250 ml de

dcido acético (CHBCOOH). Todos en una concentracién cercana o
aproximada 8 0.1 H.

Ademds, deberd preparar soluciones o.1 M de NaOH (1000 ml) y
acetato de sodio 0.1 M (250 ml),

Cade alumno prepararf{ sus propies soluciones de HCl y NaOH.
Las dem&s disoluciones se preparardn por equipo.

5 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

S5e1 MATERIAL

Equipo
- 1 vidrio de reloj - 1 espitula
- 2 vasos de pptados 100 ml - 1 pizeta
- 2 vesos de pptados 250 ml - 2 pipetas de 10 ml
~ 2 metraces aforados de 250 m} ~ 3 envages de vidrio



Individual

- 1 vaso de pptado 100 ml - 1 tripie

- 2 matraces aforados de 1 1 - 1 mechero

~ 1 tela de alambre - 1 embudo

- 1 recipiente de aluminio - 1 pera de gome

- 1 cédpsula de porcelena . - 1 agitador de vidrio
- 1 vaso de pptados de 250 ml ~ 1 pipeta de 10 ml

- 1 botella de pluastico - 1 envase de vidrio

5.2 REACTIVOS

- dcido clorhfdrico concentrado - hidréxido de sodio
- écido fosférico conceatrado -~ acetato de sodio
- dcido acético - agua destilada

EXPERIMENTO “A" . PREPARACION DE HIDROXIDO DE SODIO 0.1 M

Calentar, poco més de 1 litro, agua destileda hasta que
hiervae por espacio de 10 minutos, tapar y dejar que se enfrie
(mientras disminuye la temperatura del asgua puede Ud. preparar
las disolucionea restantes),

Pesar de 4.5 a 5 g de sosa en una balanza granataria,
enjuage 2 o 3 veces con azua destilada en unc cépsula de
porcelana. Colocar la sosa en el matraz aforado y afiadir el
agua recien hervida pero ya fris hesta que la sosa se disuelva
por completo. Afore hasta la marca. Se recomienda vaciar esta
solucidén al recipilente de pléstico.
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EXPERIMZNTO "B" . PREPARACION DE_ACIDO CLORHIDRICO 0.1 M

Vertir alrededor de 15 ml del £ecido concentrado en un vaso
de 100 ml; coa la ayuda de le pera de goma succione §.6 ml del
dcido y coléguelos en el matraz aforado de 1000 ml -al cual se
le han afadido previemente 300 ml de agua destilada- complete
a la marca de aforo con agua destilada y agite hasta que se
homogeinice por completo.

E{PERIMENTO "C" . PREPARACION DE ACETATO DE SODIQ 0.1 M

Pesar alrededor de 2.1 g de esta sal, disolverle en ague y
lleverla & le marca del metraz aforado de 250 ml.

LZPERIMENTO "D'" . PREPARACION DE ACIDO FPOSFORICO 0.1 M

El procedimiento es muy parecido al del £cido clorhfdrico,
auxilidndose de la pera de goma extraer 1.6 ml de H3P04 ,

completar el volumen de aforo con agus destilada. Recuerde que
en el matraz debe existir un volumen de agua cercanmo a 100 ml
antes de egregar el dcido correspondiente,

EXPERIMENTO "E" . PREPARACION DE _ACIDO ACETICO 0.1 M

Similar al experimento anterior, solo que el volumen de
dcido acético debe ser de 1.5 ml.

Rotule muy bien sus envases con los nombres y las
concentraciones de todas las soluciones que ha preparado.

- 66 =~



8.

8.1

CUZSTIONARIO

Hostrar con cflculos tedricos las cantidades que deben
ponerse de cada reactivo para alcanzar las concentraciones
requerides. Compare con las cantidades précticas puestas,

¢Es realmente necesario hervir previamente el egua para
preparar ls solucién de hidréxido de sodio? ¢Por qué?

8.3 iCudl es la razén, al preparar las disoluciones de los

8.4

8.5

9.
9.1

9.2

9.3

9.4

écidos, afiadir el 4cido al agua? &Por qué no el revés?

Algunas Tablas Termodindmicas indican que el £cido més
fuerte es el 4cido percldérico. ¢Qué £cido es el mds
poderoso en solucién acuosa?
iQué sugiere para hacer de esta prdctica una experiencia
mds itil y agradable.
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PRACLICA No. 6

ESTANDARIZACION DE DISOLUCIONES ACIDO-BASE

INTRODUCCION

Mencionamos (ver Prdctica No. 3) que existen dos caminos
para realizar andlisis quimicos. Nos ocuparemos del segundo
grupo que recibe el nombre general de Anflisis Volumétrico, o
para decirlo mds correctamente: Andlisis Titulométrico.

TIPULACION: Procedimiento para determinar una sustancis A
mediante la adicién de incrementos de una sustancia B (casi
giempre en la forma de una solucién patrén), tomando las
disposiciones para determinar el momento en que la totalidad de
A ha reaccionado, lo cual permite conocer la cantidad de A a
partir de la de B afiadida en cantidad conocida hasta este
punto, conociendo la relacién de reaccién entre A y B a partir
de la estequiometrfa o en otra forma. El proceso contrario
-adicién de incrementos de A a B- rares veces se aplica,
excepto en la normalizacidn de soluciones.

(Definicién de la IUPAC). (1)

Para llevar a cabo una determinacidén titulométrica se
requiere que: (a) la reaccién quimica involucrada se realice
rdpidemente; (b) la reaccién debe corresponder estrictamente a
las relaciones estequiométricas dadas por la ecuacién quimica
correspondiente,



Solo asf{ podemos conocer exactamente el resultado del andlisis;
(¢) sea posible la preparacién de una solucibn reactive
adecuada de concentracién exmctamente conocida, o bien poder
conocer con gran exactitud, como sea y donde sea, el titulo de
dicha solucién; (d) es preciso que el punto final de la
titulacién sea lo més cercano posible al punto de equivalencia
-asi{ denominado ya que entonces se ha consumido precisamente la
centided de reactivo equivalente a la sustancie buscada- y,
ademés que este punto final sea netamente perceptible por algin
cembio brusco en cualquiera de las propiedades de la solucidn.

Dejemos las dltimas palabras al Profesor Friedrich Mohr:

"Valorar por volumetria es, en realidad, pesar sin balanza
¥y 8in embargo, todos los resultados son los mismoa gue los que
da la balanza. En §ltime instancia, todo se reduce a una pesada.
La exactitud de una pesada normal se replte en cada uns de las
experiencias hechas con el 1lfquido as{ preparado. Con un litro
de liquido reactivo se pueden efectuar varios centenares de
andlisis. Pero la preparacién de dos o mé&s litros de liquido
reactivo no requiere ni més tiempo ni més pesadas que la de un
litro. Se pesa, pues, con antelacidén durante los ratos de ocio
¥ &l analizer se utilizan las pesadas."

(1) Queré, A. Laboratorio de Qufmica Analf{tica II. Hanual
de Précticas. México (1983). p 26



2. PROPOSITOS

Se pretende introducir, de manera formal, al elumno a la
ejecucidén de una de las técnicas quimicas més solicitadas y
utilizedas, tanto en la industria como en los centros de
investigecidén, denominada Anflisis Titulométrico,

3. FUUDAMENTOS TZORICOS

Se denomina patrdén o estdéndar primario a aquella sustancia
de jsran pureza que podemos utilizar pera conocer la
concentracidn o composicién de un reactivo titulante.

Para que un reactivo quimico puede clasificarse como patrén
primario debe cumplir varios requisitos:

(1) La sustancia debe ser de una pureza absoluta (100%) o no
deberd contener mds de 0.02% de impurezas.,

(2) Si el reactivo no es completamente puro, las impurezas que
arrastra no deben interferir en el tipo de reaccién que se
lleve & cabo respecto a la sustancia predominente,

(3) Deben ser identificadas, mediante ensayos sencillos, todas
las impurezas contenidas en nuestro estdndar.

(4) Estos reactivos deben ser muy estables; no deben reaccionar
con el oxfgeno ni con el didxido de carbono atmosférico, ni
absorber humedad, tampoco debe interactuar quimicamente con
el recipiente que lo contiene.

(5) Debe ser estable a la temperatura = la cual se deseca en la
estufa de calentamiento,



(6)

(M

(8)

4.

4.1

4.2
4.3

4.4

Es deseable que el estdndar presente una masa equivalente
elevada, con el fin de que los errores cometidos durante su
pesada sean mfnimos respecto a los errores que resulten de
la titulacién.

Al reaccionar con la sustancia a normelizar se deben
gatisfacer todos los seffalamientos dados anteriormente
{revisar la parte de Introduccién).

Finalmente, eerfa conveniente que el petrén elegido fuese
de fd4cil adquisicidn y econdmicamente accesible,

INDICACIONES GENERALES

Revisar cuidadosamente los resultados obtenidos durante la
Prdctica No. 2 (Estandarizecién de la Bureta). Tener a la
meno el gréfico correapondiente.

Presentar un resumen acerca de la préctica.

Preparar con enterioridad la hoja de resultados y cdlculos
tal como se indica en el punto 6.

La bureta debe estar perfectamente limpla; antes de hacer
las titulaciones, realizar un enjuage de bureta con la
golucidn titulante,

El elumno deberd presentarse dos horas antes para colocar
sus esténdares primerios en la estufa. Para el biftalato
de potansio la temperatura no debe exceder de 110 C,
mientras que para el carbonato de sodio los 250 C.
Llevarlos al desecador hastu que alcancen la temperatura
ambiente,



Se PR

CEDIKIZATO EXPERIMENTAL

5.1 MATERIAL

EXP.

balanze analitica
bureta

pinzas pera bureta
vesos de pptados 280 ml
vidrios de reloj

estufa

pesafiltros

N s N 2 =2 o

REACTIVOS

- 4cido clorhidrico
- hidréxido de sodio
carbonato de sodio

biftalato de potasio

ERIMENTO "AM

soporte

embudo

espdtulas

matraces erlenmeyer 250 ml
termémetro

desecador

pizeta

P W ¢ Sy

a;ua destilada
fenolftalefna

verde de bromocresol
anaranjado de metilo

» BSTANDARIZACION DZ LA SOLUCION DE NeOH

Pesar por diferencia la muestra de biftalato de potasio,

KHP,

colocdndola en un matraz erlenmeyer de 250 ml, afladiendo

50 ml destilada y 2 o 3 gotas de fenolftalefna.
Cada muestra se titulae con la solucién de NaOH hasta la
aparicién, en la solucién, de una coloracién rosa.
Anotar el volumen consumido de la solucién de NaOH,
Repetir por triplicado la experiencia.



EXPERIMENTO "B" . ESTANDARIZACION DE LA SOLUCION DE HC1

Pesar, por separado, tres muestras de carbonato de sodio, la
cantidad recomendada es de 250 a 400 mg; diluir con 50 ml de
agua destileda, agrege 3 gotes de anaranjado de metilo y titule
con la solucién de HCl (lentomente y con agitacién constante).
Al vire de color -amerillo a naranje- suspenda la titulacién,
caliente la solucién (para eliminar el dibéxido de carbono).
Continue la titulacién hesta que la solucién adquiera otra vez
la colorscién neranja.

Zgcribe en el cuederno las centidades utilizadas en cada
titulacidn.

6. REGISTRO Y ORGANIZACION DE LOS DATOS

6.1 Preasentur en forma tabular los resultadosa del Experimento
A. Se debe utilizar el gréfico para encontrar el volumen
real gastado por cada reactivo.

6.2 Con loas resultados anteriores calcular exactamente la
concentracién de la solucién de NaOH.

6.3 Similar a 6.1; pero ahora para el Experimento B. No olvide
obtener los promedios tento para 6.1 como para 6.3.

6.4 Calcule la concentracién del &cido clorhfdrico.
HOTA: No olvide etiqueter cada fraaco con la informacién

siguiente: nombre del elumno, nombre del reactivo,
ti{tulo de la solucién y fecha de preparacién.
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7. ANALISIS DE LO3 RESULTADOS EXPERIMENTALES Y CONCLUSIONES

TABLA 7 -1
MUZSTRA ASA KHP V NaCH V-CORR
No. mg ml ml
1 383.1 21.70 21.61
2 614 .4 34.40 34.35
3 : 651.4 36.55 36.49

V-CORR MP-KHP { waou)
ml z/mol mol/l
21.61 204,23 0.0868
34.35 204.23 0.0876
36.49 204.23 0.0874
CONCENTRACION PROMEDIO DE Li SOLUCION DE NaOH = 0.0873 M



TABLA 7 -3

PRUEBA  M-Na,CO;  V-HCl  V-CORR  KF-Na,coy  [Hol)

No ng ml ml  g/mol mol/1
1 232.3 29,00  28.95 105.99 0,0757
2 354.0 44.00 43,91 105.99 0.0760
3 254.,7 32.20 32,16 105.99 0.0747
COHCEITRACION PROMEDIO DE LA SOLUCION DE HCl = 0.0755 M

8. CUESTIONARIO

8.1

8.4
8,5

Proponga una altermativa, en el empleo de patrones
primarios e indicadores, para estandarizar dcidos y
4glcalia,

Explique con detalle todos los cdlculos estequiométricos
involucrados en esta préctica.

Realizar una investigecién sobre las propiedades fisicas,
quimicas y bioldgicas de todos los reactivos utilizados,

Realizar grdficamente la curva de titulacién del KHP.

Trazar la curva de titulacién del carbonato de sodio por
medio del dcido clorhfdrico,
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PRACTICA No. 7

INDICADORES ACIDO-BASE

INTRODUCCION

Roberto Boyle fue el primer qufmico en utilizar diferentes
extractos y jugos de plantas (tornasoles, violetas, rosas,
etc.) como indicadores, tanto en forma de "papel indicador”
como en solucidén. Una caracteristica que Boyle le atribuye a
los dcidos es su capacidad de colorear de rojo el zumo de la
planta.

Acerca de los indicadores de punto final de titulacién, ya
en 1658, J. R. Cleuber el neutralizar carbonato de potasio por
adicidén de dcido nitrico, utilizé el cese de la efervescencie
como indicuador de fin de reaccién. Pero en 1767 W. Lewis
propone que el punto final de esa reaccién se puede determinar
al cambio de color producido por jarabes vegetales.

Durante 100 efios més los quimicos emplearon los zumos de las
plantas naturales en las titulaciones 4cido-base, en particular
los jarabes de violetas y tornasoles.

El primer indicador sintético usado fue la fenolftaleina en
1877, al afio siguiente se empled el anaranjado de metilo., En
1893 se mencionan 14 indicadores sintéticos. 31 comportamiento
diferente de estos nuevos indicadores resulta obvio al sumentar
su niimero, y estas observaciones permiten proponer una teorfa
de indicadores.



2. PROPOSITOS

Durante esta experiencia de laboratorio se llevard a cabo
una titulacién de un 4cido fuerte por uns base fuerte, con
distintos indicadores de punto finsl de reaccidn., Se comparardn
los resultados entre si, para que el alumno explique éstos de
acuerdo a sus conocimientos tedéricos.

3. FUNDAMERTOS TEORICOS

A Wilhelm Ostwald se le atribuye la primera teorfa del
comportamiento de los indicadores 4cido-base.

Las sustancias que usamos como indicadores son 4cidos o
bases cuya caracterfstichR es que en una forma -por ejemplo,
dcida- presenta un color diferente con respecto a su otro
estedo (forma alcalina). Entonces:

HIn ===== H* + In~ —meme (1)

color-1 color-2

siendo el color-1 diferente al color-2.

Podemos asignarle su constante de equilibrio:
TRl | Pt V21 Y (— (2
o (wi)/*) = (W /m) ----- (3)

en esta dltima ecuacién vemos que la relacidn Ehra/[ﬁlﬁ]
depende del valor de la concentracién de HY ; as{ si aumenta
\H+1 disminuye el cociente y predomina la "forma £cida" del
indicador. Si por el contrario, disminuye la cantidad de YH*]
la especie dominante es la "forma bdsica" del indicador.
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A TESIS MO DEBE
SAELSKXX gi LA BELIOTECA

Expresando le ecuacién (3) en forma logeriimice, tenemos:

pi = pKi + log ((In-)) / ({HIn]) ----- (4)
ahora bien, el detector para percibir el vire de color en el
indicador es el "ojo humano" y se ha podido demostrar que un
color puede observerse, en presencia del otro, cuendo la
relacién de uno a otro es de (1/10); esto es, si tIn'] = 10 [HI@
o al contrario; [HIé} = 10 [In-] . Asf, pues, el rango o
intervalo de viraje del color, expresado en unidades de pH,
resulte ser: pH = pKi £ 1 —cceu(5)
lo cual da un intervalo de viraje igual a dos unidedes de pH.
Por lo tanto, ya que en toda determinacién titulométrice
deseamos conocer el punto de equivalencia; debemos elegir aquel
indicador cuyo punto de virasje presente el mismo, o muy
semejente, valor de pH que el punto de equivalencia del sistema
que se titula.

4. INDICACIONES GENERALES

4.1 kntregar por escrito, en el cuaderno, un breve bosquejo
sobre la experiencia prdctica por realizar.

4.2 Establezca la table de variacidén de concentraciones para la
reacclén de un feido fuerte con una base fuerte.

4.3 Trazar la curva tedrica de titulecién de la reaccién
anterior. Considere la concentracién inicial del £cido
0.1 K. Formule las ecueciones para calcular el pH, en
cualquier punto de la titulacién, en funcién de la
freccién de reactivo titulante.
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4.4 Buscar los valores de pKi para los siguientes indicadores:
verde de bromocresol, rojo de metilo y fenolftalefna.

4.5 Sobre el gréfico 4.3 indique los intervalos de viraje de
indicadores ya mencionados.

5. PROCEDIKIENTO EAPERIMENTAL

5.1 UWATERIAL

1 burete de 50 ml

1 pipeta volumétrica de 25 ml
3 matraces erlenmeyer

1 probeta de 50 ml

5.2 REACTIVOS

- Agua destilada

BAPZE]

Solucidén de HCL
Solucién de HaOH

- N - -

pinza para bureta
soporte

vogos de pptados
embudo

- verde de bromocresol
- rojo de metilo
- fenolftaleina

RIKENTO "A" . TITULACION CON VERDE DE BROMOCRESOL

Con ayuda de la pipeta volumétrice escurra 25 ml de la
golucién de HCl, agrege alrededor de 50 ml de agua destilada y
afiada 2 o 3 otas de verde de bromocresol, Titular con la
disolucién de 1laOH hasta obtener el punto final de la veloracién
(puesto de maonifiesto por el cambio de color, de amarillo a
ezul, en la disolucién). Anotar en el cuaderno ol volumen
requerido en la titulacién. Repetir por triplicado.



EXPERIMENTO "B" . ITITULACION COH ROJO DE METILO

Similar al anterior, solo que ahora el indicador utilizado
es el rojo de metilo, ajiadir 5 gotas del indicador. La
coloracién de la solucidén varia de rojo & amarillo.

EXPERIMENTO *C" , TITULACION COil FENOLFPALEINA

Repetir, nuevamente, el procedimiento. Agrege 3 gotas de
fenolftaleina, el punto final de la titulacién es al alcanzar
la disolucién un color rosa. Registrar sus resultados.

6. REGISTRO Y ORGANIZACION DE LOS DATOS
6.1 Registrar la siguiente informacién: concentraciones del
HC1 y laOH.
6.2 Organizar los resultados en uns tabla.
6.3 Obtener los valores promedio para cada indicador.

6.4 Comparar los resultados obtenidos con la concentracién
real del fcido clorhfdrico.

6.5 Encontrer los errores absolutos y relativos en cada
indicador.

Te ARALISIS DE LOS RESULTADOS EXPERIMEZNTALES Y CONCLUSIONES

HCl = 00,0755 M NaOH = 0,0873 M



INDICADOR V-NaOH V-CORR LueLl

Ho. ml ml mol/1
1 21.70 21.61 0,0755
1 21.50 21.41 0,0748
1 21.45 21,36 0,0746
2 21,60 21,51 0,0751

21.70 21,61 0.0755
2 21.80 21.71 0,0758
3 21.75 21,66 0,0756
3 21.80 21.71 0,0758
3 21.80 21.71 0.,0758

valores promedio de la concentracién de la solucién de HC1

indicador (1) : LHCI} = 0.0750 M
indicador (2) : [HCI] = 0.0755 M
indicedor (3) : THOL} = 0.0757 M

Errores Absolutos y Relativos en cada titulacidén:
(1) 0.04 % y 0.53 %
(2) 0.00% y 0.00 %
(3) 0.03% y 0.30%



8.

8.1

8.2

8.3

8.4

8.5

CUESTIONARIO

Escriba los nombres y las estructuras quimicas de los
indicadores empleados en eata préctice.

De acuerdo al gréfico 4.5 y a los resultados obtenidos.
:Qué indicador serfa el mfs adecuado para este tipo de
titulacién (dcido fuerte por base fuerte)?

(Por qué no se sugiere, en esta prdctica, la titulacién
contraria, es decir, base fuerte por &cido fuerte?

Elabore uno tabla con una serie de indicadores dcido-base
en orden creciente de su valor de pKi,

Investigar a que se le denomina Indicador Universal,

9. BIBLIOGRAFIA

9.1

9.2

Ramette, R. W, Equilibrio y Andlisis Quimico. Fondo
Educativo Interemericano. México (1983). pp 332-4, 351-6

Ayres, G. H. Andlisis Quimico Cuantitativo, Ediciones del
Castillo, S. A. Madrid (1970). pp 323-7



1.

PRACTICA No. 8

TITULACIONES ACIDO-BASE

INTRODUCCION

Glauber conocié la naturaleza del andlisis titulométrico
4cido-base. Pero, Homberg realizd inicislmente ensayos
cuantitativos,

Gay;Lussac (1778-1850) es considerado como el auténtico
fundador del andlisis titrimétrico. Estandarizeba dcidos
minerales con cantidades conocidas de carbonato de sodio,
utilizando tornasol como indicador, para poder determinar mds
adelante muestras con una proporcién desconocida de carbonetos.

F. HMohr amplié de manera considerable este campo y propuso
la preparacidén y utilizacién de "soluciones normales" para
acabar con las soluciones de concentraciones arbitrarias,

No he podido resistir la tentacién de ilustrar, con un solo
ejemplo, el espiritu y deseos de conocimientos por parte de
nuestroa primeros cientfficos,

" Liquor fixus y spiritus acidus nitri son diferentes en su
naturaleza, adversarios y enemigos uno del otro, y cuando ambos
se unen, y uno de ellos ha vencido y aniquilado al otre, no se
puede hallar en sus cuerpos muertos ni un liquido fiero, ni un
spiritus acidus, pero éstos han sido hechos de nuevo como ambos
eran entes 'y de donde fueron derivados, es decir, salitre
ordinario. " RUDOLPH GLAUBER, Siglo XVII
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2. PROPOSITOS

La intencidén principal es la que el estudiante sepa aplicar
en forma correcta e integral todo lo aprendido durante las
dltimas prdcticas,

3. FUNDAMENTOS TEORICOS

Revisar las prdcticas anteriores, ya que el material tedrico
ge ha dado previamente.

4. INDICACIONES GENERALES

1 Presentar un resumen acerca de la prdctica.

.2 Trazar las sigulentes curvas tefricas de titulacién y
calcule el pH en funcién de X (fraccién de reactivo
titulante). En ambos casos considerar la concentracién
inicial de los dcidos igual a 0.1 M.

(a) dcido ortofosférico con hidréxido de sodio.
(b) dcido ecético con hidréxido de sodio,

4.3 Calcule tebricemente los puntos de equivalencie de laa

reacciones anteriores.

4.4 Deberd traer para la préxima sesién de laboratorio los

artfculos siguientea: jugo de naranja y limpiador de

vidrios con amonfaco.

>



5 PROC.DINIENTO BEXPERIMENTAL

5.1 MATERIAL

- 1 pipeta volumétrica de 25 ml - 1 bureta

~ 3 matraces erlenmeyer 250 ml ~ 1 pinzas para bureta
- 1 soporte - 1 embudo

-~ 3 vasos de pptedos 250 ml - 1 pizeta

- 1 probete de 50 ml

5.2 REACTIVOS

-~ Solucién de fcido fosfdrico - verde de bromocresol
- Solucidén de dcido acético - fenolftaleina
- Solucién de NaOH 0.0873 M -~ agua destilada

EXPERIMENTO “A" ., DETSRMINACION DE ACiDO ACETICO

Colocar, en un matraz erlenmeyer, 25 ml de la disolucién de
4cido acético (con la pipete volumétrica), afiada 30 o 40 ml de
arua destilede y 3 gotas de fenolftalefna, Titule con la
solucidn estandarizade de NeOH hasta que disolucién adquiera el
color caracteristico del indicador en su forma alcalina (rosa).
Anote en su cuaderno el volumen gastado en la valoracidn.
Repetir hasta tener tres resultados,

EXPERINENTO "B" . DETBERMINACION DE ACIDO FOSFORICO

Vierta 25 ml de 4cido fosférico - con la pipeta volumétrica-
en un matraz erlenmeyer. Diluya con 25 ml de agua destilada y
agrege 3 gotas de verde de bromocresol, Valorar con la solucién
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6.

T

patrén de sosa hasta que se presente el vire de color en la
disolucién. Escriba en su cuaderno el volumen de sosa requerido
en la titulacidén. Repetir una vez mds el experimento,

6.1

6.3

Siguiendo la misma téenica anterior, haremos un cambio en el
indicedor. Aflada 3 gotas de fenolftaleina. s necesario tener
dos lecturas con este indicador.

HOPA ¢

En le primera parte se titule el primer punto de

equivalencia; mientras que en la segunda se obtiene

el segundo punto equivalente,

REGISTRO Y ORGANIZACION DE LOS DATOS

Presentar en forma tabular sus resultados, de tel forma
que registre la concentracién desconocida del Acido

acético.

Ilustre sus resultados (mediante una tabla). Compare entre
s8f los datos obtenidos en la concentracién del fcido
fosférico por medio de los dos indicadores.

Obtener el valor promedio de las concentraciones de ambos

dcidoa.,

ANALISIS DE LOS RESULTADOS EXPERIMENTALES Y CONCLUSIONES

EXPERIMENTO A"

reaccién : NaOH =

CHBCOOH +
(naoH) : 0.0873

H20 + CHBCOONa



MUESTRA
ml
25
25
25

INUSSTRA
ml

25
25

MU=ZSTRA
ml
25
25

PABLA_ T .1

V-NaOH V-CORR
ml ml
28.80 28.74
28.75 28.70
28.80 28.74
TABLA 1.2
V-XaOH V-CORR
ml ml
28,00 27.94
27.95 27.89%
T ABLA s 3
V-NaOH V-CORR
ml ml
52,37 52.27
52.45 52.35

8 B

EGHBCOOH]
mol/1

0,1004
0.1002
0. 1004

[331’041

mol/1

0.0976
0.0974

YHBPO‘,")

mol/l

030913
0.0914



WOTA : Al realizar esta préctica, ya se nos hab{a agotado el
indicador verde de bromocresol. Lo sustituimos por el
rojo de metilo.

Notamos tal discrepancie en los resultados obtenidos
que preparamos nuevamente el verde de bromocresol y
repetimes todo el Experimento "B" .

TABLA 7.4

MUESTRA V-iaOH V-CORR H,PO

374
ml ml ml mol/1
25 26,30 26,21 0.0915
25 26,35 26,26 0.0917
25 52.40 52430 0.0913
25 52.45 52,35 0.0914

Concentracién promedio del dcido acético = 0.1003 M

Concentracidén promedio del &cido fosférico = 0.0915 M



8.

8.1

8.2

8.3

9.

9.1

9.2

9.3

CUSSTIONARIO

Consulte su tabla de indicadores y seiiale los que usarfa
en cade titulacién., {Por qué de su eleccién?

En su gréfico (curva teérica de titulacidn) sefiale la zona
de vire del indicedor (es) que ccntestd en la presunta
anterior. {Cambia de opinién? ¢Por qué?

Diga los usos mds importantes, as{ como sus principales
propiedades del fcido acético y el dcido fosférico.

Un alumno, quizé algo distraido, pretende titular el
tercer punto de equivalencia del £cido fosfdérico y pide
la ayuda de usted. Le solicita que seleccionen un
indicador para este reasccién y revisen la tabla o lista
de ellos. éQué actitud asume Ud,? ¢Cudl es su respuesta?

BIBLIOGRAFIA
Lockemann, G. Historie de la Quimica., Tomo I. UTEHA.
México (1960)

Ramette, R. W. Equilibrio y Andlisis Qufmico. Fondo
ducativo Interemericano. México (1983). pp 332-350

Ayres, G. H. Anélisis Quimico Cuentitativo., Ediciones del
Castillo, 5. 4. Madrid (1970). pp 299-323



1.

PRACTICA No. 9

EQUILIBRIOS ACIDO-BASE, PRACTICAS APLICATIVAS

INTRODUCCION

Algunes veces creemos, o cuando menos lo pensamos, que la
quimica solo estd presente en los laboratorios o salones de
clesge. llos hemos preguntado por curiosidad alguna vez, édénde
existen, fuera de la Facultad de Quimica, fendmenos que
involucren equilibrios dcido-base?

Pues estdn por doquier, casi en cualquier actividad se puede
asociar este tipo de equilibrio. En la casa; por ejemplo, estédn
presentes en algunes bebidas (sodas, jugos, etc.), en ciertos
limpiadores ceseros, y por supuesto en los frutos denominados
citricos. Por no hablar de todos los procesos bioqufmicos que
realizan en nuestres células, por ejemplo en la produccidén de
ATP.

A nivel de nacién; algunos economistas manifiestan que la
produccidén de deido sulfdrico puede servir como indicador del
grado de desarrollo de un pafs,

Y que decir de la "lluvie 4cida" que es un desastre
ecolégico para nueatro planeta, siendo sus primeras victimas
los grandes bosques ndérdicos y canadienses; es{ como el dailo
por corrosién en los monumentos histéricos.

En fin, no terminarfamos de hadlar sobre el impacto que 1a
quimica ha tenido, tiene y tendrd sobre la vida del hombre.
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2. PROPOSITOS

Se pretende, con estas précticas, empliar la concepcién
quimica en los alumnos; as{ como las posibles aplicaciones
prictices o tecnolégicas de los conocimientos edquiridos,

Se renliza una titulacién por retroceso pera que el alumno
adquieras un conocimiento global de las técnicas volumétricas.

3. PUNDAMENTOS TEORICOS

Remitimos al lector a las Prdcticas 5, 6 y 7.

4. IHDICACIONES GENERALES

4.1 Ho olvide llevar sus productos comerciales.

4.2 Después de su primer experimento, lave y enjusge muy bien
sus maetraces erlenmeyer.

Se PROCIDIMIENTO EXPERIMENTAL

5.1 MATZRIAL

- 1 pipeta volumétrica 25 ml ~ 1 pinzas para bureta
~ 1 pipete volumétrica 10 ml ~ 1 bureta

- 3 matraces erlenmeyer 250 ml -~ 1 embudo

- 4 vngos de pptedos de 250 ml - 1 soporte

- 1 pilzeta



5.2 REACTIVOS

- disolucién de HCl - Jjugo de naranjas
- disolucién de NaUH - limpiador de vidrios
EAPERIMENTO "A" ., D=ZTERMINACION DE ACIDEZ EN JUGQ DE

En un matraz erlenmeyer escurra un volumen de 25 ml
(medidos con la pipeta volumétrica) de su muestra. Afiada 10 ml
de la solucién de NeOH -también con una pipeta volumétrica- y
2 o 3 gotas de fenolftalefna. La disolucién debe adquirir una
coloracién rosa; en caso de no aer asf{, agregar otros 10 ml de
la solucién de NaOH,

Titule, el exceso de sosa, con HCl hasta que aparezca otra
vez la coloracién original del jugo de neranja (amarilla),
Regiatre en su cuaderno de laboratorio el volumen requerido de
HCl, Repetir por triplicado,

Al terminar esta prdctica proceda a lavar muy bien sus
matraces.

EXPERIMENTO "B" ., DETERMINACION DE_AMONIACO_EN
LINPTADORES CASEROS

Vierta con su pipeta volumétrica 10 ml de la solucién
limpiadora y diluya con 30 ml de agua destilada, afiade 3 gotas
de anzranjado de metilo. Titular afladiendo cuidadosamente el
HC1 hasta que la solucién adquiera una coloracién rojiza.
Anotar sus resultados en el laboratorio., Repetir por triplicado.
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6. REGISTRO Y ORGANIZACION DE LOS DATOS
6.1 Anotar las concentraciones de los reactivos utilizados:
solucién de HCl y solucién de NaOH.

6.2 Por medio de una tabla informe sus resultados del
Experimento "A" . Calcule la acidez total expresada en
moles por litro para el jugo de naranja.

6.3 Presentar sus datos en forma tabulada para el Experimento
"B" . Calcular la concentracién de amoniaco en moles/l .

T. AHALISIS DE LOS RESULTADOS EXPERIMENTALES Y CONCLUSIONES

7.1
HCl = 0,10000 M
NaOH = 0,0873 M
TABL A . 2
V-Juco V-HaOH V-HCl V~CORR ACIDEZ TOTAL
ml ml ml ml moles/litro

25.00 10.00 8.45 8.42 0,0012
25,00 10.00 8,40 8.37 0.0014
25,00 10.C 8.50 8.47 0,0010
Acidez total (promedio) = 0.0012 moles/litro



TABLA 73

KMUESTRA V-HC1 V-CORR NH3
ml ml ml mol/l
10.00 5.40 5.39 0.0539
10,00 5.40 5.39 0.0539
10.00 5.35 5.34 0.0534
Valor promedio NHB = 0,0537T ¥

8. CUZSTIONARIO

8.1 Desglose, paso a paso, cada uno de los cfculos.

8.2 Mencione cuando menos otros cinco productos comerciales
que puedan aplicarse a esta prictica.

8.3 ¢Qué errores se pueden cometer en estas determinaciones?

8.4 ¢Qué sustancias son los principales constituyentes en los
jugos comercialea?

8.5 &Qué suglere para mejorar esta prdctica?



9.

9.1

9.2

BIBLIOGRAFIA
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brindade para la realizacién de esta prdctica.

Donaron el dcido clorhfdrico 0.1000 N y el
indicador neranjas de metilo.




PRACYICA Ho. 10

PRACTICA DEMOSTRATIVA: EQUILIBRIOS ACIDO=-BASE EN
DISOLVENTES NO ACUOSOS

I:1:0DUCCION

2s tal la importancic del asua como disolvente, que una
primera clasificacidn de las soluciones es: "Disolvente
Acuosgo" y "Disolventes ilo Acuosos",

Dentro de los disolventes no acuosos podemos encontrar
solventes no polares como el tetracloruro de carbono y el
benceno; mientras que los disolventes polares pucden ser el
dcido acético glaciml, el amonfaco, etc.

Otra clesificacién para las soluciones no acuosas es la de:
Disolvente Proténico (puede existir intercambio de protones) y
Lisolvente No Proténico (no es posible el cambio de protones).

El uso de disolventes distintos al azua enriguece nuestra
concencibn acerca de la interaccién soluto-disolvente,

Cuando se varia de un solvente a otro, puecden cambiar las
conatantes de equilibrio dcido-base, redox, de complejacidn.
Ademds, es posible la anaricién de especies quimices que no
pueden existir en el medio acuoso.

Las proniedades f{sicas mds importantes de los disolventes
para determiner su comportamiento son: el punto de fusién, el
punto de ebullicién y la constante dieléetrica.

Para crear fécilmente soluciones iénicas es necesario que el
digolvente posea una constante dieléctrica elevada.
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2,

3.

PROUPOSLTOS

El propésito principal es que el alumno aplique el modelo
tedrico dcido-base de Bronsted-Lowry a disolventes no acuosos.

PUNDAMINPUS THURICOS
¥l deido acético es un disolvente que ge puede autoionizar:
. o 000 semee . o -
CHBCOOH + CdBLOOd ————— CJBCOOJ2 + CHBCOO
= + =
Ki = CH3000H2 CH3000
pKi = 14.45

. o +
pH = - log Cu3000H2
%1 tratamiento matemdtico es semejante al que se realiza en
el medio acuoso.

Para nuestro fines, consideremos que el disolvente (4cido
acédtico) puede ceder un protén a una base:

BABE  +  CH,CUUH  ===== pasERt 4+ CH,000”
y el ion acetato puede titularse entonces con el dcido
percldricos

CHBCOO + HClO4 mz==== CHBCOOH + ClO4



4. IaJICACIONES

4.1 DPreparar un resumen acerca de los disolventes no acuosos.

4.2 Permanecer atentos al desorrollo del experimento.
5. PROCEDIRILTO EAPERIMNENTAL

5.1 MATERIAL

- 1 balanza analitica - 1 espdtulae

- .2 vasos de pptado de 150 ml - 2 barras magnéticas
- 1 agitedor magnético - 1 bureta

- 1 pinzas para bureta - 1 soporte

5.2 . HEACTIVOS

- Muestra farmaceiitica - HC10, O.1 N
- Acido acético ;lmeial - Trimebutina base
-~ Indicedor violeta cristal

BAPERIMENTO "A® ., DETERVMINACION D Ul PRINCIPIO ACTIVO

i _UN_PROJUCTO FARLIACEUTICO

Pesar con gran exactitud 200 mg de trimebutina base y
10.800 g de "placebo" (blanco). Mezclar perfectamente y afiadir
a la mezcla 100 ml de £cido acético glaciml. Agitar durante
30-45 minutos y titular con dcido perclérico 0.1 N; utilizar
el indicador violeta cristal haste que vire de color. Anotar
el volumen gastado (V1).



Pesar excctemente 11,0000 g de la muestra farmaceldtica y
colocarle en un vaso de precipitados. Agregar 100 ml de dcido
acético glacial y mezclar por 30-45 minutos, Titular con el
dcido perclérico 0.1 N hasta que el indicador -violeta cristal-
cambie de color. Resistre el volumen utilizado del 4cido (V2),

6. AGISTRO Y ORCARILZACION DX LOS DATOS

6.1 En forme tabular registre los resultados del experimento.

6.2 Informar, en base a sus resultados, de la pureza de la
muestra farmecelitica.

T. ANALISIS DE LOS RESULTADOS ZPERIMEMNTALES Y CONCLUSIONES

T 4ABL A 7 =1
ZH0AYO V-HC’lO4 V-CCRR
(ml) (ml)
patrén 6.00 6.00
muestra 5.95 5.95
Pureza de la muestra = ((5.95)/(6.00)) X 100 = 99,2 %~

- 100 =~



8.

8.1

8.2

8.3

9., B

9.1

CUSSTIOHARIO

{Qué valor se reporta de la constante dieléctrica para el
dcido acético?

La especificacidn de control de calidad indica que el
porcentaje de principio activo serd de 99.0 0.5 5.
“n base a los resultados, que concluye Ud,

Realizar un trabajo monosrifico sobre elgin disolvente no
acuoso.

IBLIOLRANIA

Cherlot, G. Quimica Analftica General. Tomo I. Soluciones
Acuosas y No Acuosas. Toray-lasson, S. A. Barcelona
(1971). pp 225-37

Huheey, J. E. Quimica Inorgdnica: Principios de Estructura
vy Reactividad. Sepunda Edicién. Herla, S. A. iéxico
(1981). pp 314-29



PRACTICA No. 11

PREPARACION DE SOLUCIONES REDOX

INTRODUCCIOH

" Log compuestos del manganeso, en particular, su 6xido, la
pirolusita (Mnoz), eran conocidos y se emplecban desde hace
mucho tiempo en las industrias vidriera y alfarera. En 1540 el
metuldrzico iteliano V. Biringucco escribid que la pirolusita
era morena, no se fundia y coloreaba el vidrio y la cerdmica de
violeta. También noteron unc propiedad asombrosa de la
pirolusita, lz de eliminer la turbiedad de los vidrios verdes y
amorillos, Bl cientifico uustriaco J. Keim, con toda
probebilidad, fue el primero, gquien logré obtener un poco de
manganeso metdlico. En 1770 calentd la mezcla de una parte de
nirolusita y dos de flujo negro (es decir, una mezcla del carbédn
y KZCOB). J. keim obtuvo unos cristales de metal frégil blanco
tirendo a azul. Al parecer, era el manganeso contaminado, pero
el cientifico sélo llego = deducir que el metal obtenido no
contenfa hierro y no termind su cstudio. "

In 1774 J. Gahn al trabajer una muestra enviada por Schecle
descubrié en el fondo de su crisol una sustancia metdlica que
peso un tercio de la muestra original de pirolusita.

Gahn comunica a Scheele el descubrimiento de un nuevo semimetal
sin poner nombre e este nuevo elemento. El primer nombre dado
a =ate metal fue "monganesium", procedente del antiguo nombre
de la pirolusite ("lepis manganensis"),
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2, PROPOSITOS

Reafirmar todas las habilidades y conocimientos adquiridos
en las précticas anteriores. Lo novedoso que aporta esta
experiencia es la preparacién de solucionesa amortiguadoras de
pH.

3. PUMDALSH®03 TSORICOS

Se entiende por “oxidecién', en el sentido estricto de la
velabre, el proceso quimico de lo fijacién de oxigeno. Por
ejemplo, la combustidén es una oxidacién,

CH4 + 2 02 zz==== 002 + 2 H20

2 H2 + O s==== 2 H20
Sin emberso, el proceso de reduccién es la fijacidn de
hidrdgeno o la cesidén de oxigeno, por ejemplo

;‘32 + 3H2 =u=== 2 NH

PO  + H2 ==s== Pb + H20

Empero, las reacciones en las que se fijan o se donan &tomos
de oxigeno o de hidrégeno no son los ¥dnicos procesos quimicos
que forman parte de los equilibrios de éxido-reduccidn.

Actualmente se entiende por "oxidacién" la pérdida de
electrones (la eapecie quimica que los pierde aumente su estado
de oxidacién); y "reduccidn" como la pganoncia de electrones
(disminuyendo su nimero de oxidacidén la especie quimica que se
reduce). kn toda reaccién quimica la oxidacién de una especie
quimica es acompafiada siempre de la reduccién de otra.

- 103 -



Es importente sefialar que esto ocurre porque el electrén no es
estable, como tel, en las soluciones acuosas. En otros
disolventes, amonfaco liquido, por ejemplo, el electrén ge
encuentra estebilizado.

Para asignar los nimeros de oxidacién de cada elemento en un
compuesto cualqulera, se toma en cuenta la electronegativided
de los elementos quimicos, Aconsejamos consultar el libro del
Profesor R. . Ramette.

Para conocer la fuerza o tendencia relativa a ganer o perder
electrones, de las diversas especies quimicas, nos suxiliamos
del Potenciol Estdndar Redox,

Este potencial toma como referencia al del hidrégenos

B’ H*/H2 = 0,00 volts, bajo ciertas condiciones (T = 298 K,
presién parcisl del nidréseno gaseoso = 1 atm, y la actividad
del ion HY = 1),

Por tanto, el modelo de Nernst queda -para cualquier pareja
oxidante/reductor- de la siguiente manera:
AoOX + ne- === B red

L.}
E = E°ox/red + (0.591/n) log e a25 C

Parz poder calcular los potenciecles de equilibrio y la
congtante de equilibrio de la reaccidn, es necesario conocer
los potenciales normales redox para ambos pares (recuerde gque
si une especie se oxida es porque se reduce al mismo tiempo).
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4. INDICACIONES GiENERALES
4.1 El alumno debe presentar un resumen sobre equilibrios
redox.

4.2 El alumno realizerd los c#dlculos necesarios para preparar
soluciones amortiguadorns de pH 4 y 7 en concentracidn
0.25 M.

4.3 Se aconseja menejar con precaucidén los reactivos quimicos.

4.4 La disolucién de KMnO4 debe guerdarse al abrigo de la luz
y en un frasco color émbar.

4.5 El alumno presenterd, en la préximo sesién, muestras de
agua oxigenada comercial.

4.6 Guorde las soluciones omortiguadoras para las prdcticas de
Potenciometria,

5. PROCSDILIAILRTO EXPERIMENTAL

5.1 MATERIAL

- 2 vasos de 250 ml - 1 balanzea granataria

- 1 balanza analftica - 1 espdtula

~ 1 matraz aforedo 1 1 - 2 matraces aforados 250 ml
- 1 pizete - 1 mechero

- 1 tele de alambre - 1 tripie

~ 3 vesos de 400 ml - 1 agitedor

- 1 frasco color dmbar - 1 estufa

- 1 desecador - 2 frascos de pldstico

- 1 vago de 100 ml - 1 probeta de 25 ml



5.2 REACTIVOS

- KMn04 - agua destilads
- CHBCOOH - CHBCOONa
- KH2P04 - KZHPO4
EXPERIMENTO "A" ., PREPARACION Y BSTANDARIZACION DE UNA

SOLUCION DE PERMANGANATO DE POTASIOQ

Pesar en una balanza grenataria 16 g de KMnO, , se
disuelven en agua y llevar a la marce del aforo en el matraz
de un litro. Caliente a bafio marfa hesta ebullicién durente
2 horas. Filtre la solucién a través de un filtro de vidrio
poroso y envdsela en el frasco &mbar al amparo de la luz,.

EXPERIMENTO "B" . PREPARACION UE UMA SOLUCION

AHORPIGUADORA DE pH = 7

Pesar por separado 4.7 g de KZHPO4 ¥ 4.9 g de KH2P04.

Disolver ambns seles en unos 150 ml de agua destilada, colocaer
esta solucién en un matraz de eforo de 250 ml y complete conm
apue destilada hasta la marca de enrase. Agite enérgicamente,
guarde la solucién en un envase de pléstico.

o olvide etiquetar adecumdamente ambos frascos,
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HOTA : MNo podemos incluir los puntos 6 y 7, ya que estos

PAECOEES

8.

8.1

puntos los evaluaremos mds adelante,

CUESTIONARIO

Calcule, suponiendo que se obtuvo une solucidén 0.1 M, la
normalidad del KMnO4 para reacclones en medio deido y en
medio alcalino.

¢Por qué debemos hervir, cuendo menos una hora, la
solucién de permanganato de potasio?

8.3 ¢A qué se debe que la solucién buffer de pH 7 sea a base

de fosfztos? ¢Qué reecctivos emplearia Ud. y por qué?

8,4 Investige las principales propiedades del KMnO4.

8.5

9.
9.1

9.2

9.3

¢Qué reactivo se recomienda para estenderizer la solucidn
de KMnO4?

BIBLIOGRAFIA
Ramette, K. W. Equilibrio y Andlisis Quimico. Fondo
Educativo Interamericano., México (1983). pp 407-18

Ayrea, G. H. Andlisis Quimico Cuantitativo. Ediciones del
Castillo, S. A. Madrid (1970). pp 417-25

VanderWerf, Calvin A., A Consistent Treatment of
Oxidation-Reduction, J. Chem. Bduc., 25, 547-51 (1948)
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PRACTICA No. 12

ESTANDARIZACION Y EMPLEO DE LA SOLUCION REDOX

TiITRODUCCION

P, 4, Descroizilles realizd, en 1783, la primera titulacién
redox. Afiadfe fracciones de soluciones de hipoclorito (lfquidos
clorsdos de blanqueo) a una solucién de Indigo - de titulo
conocido- hasta el momento preciso que el fndigo se decolorabda.
Durante una buena parte del siglo XIX no fue posible disponer
de indicodores redox de fin de reaccidn. En consecuencia, sélo
los métodos de permanganimetria y yodometria fueron usados; ye
que éstos presentan la ventaja de funcionar como indicadores
propios del punto final en las titulaciones.

Se debe a Gay-Lussac el empleo del primer indicador redox.
Determinaba soluciones de hipoclorito con dcido arsenioso, en
el seno de la reaccién se encontreban unas gotas de f{ndigo y
éste 2] decolorarse indicaba la terminacién de la valoracién.

Margueritte inicid la utilizacidn en 1846 de las soluciones
de permanganato de potasio para la determinacién del hierro.
Siendo de ese modo el fundador del método de permanganimetria;
que fue después amplismente estudiado por otros cient{ficos.

Bunsen mostré la determinecién de sustencias oxidables y
reductibles empleando una solucién de yodo-yodurada.

Hfs adelante se usaron otros métodos entre los que podemos
mencionar al dicromato de potasio, bromato de potasio, etc.

- 108 -



2. ROPOSITOS

Introducir al alumno & la prdctica de los equilibrios de
éxido-reduccibén. Mostrarle la utilidad de los métodos redox
en el trabajo del laboratorio como el de le industria,

3. FUNDAWENTOS TEORICOS

Aprovechamos el gran poder oxidante del mongeneso (VII), en
forma de permangenato, para ilustrar estas prdcticas.

En soluciones 4cidas el potencial esténderd para el 'Mn" es:

E® Mn(VII)/Mn(II) = + 1.5% volts
por lo que, termodindmicamente, puede oxidar al agua:

2 Hy0 - 4e- ==a== 0, + 4 u*
E® 0(-II)/0(0) = + 1.23 volts
[¢] MnoO,~
2 4 L E
ALY YL ?
H,0 Ma*Yt

Aunque esta reaccién es termodindmicamente favorable; la
cinética de la reaccién es tan lenta que en ausencia de
"material reductible" no es apreciable.

El permanganato es un extraordinario agente oxidante, y con
la gran ventaja de que el mismo funciona como autoindicador de

fin de reaccién.
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Para poder reslizar una titulacién redox es necesario

cumplir con los requisitos siguientes:

(a)

(b)

(c)

4,

4.1

4.2

4.3

La reaccién debe ser rdpida (o instantdnea), lo que
gignifica que debe tener una cinética quimica favorable.

La reaccidn debe corresponder exactamente a la
estequiometrie dada por la ecuacidén balanceada de la
reaccién,

El punto final de la titulacidén debe ser muy claro y
preciso, lo més cercano posible al punto de equivalencia.
Aquf, como en los equilibrios dcido-base, podemos recurrir
al empleo de indicadores o en algunos casos (como el que
utilizeremos) el agente titulante puede ser su propio
indicador.

INDICACIONES GLNIRALES
El alumno pregentard un resumen sobre la préctica por
realizars

Sea cuidadoso al estanderizar la solucidén de permanganato,
Y& que debe realizarse e una temperatura mayor de 60 C.

La lectura del volumen en la bureta debe realizarse en
la parte superior del menisco.
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5.

PROCEDIMIENTO BXPZRIMENTAL

3
1
1
-2
1
1
1
1

MATERIAL
matraces erlenm
pipeta volumétr:
tela de alembre
vasos de pptado
embudo
esgpdtula
mechero
vaso de pptados

ABACTIVOS
Solucién de KiMnO

- FeSO4 7 HZO

- HZSO

EX

4

PERIMENTO "AM" .

eyer de 250 ml - 1 bureta
jca de 5 ml - 1 pinzes para bureta
- 1 pesafiltro
s de 250 ml - 1 soporte
- 1 pizeta
- 1 tripie
- 1 probeta de 50 ml
de 100 ml - 1 termémetro

4 - Nazczo4
- agua oxigenada comercial

- agua destilada

ESTANDARIZACION DE LA DISOLUCION DE
PERMANGANATO DE POTASIO

Pesar, por diferencia, 200 mg de oxalato de sodio (secado
previamente en la estufa a 230 C) y disolver en 200 ml de agua
destilada., Adicione 10 ml de H2804 concentrado. Caliente la
solucién alrededor de los 70 C y afiada lentamente la solucién
de KMn04 con la bureta; con agitacién constante hasta la
aparicibén de un color rose pdlido que persista por 15 segundos,




La tempersture al finalizar la titulacidén no debe ser menor de
60 C, Registre el volumen gastadc de la soclucidn titulante y
repite por triplicado el experimento.

EXPERIMZNTO "B" . DETERMINACION DE Li PUREZA EN UNA

SAL FERROSA

Pesar cerca de 250 mg de 1a sal ferrosa, aiiadir 100 ml de
agua destilada y 10 ml de dcido sulfirico; se diluye nasta un
volumen final de 200 ml con ague destilada. Titular con la
solucién de KMn04, el punto final de la valoracién se encuentra
cuando permanece, durante un minuto, una coloracién débilmente
anarenjeda. Anote el volumen requerido en la veloracién.

Repite por triplicado le experiencia.

EXPERIMENTO "C" . DETERMINACION DE PEROXIDO DE HIDROGENQ
EN _ACUA OXIGENADA

Medir, con la pipeta volumétrica, 5 ml de la muestra
comercial de ajua oxigenede. Adicione 20 ml de H2504 (1:4) y

diluya haste 200 ml. Titule, en frio, con la solucidn de
permenganato de notasio; no agite con fuerza la solucién,
Continuer la adicién del agente titulante hasta que la
disolucibén adquiera una coloracidn rosa tenue. Apuntar el
volumen necesario para anlcanzar el punto final, Repetir
haste tener tres registros.
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6., REGISTRO Y CORGANIZACION DE LOS DATOS
6.1 Escribir la reaccién quimice que se lleva a cabo en el
Experimento "AM .

6,2 ZEscribir los resultados del Experimento "A" en formea
tabulada y ordenade.

6.3 Calcular, en base a sus resultados, la concentracién
promedio de la solucién de permenganeto de potasio,.

6.4 Escribir la reaccién efectuada en el Experimento "B" ,

6.5 Ordene sus resultados en una tabla donde enfatice la
pureza resultante en el experimento,

6.6 Compare entre la pureze obtenida por experimentacién y
la reportada en el frasco del reactivo.

6.7 TIlustre la reeccidén efectuada en el Experimento "C" ,

6.8 Zscribir sus resultados en forma tabular. Calecular
el porciento de perdxido de hidrégeno y obtener su valor
promedio,

7. ANALISIS DE LOS RESULTADOS EXPERIMENTALES Y CONCLUSIONES

Ta1 2 KMHO4 + 5 N820204 + 8 H2504 EELTES 2 MnSO4 +
5 Na2504 + K2304 + 10 002 + 8 Hao
masa f6rmula H320204 = 134.00
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PABL A "al
Ha20204 V—KMnO4 V-CORR
ng ml T oml
687.3 21.30 21.22
483.3 15.10 15.03
353.1 11.00 10.96
7.3 Concentracién promedio : KMn04 = 0.,0963
7.4 10 Feso4 7H20 + 2 KMnO4 + 8 H2804 ==
5 Fe2(504)3 + 2 lmS0, + 78 Hy0
mase férmula FeS0, TH,0 = 278.02
7.3 TABLA "B"
FeSO4 TH,0 V-KMnO4 V-CORR SAL FERROSA
mg ml ml mg
622.5 4.56 4456 610.4
329.7 2.45 2.45 327.9
357.1 2,70 2.70 361.4
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mol/1

0.0967
0,0960
0.0962

M

= K2504

PUREZA

98
99
101



7.6 Pureza Promedio Experimental = 99,3 %

Pureza Reportada en Ztiqueta = 99.0 %
TT 2 Kh{nO4 + 5 H202 + 3 H2804 ====a 2 MnSO4 +
K2504 + 50, + B8HO
7.8 TABLA "CH™
V-LUSSTRA V-KMn04 V-COHR H202
ml ml ml mg/ml
5.00 20,50 20,42 33.4
5,00 20.70 20,62 33.8
5.00 20,65 20.57 33.7

Concentracién Promedio del Peréxido de Hidrégeno = 33.6 mg/ml

8. CUESTIONARIO

8.1 Calcule teéricamente los potenciales en el punto de
equivalencia y las constantes de equilibrio para las
tres reacciones efectuadas en la préctica,.
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8.2

8.3

8.4

9.
9.1

9.2

9.3

Para estandarizar la solucién de permanganato se calenté
ésta; sin embargo, en las determinaciones reaslizadas no se
hizo, éCudles fueron las causas de esto?

Algunos qufmicos prefieren, en la determinacién de Fe
(II), efiadir £cido fosférico., ¢Por qué lo hacen?

Después de leer el artf{culo del Profesor Worley conteste:
(a) ¢Qué método experimental utiliza pera determinar el
porcentaje de perdxido de hidrdgeno? i(Qué errores podemos
cometer al titular las muestras de agua oxigenada
comercial?
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PRACTICA No. 13

PRACTICA DEMOSTRATIVA: ESTIMACION DE UN POTENCIAL
ESTANDAR DE REDUCCION

INTRODUCCION

Andrés lanuel del Rio (1765-1849) nacié en Madrid, 1llegd &
México en 1794. Persone de amplios conocimientos, fue compafiero
de Alexander von Hunbold en la Academia de Minas de Freiberg.
En 1801, al gnalizar un minersl conocido como "plomo pardo",
que provenia de Zimapdn, descubrié una nueva sustancis metélica
a la que denominé "puncromio” debido a la diversidad de colores
en sus 6xidos; més tarde le 1llamd "eritronio™ por el color rojo
de sus sales mlcelinas. Sin embargo, un error en su anélisis lo
llevd a creer que se trataba de cromato de plomo; perdiendo de
esta forma el honor de ser reconocido universalmente como el
descubridor del vanadio.

Correspondié al investigedor sueco N. G. Sefstrdm, discipulo
de Berzelius, anunciar el descubrimiento del nuevo elemento el
que dié el nombre de Vanadio (en honor de Vaonedis, diosa nérdica
de lo belleza). Esto ocurrif en 1830, 29 aifios més tarde del
trabajo de Andrés kianuel del Rfo.

7. Widhler estuvo muy cerca de arrebatarle la gloria al
cient{fico sueco.
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2. FROPOSITOS

La intencidén es mostrar exzperimentalmente la fuerza relativa
redox de una serie de agentes oxidentes y reductores. También -
ge ilustra la monera de estimar un potencial esténdar de
reduccién auxilidndose de las tables de potenciales normeles y
uneg reaecciones sencillas.

3. PUNDAMZENTOS TZORICOS

Es comin, en los textos, clasificar & las especies redox,
sepsin su potencicl normal de reduccidn, en une escela de fuerza
relativa creciente. Por ejemplo:

E® (Fe (III)/Fe (II})) = + 07T V¥
E® (Ce (IV)/Ce (III)) = + 1.70 v
E® (Cr (II1)/Cr (II)) = - 0.41 v
Cr (III) Fe (III) Ce (IV)
E
- 0.41 + 0.77 + 1.70 volts :
cr (II) Pe (II) Ce (III)

A partir de los valores del potencial normal de reduccidén
(y de la naturaleza de los reactantes, ya que por ejemplo no es
creible una reaccidén redox entre el Ce (IV) y el Fe (III)) es
posible predecir termodindmicamente una reaccién. Sin embargo,
en ciertos casos no se observae la reaccién quimica redox. Esto
es porque cinéticamente le combinmcidn no es favorable, en
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este caso se hebla de "berreras cinéticas" que influyen en la
reaccidén. Para ilustrar este hecho consideremos a& las especies
siguientes:

£° (0, (0)/ 0 (-II)) = + 1.23 %

E® (H (I)/ H, (0)) = 0.00 v
por lo que de acuerdo a la termodinémica es factible la reaccién
giguiente:

2 HZ + 0 ===az 2 H20

pero en la préctica es ten lenta la reaccién (en ausencia de un
caotelizador, ya que presente éste la reaccifn es explosiva y
violenta) que no vele la pena esperar a registrar tal
combinacién.

Los valores de los potenciales normeles estdndar nos
permiten predecir la estabilided relativa de una especie
quimica que posea mds de dos nimeros de oxidacién.

Todos log conceptos anteriores nos serdn de utilidad pare
interpretar cabalmente los resultedos experimentales de la
préctica,

4. IHPICACIONES GTHERALES

4.1 Para preparar la solucién de sulfato de pervanadilo
- (V02)2 504 ~ ge disuelve el pentézido de vanadio en
dcido sulfiirico diluido.

4.2 IEs muy importante gue tome nota de ceda reaccién.
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5

51

5.2

col

PROCEDINIHNTO EZPERIMENTAL
PATERIAL

10 tubos de ensaye

10 vcsos de pptedos de 100 ml
1 pizeta

8 pipetas de 1 ml

1 tripie

1 recipiente metdlico

REACTIVOS

(V0,5), 50, 0.05 It en H,50, 11

4
zine en polvo

deido oxdlico 0.2 U

HaCl 0.2 u
solucién suturada

de cloro

solucidn saturada de bromo

EXPERIMENTO "A"

- ) =

gradilla

pinza para tubo
pipete de 5 ml
goteros
mechero

tela de alambre

egua destilada
HastB

Hali0o,

HaBr 0,2 I
NaL'O3 0.2 Ik
H32S04 0.2

Marque los tubos de ensaye del 1 al 6. En ceda uno de ellos

oque S

ml de la solucién emerilla de vanadio (V).

Tubo-1 : Ponga una pequefia cantidad de zinc en polvo,
observe y anote la(s) coloracion(es) de la solucién hasta que
ésta ya no varie perceptiblemente de color.
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Tubo-2 : Agrege unos cristales de sulfito de sodio. Observe
Yy anote.

Tubo-3 : Afiadir 1-2 ml de 4cido oxdlico,

Tubo~4 : Colocar 1-2 ml de nitrito de sodio.

Tubo-5 : Agresar 1-2 ml de cloruro de sodio.

Tubo-6 : Aflade 1-2 ml de bromuro de sodio.

Yara los tubos 3 al 6: (Existen cambios en las soluciones?
¢En cudles?

Celiente los tubos 2 al 6 a ebullicidn suave, es

recomendable utilizer un bafio marfa. Anote lo sucedido e cade
tubo de ensaye.

EXPERIUENTO "B

A 20 ml de la solucién de venedio (V) adicione un exceso de
sulfito de sodio y caliente suavemente hasta que termine el
desprendimiento del gas. A continuacién divida el volumen de la
solucién resultcnte en cuatro porciones iguales. Numere los
tubos reatantes (7-10).

fubo~7 : Adicionar, gota a gota, la disolucién de cloro
saturada., Observe y anote.

Tubo-8 : Agrege rota & gota la solucién saturada de bromo.
Registre sus obgervaciones,

Tubo-9 : afiedir 1-2 ml de la solucién de NGNO3 0.2 bis
{Qué nota?



Pubo-10 : Coloque 1-2 ml de le solucidén de HaZSO4 0.2 M.
i{Ocurre algo?

Caliente suavemente los tubos en los que no se aprecia
cembio alguno en la solucién. 4note sus observaciones y

eprecieciones.

6. RIZGISTRO Y CRGANIZACION DE LOS DATOS

6.1

[+ 23
.
n

6.3

6.4

TABLA-1. Potenciales Zsténdar de Reduccién. Elaborar una
tabla con los valores de potencial normal de reduccidn, en
formz decreciente pars cada uno de los siguientes peres
redox (mencione la fuente):

Clz/Cl (~I) ; 02/H20 : Brz/Br (-1I) 3 HOB'/HH02 s
vott/ v (I1I) ; 504:'/ H,505 5 ¥ (III) / V (II)
Zn (II) / 2n°

TiBLA-2, Reactividad frente al Venadio (V). Mostrar en
forme tabular los resultados experimentales asocisdos al
Zxperimento "A,

De acuerdo a los resultados anteriores, deduzca el valor
méximo del potencial normal para el par V (V) / V (IV) .

TABLA-4, Reectivided sobre el Vanadio (IV). Indique en
forma de table, los resultados de la reaccién del

V (IV) con los posibles agentes oxidantes. EZsto se realizé
durcnte el Experimento "B"
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7.

Esteblecer el velor minimo posible del potencial estdndar
para el par V (V) / V (IV) .

Estime, de acuerdo a 6.3 y 6.5, el valor aproximaedo del
potencial normal del par V (V) / V (IV). Compare este
velor con el que aperece en las tablas.

AIALISIS DE LOS RDSULTADOS EXPSRIMENTALES

Por desgracia no se nos pudo proporcionar el reacctivo mds

importante para la préctica que es el Vanedio (V). Debido a

este hecho no realizamos la experiencia de laboratorio.

Sin embargo, sigo pensando que es una Prictica Demostrativa

de mucha utilidad pera entender los equilibrios redox; de allf

mi insistencie en que se quede esta prictica.

8.

8.1

CUESTIONARIO

Keelizar y completer tedricemente el trabajo prdctico
desarrolledo durante esta experiencia. Balancear todas
lasg reacciones, calcular las constantes de equilibrio.

Un litro de solucién A se prepara por disolucién de 8 g
de éxido de vonadio (V) en dcido sulfdrico diluido. 25 ml
de la solucién A se hierve con un volumen igual de una
solucién de sulfito de sodio al 10% hasta que termina el
desprendimiento de éxido de azufre (IV). La solucién
restante se titula con permanganato (0.02 N) y se
requieren 22,00 ml pera oxidar al venadio & V (V).
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9.

9.1

9.2

9.3

J.4

n sepuide, 5 ml de la solucién A se trata con smalgama de
zinc en un recipiente cerredo hesta que el color ya no
cambia. La capa acuosa se transfiere cuantitetivamente a
un matraz erlenmeyer que contiene aproximadamente 50 ml de
solucién de sulfeto de hierro {III), La titulecién de la
solucidn resultante con permengenato {(0.02 M) necesita
13.20 ml. Determine los estedos de oxidacién del venedio
después de la reduccidn en los dos casos,
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PRACTICA No. 14
POTENCIOMETRIA

IN'PIODUCCION

Perteneciente a los denominados Métodos Fisico-Quimicos de
Anélisis figura la potenciometrfa.

Le préctica electrométrica (potenciométrica) arranca a
finales del siglo XIX y principios del XX. Los trabajos
analf{ticos pioneros fueron realizados por R. Beherend, P. V.
Kiister y A. Thiel entre 1393-1900; mds adelante A. Dutoit
(1911) contribuye notablemente al establecimiento de esta
metodologfa. Sin embargo, el desarrollo més amplio ocurre
después de finalizar la Primera Guerra Mundial.

Las titulaciones potenciométricas ocuparon en aquella época,
y mds adn hoy, un lugar preponderante dentro del anflisis
quimico cuantitativo.

Actualmente, tanto en los centros de investigacién
(Universidades y/o Institutos) como en la prdctica industrial
es bastante comin reslizar este tivo de andlisis. Probeblemente
se prefiera, entre otras cosas, por la mayor precisién y
exactitud en los resultados, y el menor tiempo en que se
realizan las determineciones (comparado con los métodos
tradicionales).
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3.

PRCPOSITOS

Pretendemos que el alumno sea capaz de manejar correctamente
el equipo potenciométrico. Asimismo, que pueda esteblecer la
conveniencia de utilizar este método -u otro~- para la
resolucién de problemas especificos.

FUHDANENTOS TEORICOS

Se conoce que algunos tipos de vidrio, dependiendo de su
composicién, al ponerse en contacto con las soluciones acuosas
son capaces de intercambiar (fijando o cediendo) protones en la
interfase. Se considera como gi el vidrio fungiera como un
intercambiador idénico. Un tipo de vidrio sumamente utilizado es
el manufacturado pdr la Corning Glass i{orks con el nombre de
Corning 015, cuya composicién es, en porciento de fraccién mol,
72.2% de 810,, 6.4% de Ca0 y 21.4% de Ha,0. El potencial
adquirido por la zona superficial, compare con la ecuacién de
Nernst, del vidrio corresponde a:

Eav = 0.0592 pH + k == (1)

En la prdctica, un electrodo de vidrio consta de un bulbo de
vidrio de paredes delgedas que contiene un electrodo de
Az/ApCl, colocado dentro de una solucién smortigusdora de pH
conocido, La celda completa queda con un electrodo de
referencia, el més utilizedo es el electrodo de calomel.

As{, al sumergir y poner en contacto el electrodo de vidrio
con una solucién de pH desconocido se crea una diferencia de
potencial.
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Ag/AgCl(s),Tampén‘VidrioISolucidn de pH

De ecuerdo al sizuiente esquema:

ZLECTRODO DS VIDRIQ SLECPRODO DE _HEFERENCIA

KCl(sat),H52012(s) Hg(1)

desconocido

%1 potencial total de la celde eu la sume de los potenciales

parciales en cada fase:

O]

-

=2

B o= By + E + By + E + E5 -ee-s (2)

= ea el potencial de electrodo intermo plata/clorurc de plata
en el cuerpo de la armazén del electrodo de vidrio. Este
potencial permanece constante, porque el electrodo estd
sellado, no habiendo mezcla con la solucidén externa.

= es el pequefio potencial desarrollado sobre la superficie
interior del vidrio sensible al pH. Es tombién una
constante, porgue estf giempre en contacto con la solucién
interior fija.

= es el potencial establecido en la superficie externa del
vidrio que responde al pH, y varfa de acuerdo = la
ecuncién (1), si el vidrio se encuentra en buena forma.

= es el potencial que se establece necesericmente, cuando la
solucién de pH desconocido hace contacto con la solucién
interna del electrodo de referencia por la vi{a porosa; es
el potencial de empalme.

= eg el potencial del electrodo de referencia del calomelano
saturado., s une constante, porque el mercurio estd
siempre en contacto con la misma solucidn de relleno.
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De tal forma que el potencial toma la forma siguiente:

ESv = 0,0592 pH + Ek + E4

donde todos los términos constantes se han agrupado en Ek'

Las ventajas del electrodo de vidrio son su exactitud y
precisidén en los resultados, su uso relativamente f&cil, la
rapidez con el que se alcenza el equilibrio y su funcionamiento
en presencia de agentes oxidantes o reductores, coloides,
proteinas, etc,

Las desventajas son su fragilidad, su alto costo y la
facilidad con que s¢ raya, esto altera la cafda de potencial
dando resultedos incorrectos,

Los electrodos de vidrio modernos abarcan la mayor parte de
la escela de pH.

4. INDICACIONES GINKERALES

4,1 £l alumno debe presentar un escrito claro y breve sobre
las prdcticas a realizar.

4.2 Hacer el estudio tedrico de las curvas de titulacién:
(1) deido clorhfdrico con hidrdéxido de sodio; y (2) 4cido
fosférico con hidrdéxido de sodio. Considerar, en ambos
casos, la concentracién inicial del reactivo de 0.0250 M,
Elabore la tabla de variacién de concentraciones de las
especies quimicas que participan en cada una de las
reeacciones, Calcule el pH para puntos claves en las
titulaciones.
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Se

4.3

5.2

Trazar en une hoja de papel milimétrico le curva tedrica
(pH vs volumen de sosa afiadido)., Wo tomar en cuenta el
efecto de dilucidn., Suponga que se dispone de 100 ml de
cada dcido y que la concentracién de la sosa es de 0.1 I,

Tsta prdctice se trabajaréd en equipos de 2 o 3 personas.
El equipo de trabejo es delicedo. Tome en cuenta que el
electrodo de vidrio es fr4gil y sumamente costoso.

La experiencia de laboratorio consta de dos sesiones de
trabajo, ©¥n la primera se llevardn a cabo los cxperimentos
A" y "B", Los experimentos "C" y '"D" se realizardn en la
seunda sesidn,

ZUCHDINIHNTO DXPERIMENTAL

“ATDRIAL
1 bureta de 50 ml ~ 1 pinza pera bureta
1 noporte - 1 embudo
4 vagsos de vptados de 250 ml - 1 pizeta
1 pipeta volumétrica de 25 ml -~ 1 pH-metro
1 electrodo de vidrio combinado ~ 1 agitador mesnético
UEACTIVOS
- Solucién de HC1 - Solucidn de H4PO,
- Solucién de HaOH - Soluciones amortiguadoras

- Indicadores 4cido-base de pi =4 ypH="7

- Bebide de cole - Solucidén de dcido monoprético



Antes de realizar la prdctica es necesario preparar el
equipo de potenciometrfa, Cedo el escrito &l Profesor Alain
Queré que nos informa sobre:

“PREPARACION DL sQUIPO POTENCIOMETPRICO A TS DE LA YITULACION"

Antes de utilizar un equipo potenciométrico para la
determinacién del pH, es necesario efectuar las conexiones
necesarias y calibrar el equipo constituido por el "pH-metro" y
sus electrodos. ustn calibracién que se denomina frecuentemente
"egtandarizacién del pH-metro", consiste en ajustar la lectura
del medidor potenciométrico en el valor de pH conocido de un
patrén constituido por una solucidn reguladors de pH preparada
para este efecto, en la que se sumergen los electrodos.

-1~ La extremided del cable del electrodo de vidrio combinado
consgta de dos clavijas. La de mayor tamafio, se conecta al
potenciémetro en la entrada designada por la palabra "GLASS"
ejerciendo una ligera presién y se sujeta mediante el tornille
colocado para este efecto.

La clavija de menor tamaiio se conecta en la entrada designada
por "Ref,"

Nota: Antes de efectuar estas conexiones, el electrodo debe
estar sujetado después de introducirlo en su luger previsto en
el soporte situado en la parte lateral del potenciémetro,

-2~ La perilla de seleccién de funciones "pH o mV" se coloca en
la posiecidn "pH" y se situa la escala de correccién de
temperatura en la lectura de 20 C.
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~3- Con la perilla de seleccién de funciones "OFF, STD BY,
READ", en le posicidn "UFF", se controle que la apguja del
medidor indica la lectura 7.00 . De no ser el caso, debe
llamerse al profesor para que efectie el ajuste apropiado
(denominado ajuste del cero mecdnico), A continuacién puede
conectarse a le red el enchufe del cable de alimentacién
eléctrica del potencidmetro,.

-4~ Le perille sefieleda en el paso anterior se posiciona en
"37D BY".

-5~ Se afloja el tornillo del soporte del electrodo que permite
su deslizamiento vertical sobre la varilla. Con precaucién, el
sonorte del electrodo se mueva hasta que el bulbo y un
centimetro del cuerpo del electrodo estén sumergidos en la
solucidén reculedora de pH conocido suministrada por el asesor.
Nota: Se recomienda enjuagar el cuerpo ¥ el bulbo del electrodo
con asua destilada, mediante la pizeta, antes de sumergir el
electrodo en la solucidén reguladora de pH. ¥l ague adherida al
electrodo se seca con preceucién mediante un pedazo de papel
absorbente limpio.

-6~ La perilla sefialada en el pngo -3- se coloca en la posicién
UREAD" (lectura).

~7- La perilla "STAGDARDIZATION" se desbloquea y se gira hesta
que la aguja del medidor marque el mismo valor que el pH de la
solucién reguledore utilizada, Se espera unos minutos para
asecurarse que el equilibrio entre el electrodo y la solucién
reguladora no estd sujeto a fluctaciones., La misma perilla se
vuelve a bloquear.
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-8- La perilla de seleccidn de funciones se regresa & la
posicidn "ITD BY“, El electrodo se retira de la solucién
amortiguadore de pH y se enjuaga de nuevo con egua destilada y
luezo se gseca con un pedozo de papel absorbente limpio.

“n este momento, el equipo potenciométrico estd listo para
efectuar mediciones de pH.

Yota: es importante subrayar que la perilla de seleccién de
funciones siempre debe estar en la posicién "STD BY" antes de
retirar el electrodo de la solucién en la que se encuentra
suiner:;ido.

CPERIMINTO A", PITULACION POTIHCIOMATRICA DE UN ACIDO

PUERTE COIl UNA BASE FUZERT

5]

Coatinuando con el escrito del Profesor Queré:
~1- En un vaso de precipitaedo de 250 ml, se trunsfieren, con
una pipeta volumétrica, 25 ml de la solucién patrén de HCL
preparada y normalizada (durante las Prdcticas 5 y 6).
La misma pipeta se enjuuge con aguan destileda y se descartan
los enjuages. Con esta pipeta se trunafieren tres voldmenes de
25 ml de agun destileda ol vnso de precipitedo de manera que el
volumen total esté izusl & 100 ml.

~-2- Tomando precauciones de no producir salpicaduras, se
introduce la barra magnética en el vaso de precipitado. (Se
deja deslizar sobre le pared inclinada del vaso).
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-3- El1 vaso de precipitado se coloca centrado sobre el agitador
magnético. (Se verifica previamente que la perilla de control
de velocided de czitacidn estd en cero). El enchufe del cable
de alimentzcidn eléctrica del agitador se conecte o l& red,

~-4- Con preceuciones, se sumerge el electrodo combinado en la
solucién £cide e tituler. Se controla que el contacto lfquido
de la referencie externe se encueatre por debajo del nivel de
la solucién e titular. También se controla que la parte
inferior del bulbo de vidrio esté situada en un nivel en que no
se corran riesgos de gque la barra magnética nueda ;olpearla.

~5- La perilla de seleccién de funciones se coloca en la
pogicién "IEADY, lo cuul permite registrar el pH inicial de la
golucidén a titular,

lota: o es necesario regresar la perilla en le posicién "STD
BY" durante todo el tiempo de la titulacidn, aln cuando no se
efectien lecturas.

-6~ La bureta se llena con la solucién de sosa patrén preparada
¥ normalizada (durante la Préctica 6). Se efectia el ajuste del
nivel a cero y se controla que no se encuentren burbujas de
aire presentes en el cuerpo de le bureta.

-7- Antes de empezar la titulocidn, se afiaden dos rotas del
indicedor adecuado (ver resultados de la Prdctica 7) a la
solucidén de HCl, Se registra el color de la solucién.

-8~ Se procede a titular con la solucién de sosa. Se controla
que la punta de la bureta no esté situada a un nivel mayor de 3
a 4 cm arriba de le superficie de la solucién a titular de
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manera aue la caida del reectivo titulante no provogue
sulpicnduras, Durente la titulacidn, se ajusta la velocidad de
azitceidén de manera que su intensidad esté moderada sin ser muy
lente (aproximedamente posicién 3 de la perilla de ajuste de
velocidad del zzitador).

El volumen de sosa a castar nara alcanzar el punto de
equivalencia es conocido desde la Préctica 6. 5i las dos
soluciones tienen un: concentracién muy cercana & 0,10 N, este
volumen debe ser aproximademente irusl a 25 ml,

“n este caso, desde el principio de la titulacién se afiaden
incrementos izuales & dos mililitros y después de cada uno de
ellos, se espere 15 & 20 sesundos y se registra el valor de pH
lefdo. (Al principio de la titulacién la variacién de pH es muy
pequefia).

Cugondo se observa que entre dos incrementos sucesivos de dos
ml, la variacién de pH es de 0.2 unidad, se va reduciendo el
volumen de los incrementos sisuientes a 1 ml.

Cuando se observa que el incremento de pH entre dos adiciones
sucesivas de 1 ml es mayor o igusl a 0.3 unided, se reduce el
volumen del incremento sijguiente de sosa afladida.

Por lo que se refiere al color de la solucifn, debe resistrarse
a partir de qué momento se observa un cambio y hasta qué
momento el nuevo color alcanzado deja de variar.

A partir del momento que el pH es del orden de 3, las adiciones
deben hacerse rotz & gota, leer el volumen de titulante gastado
con estimancidén del centésimo de mililitro (user la cartulina) y
re;istrar el pH después de la adicién de cada gota,
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Cuidado: en le vecindad del punto de equivalencia, la variacién
de pH es muy ripida y el equilibrio de potenciel del electrodo
de vidrio se alcanze més lentamente. En el intervalo de pH
comprendido entre pH=5 y pH=9, las lectures de pH pueden llepar
a ser dificiles de reelizar por lo cual no debe perderse tiempo
esperando que se alcance el equilibrio. Después de pasar de
pH=10, el volumen de los incrementos de sose afjadida puede ir
aumentando paulatinemente. Después de pasar pH=11, los
incrementos pueden tener un volumen de 2 a 3 ml, hasta que el
volumen totel de sosa gastada alcance los 50 ml,

Observacidn: duronte la titulacién se registran en el cuaderno
de laboratorio los datos sucesivos de volumen gastado y pH
correspondiente despuéds de ceda incremento de sosa afiadida. Al
mismo tiempo, uno de los miembros del equipo de trabajo debe
llevar las lecturas efectuandas a la grdfica pH = £ (ml sosa), de
menersa que el control del volumen de los incrementos sucesivos
se efectie mds fhcilmente,

~9- Al terminar la titulaecién se regresa la perilla de control
de funciones en la posicién "STD BY", se levanta el electrodo y
se enjuaga con ojua destilada mediante la pizeta; se seca con
papel absorbente limpio, se retira el vaso de precipitado del
apitador magnético, se retira la barra magnética del vaso y se
enjuapn con ague destilade,

La solucién que se acaba de titular puede descartarse.

Zn este momento, es aconsejable efectuar un control de la
calibracién del equipo potenciométrico utilizando de nuevo la
solucién reguladora de pH conocido.
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Repetir nuevamente el Experimento "A".

EXPERININTO "B" ., DTITULACION POTENCIOMETRICA DE UM
ACIDO POLIPROTICO

-1- En un vzso de precipitado de 250 ml, se transfieren 25 ml
de la solucién de fcido fosférico mediante la pipeta
volumétrica,

La pipeta volumétrica se enjuaga con agua destilada y se
transfieren 3 voltimenes de 25 ml de agua destilada & la misma
solucién de dcido fosférico.

-2~ Se siguen las instrucciones -2- a -4- del procedimiento
anterior.

-3- Se efiaden 2 _otas del indicador mezclado verde de
bromocresol-anaranjado de metilo (se registrardn los cambios de
color observados durante la titulacién hasta que se alcance el
primer punto de equivalencia y que se afiada un exceso de sosa
titulente no meyor de 2 ml).

~-4- Se procede a titular con la solucién de sosa siguiendo las
instrucciones del inciso -8- de la prdctica anterior.

Después de pasar el primer punto de equivalencia por adicién de
aproximadamente dos ml de sosa, se ofiaden dos gotas del
indicador mezclado azul de timol-fenolftalefna (1:3) y se sigue
obgervando y registrando loa nuevos cambios de color hasta que
age alcance y puse ligeramente el segundo punto de equivalencia,
La adicidn de sosa se detiene al alcanzar un volumen total de
50 ml (o mfs, dependiendo de les concentraciones).
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EXPERIMENTO "C" . DETERMINACION DIZL pKa D UM ACIDO

DEBIL MOINQPROTICO

(1) ¥l profesor le proporcionard, en un vaso de precipitado de
230 ml, unz muestra de un écido monoprético débil desconocido.

(2) Conservendo los linesmientos de las titulaciones
anteriores, procede a valorar la solucién del fcido débil.

(3) Mo es necesario emplear un indicador en esta titulacién.

dotas:

(a) Zleborar una table donde aporezcan los siguientes dutos:
V-inaOH pH

(b) ilegir tres nurejas de valores, los que usted quiera, y
proceda a crlcular la "funcién de formacién" (f1).

(c) sstime, conociendo "fi", el velor de la constante de
equilibrio de acidez (Ka).

(d) Repetir el experimento.

Para contestar los incisos (b) y (c¢) es necesario revisar el
artfculo del Profesor Carlos Castillo (ver BIBLIOGRAFIA).

BAPERIMZHTO #D" , DETIRMINACION DE ACIDO FUSFORICO

EN BEBIDAS DE COLA

HNots: Al inicio de la sesién de laboratorio, ponge a ebullir
100 ml de su muestra de bebida de cola (aproximadamente
20 minutos).
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(1) Siga los instrucciones dedas en el ZXJEZRIMCKTO "B", tanto
en aquella determinacidn como en ésta se desea conocer la
cantidad de £cido fosférico presente en la solucién. o es
necesario que utilice indicndores.

(2) Reprtir nuevimente la exneriencia.
6. NEGISTRC Y CaGallIZaCILOH DE LOS DATOS

6.1 Para los wxzperimentos "A" y 'R"
6.1.1 Presentar los resultados, nor sepsrado, en forma tabular
o
¥ crificn en ambos experimentos,

6.1.2 Anotur los volumenes en los cuales se dié el vire de
color e¢i los indicadores utilizadoes en le préctica.

6.1.2 Encontrer el punto de equivelencia préetico (se puede
determinar usundo la técnica de las pendientes o
cualquier otro). Comparar con el volumen tedérico.

6.2 xxperimento 'C"

6.2.1 Urdenar los datos experimentales en la tabla siguiente:
V-NaOH pH il Ka pKa
Recordar que debe elegir tres pares de resultados.

$.2,2 Obtener el promedio del valor de pka.
6.3 ZIxperimento "D"

6.3.1 Representar los datos obtenidos en forma grifice.
pH vs volumen de sosa aifiadida.
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6.3.2 Determine los dos puntos de equivalencia y calcule la
concentracién de écido fosférico en su bebida de cola.

HOTA : Lstas prfcticas fueron las dltimas que realizamos,
ya que el equipo potenciométrico estuvo disponible
hasta el final del semestre.

Por desgracia, abrieron el carro donde tenfemos el
material y el cuaderno de resultados de précticas
de laboratorio; mismos que se los llevaron.

o nos fue posible repetir los experimentos porque
el equipo potenciométrico serfa revizado.
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8.

8.5

9.

9.1

9.2

9.3

9.4

CUESTIOHARIO

Realizer un esquema del electrodo de vidrio,

4Qué otras alternativas se presentan (eleccién de los
electrodos) para la determinacién de la acidez?

iBxiote unw diferiencia significative entre determinaciones
por medio de indiccdores y potenciométricamente?

Desgloce, pnso a paso, las ecuaclones que emplea el
Profesor Castillo y sus colaboradores para determinar el
pKa de un dcido débil monoprético.

{Qué sustancies pueden interferir en la determinacién
exacta y correcta de la cantidad de dcido fosférico
presente en los bebidas de cola?

BIBLIOGRAFIA
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Bevernzes. J. Chem. Zduec., 60, 420-1 (1983)

Ramette, R. W. Equilibrio y Andlisis Quimico. londo
Iducotivo Interamericano, Héxico (1983). pp 369-80
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PR:CTICA No. 15
DETERMINACIONES COMPLEJIMETRICAS
3ITRODUCCION

Los cimientos que constituyen la edificacién de 1le quimica
de los compuestos de coordinacién (complejos) fueron creesdos
por Alfred VWerner., Este cient{fico (Premio Kobel de Quimica en
1913) pudo erplicsr satisfactoriemente varios resultados
experimentales que mantenien confundidos a los quimicoes de
aquella época (finales del siglo XIX).

l‘uchos elementos quimicos presenteben "valencias fijas", por
ejemplo el sodio y el potasio tienen como valencia (+1); exn los
haldgzenos -cloro, bromo, yodo y flior- es de (-1); en oxigeno
(-2). Alpunos elementos tenfan dos o mds valencias; tal es el
caso del cobre (+1) o (+2); el cobalto (+2) o (+3), etc.
Este concepto era la buse para determinar la proporcidn en la
cual se encuentran presentes los elementos para formar un
compuesto quimico. As{, en los compuestos HaBr y XI la
proporcidn de metal & haléieno es uno a uno (1:1), mientras
que el cloro puede reeccionar con el cobzalto pera formar 00012
en relecién (1:2) o CoCl, en relacién (1:3), Estas valencias

se conocfan como "valencias primarias®. Sin embargo, se
conocisn algunos compuestos que no obstante tener sus valencias

-completas eran cupaces de adicionar algunas moléculas de
amoniaco:



CrCl + 6 IiH ===== CrCl., « 6KH

3 3 3
Pt012 + 4 NHB = PtCl, < 4 WH

3

Un suceso experimental que llamo la ctencidn de Werner era
el hecho de que se habfan sintetizado cuatro complejos de
cloruro de cobalto (III) con amonfaco:

COIPL.JU CULOk . WOMBRZ ORIGINAL
CoCleh’H3 amarillo Complejo liteo
00013-521}13 Pirpura Comnlejo purptireo
00013’4NH3 Verde Complejo praseo
00013-41\[;;3 Violeta Complejo violeo

Obzerve que existen dos compuestos con la misma férmula
molecular, CoCl3 4MH3, pero tienen difcrentec propiedcdes; por
ejemplo, la diferencia en el color,
5i & los complejos anteriores se les ailade nitrato de plata
muestran vairisciones considerebles,

CoCly GiHy + exceso At —meee 3 AgCl

00013-51.}{3 + exceso Ap W ——e-- 2 AgCl

00013-43H3 + exceso Ag' 4201 § (ya sea el

complejo priseo o violeo)

Yato indicu que cada compuesto tenfz un nimero diferente de
aniones cloro ionizables.

Werner concluye, a partir de estos resultados experimentales
que el cobalto muestra unn "velencia secunderia" de seis (la
terminologfe cctual para valencia primaria y secundaria cs
nimero de oxidneidén y mimero de coordinacién respectivamente),
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y proporciona la férmule quimica pura estzs sales como:
o s

leotiiy)g] 1y, [Cotimy)go1]) €1y {00(}133)40121 a .
Otre contribucién de sum: importancie fue la de designar

correctamcnte 1z estereoqufmice de los complejos para mimeros
de coordinucidn 4 y 6.

Zn cucnto a le aplicacidén en las determinaciones aneliticas,
%. Schwarzbach fue el primer quimico en titular cationes
metilicos auxilindose de ciertos quelatos e introduciendo los
indic:dores metalocrémicos (murexide).

2, PRUPOS1T0S

Existe lu intencién de que el alumno ponga en juego gran
perte de lo que he hecho y eprendido dursnte el scmestre. En
esta que puede ser la ltima prictica se le pide que prepare
goluciones, csatandnrice y determine un problema; todo esto en
una sola uesién de laboratorio. Pensamos que el alumno ha
adquirido la habilidad (intelectucl y manuel) necesaria para
cumplir con éxito los propésitos de la prdctica.

3. SUADALIENTOS T20RIC0S

ventro de las titulaciones complejimétricas podemos
distinguir varios tipos:
(1) witulacidén directe.
(2) Titulecidn por sustitucidn., ,
(3) Titulacién por retroceso o indirecta.
(4) ®itulacidbn indirecta.




Al unirse gquimicamente un “tomo o un ion metdlico con un
enidén o uni molécula polur (ligendo) se forma un “"complejo", Si
este lignndo interasctda con un solo par electrénico recibe el
nombre de monodentudo; si prrticipa con dos peres de electrones
se denomina bidentado y asi sucesivemente.

Si el enlace entre el metal y el ligando produce un complejo
ciclico heteroctdémico, entonces el onillo formado es llamado
quelato., Para que se de el proceso de quelacién es necesario
que el li;;indo sea cumndo menos bidenteado.

Los dcidos nminopolicarboxflicos, conocidos como compleionas
gson zzentes quelantes con un extenso uso en diversos campos de
le guimica purn y epliceda.

Unz complexona que se empler cominmente en quimica analitica
es 1o sel disédice del dcido etilendisminotetracético (EDTA,
por sus siglas en inglés).

Z1 iDTA es un ligando hexadentsdo y la estereoquimica del
comnlejo metal-EDTA es octaddrieca en le gren mayorie de los
casos. La utilidad prdctica del =DTi se munifiesta en su
cepacidad de formacidn de complejos estebles y solubles en
agua con la mayorins de los iones metdlicos. Ademds, la
entequiometr{a de la reaccidn es, en casi todes las reacciones,
de uno a uno (1:1).

Ls indispenseble indicar que el HDTA (simbolizado H4Y) es un
deido con cuatro protones ionizables; razén por le cual las
tituleciones deben realizarse o un pH determinado (dependiendo
del cutién a titular). A continuacién se dan los valores de
sus constantes de ionizacién (pKa).
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6.16 10.26

HY

gsc hen omitido las cergas eléctriccs.

4. IHOICACIONES GINBRALES
4,1 Presenter, en el cunderno de leboratorio, un resumen del
trabrjo experimentel en estu préctica.

4,2 Hientrus se seca y se enfria la sal disédica del EDTA, los
equipés preparardn les siguientes disoluciones:
(a) NaOH 21 40%w.
(b) Solucidén amortigundora de pH ijual a 10.

5. PROC.DIIZNTO EXPLRIMENTAL

5¢1 LATHRIAL

- 3 matraces crlenmeyer 2:0 ml - 1 bureta de %0 ml
- 1 pipeta volumétrica de 10 ml - 1 soporte

- 1 bulunza analfitica - 1 pesafiltros

- 1 pinza pora bureta - 1 desecndor

- 1 estufa de celentamiento - 1 espdtula

- 1 matraz aforado de 1000 ml - 1 pizeta

- 2 vasos de pptados - 1 pipeta de 10 ml
- 1 motraz aforado de 100 ml - 1 gotero

- 1 probetz de 25 ml
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5.2 REACTIVOS

- Bal digédice del xDTA - carbonato de calcio
- fcido clorhidrico 1 M - agua desionizada
- eriocromo negro-? - murexide

ZASBRIMENTO "A" . PREPARACION ¥ ESTANDARIZACION DE

UilA SOLUCION DE EDTA

Pesar, por diferencia, alrededor de 16 g de la sal disédica
del :DTi dihidratado (masa férmula = 372,.248) previamente
deseccdo a 80 C y disolver hasta un litro con apgue desionizada,
le solucién debe ser cercana a 0.04 M,

Pesar, por diferencia, con exectitud, y por triplicedo,
muestras de 100 a 120 mg de carbonato de calcio puro, Colocar
las muestras en matraces erlenmeyer. Afiedir 10 ml de asua
destilada y después deido clorhidrico 1 M gote a gota hasta que
se disuelvn el precipitado. Diluir con agua destileda = unos
75 ml. agrege 1 ml de NaOH al 405 y el indicedor murexide.
‘#itular la solucidén recien preparada con le disolucién de EDTA
hasta el vire de color rojo a violeta,

ZafERIESHTO YBY . DETZRMINACION DE LA DUREZA DEL AGUA

¥l profesor le asignara una muestra a cada alumno,
Las mucatras deben cforarse a 100 ml con cguc destilada, agite
para homogeneizar la solucién.
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Primera Parte : Determimacién de Calcio y Magnesio

Tome una alfcuota de 10 ml con la pipete volumétriea. Diluya
con agu: destilada hasta 30 ml, Aflada 20 ml de la disolucidn
resuladors de pH 10 y el indicador eriocromo negro-T.

Pitule cuidedoszmente con lu: solucién de EDTA hasta el vire de
vino a azul.

Secunda Parte : Determinecién de Calcio

toloque una elicuota de 10 ml, medidos con la pipeta
volumétrica, en un matraz erlenmeyer. Diluir con egue destilada
v cgregar 5 ml de NaOH a2l 40% y el indiccdor murexide,
Titule con le solucidn de EDTA hasta el vire del indicedor,

Repetir ambes determinaciones

6. REGISTRO Y QUIGANIZACION DE LOS DATOS
6.1 Escribir los masas férmula de la sal disédica dihidratada
del EDTA, asi como la del carbonato de celcio.
6.2 Anotar la cantidad esiacta pesada de la sal del EDTA.

6.3 Ilustrar sus resultados en forma tabular de la
estundarizacidén del EDTA., Calcule el promedio.

6.4 DPresentar los resultados de dureza total, en forma de
carbonatos, presente en la nuestra de agua.

6,5 Anotar, en una tabla, loas valores de la dureza debida
unicamente al carbonato de calcio. Empleando el valor
obtenido en 6.4, determine la dureza magnésica.
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7.

AWALISIS DE LOS RESULTADOS EXPERIMZNTALES Y CONCLUSIONES
T.1 masa f£6rmula H32H22'2H20 = 372.248
masa férmula CaCO3 = 100.09
T2 masa exacta pesada de NaZHZY 2H20 = 15.9573 g
Te3 TABLA A
l:!-CaCOB V-ZDTA V-CORR EDTA
mg wml ml mol/1
150.0 35.80 35475 0.0419
115.7 27,30 27.22 0.0425
123.0 29.45 29,40 0.0418
Valor Promedio EDTA = 00,0421 M
Te4 TABLA B -1
MUSSTRA V-EDTA V-CORR DUREZA TOTAL
ml ml ml mg CaCO3
10.00 10.50 10.46 44,2
10,00 10.65 10.61 44,7
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TABLA B-=-2

BUSSTRA V-ZDTA V-CORR DUREZA CaC03

Ko ml ml mg
1 4.75 4.75 20.0
2 4.80 4.80 20.2

Dureza cflcica = 20.1 mg CaCO3

Dureza magnésica = 20,5 mg HgCO3

Dureza cflecica = 2010 ppm

Dureza magnésica = 2050 ppm

NOTA : La solucién problema se preparé pesando 1 g de cada
sal (carbonato de calcio y de magnesio) y se aforé
a 50 ml. Tedéricamente, tendremos una concentracién

de:
calcio = 20 mg
magnesio = 20 mg
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8.

9.

CUESTIONARIO

8.1

De ocuerdo al modelo dcido-buse propuesto por Lewis,
iQué es un complejo?

8.2 DBusque la férmula molecular de los indicadores utilizados.
Escribe el valor de la constante de formacién del
indicador con cade ion metdlico y compere este valor con
el de la constente de formecidn catidén-EDTA,

8.3 ¢Por qué en la determinacién de la dureza del agua se
trabeja a dos diferentes valores de pH?

8.4 ¢(Por qué es importente conocer la "dureza' del agua?

8.5 4iAproximadamente con cudntos iones metflicos puede
reaccionar el ZDTA?
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CAPITULLO 4

CONCLUSIONES

" e fnltan cerca de 300 m para completar
mi primer .JARATUN. He terminado muy atrés
de los lideres en la competencia, nero nedie
puede decir que no sea sanador. Quienes
corremos por diversién queremos correr

para siempre, y ésta es la mayor victoria, "

Raymundo René Ruiz A, uirre



bespués de leer, por enésima vez, el Prozrama de Laboratorio
quedan alpunas sensaciones dentro de mi.
Por una parte, creo que estuvo muy bien estructurade y con una
secuencia 1drica en el orden de las précticas. Por la otra,
siento que pudo haber quedado mejor; tal vez mds précticaes
demostrativas o pleaneacidén de précticas no tan comunes en nuestro
medio,

Quedé insatisfecho por no poder realizar una titulacién redox
potencionétrica.

in cunnto @ la metodolorfa de la ensefianza, pienso que se
cuanlid totulmente con las metas: (a) trabajos experimentales
diriridos en equipo, y (b) experimentos demostrativos renlizados
por los profegores (Documento T-01, pp 19-20),

Parn mi lo mis importente fue conocer los resultudos, a
mediano y largo plazo, ovtenidos por el prupo piloto.
Bl tiempo trcnscurrido me ha mostrado que los integrantes del
rruno que me auxilid (Paty, Remén e Ivén) pudieron destacar
individualmente en usi;mnaturas (gesiones experimentales)
posteriores & cste trabajo.

Me sentf muy satisfecho cuando pude comprobar, en mds de una
ocasidn, el elogio diri;ido n mis colsboradores por parte de los
nrofesoren de laboratorio,

Considero que el objetivo principel se cumplid cabalmente; y
esto es un motivo de satisfaccién personal,

La modestin me impide hacer mds comentarios acerca de este
trebajo.
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POST SCRIPTULMN

Z1l trabejo de tesis se inicid en el segundo semestre de 13986,
Principiamos por recopilar toda la informacién posible,
31 desarrollo del Prosrema de Laboratorio se dié durante 1987,

Al dar comienzo este pro;rama supusimos que la asipnetura de
Quimica Analitica I (Equilibrios Quimicos Simples en rase
ilomozénea) constarfia de tres horas de clase de teorfa y cuatro
horas en ¢l laboratorio (por semana),

Debido a cuestiones personales (situaciones laborales) el
trabajo de tecis aquedd "congelado" por elsmin tiempo.
iienciono eato porque existe actualmente un ilanual de Précticas
para dicha asigmatura.

iis inevitable, pues, tomar en cuenta este hecho para poder
estoblecer semejonzas entre ambos trabajos,

Al basarnos en el mismo Programa de Teorfa y entender que
existen précticas indispensables para el desarrollo posterior de
cualquier Programa de Laboratorio, nos llevé & proponer précticas
parecidas; no iguales, porque cualquier lector atento podrd
percibir la "filosoffa” de cada manual.

o es el lusar, ni soy la persona adecuada, para establecer
una critica y/o comparacién enire ambas propuestas précticas.

lie rustarfa, sin embargo, que realizando los ajustes
necesarios (ya que por el ndmero de prdcticas -12- supongo que
finalmente sélo se da una sesién de laboratorio de 2 horas) en
eata propuesta, se sometiera & la realizacién prictica y poder
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establecer un pardmetro de funcionalidad y valor pedagdgico.
Pero no estd en mis manos el lograr este deseo.
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