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INTRODUCCIÓN. 

Los métodos analíticos para cuantificar sustancias o para 
determinar 	parámetros fisicoquirnicos 	son 	múltiples 	y 	muy 
variados, algunos de ellos son muy sofisticados y requieren de equipos e 
instalaciones muy costosas, otros métodos son sencillos y de bajo costo 
pero pocas veces usados, no porque sean inapropiados sino porque de 
manera general poco se conocen, como puede ser el caso de la 
potenciometría a intensidad nula. 

La potenciometria a intensidad nula consiste en la medida de la fuerza 
electromotriz ( fem) de una celda galvánica, através de la cual la 
corriente que pasa es virtualmente cero, por lo que no tienen lugar 
cambios importantes en la concentración de las especies electroactivas. 
La variable que nos interesa es la modificación del potencial de un 
electrodo sencillo o de la semicelda en que tienen lugar variaciones de 
la concentración de uno o de ambos componentes. Como el potencial de 
un electrodo sencillo no puede medirse directamente, el par de electrodos 
de la celda consiste en un electrodo de referencia que mantiene un 
potencial constante y un electrodo indicador, cuyo potencial depende de 
la composición de la disolución electrolítical7)  

Para estudios potenciómetricos se requiere de un potenciómetro de alta 
impedancia, electrodo de referencia y electrodos indicadores de platino, 
pH y plata. A pesar de que estos electrodos son relativamente baratos 
(en comparación con técnicas como espectroscopia o cromatografía) 
todavía pueden minimizarse su costo. La posible sustitución para 
estos electrodos puede encontrarse en los diversos trabajos de 
investigación que han demostrado que las películas de óxidos sobre 
acero inoxidable tipo 316 ( POSAI.316) obtenidas por tratamiento 
químico, cuya respuesta nernstiana tiene una relación aproximada a : 

E= k - 0.059 pH 	Ec.de Nernst 



Puede usarse como electrodo selectivo de protones en un intervalo de 
pH de 2 a 13 ; aun en presencia de los siguientes iones: sulfato (S042  ). 
nitrato (NO3' ), el par amonio/amoniaco (N114./N1-13), sodio (Na*) , 
potasio (K*), permanganato ( MnO, 2- 

), 	dicromatos (Cr20? 	), 
fluoruros 	(F *), magnesio (Mg2+  ), litio (Li ) y cloruros (CI' a bajas 
concentraciones). 

Partiendo de la ecuación de Nernst, si el sistema POSAI-316 se 
mantiene sumergido en una solución de pH constante, de manera que 
mantiene su potencial de equilibrio constante, esa semiceida que tiene 
potencial constante puede utilizarse como electrodo de referencia. 
Lo anterior se comprobó al medir el pH de las soluciones buffer, tanto 
con el electrodo de vidrio utilizando un electrodo de referencia de 
POSAI-316, como con un electrodo indicador de POSAI-316 utilizando el 
sistema POSAI-316 como electrodo de referencia +5+. 

Debido a la acción electroquímica de un agente oxídenle sobre la 
superficie de un acero; en este caso especifico del acero 316 (17% Cr, 
12% Ni, 2.5% Mo, 68.5% Fe) , se forma una película de óxidos la cual 
pasiva a la superficie del metal de manera que se detiene la 
corrosión e incluso puede detenerla por completo. La película pasiva 
que se forma espontáneamente para el caso del acero consiste de un 
óxido complejo que se aproxima a FeO y Fe203  en sus superficies 
interior y exterior respectivamente. El modelo teórico puede plantearse 
como sigue 

Para Fe 2+  / Fe°  : 
H20 + Fe° - 2e ==== Fe0 + 2H * 

Ec,m= E°  + (0.06/2) log [1-1'12  
Eco, = 	+ 0.06 log H 

= E°  - 0.06 pH 

Para Fe3+1 Fe° ; 
3H20 + 2Fe°  - 6e ==== Fe203  6H*  

Eco  = E°  + (0,06/6) log [ H * )6  
Eco  = E°  + 0.06 log [ H ) 

Ece, = E°  - 0.06 pH 
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La superficie se engrosa poco a poco hasta que el espesor alcanza 
unas cuantas capas atómicas. Se tienen reportes de que el espesor de 
película obtenida experimentalmente mediante tratamiento químico, es 
de 70 a 100 nm . Estas películas pasivas son lo suficientemente 
delgadas que si bien sirven como una barrera ionice más o menos 
efectiva entre el metal y el electrólito, permiten el paso de electrones 
por el efecto túnel (electrón tunnelling). Estas películas no presentan las 
propiedades semiconductoras volumínicas de los óxidos simples sino 
que tienden a tener un comportamiento metálico debido a los defectos 
estructurales de la red que permiten cierta conducción iónica . De aqui 
que, si la película tiene un comportamiento metálico pero además el 
sistema esta pasivado, entonces puede utilizarse como un electrodo 
de características semejantes a un electrodo indicador redox inerte(5)  

En la actualidad casi todas las medidas de pH se efectúan con 
electrodo do vidrio, lo que limita algunas técnicas de cuantificación como 
puede ser el caso del estudio potenciórnetrico del ácido fluorhidrico; 
este ácido se distingue de todos los demás ácidos por la propiedad de 
disolver la sílice y el ácido silicio; reacción que se aprovecha para grabar 
el vidrio, formando tetrafluoruro de silicio gaseoso entre otras sustancias 
y, en, el laboratorio para detectar flúor o ácido silicico y para 
descomponer silicatos. Por lo tanto no es posible utilizar el método 
potenciómetrico convencional, en 	las determinaciones del ácido 
fluorhídrico directamente. 

En la Facultad de Estudios Superiores Cuautitlán (UNAM) através de la 
sección de química analítica, se han llevado a cabo investigaciones y 
trabajos de tesis respecto a electrodos de estado sólido; estos 
estudios han demostrado que las películas de óxidos sobre acero 
inoxidable tipo 316 ( POSAI.316), obtenidas 	por 	tratamiento 
químico, pueden usarse como electrodos selectivos de iones hidrógeno 
en un intervalo de pH de 2 a 13 (1'41 . En el presente trabajo, se hace la 
demostración experimental de que es posible la elaboración de curvas 
de valoración potenciómetricas del ácido fluorhídrico (reactivo que es 
imposible titular por el método convencional con electrodo de vidrio, 
puesto que esté último se destruye al contacto con el ácido) sólo y 
complejado con nitrato de magnesio y con nitrato de litio, utilizando el 
sistema POSAI-316 como electrodo indicador de pH. Obteniéndose para 
los tres casos, una curva potenciómetrica típica; siendo el sistema 
POSAI-316 una alternativa para la cuantificación del ácido fluorhídrico, 
ya que no lo ataca y no requiere de técnicas complicadas ni equipo 
sofisticado, 

3 



CAPITULO 1 

OBJETIVOS 

Elaboración y validación del sistema POSAI-316 como electrodo 
indicador de pH. 

Evaluación potenciórnetrica del fluoruro de hidrógeno sólo. en presencia 
de Mg(NO3)2 y en presencia de LiNO3, utilizando las peliculas de óxido 
sobre acero inoxidable tipo 316 	( POSAI-316 ) como electrodo 
indicador de pH. 



CAPITULO 2 

GENERALIDADES 

1.1) FABRICACIÓN. 

El fluoruro de hidrógeno, HF, fue descubierto por Margraff en 1768.  
En 1771 lo preparó Scheele tratando espato flúor (CaF2) con ácido 
sulfúrico concentrado. Se han propuesto muchos métodos para 
fabricar fluoruro de hidrógeno, casi toda la producción do HF procede de 
la reacción de espato flúor y ácido sulfúrico: 

CaF2  + 112SO4   CaSO4  + 2 HF 

Después de las investigaciones de Scheele en 1771, en las que se 
caracterizó con certidumbre el fluoruro de hidrógeno, Thenard y Gay-
Lussac (en 1809) prepararon una solución acuosa pura muy 
concentrada. En 1813, Davy empezó a estudiar la electrólisis del fluoruro 
de hidrógeno; Frémy, en 1856, preparó por primera vez el fluoruro anhidro 
calentando fluoruro ácido de potasio, seco y purificado; en 1869, Core 
estudió la conductividad del fluoruro de hidrógeno puro, y Moissan, en 
1900, haciendo sus observaciones con liquido de gran pureza, halló que 
el fluoruro de potasio se disolvía en fluoruro de hidrógeno anhidro 
para formar una solución conductora, y preparó flúor por electrólisis 
de dicha solución. 

Para fabricar fluoruro de hidrógeno se requiere un espato flúor de alta 
pureza, para evitar las reacciones secundarias. El espato flúor 
industrial para ácido es un producto de flotación en polvo muy fino. 
Contiene entre 97.5 a 98% de CaF2, 1.0% máx. de Si02 y 0.05% máx. de 
S: el otro componente principal es CaCO3. La posibilidad de está 
reacción de continuar hasta grado máximo en operación industrial 



depende de la finura de espato flúor (el cernido es el siguiente 1% 
queda sobre el tamiz número 100, 12% sobre el tamiz número 200, 
30% sobre el tamiz 250, 12 % sobro el 325 y 45% pasa por el 350), la 
concentración de ácido sulfúrico, la razón entre el ácido sulfúrico y el 
espato flúor (del 5 al 10 % de exceso de ácido sulfúrico en relación con el 
espato flúor), la temperatura de reacción 	el tiempo que se deja 
transcurrir para que llegue a su término la reacción y el grado en que se 
mezclen el ácido y el espato 

En general, cuanto más fino es el espato flúor tanto mas fácil es la 
liberación de valores de flúor del espato y, en consecuencia tanto mayor 
es el rendimiento. En la fabricación del fluoruro de hidrógeno se ha 
usado ácido sulfúrico de 96 a 98 % de concentración.  

La reacción entre el fluoruro de calcio y el ácido sulfúrico es 
endotérmica y, por tanto, es necesario suministrar calor para que la 
reacción llegue a su término en el tiempo razonable. Para lograr que se 
desprenda más del 98% de flúor del espato, el tiempo de reacción es 
ordinariamente de 30 a 60 minutos a temperatura de 200 a 250 °C, y el 
fluoruro de hidrógeno sale del generador a temperatura de 100 a 150 
°C, se prefieren las temperaturas mínimas de operación a que pueda 
obtenerse buen rendimiento, a efecto de reducir cuanto sea posible la 
corrosión del generador. 

Para control de fabricación se requiere de un análisis de espato flúor, 
para determinar la humedad, el carbonato de calcio, la sílice y el fluoruro 
de calcio, y de los residuos del reactor para determinar el fluoruro de 
calcio, fluoruro de hidrógeno y el ácido sulfúrico que contienen (9)  . 



REACCIONES SECUNDARIAS. 

La principal reacción de contaminación que se efectúa en el 
generador es la de la sílice del espato flúor: 

4 HF + Si02    SiF4  + 2 H20 

Además, si se recoge esté último en solución acuosa, la reacción 
origina una merma mas de fluoruro de hidrógeno: 

SiF4  + 2 HF    H2SiF6  

La reacción del carbonato de calcio en el generador resulta con un 
consumo improductivo de ácido sulfúrico : 

CaCO3  + H2SO4 

 

CaSO4  + CO2  t + 1120 

 

 

De esta manera se obtiene un gas que diluye el fluoruro de 
hidrógeno que sale del generador. Las reacciones provocadas por el 
azufre que se halla en el espato flúor originan sulfuro de hidrógeno o 
dióxido de azufre en el producto ácido, lo cual es indeseable. Otro 
resultado puede ser el deposito de azufre elemental en las tuberías de 
gas que salen del generador y que a la postre ocasionan su 
oclusión. 

Se tienen dos tipos de equipo para generar el fluoruro de 
hidrógeno que hoy se usan comúnmente. Ambos se alimentan de 
modo continuo y automático con espato flúor y ácido, y el HF se genera 
y extrae continuamente lo mismo que el residuo de sulfato de calcio. El 
primero de estos tipos consta de un largo reactor fijo que tiene una 
sección transversal en forma de U y contiene un eje central que se 
extiendo en toda la longitud y esta provisto de paletas mezcladoras y 
transportadoras. El segundo tipo de reactor consta de un vaso 
cilíndrico horizontal de acero que gira sobre muñones a razón de 3 a 5 
revoluciones por minuto, como un secador rotatorio. 

Estas unidades tiene capacidad para 8 a 10 toneladas por día de 
fluoruro de hidrógeno de 99.9 %. La operación de separar el fluoruro de 
hidrógeno de los gases que salen del reactor, la cual antes era 
intermitente, se ha convertido en una operación continua, y en vez de 
recoger el HF en solución acuosa débil; hoy en dia se obtiene en 
solución acuosa fuerte. 



1.2) ANÁLISIS DEL FLUORURO DE HIDRÓGENO. 

El fluoruro de hidrógeno anhidro ha llegado a ser una de las 
sustancias químicas más puras; esto se ha debido principalmente a que 
en cada una de las diversas industrias en que se usa, una o más 
impurezas ordinarias repercuten en perjuicio de la operación 
eficiente. Como consecuencia de ello se han efectuado despachos 
comerciales con la garantía de 99.9% 

En la siguiente tabla se presentan análisis característicos.  

ANÁLISIS DE FLUORURO DE HIDRÓGENO ANHIDRO COMERCIAL 

Componente Muy puro Ordinario 

HF , % 99.9 99.5 
H2SiF6  , % 0.02 0.08 

SO2 , % 0.02 0,18 
H2SO4  . % 0.005 0.05 

H20 , % 0.02 0.20 

Es de suma importancia la técnica de la dilución del fluoruro de 
hidrógeno anhídro para fines analíticos por razón del calor 
generado, de la volátilidad del fluoruro de hidrógeno y del posible riesgo 
que corre el operario. El método preferible es diluir la muestra con 
hielo en el fondo de un tubo cilindrico de vulcanita en cuya porción 
superior se pone más hielo sobre la rejilla para absorber y enfriar los 
vapores que se formen durante la dilución en la parte inferior del tubo. 

El análisis del fluoruro de hidrógeno y sus soluciones acuosas, en lo 
que concierne a su fabricación , cuenta principalmente de la 
determinación de fluoruro de hidrógeno y sus impurezas tetrafluoruro de 
silicio, ácido ftuosilicico, ácido sulfúrico y fluosulfónico, dióxido de azufre 
y agua.  



DETERMINACIÓN DE SÍLICE.  

Aprovechando la baja solubilidad en alcohol de un 50 % del 
fluosilicato de potasio, se hidróliza a menos de 10 "C, se realiza una 
valoración en frío, hasta el punto final de fenoltaleina , de una 
solución que contenga HF, ácido fluosilícico y ácido sulfúrico, a la que se 
le añade previamente cloruro de potasio y alcohol; se obtiene una 
cantidad de fluosilicato de potasio que corresponde a todo el HF y ácido 
sulfúrico y a una tercera parte del flúor que hay en 	el ácido 
fluosilicico 19)  

H2S1F6  + 2 KCI 	K2SIF6  + 2 HCI 
2 HCI + KOH ---- 2 KCI + 2 1120 

Entonces se calienta a 30 °C la solución que se valoró en frío, y se 
valora hasta el punto final permanente; está valoración final en caliente, 
da las dos terceras partes del flúor que hay en los fluosilícatos: 

K2SIF6  + 4KOH + ( x-2) H20 	6KF + S102.H20 

Los ácidos sulfúricos y fluosulfónicos se determinan mediante la 
valoración después de evaporaciones repetidas para excluir el HF 
El agua que contiene el HF se determina directamente en una celda de 
conductividad, enfriando el ácido a 15 °C. 

DETERMINACIÓN DE CaCO3. 

El ión puede determinarse por precipitado con oxalato en solución 
básica para formar CaC204.H20 (Kps=1.9x10'9  ). El precipitado; es 
soluble en soluciones ácidas, puesto que el anión oxalato es una base 
débil. Si la precipitación se efectúa con lentitud, puede obtenerse 
cristales grandes fáciles de filtrar y relativamente puros. Esto puede 
lograrse por disolución de Cae' y C2042.  en solución ácida seguida de 
un incremento progresivo del pH mediante descomposición térmica de 
urea, 

DETERMINACIÓN DE SO2  T . 

La corriente de productos con SO2 y SO3  se hace pasar por 1-1202  
acuoso a fin de convertir el azufre en H2SO4, el cual se titula con base 
patrón. 

,CYCI 



DETERMINACIÓN DE H20 

El agua que contiene el ácido se puede determinar directamente en 
una celda de conductividad, enfriando el ácido a 15 °C. Se hará la 
corrección por ácido sulfúrico, si es considerable la cantidad de éste. 

MÉTODOS DE VALORACIÓN DEL HF.  

En comparación con otros electrodos de metal-óxido metálico que 
pueden servir como electrodos indicadores para los iones hidrógeno. 
tenemos el más utilizado que es el electrodo de antimonio (con un 
costo de $177,00 USD), designado especificamente para uso con 
soluciones que contienen HF , es resistente y adecuado para el 
registro continuo y para operaciones de control. Su 	intervalo de 
utilización de pH es de 2 a 8 , no 	puede 	utilizarse 	para 
alcalinidades superiores (mayores de p1-17:8), debido a que la película de 
oxido de antimonio ( III ) se disuelve en el álcali; anulando su función 
como electrodo indicador de 	Este electrodo tiene una respuesta de 
49 mv por unidad de pH ( requiere de calibración especial ), el rango 
de temperatura de operación es de O a 80 °C; así como el potencial del 
electrodo depende sólo de la concentración de iones hidrógeno de la 
disolución (") 

E 	0.152 - 0.049 pH 

Otra alternativa, es usar electrodos de estado sólido como el 1-1F-
RESISTANT ELECTRODES ( con un costo de $ 212.00 USD ) .0 de 
manera indirecta llevando a cabo una valoración por retroceso, 
utilizando el electrodo para determinar iones fluoruro, el cual emplea un 
cristal de LaF impurificado con Eu(II). En este caso, la impurificación (o 
doping) consiste en añadir una pequeña cantidad de Eu(II) en vez de 
La(III). La solución de llenado contiene NaF 0.1M y NaCI 0.1 M. 

El ión fluoruro en solución esta relativamente absorbido en las dos 
caras del cristal. A diferencia de lo que pasa con el ión H` en el caso del 
electrodo de vidrio, el ión fluoruro, E , puede efectivamente emigrar a 
través del cristal de LaF3, impurificado el LaF3  con EuF2  se producen 
lagunas reticulares de aniones (huecos aniónicos) en el cristal. Un 
ión fluoruro de un sitio adyacente a un hueco o deficiencia puede 
saltar a este, dejando a su vez un nuevo hueco en el sitio que ocupaba. 
De esta forma, el E puede emigrar de un lado a otro y establecer una 
diferencia de potencial entre las dos caras del cristal, necesarias para 
que funcione el electrodo. 

%USW 
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Por analogia con el electrodo de pH, la respuesta del electrodo de F 
puede describirse con la ecuación : 

E= k • ( 0.059 )log 

El electrodo para F.  tiene una respuesta nernstiana en un 
intervalo de concentración que se extiende aproximadamente de 10.6  a 1 
M. El electrodo responde más al ión F que a otros iones por un factor 
superior a 1000. La única especie interferente es OH.  , para lo cual el 
coeficiente de selectividad es KFO1 	presentando un intervalo de 
pli de operación de 5 a 8. A pH bajo, el F" se convierte en HF 
pka=3.17 ) al cual el electrodo no responde. El electrodo para F se 
utiliza para vigilancia continua y el control de la fluoración de los 
suministros municipales de agua potable. 

Especificamente para uso con soluciones que contienen HF u otros 
ácidos fluorados. En los casos anteriores, el uso de cualquiera de 
estos electrodos resulta muy costoso económicamente, y ofrece 
significativas limitantes para el control de análisis del HF. No asi con 
la utilización de las películas de óxidos sobre acero inoxidable tipo 
316 ( POSAI-316 ), que ofrecen una gran versatilidad funcional. 

Otros métodos para determinación del HF, es la conversión del 
ácido fluosilicico en ácido silicomolíbdico, que se determina por el 
método fotométrico. Así como la identificación de fluoruros solubles en 
alimentos, por prueba indirecta de presencia de HF. Esta prueba no es 
aplicable en presencia de silicatos; y consiste en formar una masa del 
alimento a analizar, añadiendo a esta 5 ml 10% K2504  y 10 ml 10% de 
Ba(Ac0)2. Dejar reposar la masa de alimento , de modo que el 
fluoruro presente en esta reaccione formando BaF2, lavar y filtrar a vacío 
la masa; transfiriendo la solución filtrada al crisol. 

Cuidadosamente limpiar un plato de vidrio y extender sobre el una capa 
de una mezcla de cera y parafina, marcar la capa de cera, teniendo 
cuidado de no rayar el vidrio. Añadir unas gotas de H2SO4  a la 
solución que contiene el BaF2  Ja cual se encuentra en el crisol, y cubrir 
la boca del crisol con el plato cubierto de cera procurando que la marca 
quede en el centro, y aplicar calor al crisol por una hora de modo que 
se favorezca la formación del HF, cuidando que la capa de cera no se 
derrita con el calor de los vapores. Si hay presencia de fluoruros, el 
ataque del HF a la marca en el plato de vidrio será evidente " . 



1.3) USOS. 

El ácido fluorhidrico es de las sustancias químicas más 
importantes en casi todos los procesos de %oración. Tiene muchas 
aplicaciones en otros procesos corno catalizador y medio de 
reacción. 

El 	se distingue de todos los demás ácidos en su propiedad de 
disolver la sílice y el ácido silícico, reacción que se aprovecha para grabar 
el vidrio, y en el laboratorio para detectar flúor o ácido silicico, y para 
descomponer silicatos. Aunque se han propuesto muchos métodos para 
fabricar fluoruro de hidrógeno. casi toda la producción de HF procede 
de la reacción de espato flúor y ácido sulfúrico, método que se sigue 
utilizando desde 1771. Sus vapores son muy corrosivos y peligrosos si 
se inhalan. 

Hoy se usa gran cantidad de HF en la fabricación de fluoruros, tales 
como el de aluminio y la criolita (para producir aluminio metálico), 
fluoruro de sodio (usado corno insecticida) , etc. Es importante el consumo 
del HF en la preparación de fluoruros metálicos para la purificación y 
la producción de fluoruro anhídro para la fabricación de gasolinas 
para los aviones por medio de la alquilación del fluoruro. 

El uso reciente del HF para la fabricación de hoxafluoruro de uranio 
es de interés, por estar relacionado con la energía nuclear . La 
industria de sustancias químicas sintéticas ofrece oportunidades 
ilimitadas al desenvolvimiento de compuestos orgánicos de flúor en 
muchas ramas interesantes, de las cuales sólo se pueden mencionar 
algunas de las más comunes. En el comercio se han puesto a la venta 
varios colorantes excelentes, derivados de benzotrifluoruro, C6I-15CF1. El 
grupo trifluorometilo da estabilidad y fijeza contra la luz. Se investigan 
otros hidrocarburos fluorados, con el fin de producir compuestos que 
satisfagan los requisitos específicos de diversos 	aplicaciones ; los 
líquidos refrigerantes, lubricantes, hidráulica, ele. Dos plásticos que 
contienen flúor: el teflon y el Kel-F, tienen cada dla mayor número de 
aplicaciones en la industria en virtud de su extremada inactividad 
química, su gran estabilidad térmica y sus excelentes propiedades 
d'eléctricas 19)  . 

Es enorme el número de productos y usos nuevos que se están 
hallando, y estos son una indicación clara de la necesidad de llevar un 
buen control analítico de cuantificación del fluoruro de hidrógeno, 
para el desarrollo y control de calidad de la industria química del HF. 
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CAPITULO 3 

EXPERIMENTACIÓN .  

3.1) EQUIPO Y MATERIAL. 

EQUIPO. 

2 Potenciómetros Corning modelo 7 
1 Potenciómetro pHmeter-E510 Metrolon Hertz 
1 Agitador magnético Corning mod. PC-353 
1 Barra magnética 
1 Balanza analítica Mettler mod H72 
1 Electrodo de vidrio, Corning, No de cat 476022 
2 Electrodos de referencia de plata / (cloruro de plata) 
1 Baño Lauda modelo T-1 
1 Celda de plástico para baño Lauda niod. T-1 
1 Amortiguador electrónico marca Bravo 
1 Termómetro 

MATERIAL. 

1 Bureta de 50 ml. 
4 Pipetas volumétricas ( 1,10,25 y 50 ml) 
1 Pipeta graduada de 10 ml 
1 Soporte universal con pinza y nuez 
1 Espátula de acero 
1 Puente salino de agar-agar 
1 Jeringa de 5 ml con aguja de acero 
2 Vasos de pp de 250 ml 
3 Vasos de pp de plástico de 50,100 y 250 ml 
4 Matraces volumétricos de 100 mi 
2 Matraces volumétricos de 500 ml 
1 Matraz volumétrico de plástico de 100 ml 
1 Probeta de plástico de 25 ml 
1 Pizeta 
1 Probeta de acero 316 (17% Cr, 12% Ni. 2.5% Mo, 68.5% Fe) 
Conexiones y cableado eléctrico necesario 
Lija de agua No.400 

warl 
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REACTIVOS. 

Trióxido de Cromo ( Cr03  ). Baker 
Ácido Sulfúrico ( H2SO4  ) . Baker 
Hidróxido de Sodio (Na0H).Merck 
Ácido Fosfórico ( H3PO4  )• Baker 
Ácido Fluorhidrico ( HF ). Baker 
Nitrato de Potasio ( KNO3 ). Baker 
Nitrato de Magnesio ( Mg(NO3)2  ). Baker 
Nitrato de Litio ( LiNO3 ). Baker 
Cloruro de Potasio ( KCI Baker 
Solución Buffer de Mi:: 4.05, 10. pHydrion 
Parafina 
Agua Destilada 
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3.2) METODOLOGÍA EXPERIMENTAL.  

3.2.1) Etapa (a). Elaboración y validación del electrodo de estado 
sólido apartir del acero inoxidable tipo 316. 

Se corta una probeta de acero 316 (17% Cr, 12% Ni, 2.5% Mo, 68.5% 
Fe) de una longitud de 10 cm , y diámetro de 0.6 cm, se lava 
cuidadosamente para eliminar impurezas; se sumerge en agitación 
constante durante 17 minutos a 70 °C en 100 ml de una solución de 
[CrO3j= 2.5 M en [H2SO4j= 5 M. El sistema POSAI-316 obtenido, se 
utiliza como electrodo indicador de pH. 

Se válida el sistema POSAI-316, para verificar que presenta una 
respuesta nernstiana; esto es, que la repuesta sea lineal cuando se 
mide el potencial de una solución en función del pH de la misma.  

Se utilizan dos potenciómetros, checando 	que funcionen 
correctamente, se acoplado a cada uno de los potenciómetros un 
electrodo de referencia de plata/cloruro de plata y un electrodo de 
vidrio. Con una solución buffer estandarizada de pH=10, se hace la 
primera medición hasta lograr una lectura estable, Ya calibrados ambos 
potenciómetros se acopla a uno de ellos un electrodo POSAI-316 en 
lugar del electrodo de vidrio. 

En un vaso de precipitado de 100 ml se agregan aproximadamente 
80m1 de una solución de nitrato de potasio, y se introducen ahi los 
electrodos de referencia de cada uno de los potenciómetros. En otro 
vaso de precipitado se colocan 100 ml de una solución de H3PO4 de una 
concentración aproximada a 0.01 M, y se introducen los electrodos de 
vidrio y acero respectivamente, Se colocan los vasos de precipitado 
sobre un agitador magnético y se conectan entre si los vasos mediante un 
puente salino de agar-agar. Se introduce una barra magnética en la 
solución a valorar para tener agitación continua. 

Se procede a valorar una solución de ácido fosfórico 0.01 M con 
hidróxido de sodio 0.1 M. La adición del volumen de valorante se hace 
de mililitro en mililitro. Después de cada adición se mide el pH de la 
solución con el electrodo de vidrio, y con el POSAI-316 se mide el 
potencial de la solución. El montaje experimental se muestra en la figura 
1. Se realizaron tres valoraciones de ácido fosfórico 0.01 M con 
hidróxido de sodio 0.1 M. 

meza 
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3.2.2) Etapa ( b ).Valoración potenciómetrica del ácido fluorhidrico 

En esta parte experimental se realizan siete valoraciones 
potenciómetricas del ácido fluorhídrico O 01M con NaOH 0.1M, empleando 
el sistema POSAI-316 como electrodo indicador de pH, y el electrodo de 
plata/cloruro de plata como electrodo de referencia. 

PROCEDIMIENTO 1: Se calibra el potenciómetro pHmeter-E510 a 
escala expandida, utilizando el buffer de pH=4.05 hasta obtener una 
lectura estable, Se preparan 100 ml de una solución de HF 0.01M 	a 
fuerza ionica de 0.5 con KNO3. 

Esta solución se coloca en una celda de plástico, con el objeto de 
poder controlar la temperatura de trabajo (25 °C) durante el desarrollo 
de la valoración; así como evitar reacciones no deseables, como 
podría ser la de los silicatos del vidrio con el HE 

Al puente de agar en uno de sus extremos se le aplica una delgada 
película de parafina. del lado que tiene contacto con el ácido, para 
evitar la posible reacción de los silicatos del vidrio con el HF. 

Se procede a introducir el POSAI-316 en la celda, llevando a cabo la 
valoración potenciómetrica del HF con una solución de NaOH 0.1M 
como valorante. La adición del volumen de valorante se hace de 
mililitro en mililitro y cerca del punto de equivalencia se hace en 
porciones mas pequeñas de 0.5 ml. Después de cada adición se mide el 
pH de la solución. El montaje experimental se muestra en la figura 2. 

3.2.3) Etapa (c). Valoración potenciómetrica del HF en presencia de 
Mg(NO3)3  y con LIN03 , utilizando el sistema POSAI-
316 como electrodo indicador de pH.  

En esta etapa experimental, se desea observar el comportamiento de 
interferencia por efecto de complejación del ácido fluorhídrico en la 
cuantificación de éste; para lo cual se amortigua el sistema 	en 
presencia de nitrato de magnesio y con nitrato de litio. 
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PROCEDIMIENTO 2 : Al igual que en la etapa anterior, se calibra el 
potenciómetro hasta obtener una lectura estable. Se preparan 100 ml de 
una solución de (HF1=0.01M en amortiguamiento con (Mg(NO3)2)=1M. 
Esta solución se coloca en la celda de plástico, con el fin de controlar 
la temperatura (25 °C) de la reacción durante el desarrollo de la 
titulación; como también, evitar reacciones no deseables. 

Se introduce el electrodo de POSAI-316 en la celda y se valora con 
( NaOH 1=0.1M. La adición del volumen valorante se hace de mililitro en 
mililitro y cerca del punto de equivalencia se hace en porciones más 
pequeñas de 0.5 ml. Después de cada adición se mide el pH de la 
solución. El montaje es el mismo de la figura 2. 

PROCEDIMIENTO 3 : Por último, se realizó la valoración potenciómetrica 
de 100 ml de una solución de [Hfl= 0.01M en amortiguamiento con 
(LiNO3  1= 1M; el cual se valora con (NaOHJ-= 0.1M. Se sigue el 
procedimiento 2, anteriormente descritó. SE REALIZARON SIETE 
VALORACIONES PARA CADA UNO DE LOS PROCEDIMIENTIOS 
ANTES CITADOS. 

" Es necesario la utilización do material do plástico para el 
desarrollo de esta etapa experimental, debido a que el HF 
forma complejos con los silicatos del vidrio, misma razón por 
la cual no se puede utilizar el electrodo de vidrio. 
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FIGURA 1. Montaje experimental para la 
validacion del sistema POSAI-316, como 

electrodo indicador de pH. 

1) Y 2) POTENCIOMETRO CORNING MOD. 7 
3) Y 4) ELECTRODO DE REFERENCIA Ag-AgCI 
5) ELECTRODO INDICADOR DE pH 
6) ELECTRODO DE POSAI 316 
7) BURETA CON SOL UCION VALORANTE (NaOH) 
8) BARRA MAGNETICA 
9) AGITADOR MAGNETICO 

10) PUENTE SALINO DE AGAR 
11) SOLUCION A VALORAR H3PO4 
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1) 

O pH 

SISTEMA CON ELECTRODO 
INDICADOR POSAI-316 

4) 

FIGURA 2. Montaje experimental para la cuantificación del HF 

1) POTENCIOMETRO E-510 NETROHOM 

2) ELECTRODO DE REFERENCIA Ag-AgCI 
3) ELECTRODO INDICADOR POSAI 316 
4) BURETA CON SOLUCION VALORANTE (NaOH) 
5) BARRA MAGNETICA 
6) AGITADOR MAGNETICO 
7) PUENTE SALINO DE AGAR 
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CAPITULO 4 

RESULTADOS V ANÁLISIS DE RESULTADOS 

4.1) RESULTADOS. 

De la etapa (a) sección 3.2.1, los resultados obtenidos se reportan en 
el ANEXO A. 

A continuacion, en la TABLA 1 so 	muestran los datos 
estadísticos condensados, correspodientes a esta etapa. 

Valoración no n b m r2  
1 24 407,3 -58.9 0,9997 
2 24 411.2 -59.3 0.9999 
3 24 402.8 -58.4 0.9999 

Promedio 24 407.1 -58.8 0.9998 

en donde: 

n es el número de datos involucrados en la recta. 
b es la ordenada al origen. 
m es la pendiente de la función. 
r2  es la correlación obtenida. 
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rn:-59, 275 
r2:-0.999935 
b : 411.203 

VALORACION DE VALIDACION 

E(mv) 
DEL SISTEMA POSAI-316 

vloo  

100 

-100 

pH 

A continuación en la tabla no. 2 y figura no. 3, se 
muestran los datos correspondientes a la segunda 
valoración de validación del sistema POSAI-316. 

Tabla no.2 
	

Figura no.3 

Vol.NaOH pH E(mv) 
0 2,20 280 
1 2,25 270 
2 2.30 270 
3 2,35 265 
4 2.45 260 
5 2.65 255 
6 2.95 235 
7 3.25 215 
9 5.80 70 

10 6,20 45 
11 6,40 30 
12 6.60 20 
13 6.80 10 
14 7.00 0 
15 7.15 -10 
16 7.80 -50 
17 9.30 -140 
18 10.00 -180 
19 10,30 -200 
20 10.45 -210 
21 10.60 -220 
22 10.70 -225 
23 10.75 -225 
24 10,80 -230 

Tabla no.2,figura no.3. Datos correspondientes a la segunda valoración 
de validación de 50 ml de H3PO4 0.01M CON NaOH 0.1M como 

valorante. 
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De la etapa (b) seccion 3.2.2, los resultados obtenidos están 
reportados en el ANEXO B; en donde se incluye tanto los datos 
númericos observados durante el experimento; así corno las gráficas 
correspondientes. 

El volumen de punto de equivalencia (V.P.E.) para cada 
vatoracion, se determino mediante el método de la segunda derivada el 
procedimiento y las gráficas correspondientes se encuentran en el 
ANEXO E. 

A continuación se muestra los datos estadísticos condensados de 
i‘pH's y los V.P.E. calculados en la etapa (b), TABLA 3. de la 
metodología experimental para cada una de las valoraciones 
realizadas.  

Valoración no. ApH V.P.E. 
1 3.70 11.76 
2 3.90 11.76 
3 4.30 11.78 
4 4.20 11.75 
5 4.30 11.75 
6 3.60 11.72 
7 4.00 11.76 

Promedio 4.00 11.754 
Desviación std. 0.28284 0.02990 

TABLA 3. Estos datos corresponden a los ApH's 
y los V P,E de las valoraciones efectuadas 
en la etapa ( b ). 
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VOL.NaOH pH 
1.0 4.15 
2.0 4.21 
3.0 4.32 
4.0 4.52 
5.0 4.65 
6.0 4.80 
7.0 4.92 
8.0 5.05 
9.0 5.27 
10.0 5.61 
11.0 6.33 
11.5 9.76 
12.0 10.43 
12.5 10.75 
13.0 10.86 
14.0 10.95 
15.0 11.15 
16,0 11.27 
17.0 11.32 

VALORACION DE HF SOLO CON 
NaOH,UTILIZANDO EL SISTEMA 
POSAI.316 COMO ELECTRODO 

pH 
	INDICADOR DE pH 

12 

jr:IF NaOH NaF + 

10 

e 

4 	# 	 
1 3 5 7 0 11 12 13 15 17 

Volumen agregado de NaOH 0.1 

Los datos que continuación se muestran en la tabla no. 4 y figura no. 4 , 
corresponden a la segunda valoración potencidmetrica del HF con NaOH 

como valoranle; utilizando 
el sistema POSAI.310 como electrodo indicador de pH ( a 25 °C y fuerza 

idnica igual a 0.5 con KNO3  ) 

Figura no.4 

Tabla no.4 

Tabla no.4,figura no,4 ,Datos correspondientes a la segunda 
valoración potencidmetrica de 100 mide HF=0.01M con 

NaOH=0.1M como valorante. 
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De la etapa (e) seccion 3.2.3, los datos obtenidos y las gráficas 
correspodientes de pH en función de los mililitros de valorante 
agregado, E = f(ml.valorante), se reportan en el ANEXO C y D. 

El volumen do punto de equivalencia ( V.P.E. ) para cada 
valoracion, se determino mediante el método de la segunda derivada; el 
procedimiento y las gráficas correspondientes se encuentran en el 
ANEXO E. 

A continuación las TABLAS 5 y 6, muestran los datos estadisticos 
condensados,correspodientes a las valoraciones de HF en presencia de 
magnesio y litio. 

Valoración no. ApH V.P.E. 
1 4.00 11.30 
2 4.75 11.75 
3 5.30 11.42 
4 4.00 11.75 
5 3.70 11.79 
6 3.30 11.82 
7 3.80 11.77 

Promedio 4.12 11.657 
Desviación std.  0.679 0.207 

TABLA 5. Datos correspondientes a los ApH's para 
cada valoración; así como los V.P.E. por 
valoracion,cuando se tiene el HF en presencia 
de magnesio. 

Valoración no. ApH V.P.E.  
1 3.90 12.73 
2 4.00 12.68 
3 3.70 12.63 
4 3.00 12.73 
5 3.00 12.61 
6 3.40 12.68 
7 3.40 12.74 

Promedio 3.48 12.685 
Desviación std. 0.401 0.049 

TABLA 6. Datos correspondientes a los ApH's para 
cada valoración; así como los V.P.E. por 
valoración, cuando se tiene el HF en presencia 
de litio. 
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VALCIRACION De HE EN PRESENCIA DE 
MAGNESIO CON Na011 ,UTWANOO EL SISTEMA 
POSA4316 COMO ELECTRODO DE 01 PM 

6 

2 4 11 6 10 11 12 13 15 17 

Volumen agregado de NaOH 

Los dalos que continuación se muestran en la tabla no. 7 
y figura no. 5, corresponden a la cuarta valoración 

potencidmetrica del HF en presencia de nitrato de magnesio con 
NaOH como valorante; utilizando el sistema POSAI.318 como 

electrodo indicador de pH a 25 C. 

Tabla no.7  

VOL. NaOli pH 
0.0 1.8 
1.0 1.7 
2.0 1.7 
3.0 1.8 
4.0 1.8 
5.0 1.9 
6.0 2.0 
7.0 2.0 
8.0 2.1 
9.0 2.2 

10,0 2.5 
10.5 2.7 
11.0 3.2 
11.5 8,8 
12.0 7.2 
12.5 7.8 
13.0 7.7 
14.0 7.8 
15.0 7.8 
16.0 7.8 
17.0 7.8 

Figura no.5 

Tabla no.7, figura no.6 .Datos correspondientes a la cuarta 
valoración potencldmetrica de 100 ml de HF=0.01M en 

presencia de Mg(NO3)2=1M con NaOH=0.1M como valorante. 
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pH 

Valoración de HF en presencia de 
Litio con Na0H,utilizando el 
sistema POSAI.316 como 

electrodo de pH. 

0 2 4 6 6 10 11 12 13 15 17 

Continuación en 	la tabla no. 8 y figura no .6 , se 
muestran los datos correspondientes a la 	primera 

valoración potencidmetrica del HF 	en presencia de LiNO3  
con 	NaOH ; utilizando el sistema POSAI.316 como electrodo 

indicador de pH a 25 °C. 

Tabla no.8 Figura no.6 

VOL.NaCH pH 
0.0 3.35 
1.0 3.46 
2.0 3.56 
3.0 3.64 
4.0 3.71 
5.0 3.72 
6.0 3.81 
7.0 4,02 
8.0 4.15 
9.0 4.24 

10.0 4.55 
10.5 4.81 
11.0 5.34 
11.5 8.99 
12.0 9.72 
12.5 10.05 
13.0 10.22 
14.0 10.35 
15.0 10.45 
16.0 10.65 
17.0 10.83 

Volumen agregado de NaOH 
^-, 

Tabla no.8,figura no.6. Datos correspondientes a la primera valoración 
potencidmetrica de 100 mi de HF=0.01M en presencia de LiNO3=1M con 

NaOH=0.1M como valorante. 
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4.2) ANÁLISIS DE RESULTADOS. 

Etapa ( a ). Elaboración y validación del electrodo de estado 
sólido a partir del acero inoxidable tipo 316. 

De acuerdo a la TABLA 3, de la etapa ( a ), los resultados 
muestran que existe una función lineal del tipo : 

E=1( - 0.059 pH 

donde la correlación promedio ( 	) es mayor de 0.999 y tiene una 
pendiente mayor o igual a 0.059 ( V/pH ). 

Etapa ( b ). Valoración potenciernetrica del ácido fluorbidrico. 

Al gráficar los datos experimentales obtenidos en esta etapa, 
pH = f (ml valorante), se observa una gráfica logarítmica típica, usual en 
las valoraciones de un ácido con una base, con un ApH promedio en el 
punto de equivalencia de 4.0 unidades, lo cual indica que se trata de una 
reacción cuantitativa, de modo que podernos seleccionar un indicador 
de fin de valoración, como podría ser la fenoltaleína (con un rango de vire 
entre 8.2-9.8). 

Aunque la desviación estándar fue de 0.28284 ( para siete 
valoraciones ) nos indica que la variabilidad que presenta el ApH es 
significativa. No así, en el volumen gastado de valorante, la dispersión 
de los datos experimentales obtenidos de V.P.E. no son significativos 
( desviación estándar igual a 0.0299 ). 
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Etapa ( c ). Valoración potenciómetrica del HF en presencia 
de Mg(NO3)2  y con LIN03 , utilizando el sistema 
POSAI-316 como electrodo indicador de pH. 

En las valoraciones del HF en presencia del nitrato de magnesio, se 
obtuvo una gráfica logarítmica típica que, con referencia a la 
valoración del HF en la etapa (b), inicio a pH's menores por la 
formación del MgF*  ( pkc=1 3 ) con un ApH promedio en el punto de 
equivalencia de 4.12 unidades, lo que indica que la cuantitatividad de la 
reacción no mejoro por el efecto de complejación, debido al efecto de 
precipitación que se presento por la formación del hidróxido de 
magnesio. 

Ahora bien, la desviación estándar de 0.679 nos indica claramente la 
variabilidad del ApH que se presenta, probablemente por efecto do 
hidratación y pulido de los electrodos; reflejándose igualmente dicha 
interferencia en los resultados obtenidos para el volumen de punto de 
equivalencia (desviación estándar igual a 0.207 ). 

En la valoración potenciómetrica del HF en presencia del nitrato de 
litio, se obtuvo una gráfica logarítmica típica, que comparada con la 
obtenida en la etapa (b), inicia a pH's menores por la probable 
formación de un complejo de Li y F' : con un ApH promedio de 3.48 
unidades, lo cual indica que la estabilidad del complejo es débil. 
Originando que el ApH en el punto de equivalencia se reduzca. Los 
datos del volumen de punto de equivalencia 	se 	mantienen 
aproximadamente sin variación significativa (desviación estándar igual 
a 0.049 ). 
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CAPITULO 5 

CONCLUSIONES 

Las determinaciones potenciómetricas llevadas a cabo demostraron 
que se puede valorar el HF sólo ( ApHp,„„,=4.0 ) o en presencia de 
Magnesio ( ApHp.=4.12 ). y Litio ( ApHp.,,=3,48 ) utilizando el sistema 
POSAI-316 corno electrodo indicador de pFl. 	Observándose para 
cualquiera de los tres casos, una curva de valoración 	logarítmica 
típica, con un ApHp,„„mic, mayor de 3 unidades, lo que indica que las 
reacciones son cuantitativas. No se encontró diferencia significativa en 
los volúmenes de punto de equivalencia, en la valoración por 7 veces 
de cada una de las soluciones de HF; encontrándose además una 
respuesta estable. Cabe señalar que la presencia de magnesio o litio no 
aumento la cuantitatividad de las valoraciones. Dada la cuantitatividad 
de las curvas de valoración se puede elegir un indicador químico • de 
fin de valoración, para los tres 	sistemas. como puede ser la 
fenoltaleina (con rango de vire de 8,2-9.8 ). El electrodo POSAI-316 no 
presento ninguna alteración en su respuesta de la primera a la ultima 
valoración dando indicios de que el HF no lo daña. 
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ANEXO A 
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pH E(mv) 
280 2.20 
275 2.25 
270 2.30 
255 2,60 
250 2.70 
190 3.80 
125 4.70 
120 4.80 
115 4.90 
110 5,00 

55 5,95 
20 6.62 

8.90 
7,15 
7.50 
7.85 
8.80 
8,90 
9,50 
9.90 

10.40 
10.45 
10,50 

-10 
-30 
•50 

•110 
•120 
•150 
-180 
-200 
-210 
-215 

E(mv) 

;100 . 

250 

200 

150 

100 

50 

O 

.50 

.100 

•150 

Datos correspondientes a las valoraciones de 
validación del sistema POSAI-316, como electrodo 

selectivo de iones hidrógeno 

Tabla no.1 
	 Grafica no. 1 

1a.VALORACIÓN DE 50 ml DE 115PO4  0.01M 
CON NaOH 0,1M CON ELECTRODO DE 
VIDRIO PARA MEDIR pH Y POSAI-316 PARA 

MEDIR POTENCIAL. 

PENDIENTE:•58.907 
CORRELACION..0.990786 

2 

Tabla no.1. Datos correspondientes a la primera 
valoración de validación de 50 mi de H3PO4 0.01M con 

NaOH 0.1M con electrodo de vidrio para medir pH y 
POSAI.316 para medir potencial a 25°  C. 
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pH E ( mv ) 
2.20 280 
2.45 265 
2.65 255 
2.95 235 
3.26 215 
6.80 70 
610 45 
6.40 30 
6.60 20 
6.60 10 
7.00 
7.15 -10 
7.80 -50 
9.30 -140 

10.00 -180 
10.30 -200 
10.45 -210 
10.60 -220 
10.70 -225 
10.80 -230 

Tabla no.2 
Grafica no.2 

2a.VALORACIÓN DE 50 ml DE 1131304 0.01M CON 
NaOH 0.1M CON ELECTRODO DE VIDRIO 
PARA MEDIR pll Y POSAI.316 PARA MEDIR 

F.(mv) 	 POTENCIAL. 

   

  

PENDIENTE:•59.275 
CORRELACIOK-0.999935 

100 

  

 

2 	4 

   

.300 

Tabla no.2. Datos correspondientes a la segunda 
valoración de validación de 50 ml de H3PO4  0.01M con 
NaOH 0.1M , con electrodo de vidrio para medir pH y 

POSAI.316 para medir potencial a 25°C. 
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pH 
	

E( mv ) 
2.30 270 
2.40 280 
2.60 250 
2.75 240 
2.90 230 
3.80 180 
5.30 95 
5.90 60 
6.05 50 
6,30 35 
8.80 20 
6.80 10 
7.05 -10 
7.20 -20 

710 
-30 
-50 

8.60 -95 
9.10 -130 
9.70 -160 
9,90 -180 

10.20 -195 
10.30 -200 
10.80 -220 

Tabla no.3 
Grafica no.3 

3a.VALORACIÓN DE 50 ml DE 113PO4 0.01M CON 
NaOH 0.1M CON ELECTRODO DE VIDRIO PARA 

MEDIR p11 Y POSAI-318 PARA MEDIR 
POTENCIAL 

E(mv) 

PENDIENTE:-58,847 
CORRELACION.0.9931389 

to 

200 	400 	803 	800 	10103 

 

.100 

.150 

  

4150 

L_ 

Tabla no.3. Datos correspondientes a la tercera valoración de 
validación de 50 ml de H3PO4 0.01M con NaOH 0.1M , con 

electrodo de vidrio para medir pH y POSAI-316 para medir potencial 
a 25°C. 
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ANEXO B 
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VOL.Na011 
0.0 
1.0 
2.0 
3.0 
4.0 
5.0 
6.0 
7.0 
8.0 
9.0 
10.0 
11.0 
11.5 
12.0 
12.5 
13.0 
14.0 
15.0 
18.0 
17.0 
18.0 

pH 
3.70 
3.82 
3.91 
4.04 
4.18 
4.30 
4.45 
4.55 
4.73 
4.96 
5.23 
5.90 
9.06 
9.90 

10.21 
10.35 
10.62 
10.72 
10.82 
10.88 
10.94 

Tabla no.4 

DATOS CORRESPONDIENTES A LAS VALORACIONES 
POTENCIÓMETRICAS CUANDO SE TIENE AL HF SÓLO. 

Gráfica no.4 

la,-VALORACIÓN DE 100 ml DE HF 0.01M 
CON NaOH 0.1M ,UTILIZANDO EL ROSAI.316 

pi1 	COMO ELECTRODO INDICADOR DE pH, A 25 
°C Y FUERZA IÓNICA DE 0.5 CON KNO3  

10 

Na01-1 NaF + 1120 

O 1 2 3 4 5 O 7 a 0 10 II 12 12 13 13 14 15 16 17 16 
VOLUMEN AGREGADO DE NaOH 0.1M 

Tabla no.4. Datos correspondientes a la 
primera valoración potenciómetrica del HF 
sólo con NaOH como valorante. 
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2a.-VALORACIÓN DE 100 ml DE 11F 0.01M CON 
NaOH 0.1M UTILIZANDO EL POSAI-316 COMO 

pH 	ELECTRODO INDICADOR DE pH, A 25 °C Y 
FUERZA IONICA DE 0,5 CON KNO3  

10 

F NaOH NaF + H2.01 

7 

e 

3 
1 2 3 4 0 6 7 

Ap11.3.90 
 

8 9 10 11 12 12 13 13 14 14 15 18 17 

VOLUMEN AGREGADO DE NaOH O 1M 
-VOLUMF 

Tabla no.5 

Vol. Na011 pH 
0.0 3.89 
1,0 3.97 
2.0 4.19 
3.0 4.25 
4.0 4.31 
5.0 4.46 
6.0 4.62 
7.0 4.77 
8.0 4.92 
9.0 5.11 

10.0 5.38 
11.0 6.29 
11.5 9.55 
12.0 10,19 
12.5 10.45 
13.0 10.50 
13.5 10.60 
14.0 10.71 
15.0 10.76 
16.0 10.80 
17.0 10.85 
18.0 10.92 

Gráfica no.5 

Tabla no.5. Datos correspondientes a la 
segunda valoración potenciómetrica del HF 
sólo con NaOH como valorante. 
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Tabla no.6 Gráfica no. 6 

• /111... 

VOL. Na OH pH 

pH 

12 

0.0 4,05 
1.0 4.16 
2.0 4.22 
3.0 4.32 
4.0 4.53 
5.0 4.65 

11 

6.0 4.80 
7.0 4.92 

10 

8.0 5.06 
9.0 5.28 

10.0 5.62 
11.0 6.34 

a 
11,5 9.77 
12.0 10.44 
12.5 10.75 
13.0 10.87 
14.0 10.95 6 

15.0 11.16 
16.0 11.28 5 

17.0 11.32 
18.0 11.39 

0 1 	2 

3a.-VALORACIÓN DE 100 ml DE HF 0.01M 
CON NaOH 0.1M UTILIZANDO EL POSAI-316 
COMO ELECTRODO INDICADOR DE pH, A 25 

°C Y FUERZA IONICA DE 0.5 CON KNO3  

+ NaOH NaF + H20 

ispil=4.30 1 

3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 12 13 13 14 15 16 17 18 

VOLUMEN AGREGADO DE NaOH 

Tabla no.6. Datos correspondientes a la 
tercera valoración potenciómetrica del HF sólo 
con NaOH como valorante. 
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Vol. NaOH 
0.0 
1.0 
2.0 
3.0 
4.0 
5.0 
6.0 
7.0 
8.0 
9.0 
10.0 
11.0 
11.5 
12.0 
12.5 
13.0 
13.5 
14.0 
15.0 
16.0 
17.0 
18.0 

pH 
4.01 
4.07 
4.13 
4.22 
4.28 
4.35 
4.46 
4.55 
4.66 
4.84 
5.14 
6.07 
9.14 
9.54 
9.68 
9.76 
9.81 
9.140 
9.96 
10.07 
10.15 
10.21 

Tabla no.7 
	

Gráfica no. 7 

4a,VALORACIÓN DE 100 ml DE HF 0.01M CON 
NaOH 0.1M UTILIZANDO EL POSAI-316 COMO 

pH 	ELECTRODO INDICADOR DE pH, A 25 °C Y 
FUERZA IONICA DE 0.5 CON KNO3  

10 

i 	9 

L-ff + Na011- NaF + H20 

ApH.4.20 

6 

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 12 13 13 14 14 15 16 17 10 

VOLUMEN AGREGADO DE NaOH 0.1M 

Tabla no.7. Datos correspondientes a la 
cuarta valoración potenciómetrica del HF sólo 
con NaOH como valorante. 
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0,0 
1.0 
2.0 
3.0 
4.0 
5.0 
6.0 
7.0 
8.0 
9.0 
10.0 
10.5 
11.0 
11.5 
12.0 
12.5 
13,0 
13.5 
14.0 
15.0 
16.0 
17.0 

pH 
3.95 
4.00 
4.05 
4.11 
4.17 
4.24 
4.34 
4.43 
4.54 
4.68 
4.92 
5.26 
5.90 
8,53 
9.25 
9.54 
9.72 
9.78 
9.84 
9.90 
9.98 
10.02 

HF + NaOH NaF + H20 

Tabla no.8 
	

Gráfica no.8 

5a.-VALORACIÓN DE 100 ml DE HF 0.01M CON 
NaOH 0,1 M UTILIZANDO EL POSA - 316 
COMO ELECTRODO INDICADOR DE pH, A 

pH 	25°C Y FUERZA IÓNICA DE 0.5 CON KNO3  

ID. 

1 2 3 4 5 6 7 	9 10 11 11 12 12 13 13 14 14 11 16 17 

VOLUMEN AGREGADO DE NaOH 0.114 

e 

o 

0 

Tabla no.8. Datos correspondientes a la quinta 
valoración potenciómetrica del HE sólo con 

NaOH como valorante. 
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Vol NaOH pH 
3.99 
4.03 

0.0 
1.0 

4.09 
4.15 

2.0 
3.0 

4.22 
4.28 

4.0 
5.0 
6.0 
7.0 

4.35 
4.48 

8.0 
9.0 

4.59 
4.76 

11.0 
11.5 

5.48 
8.57 
9,21 
9.41 

12.0 
12.5 
13.0 
14.0 

9,51 
9.65 
9.72 
9,80 

15.0 
16.0 
17.0 
18.0 

9.84 
9.89 

Tabla no.9 Grafica no. 

pH 

10 

6a.- VALORACIÓN DE 100 ml DE HF 0.01M 
CON NaOH 0.1M, UTILIZANDO EL POSAI-316 

COMO ELECTRODO INDICADOR DE pH, A 25°C 
Y FUERZA IÓNICA DE 0.5 CON KNO3  

HF + NaOH - NaF + H2O 

ppl1=3.60 

5 

4 4-4,-,171.-1  • 
0 1 2 3 4 5 0 7 II 9 11 12 12 13 13 14 15 10 17 18 

VOLUMEN AGREGADO DE NaOH 0.1M 

Tabla no.9. Datos correspondientes a la 
sexta valoración potenciómetrica del HF sólo 
con NaOH como valorante. 
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1FIF NaOH NaF + H20 

I

Ap11.4.0 I 

Vol. NaOH 
	pH 

0.00 4.14 
1.00 4.22 
2.00 4.31 
3.00 4.40 
4.00 4.48 
5.00 4.57 
6.00 4.65 
7.00 4.76 
8.00 4.87 
9.00 5.02 
10.00 5.27 
10.50 5.59 
11.00 6.07 
11.50 9.05 
12.00 9.56 
12.50 9.69 
13.00 9.80 
14.00 9.88 
15.00 9.98 
16.00 10.05 
17.00 10.12 
18.00 10.16 

Tabla no.10 	
Gráfica no. 10 

7a.-VALORACIÓN DE 100 ml DE HF 0.01M CON 
NaOH 0.1 M 	UTILIZANDO EL POSAI 
318 	COMO ELECTRODO INDICADOR DE 

PH 	pH, A 25 ° C Y FUERZA IÓNICA DE 0.5 CON 
KNO3  

I -I 	-f 	I 	I 	I- I 	•- 
0 1 2 3 4 5 6 7 6 0 10 11 11 12 12 13 13 14 15 16 17 16 

VOLUMEN AGREGADO DE Na011 0. MI 

Tabla no.10. Datos correspondientes a la 
septima valoración potenciómetrica del HF sólo 
con NaOH como valorante. 
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ANEXO C 
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1a.- VALORACIÓN DE 100 ml DE HF 
EN PRESENCIA DE Mg(NO3)3  CON NaOH 
0.IM, UTILIZANDO EL SISTEMA POSAI•316 
COMO ELECTRODO INDICADOR DE 

pH 

9 

7 

6 

5 

3 

2r- 
O 1 2 3 4 5 O 7 6 9 10 11 12 12 13 13 14 15 16 17 18 

VOLUMEN AGREGADO DE No0H 0.1M 

Resultados 	correspondientes 	a 	las 	valoraciones 
potenciómetricas de HF en presencia de Mg(NO3)2  = 1M con 

NaOH ( a temperatura constante de 25 °c). 

Gráfica no. 11 
Tabla no.11 

Vol.No0H P14  
0.0 1.95 
1.0 2.00 
2.0 2.05 
3.0 2.11 
4.0 2.16 
5.0 2.22 
6.0 2.30 
7.0 2.37 
8.0 2.49 
9.0 2.63 

10.0 2.95 
11.0 3.46 
11.5 6.18 
12.0 7.47 
12.5 7.83 
13.0 7.94 
14.0 8.04 
15,0 8.09 
16.0 8.12 
17.0 8.13 
18.0 8.15 

Tabla no.11 . Datos correspondientes a la primera 
valoración potenciómetrica del HF en presencia de 
Mg(NO3)2 = 1M con NaOH coi no valorante, 
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Tabla no.12 Gráfica no. 12 

pH 

Vol.NaOH pH 

0.0 1.27 
1.0 1.30 
2.0 1.34 
3.0 1.36 
4,0 1.39 
5.0 1.43 
6.0 1.48 
7.0 1.53 
8,0 1.62 
9.0 1.75 
10.0 2.01 
10.5 2.21 
11.0 3.03 
11.5 6.57 
12,0 7.06 
12.5 7.18 
13.0 7.25 
14.0 7.26 
15.0 7.31 
16.0 7.34 
17.0 7.36 
18.0 7.57 

2a,- VALORACIÓN DE 100 ml DE HF EN 
PRESENCIA DE Mg(NO3)2  CON NaOH 0.1M, 
UTILIZANDO EL SISTEMA POSAI-316 COMO 
ELECTRODO INDICADOR DE pH. 

/  

5 

  

4 
[Mg + HF + OH 	MgF + H20 I 

Apli=4.75 1 

3 

 

  

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 11 11 12 13 13 14 15 18 17 18 

VOLUMEN AGREGADO DE NaOH 0.1M 

2 

Tabla no.12 .Datos correspondientes a la 
segunda valoración potenciómettic,a del HF en 
presencia de Mg(NO3)2 = 1M con NaOH como 
valorante. 

4S3 



Vol, Na0 pH 
2.04 
2.08 

0.0 
1.0 
2.0 
3,0 

2.13 
2.18 

4,0 
5.0 

2.22 
2.27 
2.30 
2.37 

6.0 
7.0 
8.0 
9.0 

2.46 
2,60 

10.0 
11.0 

2.89 
3.54 

11.5 
12.0 

5.48 
7.18 

12.5 
13.0 

7.53 
7.71 

14.0 
15.0 

7.78 
7.81 

16.0 
17.0 

7.84 
7.85 

18.0 7.87 

Tabla no.13 Gráfica no. 13 

3a.- VALORACIÓN DE 100 ml DE HF 
EN PRESENCIA DE Mg(NO3)1  CON NaOH 
0.1M, UTILIZANDO EL SISTEMA POSAI-

316 COMO ELECTRODO INDICADOR DE pH. 

apit--5.30 

iMg + HF + OH --- MgF  

0 2 4 6 8 10 12 13 14 16 18 

pH 
8 

7 

6 

4 

a 

24  

VOLUMEN AGREGADO DE Na01-10,1M 

Tabla no.13 	Datos correspondientes a la 
tercera valoración potenciómetrica del HF en 
presencia de Mg(NO3)2 = 1M con NaOH 
como valorante. 
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pH 

Mg + 20H Mg(OH)2 

o 

Mg +HF+OH MgF + H20 
4 

Tabla 
no.14 
Voi.NaOH 

0.0 1.56 
1.0 1,65 
2.0 1.70 
3.0 1.76 
4,0 1.83 
5.0 1.88 
6.0 1.95 
7.0 2.03 
8.0 2.10 
9.0 2.22 

10.0 2.46 
10.5 2.74 
11.0 3.23 
11.5 8.62 
12.0 7.21 
12.5 7.55 
13.0 7.60 
14.0 7.69 
15.0 7.79 
16.0 7.82 
17.0 7.84 

Gráfica no.14 

4a,-VALOPACIÓN DE 100 ml DE HF EN 
PRESENCIA DE Mg(NO3)2  CON NaOH 0.1M, 
UTILIZANDO EL SISTEMA POSAI-316 COMO 
ELECTRODO INDICADOR DE p11. 

3 

AH 

o I 2 3 4 5 6 7 0 9 10 /1 11 /2 12 13 13 14 t5 l0 I"! 

VOLUMEN AGREGADO DE NaOH 0.1M 

Tabla no.14 , Datos correspondientes a la 
cuarta valoración potenciómetrica del HF en 
presencia de MIN03)2 = 1M con NaOH corno 
valorante. 
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Vol Na011 
	

pH 

0.0 1.13 
1.0 1.19 
2.0 1.20 
3.0 1.31 
4.0 1.39 
5.0 1.46 
6.0 1.52 
7.0 1.58 
8.0 1.64 
9.0 1.77 
10.0 1.97 
10.5 2.34 
11.0 2.59 
11.5 4.58 
12.0 5.81 
12,5 6.37 
13.0 6,67 
13.5 6.81 
110 6.90 
15.0 7.00 
16.0 7.06 
17.0 7.13 
18.0 7.19 

pH 

Tabla no.15 
	

Gráfica no.15 

5a.- VALORACIÓN DE 100 ml DE HF 
EN PRESENCIA DE Mg(NO3)2  CON NaOH 
0.1M, UTILIZANDO EL SISTEMA POSAI.316 
COMO ELECTRODO INDICADOR DE pH. 

[Mg + 20H ---- Mg(01-1)2 

Apl1=3.70 
I 	• 	i 

4 Mg + HF + OH MgF H20 

3 

2 

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 II 12 12 13 13 14 14 15 16 17 18 , 

VOLUMEN AGREGADO DE NaOH 0.1M 

7 

6 

5 

Tabla no.15 . Datos correspondientes a la 
quinta valoración potenciómetrica del HF en 
presencia de Mg(NO3)2 = 1M con NaOH 
como valorante. 

48 



Vol.NaOH 
0.0 
1.0 
2.0 
3.0 
4.0 
5.0 
6.0 
7.0 
8.0 
9.0 
9.5 
10.0 
10.5 
11.0 
11.5 
12.0 
13.5 
14.0 
15.0 
16.0 
17.0 
18.0 

pH 
2.70 
2.75 
2.81 
2.86 
2.90 
2.96 
3.03 
3.18 
3.28 
3.42 
3.51 
3.68 
3.97 
4.50 
6.97 
7.75 
8.05 
8.21 
8.39 
8.48 
8.55 
8.59 

[Mg + 20H ---- Mg(OH)2  

1411.3.30 

4 

+ tiF + OH .--MgF + H20 

2 

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 10 11 II 12 12 14 14 15 16 17 1 

Tabla no.16 
Gráfica no.16 

0a.- VALORACIÓN DE 100 ml DE 1W EN 
PRESENCIA DE Mg(NO3), CON NaOH 0.1M, 
UTILIZANDO EL SISTEMA POSA1.316 COMO 

OH 
	ELECTRODO INDICADOR DE p11. 

VOLUMEN AGREGADO DE NaOH 0.1M 

Tabla no.16 . Datos correspondientes a la 
sexta valoración potenciómetrica del HF en 
presencia de Mg(NO3)2 = 1M con NaOH como 
valorante. 
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7a.- VALORACIÓN DE 100 ml DE fiF EN 
PRESENCIA DE Mg(NO3)2  CON NaOH 0.1M, 
UTILIZANDO EL SISTEMA POSAI.316 COMO 
ELECTRODO INDICADOR DE pH. 

rMg + 20H 	Mg(OH)1  

ApH4 3.80 .1 

[Mg + 	+ OH ---- MoF + H2O 

2 	 
O 1 1 3 4 5 6 7 6 9 10 11 11 11 12 13 13 14 15 16 I/ 

VOLUMEN AGREGADO DE NaOH 
0.1M 

H 

Tabla no.17 

Vol Na01-1 	pH 

0.0 2.50 
1.0 2.57 
2.0 2.64 
3.0 2.67 
4.0 2.72 
5.0 2.77 
6.0 2.80 
7.0 2.89 
8.0 2.97 
9.0 3.21 

10.0 3.37 
10.5 3.64 
11.0 4.20 
11.5 6.83 
12.0 7.40 
12.5 736 
13.0 8.06 
14.0 8.26 
15.0 8.34 
16.0 8.36 
17.0 8.39 

Gráfica no.17 

Tabla no.17 . Datos correspondientes a la 
septima valoración potenciómetrica del HF en 
presencia de Mg(NO3)2  = 1M con NaOH como 
valorante. 
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ANEXO D 
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Vol. NaOH pH 

3.35 0.0 
3.46 1.0 

2.0 3.56 
3.0 3.64 

3.71 4.0 
3.72 5.0 
3.81 6.0 
3.91 7.0 
4.02 8.0 
4.15 9.0 

9.5 4.24 
10.0 4.34 
10.5 4.44 
11.0 4.55 

4.81 11.5 
5.34 12.0 

12.5 8.99 
13.0 9.72 
13.5 
14.0 

10.05 
10.22 

14.5 
15,0 

10.35 
10.45 

16.0 
17.0 

10.65 
10.83 

ApH.3,90 

5 

Resultados correspondientes a las 
valoraciones potenciómetricas de HF en presencia de 
LiNO3  = 1M con NaOH ( a temperatura constante de 

25 °c).  

Tabla no.18 	
Gráfica no. 18 

1a.-VALORACION DE 100 ml DE 11F EN PRESENCIA 
pH 	DE LINO3  CON NaOH 0.1M,UTILIZANDO EL SISTEMA 

POSAI-310 COMO ELECTRODO INDICADOR DE pu. 

11 

9 

3 	-4 	1- 4 	1 ...1• 4- 1- 1 	1-  1 -I 	 •I• .1 .4 	1 	I 

0 3 2 3 4 5 6 	0 9 10 10 11 11 12 12 13 *3 34 34 15 15 16 17 

VOLUMENAORECIADO DE 141)}1 0.114 

Tabla no.18. Datos correspondientes a la primera valoración 

potenciómetrica del HF en presencia de LINO3  = 1M con NaOH 

como valorante. 
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2a.-VALORACION DE 100 ml DE HF EN PRESENCIA 
DE LINO, CON NaOH 0.1KUTILIZANDO EL SISTEMA 
POSAI.316 COMO ELECTRODO INDICADOR DE pH. 

,I\pH.4.0 1 

Tabla no.19 	 Gráfica no. 19 

Vol. NaOH pH 

pH 

lo 

0.0 3.35 
1.0 3.39 
2.0 3.44 
3.0 3.49 
4.0 3.54 
5.0 3.61 
6.0 3.67 
7.0 3.76 
8.0 3.85 
9.0 3.98 

10.0 4.14 
11.0 4.38 
11.5 4.62 
12.0 5.53 
12.5 8.83 
13.0 9.42 
13.5 9.68 
14.0 9.85 
14.5 9.96 
15.0 10.13 4 

16.0 10.34 
17.0 10.53 
18.0 10.54 2 	3 

19.0 10.80 
20.0 10.90 

4 5 6 7 6 0 10 11 12 12 13 33 14 14 15 15 10 17 15 19 20 

VOLUMEN AGREGADO DE NaOH 0,151 

Tabla no.19. Datos correspondientes a la segunda valoración 
potenciómetrica del HF en presencia de LiNO3  = 1M con NaOH 

como valorante. 
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3a.-VALORACION DE 100 ml DE HF EN PRESENCIA 
DE LINO3 CON NaOH 0.1M,UTILIZANDO EL SISTEMA 

pH 
	

POSAI-316 COMO ELECTRODO INDICADOR DE pH. 

11 

lo 

g 	 HF + OH ---- LIF + H20 

Npil=3.70 

6 

5 

3 
2 3 4 5 8 7 8 9 10 11 II 12 12 13 13 14 14 15 15 16 17 18 

VOLUMEN AGREGADO DE NaOH SIM 

Tabla no.20 
	 Gráfica no. 20 

Vol. NaOH pH 
0.0 3.73 
1.0 3.74 
2.0 3.80 
3.0 3.85 
4.0 3.92 
5.0 3.99 
6.0 4.11 
7.0 4.18 
8,0 4.30 
9.0 4,47 
10,0 4.56 
10.5 4.69 
11.0 4.85 
11.5 5.17 
12.0 6.79 
12.5 9.11 
13.0 9.66 
13.5 9,92 
14.0 10.06 
14.5 10.18 
15.0 10.35 
16.0 10.46 
17.0 10.55 
18.0 10.61 

Tabla no.20. Datos correspondientes a la tercera valoración 

potenclómetrica del HF en presencia de LiNO3  = 1M con 

NaOH como valorante. 
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0.0 3.80 
1.0 3.84 
2.0 3.89 
3.0 3.94 
4.0 3.99 
5.0 4.10 

4.16 6.0 
4.23 7.0 

8.0 4,33 
9.0 4.47 
10.0 4,57 
10.5 4.66 

4.80 11.0 
5.01 11.5 

12.0 5.92 
12.5 8.72 

9.10 13.0 
9.26 13.5 
9.44 14.0 
9.54 14.5 

15.0 9.70 
9.81 16,0 

Vol. NaOH pH 

spH=3.0 

Tabla no.21 Gráfica no.21 

4a.-VALORACION DE 100 ml DE HF EN PRESENCIA 
pH 	DE LiNO3 CON NaOH 0.1M,UTILIZANDO EL SISTEMA 

POSAI-316 COMO ELECTRODO INDICADOR DE 

10 

8 

6 

5 

2 3 .1 5 6 7 8 9 10 11 11 12 12 13 13 14 14 15 15 16 

VOLUMEN AGREGADO DE »OH 0.1M 

Tabla no.21. Datos correspondientes a la cuarta valoración 
potenciómetrica del HF en presencia de LINO3  = 1M con 

NaOH como valorante. 
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p11 

10 

7 

6 

3 

Vol. NaOH pH 

3.77 0.0 
3.85 1.0 

2.0 3.93 
3.0 4.00 
4.0 4.16 
5.0 4.25 
6.0 4.34 
7.0 4.45 
8.0 4.57 
9.0 4.75 
10.0 4.85 
10.5 4.97 

5.12 11.0 
5,51 11.5 
7.04 12,0 
9,24 12.5 

13.0 
13.5 

9.88 
10.24 

14.0 
14.5 

10,50 
10,69 

15.0 
16,0 

10,88 
11.01 

17.0 
18.0 

11.10 
11.14 

Tabla no.22 Gráfica no.22 

5a,VALORACION DE 100 ml DE HF EN PRESENCIA DE 
LINOS  CON NaOH 0.1M,UTILIZANDO EL SISTEMA POSAI 
316 COMO ELECTRODO INDICADOR DE pH. 

fú + HF + OH ---- LiF + H20 

.4311,--.3.0 1 

23456 767 10 11 II  17 12 11 IV 14 14 IN 15 lb II 18 

VOLUMEN AGNEOADO DEIMON 0.1M 

Tabla no.22. Datos correspondientes a la quinta valoración 
potenciómetrica del HF en presencia de LiNO3  = 1M con 
NaOH como valorante. 
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Vol. NaOH pll 

0.00 3.30 
1.00 3.41 
2.00 3.49 
3.00 3.58 
4.00 3.65 
5.00 3.73 

3.78 6.00 
3.86 7.00 
3.97 8.00 
4.09 9.00 

10.00 
10,50 

4.29 
4.36 

11.00 
11.60 

4.54 
4.89 

12.00 
12.50 

6.16 
8.74 

13.00 
13.50 

9.53 
9.86 

14,00 
14,50 

10.03 
1015 

15.00 
18.00 

10.27 
10.47 

17,00 
18.00 

10,64 
10.80 

19.00 10.91 

6a.NALORACION DE 100 ml DE 11F EN PRESENCIA DE 
LINO3  CON NaOH 0.1M,UTILIZANDO EL SISTEMA POSA! 
318 COMO ELECTRODO INDICADOR DE pli. 

pH 
12 

10 
HF .1 OH 	LiF + H20 

Ap11.3.40 

1 2 3 4 	0 7 6 0 10 11 11 12 12 13 13 14 14 15 15 16 17 18 

VOLUMEN AGREGADO DE 114014 0 151 

Tabla no.23 
	 Gráfica no.23 

Tabla no.23. Datos correspondientes a la sexta valoración 
potenciómetrica del HF en presencia de LiNO3  = 1M con 
Na011 como valorante. 
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. 3 

3 

Tabla no.24 

pH 

10 

2.64 0.00 
2.92 1.00 

3.15 4,00 
3.23 5.00 
3.30 8.041 
3,38 7.00 
3.49 8.00 
3.64 9.00 

Vol.14.00 

10.00 
10.50 

3.83 
3.92 

11.00 
11.50 

4.07 
4.30 

12.00 
12.50 

4.74 
7.95 

13.00 
13.50 
14.00 
14.50 
15.00 
16.00 
17.00 
18.00 
19.00 

9.01 
9.41 
9.64 
9.83 
9.98 
10.20 
10.38 
10.48 
10.52 

2.00 
3.00 

3.00 
3.08 

Grafica no, 24 

7a.•VALORACION DE 100 ml DE HF EN PRESENCIA DE LiNO3 
CON NaOH 0,1M, UTILIZANDO EL SISTEMA POSAI-316 
COMO ELECTRODO INDICADOR DE pH. 

; 

•11,11{. 

• • á 

2 3 4 4 4 2 O e 10 11 11 12 12 II 13 14 14 13 16 le 	le 14 i 

1101.1.343111.6111642641 DE 1130111114 

Tabla no.24. Datos correspondientes a la sentina valoración 

potenciórnetrica del HF en presencia de LiNO3  = 1M con 

NaOH como valoranto. 
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ANEXO E 
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DETERMINACIÓN DEL VOLUMEN DE PUNTO DE EQUIVALENCIA 
PARA LAS VALORACIONES DEL ÁCIDO FLUORHÍDRICO SOLO, EN 
PRESENCIA DE NITRATO DE MAGNESIO Y EN PRESENCIA DE 
NITRATO DE LITIO. 

Tratamiento de datos obtenidos 

Los datos experimentales correspondientes a la valoración 
pHmétrica de una disolución representan el pH medido respecto al 
volumen añadido de reactivo en los alrededores del punto de 
equivalencia. No es fácil localizar el punto de equivalencia por una simple 
inspección de la curva, puede localizarse con mas exactitud mediante 
una representación diferencial en la cual se representa frente al 
volumen de valorante la diferencial en los valores de pH por unidad de 
volumen de valorante ( AE / AV ), el termino AE/AV es la pendiente de la 
curva, para cualquier valor dado de volumen. 

En algunos casos y como consecuencia de una pendiente muy 
pequeña, es difícil localizar exactamente este punto a partir de la curva 
diferencial; se puede utilizar entonces la diferencial segunda ( A2  E/AV2  ), 
En el punto estequiométrico exacto la segunda derivada es cero, es 
decir, la pendiente de la primera curva diferencial es cero. 

Las representaciones diferenciales tienen la ventaja de localizar con 
exactitud los puntos finales de valoración asimétricas . 
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Grafica no.25 

15 

10 

  

  

5 
	 111.76 

o 
9 

-5 

  

0 	10.0 	11.0 	11.5 	12.0 

   

Volumen de NaOH 0.1M 

Gráfica no.25. Corresponde a la segunda curva diferencial para 
la primera valoración potenciómetrica del HF con NaOl-1 como 
valorante. 

Grafica no.26 
15 

10 

EV.PE,=11'.76 

10.0 	11.0 	11 5 	12.0 	'.5 	13.0 	14.0 

-15 

Volumen de NaOH 0.1M 

Gráfica no,26. Corresponde a la segunda curva diferencial 
para la segunda valoración potencidmetrica del HF con 
NaOH como valorante. 
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Grafíca no.28 

to + 

5 	 [V:11.611J0--  

90
o  

10.0 	11.0 	11.5 	12,0 

Volumen de NaOH 0.1M 

Grafica no.27 

Volumen de NaOH 0.1M 

Gráfica no.27.Corresponde a la segunda curva diferencial para la 
tercera valoración potenci6metrica del HF con NaOH como 
valorante. 

Gráfica no.28. Corresponde a la segunda curva diferencial 
para la cuarta valoración potenciómetrica del HF con 
Na011 como vaiorante. 
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trafica no.29 

[V.P.E=11.75 

12.0 	.5 	13.0 	1 0 	10.0 	11.0 	11.5 

-15 

9 

Volumen do NaOH 0.1M 

5 

15 

10 

5 

o 

-s 

-10 

Orafica no.30 

fV.P.E=11.72 
t_ 

o 
1 0 10,5 11,0 11,5 12.0 12. 	13.0 13.5 1 

-2 
o 

-4 

-0 

-8 

Volumen de NaOH 0.1M 
- e 

Gráfica no.29. Corresponde a la segunda curva diferencial 
para ta quinta 	valoración 	potencidmetrica del 
HF con NaOH como valorante. 

Gráfica no.30. Corresponde a la segunda curva diferencial para la 
sexta valoración potencleimetrIca del HF con NaOH como 
valorante. 
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Gratica no.31 
10 - 

a 

e 

4 V.P.E=11.76 - 

2 

1 0 	105 	11.0 	11.5 	120 

.4 

-a 

-lo 
Volumen de NaOH 0.1M 

10 

o 

4 

2 

o 

IV. P. E.411.30 

1 .0 	10.5 	11.0 	11.5 	12.0 
.2 

-4 

.6 
Volumen de NaOH 0.1M 

Gráfica no.31. Corresponde a la segunda curva diferencial 
para la séptima valoración potencidmetrica del HF con 
NaOH como valorante. 

Gráfica no.32 

Gráfica no.32. Corresponde a la segunda curva 
diferencial para la primera valoración potencidrnetrica del 
HF en presencia de nitrato de magnesio con NaOH como 

G4 



Grafica no.33 
15 

10 

5 

o 

-5 

-10 

-15 
Volumen de NaOH 0.1M 

Grafica no.34 
6 

5 

4 

3 

2 	 1V.P.E.=11.42 

o 
1 .0 	10.5 	11.0 	11.5 	 . 	1 

-1 

-2 

-3 
Volumen de NaOH 0.1M 

Isrh vais 	liviv 
quid(' 

Gráfica no.33. Corresponde a la 	segunda curva 
diferencial para la segunda valoración potencidmetrica 
del HF en presencia de nitrato de magnesio con NaOH 

Gráfica no.34. Corresponde a la segunda curva 
diferencial para la tercera valoración potencidmetrica del 
HF en presencia de nitrato de magnesio con NaOH como 

.0 
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15 Grafica no.35 

10 

5 

-15 
Volumen de NaOH 0.1M 

1V.P.E.=11.75 

O 
O 	10.5 	11.0 	11.5 	12.0 

-5 

-10 

o 

7 

6 

5 

4 

3 

2 	 iV.P.E=11:79 

O 
109 	10.5 	11.0 	11.5 	12.0 	126 	13.0 	.5 

Volumen de NaOH 0.1M 

.2 

.4 

Gráfica no.35. Corresponde a la segunda curva 
diferencial para la cuarta valoración potencidmetrica del 
HF en presencia de nitrato de magnesio con NaOH como 

Gráfica no.31 Corresponde a la segunda curva 
diferencial para la quinta valoración potenciárnetrica del 
HF en presencia de nitrato de magnesio con NaOH corno 
valorante. 
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e 

4 

2 

*o 	10.5 	11.0 	11.5 	12.0 	12.5 

-4 

-6 

Volumen de Na011 0.1M 

1V.P.E.=11.ti I 

Grafica no.38 

e 

• e 

4 

2 

o 12.0 11.0 	11,5 

-4 

.10 
Volumen de NaOH 0.1M 

Grafica no.37 

Gráfica no.37, Corresponde a la segunda cuiva 
diferencial para la sexta valoración potencidmetrica del 
HF en presencia de nitrato de magnetio con NaOH como 

Gráfica no.38. Corresponde a la segunda curva 
diferencial para la séptima valoración potencidmetrica 
del 	HF en presencia de nitrato de magnesio con NaOH 
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15 .1 

fil-P E :12 73 " • • 

o 	 -f 
1 .0 	11.5 	12.0 	12.5 	13.0 	1., 	140 	1 

.5 

-10 

.15 	 _J 
Volumen de NaOH 0.1M 

10 

5 ir 

Grafica no.39 

Gráfica no.39. Corresponde a la segunda curva 
diferencial para la primera valoración potenciómetrica 
del 	HF en presencia de nitrato de litio con NaOH corno 

Grafica no.40 
10 

5 

 

O 	  

11.0 110 11.5 12.0 12.5 13.0 1 14.0 15 

-5 

•10 

-15 
Volumen de NaOH 0.1M 

Gráfica no,40. Corresponde a la segunda curva 
diferencial para la segunda valoración potenci6meirica 
del 	HF en presencia de nitrato de litio con NaOH 
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5 

Grafica no.41 

r11 P E =12 63 1 

1 

1 .0 	11.0 	11.5 	12,0 	12.5 	13.0 	1 	14.0 	14 5 

-5 

-10 

•15 
Volumen de NaOH 0.1M 

Gráfica no.41. Corresponde a la segunda curva 
diferencial para la tercera valoración potencidmetrica 
del 	HF en presencia de nitrato de litio con NaOH corno 

Orafica no.42 

   

8 

4 

2 

O 

FV.P.E.=12.73 

   

1 .0 	11.5 	12.0 	12.5 	13.0 	1.5 	14.0 	1 5 
-2 

-4 - 

-6 

.8 t.10 
Volumen do NaOH 0.1M 

Gráfica no.42. Corresponde a la segunda curva 
diferencial para la cuarta valoración potenclómetrica 
del 	HF en presencia de nitrato de litio con NaOH como 
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ÍV.P.E.=12.61 

13 0 1 =n4 O 

4 

2 

O 

-2 

-4 

-6 

/'x 	11.0 	11.5 	12.0 	12,5 5 

Gráfica no.43 

-8 
Volumen de NaOti 0.1M 

Gráfica no.43. Corresponde a la segunda curva 
diferencial para la quinta valoración potencidmetrica del 
HF en presencia de nitrato de litio con NaOH como 

Grafica no.44 

y.. r• 121_13 j 	, 
O 	1 	. 	i--. 	, 	---1 	. 	+ 	I 

1 	
113 

1 .0 	11.5 	12.0 	12.5 	13 O 	13.5 
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-e 

- 
Volumen de NaOH 0.1M 

Gráfica no.44. Corresponde a la segunda curva 
diferencial para la sexta valoración potenciómetrica del 
HF en presencia de nitrato de litio con NaOH como 
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1 .0 	11.5 	12.0 	12.5 	13.0 	13.5 	4.0 	1.5 1 	.2 

°ratico no.45 

Gráfica no.45. Corresponde o la segunda curva 
diferencial para la séptima valoración 
potenckfmehica del HF en presencia de nitrato de litio 
con Na0t1como valorante. 
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El procedimiento de interpolación lineal es satisfactorio, debido a que 
el segmento central de la curva ( A2E/AV2  )4(ml de valorante) es 
prácticamente una linea recta cerca del punto de equivalencia. 

En las tablas 25,26 y 27 se reportan los resultados de los V.P E.  
calculados por el método de la segunda diferencial para cada una de las 
valoraciones realizadas. 

Valoración no. V. P. E. (m1) 
I 11.76 
2 11,76 
3 11,78 
4 11.75 
5 11.75 
6 I 1 	72 
7 11.76 

Tabla 25. Resultados correspondientes a los 
V.P.E. calculados para las valoraciones 
potenciómetricas del 1W sólo. 

Valoración no. V.P.E. (m1) 
11.30 

2 11,75 
3 11.42 
4 11.75 
5 11.79 
6 11.82 
7 11.77 

Tabla 26. Resultados correspodientes a los 
V.P.E. calculados para las valoraciones 
potenciómetricas del Hl' en presencia de 
nitrato de magnesio. 
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Valoración no. V.P.E. (m1) 
I 12.73 
2 12.68 
3 12.63 
4 12.73 
5 12.61 
6 12.68 
7 12.74 

Tabla 27. Resultados correspondientes a los 
V.P.E. calculados para las valoraciones 
potenciómetricas del UF en presencia de 
nitrato de litio. 

En base a los V.P.E calculados mediante el método de la segunda 
derivada se llevo a cabo un estudio estadístico para averiguar si existe 
alguna diferencia significativa entre los datos experimentales 
proporcionados por el sistema POSAI-316. 

Para el caso de las valoraciones potenciómetricas de HF sello 
tenemos: 

n = 7 
Mo = 11.76 
E >ti= 82.28 

x, 	82 28 
x =  	 11.754 

n 	7 

E (x, 	n - 1= 0.0299 S= 
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x Mo 	11.754 - 11.76 
CP 	----- 	 - 0 2006 

S 	 0.0299 

El coeficiente de Pearson CP nos indica que la distribución de los datos 
puede considerarse simétrica ya que se considera que una curva es 
sesgada cuando CP + 3 o mayor. En nuestro caso la curva tiene una 
ligera dispersión; pero puede considerarse simétrica. 

Para el caso de las valoraciones potenciómetricas de HF en presencia 
de nitrato de magnesio tenemos que: 

n =7 
Mo = 11.75 
x = 11.657 

Ex, =81.60 
S = 0.207 

CP = -0.4492 

Por lo tanto al igual que para el caso anterior podemos considerar que 
la distribución de los datos es normal. 

Para el caso de las valoraciones potenciómetricas de HF en presencia de 
nitrato de litio tenemos que: 

n = 7 
Mo = 12.73 
7 = 12.685 

= 88.80 
CP = - 0.9183 
S = 0.0.49 

Podemos considerar que la distribución de los datos es normal. 

•4.1411,11 
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