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RESUMEN

2 4 1 " PRPYS

En et bajo se clab dos

denominados: “Peticula de Oxido Sobre Acero Inoxidable tipo 316, sin electropulido (POSAI-
316) y con electropulido (POSAI-316E), como una alternativa al electrodo indicador de

platino. Para probarlos se las sig
a) Sulfsto con di de p

b) Sulfsto fesToso con permanganato de potasio.
c) Sulfato faroso/milfato férrico con EDTA.

d) Sulfato férrico con EDTA.

) Sulfato ferroso con sulfato cérico de amonio dihidratado.

Pri ac lizé la huacion de los electrodos POSAI-316 y POSAI-316E para

nprobar su eficiencia al p un p i de tipo nemstiano (E=E°-0.06 pH).
Posteriormente, con estos electrodos se hicieron 6 r de cada val ion, y se obtuvo que
i al de platino cn

los electrodos POSAI-316 y POSAI-316E muestran un p

la deteccion del volumen de punto de equivalencia. Por otra parte, cabe mencionar que estos
! dos fueron elaborados y probados por un grupo de doce profesores (sin experiencia previa)

bteniénd. b T itados en la elaboracion de estos sistemas.

del Colegio de Bachilleres,

De do a las das se observd que el electrodo de POSAI-316E

responde en intervalos de tiempo parecidos al clectrodo de platino, mientras que el POSAI-316

requiere de un mayor intervalo de tiempo, comparado con POSAI-316E cn estabilizar la lectura de

do el si En a las deter llevadas a cabo se

potencial que esta
demuestra que los electrodos POSAI-316 y POSAI-316E pueden utilizarse como electrodos
indicad, redox i al de platino en las cuantificaciones en las que esté involucrado el

hierro inicamente. Ademas de que estos sistemas pueden ser utilizados en centros educativos de
nivel medio superior sin dificultad, a fin de sustituir, con fines didacticos, los costosos

electrodos comerciales de platino.




CAPMITULO 1.

INTRODUCCION

1.1 EQUILIBRIOS REDOX.

1.1.1 Equilibrio electroquismico.

Un e} do es un
propios iones M/M”, en donde se establece un equilibrio dindmico con tendencia del metat a

por un metal en una solucién que contiene sus

pasar a la solucion y los iones a ser depositados en el metal.

En el equilibrio electroquimico que se establece en un electrodo; M~ es Ia especie que

acepta electrones o especie oxidante (Ox) , M® es la especie que dona electrones, es decir, una
de ta sigui manera:

especie reductora (Red)"’. Lo anterior sc puede repr

M +e ——s M

La ecuacion de Nernst permite calcular el potencial de equilibrio en la interfase

electrodo-solucién :
E=E°+ 0059 log [MV[M"]
n
en donde,

E es ¢l potencial de equilibrio que se genera en la interfase electrodo-solucion.
E®° es ¢l potencial standard del electrodo.



1.1.2. Equilibrie quimice.

imico implica la tr ia de clectrones de una especie a otra. Se

Un equilibrio
dice que una especie se oxida cuando pierde electrones, y se reduce cuando gana electrones.
Un agente oxidante toma clectrones de otra sustancia y se reduce. Un agente reductor cede
y en este proceso se oxida'. Lo anterior se representa como

1 aotra

+ red; T——* ox2 + red;

ox) —

1.2 METODOS POTENCIOMETRICOS.

Los métod i Etri de anilisis se basan en las medidas del potencial de las
celdas electr imi en ai ta de corrientes apr bi Desde principios de este siglo, las
écni i icas se han utilizado para la deteccion de puntos finales en métodos

De origen mas reciente son los métodos en los que las
bi dii del ial de un electrodo de

o]

| icos de

concentraciones de los iones se
Tales electrodos estan relativamente libres de interferencias y
d do para i i itativas de numerosos

membrana selectiva de iones.

proporcionan un medio rapido y
cationes y aniones importantes™.

El equipo requerido para los métodos potenciométricos es simple y barato e incluye un

electrodo de referencia, un electrodo indicador y un dispositivo para medir potencial.




1.3 ELECTRODOS POTENCIOMETRICOS®,

1.3.1 Electrodos de referencia.

En la mayor parte dc las aplicaci electrc d ble que el p ial de

es

cc y p a la cor icion de

uno de los electrodos sca
la solucion en estudio. Un electrodo que cumple con estas condiciones se llama clectrodo de

referencia. Junto con el electrodo de referencia se utiliza un electrodo indicador o de trabajo,

cuya r ad de de la racion del analito.

)3 P
1.3.1.1 Electrodos de calomelanos.

Los electrodos de referencia calomelanos consisten en mercurio en contacto con una

disolucién saturada de cloruro de mercurio(l) (calomelanos) y que también contiene una

1d d

concentracion conocida de cloruro de potasio. Las de los cal 1 se p

representar como sigue:
Hg | Hg:Cl (sar), KCI(x M|

donde x representa la concentracion molar de cloruro de potasio en solucion El potencial de

electrodo para esta semicelda esta determinado por la reaccion:

—

Hg:Cla(s) + 2 +——> 2Hg(® + 2CI°

Para esta ion, el p 1 andar (E° ) es igual a + 0. 268 V. Si la semicelda esta
saturada con KCl! a 25° C, la actividad del CI" es 1al que el potencial del electrodo es de +0.241
V. El electrodo de calomel saturado con KC! se llama electrodo de calomel sawurado (E.C.S.)
La ventaja de utilizar una solucion saturada de KCI estriba en que la concentracién del cloruro

no cambia aun cuando un poco de liquido se evapora




1.3.1.2. Electrodos de plata/cloruro de piata.

El electrodo mas ampliamente utilizado coasiste en un electrodo de plata sumergido en

una disolucion de cloruro de potasio que ha sido saturada de cloruro de plata.
ag | Agciay, kel ml]
El potencial de electrodo se determina por la semirreaccion:

AgCl(s) + & T———=* Ag(s) + CI°

d\ i6n def para AgCl / Ag es de +0.222 V a 25° C. Este
loruro de plata si la actividad del CI" fuera la unidad,

El p iat Andar de r

seria el p ial dde un el do de plat.
Sin embargo, !a actividad del CI' en una solucion saturada de KCl a 25° C no es la unidad y el

potencial del electrodo es igual a +0.197 V respecto al electrodo normal de hidrégeno a 25° C.

1.3.2. Electrodos Indicadores.

.

dor ideal r de rapid y reproducibl a los

Un electrodo i
de actividad del ion del analito. Hay dos tipos de electrodos indicadores: metalicos y de

b Se pued: disti ir cuatro tipos de clectrodos indicadores metdlicos: los

clectrodos de primera especie, los electrodos de scgunda especie, los electrodos de tercera

especic y los electrodos redox.




1.3.2.1 Electrodos indicaderes metilicos.

1.3.2 Electrodos de primera especie.

Los el d ti de pri pecie se utilizan para determinar la actividad del

catiéon derivado del metal del electrodo. En ese caso, interviene uns unica rcaccion. Por
cjemplo, un electrodo indicador de cobre se puede utilizar para determinar iones Cu (IT). La

reaccién en el clectrodo es:
Cu* + 2 &=—= Cu"

i una dida dil del pCu de la
bl son ia plata, el

De esta manera, el electrodo de cobre prop
disolucion. Otros metales cotrientes que se p
mercurio, el cadmio, el zinc y el plomo.

tan revers

.2 Electrodos de segunda especie.

Un electrodo metélico puede dar a menudo respucsta a la actividad de un anién con el

que su ion forma un pr do o un ion plej Por e¢j lo, la plata puede servir
como un electrodo de d pecic para ani haluro y p dohaluro.
1.3.2.1.3 Electrodos de tercera especie.
Un electrodo metdlico, puede, en ci cir i dar a un catio
dife . El se ierte en un electrodo de tercera especic. Por gjemplo, un electrodo
luci que i iones

de mercurio se ha utilizado para la determinacién del pCa de di

calcio.



" 1.3.2.1.4 Electrodes redos.

Los el d idos con plati: oro, paladio u otros les inertes sirven como
electrodos indicadores para si de oxidacion/reduccio
E! el do indicador mis in es el de plati Se utiliza platino debido a que es
relativamente inerte: experimenta muy pocas reacciones quimicas. Cuando se emplea como
1 do, su ido es simp i bi 1 en un ido u otro con las
i en Ia solucié
En los casos en que el plati T 3 con la solucién electroliti gener

puede utilizarse un electrodo de oro. El oro es mas inerte que el platino.

1.3.2.2 Electrodos indicadores de membrana.

Se pueden adquirir de fuentes comerciales una amplia variedad de electrodos de

membrana que permiten determinaciones rapidas y selectivas de numerosos cationes y aniones
i did. iométricas directas. A menudo, los clectrodos de membrana sc llaman

P

electrodos de iones (ISE) debido a la alta selectividad de la mayoria de estos dispositivos.
También se refieren a ellos como electrodos de plon, debido a que su respuesta se da

normalmente como una funcién de p, tal como pH, p Ca o pNO;s.

El electrodo selectivo e iones mas empleado es el electrodo de vidrio para medir pH, en

¢l cual se mide la diferencia de potencial a través de una membrana de vidrio que separa la

disolucién del lito de una disolucién de r ia de acidez fija.




1.4 PELICULAS DE OXIDO SOBRE ACERO INOXIDABLE 316,

1.4.1 Electrodes metilicos sensibies s iones hidroaie basades en peliculas de ézido
metdlicas.

Como comunmente se conoce, el electrodo selectivo de iones mis empleado es el
electrodo de vidrio que se utiliza para medir pH. Su fragilidad es la mayor desventaja de dicho
electrodo, asi como su alto costo.

Por 10 que, en los ultimos aflos se ha i do el i por ituir de a,
manera al electrodo convencional de vidrio por electrodos metal-oxido de metal como sensores
de pH, para cllo el metal debe tener un P i d do para resistir el ataque de

todas las soluciones sobre un rango util de pH, donde su 6xido debe ser conductor eléctrico y

PP s disohucid sont

ser capaz de alcanzar ¢l equilibrio con la

El primer electrodo de metal- 6xido de metal usado con gran interés fue et clectrodo de
k¢’ el p! de tal el do es que esta sujeto a

antimonio desarroliado por Uhl y K
i ias por oxi Existen varios materiales que pueden ser utilizados como sensores
de pH como son Ir0O:, TiO2, RuO;, RhO;, SnO;, Ta0;, 00, PdO; y PtO,, ademis del acero
inoxidable 316. Segun los reportes el material que ha dado mejores resultacddos en base a
prucbas clectroquimicas es el IrO;, preparado por oxidacién térmica de 600-700°C'™, pero su
principal desventaja es su costo elevado.

i6n de Quimi Analiti se

Recientemente en la FES-Cuautitlin UNAM en Ia S
elaboraron peliculas de 6xidos sobre acero inoxidable, los tipos de acero estudiados fueron el
fue k do por C érmico (700 °C, 1 hr);, y ef scgundo por

304 y el 316. El pri
tratamiento quimico (CrO; 2.5 M . H:SO4 S M, 70 °C, 17 min)®, de los cuales se escogiot cl

tipo 316, ya que mostré un P 3 de tipo ner y no fue interferido por otros
iones en solucion, tal cs el caso de los iones CI" ; por lo que en base a lo anterior se dedujo que
las POSAI-316 i como et d fectivos de iones hidronio en un intervalo de pH




También demostraron ser utiles en la valoracion de acido
’, asi como también en la

de 2 a 13 en medio acuoso™*®

fluorhidrico solo y en presencia de los iones de litio o magnesiof'®
valoracidn de sulfato ferroso con dicromato de potasio en medio acido" y por ultimo en
sistemas acido-base en los que se utiliza el electrodo de vidrio en medios acuoso y no

acuoso!'?’,

1.4.2 Peliculas de oxido metidlicas como electrodos indicadores redox.

La mayoria de los metales cuando se exponen al aire secco a temperatura ambiente,
de 6xido, por una accién electroquimica, en donde se forma una

dquieren una delgada pelicut
diciones de pH y p ial son

pelicula que se favorece por la presencia dc aire. Cuando las
apropiadas se desarrolian peliculas superficiales de 6xido o hidroxido que frenan la corrosion e
123 La pelicula pasiva que se forma espontaneamente

incluso pueden detenerla por completo!
para el caso del acero consiste de un dxido complejo que se¢ aproxima a FeO v Fe;O; en sus

U9 Jos quilibrios  electroq

superficics interior y exterior resp

ivos se pl. como:

repr
2Fey, + 3H;04 “——=2 Fe,05 + 6H'gy, + 6
Fe, + H O, +——— FeO + 2H'y, + 2¢

La superficie de la pelicula se engrosa poco a poco hasta que el espesor alcanza unas

i Se tiencn reportes que cl espesor de la pelicula obtenida

capas
experimentalmente mediante tratamiento quimico, es de 70 a 100 nm‘*’. Para permitir el paso
de electrones por el efecto tuncl (tunelling), éstas peliculas “pasivas” son lo suficientemente

delgadas que sirven como una barrera idnica mas o menos efectiva entre el metal y el
iedad. i d as de los oxid impl

defectos estructurales de la

las prop

electrolito. Estas peliculas no pr
: alico™ debido a los

sino que tienden a tener un P

red que permiten cierta conduccion idnica .



De aqui que si la pelicula tiene un p i 4 alico™ pero adema i

esta pasivado, entonces pucde utilizarse como un electrodo de caracteristicas semgjantes a un
electrodo indicador redox inerte.

el

La idea de sustituirlo como un electrodo indicador redox surge, porque el clectrodo
POSAI-316 funciona como un electrodo inerte, ya que la pelicula de oxido que cubre al
electrodo no permite que r i con las sol

en que se sumerge, tal es el caso que se
probd con uns valoracién redox de sulfato ferroso con dicromato de potasio®'’. de la que se
concluye que este nuevo electrodo cumple con el cometido de transportar electrones en la celda
donde se lleve a cabo la reaccion redox, pero aun asi esto no es suficiente ya que se requiere
probar con otros sistemas a fin de comprobar esta aseveracion.

1.5 PROCESO DE ELECTROPULIDO EN LAS POSAL-316"%

El electropulido en los metales es un procedimiento que permite dar una apariencia
pulida a los metales y recubrimientos galvanicos. Este se realiza por medio de una pieza de
metal y un objeto recubierto por una capa metalica sumergido como anodo en una solucién, la
cual tienec una composicién tal que cuando cl metal actiia como anodo se producen condiciones
inestables de pasividad, las cuales s¢ manifiestan por un cambio anormal en la intensidad asi
como un incremento de corriente, la cual es caracteristica del metal dado y de la solucion dada
Esta intensidad de corriente produce una transformacion de la superficie mate en una superficie
pulida y brillante.

Otro fendmeno muy discutido fue la posibilidad de pasivacién del anodo (metal a
electropulir). En ¢l curso de los procesos del electropulido, consideran que la base de dicho
fenémeno es una pasividad anddica que se presenta como resultado de una polarizacion. Tal
pasividad se produce a partir de la pelicula viscosa anddica del clectrolito, que tiene una alta
resistencia eléctrica, llenando los microfondos de la superficie, y asi limita la disolucion del
metal en estas regiones.



Las microproyecciones que no estin protegidas o o estén en una menor extension por

1a pelicul. Odi i Lai idad de corriente en estas Gltimas regiones es
mucho mayor que Ia de las bi por la pelicul, odi i y como r rad
la disolucién en las pri gi serhk mas ripida.

Orro factor que ha d ho en di ion es que el el lido de un metal se ha
u do a cabo princi por dos fi ., Jos cuales son: el micromordentado electrolitico
de la superficie del metal y la disolucion inicial de sus el mas acti en relacion con la
estructura cristalina. La corriente e 1 fectua, principal et despl i de los
P iales de disolucion entre las aristas, caras y planos de la red cristali La ici6
del electrolito actia en relacién con la idad de disolucion de las caras de los distintos
cristales, e decir el alisado se produce mis bien por una disolucion mas rapida de las
i idades que de los ek que por la dificultad en disolver
$os microfondos.

El electropulido del acero se cfectia en una solucién que ] triéxido de cromo.
Dn el i ismi la ion del trioxido al reducirse ei ion cromo
hexavalente a ion cromo trival La P a la que se efectia el electropulido es de 70

°C y Ia densidad de comriente de 40 A/dm?, obteniendo una superficic brillante en el clectrolito.

Dw do Ia p ia del triéxido de en el electrolito favorece la formacion
de una pelicula de 6xido sobre el dnodo.




CAPITULO 2.

OBJETIVOS.

e Elaboracion y evaluacién de las POSAI-316 y POSAI-316E como electrodos indicadores

de iones hidronio.

e Comparar el funci i > de las POSAI-316 v POSAI-316E con respecto al electrodo

convencional de platino en reacciones redox donde intervenga el Fe (11) y Fe (111).
e Evaluar el comportamiento de los electrodos de POSAI-316 y POSAI!-316E como

electrodos alternativos al electrodo convencional de platino en reacciones redox donde

intervenga et Fe (11) y Fe (I1II) , en una poblacion (sin experiencia previa).
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CAPITULO 3.
DESARROLLO EXPERIMENTAL.

3.1 METODOLOGIA EXPERIMENTAL.

Los i utilizados fi grado itico (Baker o Merck). Se usaron electrodos
de vidrio, de referencia de Ag/AgCl y de calomel ssturado, agitador magnético y

potencidmetros Corning.
3.1.1 Etapa (a) Elaboracién y evaluacién del clectrodo de estado sdlido POSAI-316.

Se corta una pieza de acero inoxidable tipo 316 (17% Cr, 12% Ni, 2.5% Mo, 68.5%
i d. y dia ro de 0.6 cm. Se lava y se sumerge en

Fe) de una I itud de 10 cm ap.
agitacion constante durante 17 minutos a 70 °C en 100 ml de una solucién de tridxido de

cromo de concentracién 2.5 M en écido sulfitrico 5 M. El sistema POSAI-316 que se¢ obtienc se

utiliza como electrodo indicador de pH y de reacciones redox donde intervenga el hierro.

Se evalua el sistema POSAI-316, verificando que presente una respucsta nemstiana, €s

decir, que tenga un comportamiento lineal, con una pendiente de 59 mV/pH (a 25°C). Por lo

que en un vaso de precipitados se col aproximad 80 m! de una solucién de nitrato

de potasio, introduciéndose ahi los electrodos de referencia. En otro vaso s¢ colocan SO ml de
una solucion de HiPO, de concentracién 0.01 M , y se introducen en ella los electrodos de
! los vasos sobre un agitad itico y se

vidrio y acero i Se
entre si los vasos mediante un puente salino de agar-agar. Se introduce una barra magnética a la
solucién por valorar para tener agitacion constante y se titula con NaOH 0.2 M. Se realizaron 3
se acn la figura 1.

loraci El je experi
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1) y 2) Potenciémetros. 3) y 4) Electrodos de Referencia Ag/AgCl.
5) Electrodo de pH. 6) POSAI-316. 7) Bureta. 8)Barra Magnética.
9) Agitador Magnético 10) Puente de Agar.

i6n de los electrodos

Figura 1. M aje Exper para la
POSAI-316 y POSAI-316E
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3.1.2 Etapa (b) EXL

y i6m del electrodo de estado sélido POSAL-36E .

Para la realizacio del el pulido se prepara una solucion que contenga

aproximadamente 12 g de CrO,, 20 ml de H;SO,, 90 mi de HyPO, y 30 ml de H,O destilada y

se coloca en una celda que esta directamente conectada a un termocirculador el cual mantendra

1a temperatura de 70 °C para llevar a cabo el proceso, por otro lado en una fuente de poder se

una prob de acero i idable tipo 316 en al dnodo y en el citodo se coloca una
probeta del miamo acero.

Se sumergen en la solucion el electrodo y la placa, ajustando la fuente de poder a 4

amperes en la escaia de alia intensidad junto con el ajuste de voliaje para lograr dicha
intensidad.

Ya que se logra una temperatura constante de 70 °C y 4 amperes se toma el tiempo de
10 min (tiempo éptimo utilizando soluciones recientes) para que se lleve a cabo el proceso. El
je expert se a en la figura 2.

Después de haber realizado el electropulido del acero inoxidable 316 se procede a

claborar y evaluar el electrodo POSAI-316E de la misma forma que el de POSAI-316. El

montaje experimental se¢ muestra en la figura 1 pero ahora el POSAI-316 se sustituye por el
POSAI-316E.
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fan ]}

O (s)

1) y 2)Probetas de acero 316. 3) Fuente de poder. 4) Bafio Lauda.
S)Agitador Magnético. 6) Barra Magnética.

Figura 2. Montaje Experimental para ¢l proceso de electropulido de los electrodos
POSAI-316 y POSAI-316E



3.1.3 Euwapa (c) Valoracienes p étricas em a. interviene ¢l Fe(II) yFe (TTI)
utilizando ios sistemas de POSAI-316 y POSAIL-316E como electrodos indicadores
redox.

En cada parte experimental se realizan seis valoraciones utilizando los 2 electrodos de
Peliculas de Oxido: POSAI-316 y POSAI-316E como electrodos indicadores y el electrodo

indicad i 1 de platino como si de comparacion, los electrodos de referencia
utilizados son: electrodos de plata/cloruro de plata y electrodos de calomel saturado.

C1. Valeracién de sulfato ferroso 0.05 M en medio dcido sulfirico al 3% con dicromato
de potasio 0.1 M.,

Se prepara una solucién 0.1 M de K:Cr:O7 y una solucién 0.05 M de FeSO,4 en medio
#acido sulfurico al 5% en volumen. Se toma una alicuota de 50 ml de Fe?* 0.05 M para valorar
con la solucién de di o de p i0 0.1 M.

El montaje experimental utilizado es parecido al utilizado en la evaluaciéon del POSAI-
316. La diferencia reside en que, en este caso, se utiliza un electrodo indicador de platino en un
potenciémetro y en el otro potenciometro un electrodo POSAI-316 . El mismo montaje se
utiliza para el clectrodo POSAI-316E.

Para cada uno de los sistemas analizados se realizaron 6 valoraciones, los electrodos de

referencia utilizados son 1os de plata/cloruro de plata. E! montaje experimental se muestra en la
figura 3.
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1) y 2) Potenciémetros. 3) y 4) Electrodos de Referencia Ag/AgCl.
S) Electrodo de platino. 6) POSAI-316. 7) Bureta. 8)Barra Magnética.
9) Agitador Magnético 10) Puente de Agar.

Figura 3. Montaje Experimental para Ias valoraciones p § icas donde interviene
Fe (IT) y Fe(IT1) utilizando 10s electrodes POSAL-316 y POSAIL-316E
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C: . Valoracién de sulfato ferroso 0.05 M em medio #cido sulfirico al 5% con
per de p io 0.1 M,

Se prepara una solucion 0.1 M de KMnO, y una solucion 0 05 M de FeSO4 en medio
acido sulfarico al 5 % en volumen. Se toma una alicuota de 50 ml de Fe?” 0.05 M para valorar
con la sotucion de ¢ de p io0 1 M.

Cs. Valoracién de sulfato ferroso/férrico amoniacal 0.01 M con EDTA 0.05 M.

Se prepara una solucién de sulfato ferroso amoniacal y sul férrico i I con

una concentraciéon 0.01M cada uno, y una solucion de EDTA 0.05 M. La titulacion sc lleva a
cabo con una alicuotade 30 m! (15 m! de Fe?" y 15 ml de Fe®*) y se valora con et EDTA .

Se conectan a cada uno de los potencidmetros los electrodos indicadores de POSAI-
316 y el electrodo de platino los electrodos de referencia utilizados son los de calomel
saturado, y los mismos electrodos se utilizan para el montaje del POSAI-316E. El montajec es
mostrado en la figura 3, pero cambian los electrodos de referencia debido a la disponibilidad del
equipo.

Cas. Vi 6n de sulf; férrico iscal 0.01 M con EDTA 0.04 M.

Se prepara el sulfato férrico amoniacal 0.01 M y el EDTA 0.04 M. Se toma una alicuota
de 20 ml y se procede a iniciar la titulacion con et EDTA.

Se conectan a cada uno de los potencidmetros los clectrodos indicadores de pelicula de
oxido (ya sea POSAI-316 6 POSAI-316E depende del sistema a trabajar) y el electrodo de

platino, los electrodos de referencia utilizados son los clectrodos de plata/cloruro de plata



Cs . Valoracién de sulfato fervoso amoaiacal 0.01 M con sulfato cérico de amonio
dihidratado 0.04M.

Sec prepara el sulfato ferroso amoniacal 0.01M y la solucion de sulfato cérico de amonio
dihidratado 0.04 M. Para llevar a cabo la titulacién se toma una alicuota de 20 ml de sulfato

ferroso amoniacal y se valora con !a solucion de sulfato cérico de amonio dihidratado.

Cs. Valoracién de sulf ferroso i § 0.0t M con EDTA 0.04M.

Se prepara el sulfato férrico amoniacal 0.01 M y el EDTA 0.04 M. Se toma una alicuota
de 20 ml y se procede a iniciar la titulacién con el EDTA.

Se conectan a cada uno de los potencidometros los electrodos indicadores de Pelicula de
oxido (ya sea POSAIJ-316 6 POSAI-316E d de del si a trabajar) y el clectrodo de
platino, los electrodos de referencia utilizados son los electrodos de plata/cloruro de plata.

3.1.4 Etapa (d) Aplicacién de los POSAL-316 y POSAI-316E en ¢l colegio de Bachilleres.

En el colegio de Bachilleres por parte de un grupo de 12 profesores se prepararon 4
clectrodos: dos clectrodos POSAI-316E y dos electrodos POSAI-316.

Se procedio de la misma manera que se hizo en la etapa (a) para la elaboracién del
POSAI-316 . Para el POSAI-316E se hizo de la manera antes mencionada en la etapa (b)
teniendo como diferencia el tiempo de electropulido del electrodo el cual fue de 5 min, esto se

debié a que Ins fuentes de poder en el Colegio de Bachilleres no p un fi
adecuado. Por otro lado, de los electrodos elaborados, solo se evaluaron un electrodo POSAIL-
316 y un electrodo POSAI-316, debido al tiempo del que se tenia disponible.
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Las valoraci que se reali fueron:

D). Valoracion de acido fosférico 0.01 M con hidroxido de sodio 4.12X10™ M.
D2 Valoracion de sulfato ferroso .1038 M con dicromato de potasio .08507 M.
Ds. Valoracion de sulfato ferroso 0.1 M con permanganato de potasio 0.1 M.

D, Valoraciéa de dcido fosférico 0.01 M con hidréxido de sodio 4.12X10° M.
Para evaluar el electrodo se utilizaron las soluciones de acido fosforico 0.01 M con una

solucién de hidroxido de sodio 4.12X10% M. Se tomd una alicuota de 30 ml de H;PO.
valorandose con NaOH. El lje experi 1 es el mi de la figura 1.

D;. Valoracion de sulfato ferroso .1038 M con dicromato de potasio 0.0507 N.

Se prepararon las soluciones de sulfato ferroso y dicromato de potasio con la
antes indicadas , se tomé una alicuota de 5 ml de FeSO4 y 5 ml de HoSO, y s¢

valoraron con el K2Cr207 utilizandose como electrodos indicadores ¢! POSAI-316 y el platino,
los electrodos de referencia empleados son los de plata/cloruro de plata. Los mismos electrodos
se utilizaron pero ahora usando el POSAI-316E. Ei montaje experimental es el representado

por la figura 3.

Ds. Valoraciém de sulfato ferroso 0.1 M con per de p io 0.1 M.
Se prepararon la soluciones de sulfato ferroso y per de p jo con las
i que se especificaron, and una ali de 25 ml de FeSO, 0.1 M con 5§
ml de H.SO, concentrado y se valoré con p de p io 0.1 M. Los electrodos
indicadores que se utilizaron fueron el POSAI-316 y ¢l POSAI-316E con el fin de compararlos
y los electrodos de referencia utilizados fueron electrodos d (vidrio-cal ]

saturado) debido a la disponibilidad de matcrial. El montaje cxperimental se muestra en la

figura 4.
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1) y 2) Potenciémetros. 3) y 4) Electrodos de Referencia combinados
(vidrio-calomel saturado).S)POSAI-316 6) POSAI-316E. 7) Bureta.
8)Barra Magnética.9) Agitador Magnético 10) Puente de Agar.

1] izade en ei Colegio de Bachilieres para ia valoracién
de io 0.1 M.

Figura 4. M. Ezperi
de suifato ferrese 0.1 M con per
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CAPITULO ¢
RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS.

4.1 RESULTADOS.

4.1.1 Etapa (a) Elaboracién y ¢ iém del electrodo POSAI-316.

En la tabla |1 se resumen los datos de las tres valoraciones realizadas.

Valoracion n b m B Pl
1 5 411.0616 -60.0835 0.9851 0.9995
2 5 463.4447 ~60.6407 0.9757 09987
3 > 467.2126 -60.3762 0.9757 0.9991
Premedio 5 447.2394 ~60.3668 0.9788 0.9991
o - 31,3877 0.2787 - 0.0004
% (DSR) - 7.081 0.4617 - 0.0402

Tabla 1. Evaluacién del POSAI-316 mediante Ia valoracién de H;PO, con NaOH.

en donde:
n es el nimero de datos involucrados en la recta
b es la ordenada al origen
m es |la pendiente de Ia funcion
” es la correlacion obtenida
B es el valor de la eficiencia calculada a partir del anexo 1.
o es el valor de la desviacion estandar''”.

L P 1ativat!”?

%DSR  es el porcentaje del valor delad

En la figura S se encuentran tabulados los datos de potencial y pH, asi como su grifica
correspondiente a una de las valoraciones.
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VALORACION DE ACIDO FOSFORICO 0.01
M CON HIDROXIDO DE SODIO
02M
300 T v
200
pH E (mv) W e
2.75 285 A :
6.25 95
7.25 35
10,85 -195 =
11,35 -230 E o
11.6 235 w 2 - -] 8 10 1F
11.85 -255 .
11,95 -260
12 265
-100
200 Ce
B L d
‘e
b
i
-300
{ P"  E = 463.4447-60.6407pH

Figura S. Evaluacion del electrodo POSAI-316 mediante 1a valoracion de acido fosforico con
hidroxido de sodio.
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4.1.2 Etapa (b) Elaboracién y 1| b

det e do POSAI-316E.

En la tabla 2 sc resumen los datos de las tres valoraciones realizadas.

Valoracién n b - [l
1 10 344.0574 -58.2744 0.9844 0.9981
2 10 384 5189 -58.8469 0.9940 0.9999
3 10 398 6398 -59.5747 0.9936 0.9985
Promedio 10 376 7493 -58.8988 0.9907 0.99088
o - 28.3307 0.6517 - 0.0009
%4 (DSR) - 7.5198 1.1065 - 0.0946

‘Tabla 2. Evaluscion del POSAI-316E mediante s valoracién de H;PO, con NaOH.

en donde:
n es el naimero de datos involucrados en la recta
b es la ordenada al origen
m cs la pendiente de 1a funcion
L s la correlacion obtenida
B es el valor de 1a eficiencia calculada a partir del anexo 1.
o es el valor de la desviacion estindar.
2% DSR

es el porcentaje del valor de ia desviacion esténdar relativa.

En Ia figura 6 se encuentran tabulados 10s datos de potencial y pH, asi como su grafica;
1a cual corresponde a una de las valoraciones realizadas.
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H E (my)
2.1 280
2,45 260
5.15 70
6.75 0
9.95 -200
10.8 -2435
10.9 -250
11 =255
11,1 -260
11,15 -260

VALORACION DE ACIDO FOSFORICO 0.01
M CON HIDROXIDO DE SODIO
ozM

) 3

PH
E = 398.6398-59.5747pH

Figura 6. Evaluacion del electrodo POSAI-316E mediante la valoracion de acido fosforico con

hidroxido de sodio.
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4.1.3. Etapa (c) Val L [ étricas en o intervieme ¢} Fe (IT) y Fe (1)

wutilizando los sistemas POSAI-316 y POSAI-316E como electrodos indicadores redox.

4.1.3.1 Valoraciones realizadas con ¢l electrodo POSAL-316.

Las tablas de la 3 a Ia 6 muestran los datos estadisticos condensados de los AE y los
volumenes de punto de equivalencia (V.P.E.) para los electrodos de platino y POSAI-316 para

cada una de las valoraciones realizadas,

El V.P.E para cada valoracion, se determino mediante el método de la primera derivada
ial en la que se muestran los valores de

el cual i en i una repr ion
potencial por unidad de valorante (AE/.AV), obteniendo asi la primera derivada o la pendiente

de la curva para cualquier valor de volumen.

Valoracion Platino) | AE (POSAL316) | V.P.E. (Pistino) | V.P.E(POSAI-316)
1 435 220 3.73 4.80
2 475 220 3.72 3.90
3 460 20 .74 3.75
) 350 225 .72 a7
s a8 305 374 3.79
3 2z 200 4.67 39
Promedio 455 215 3.72 a8
o 23.02 10 0.028 0.073
[ <msp $.06 4.65 0.593 1.530

‘Tabla 3. Valoracitn de sulfato ferroso 0.05 M en medio scido sulfiirico con
dicromato de potasie 0.1 M utilizando < etectrodo POSAIL-316,
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Valoraciéon AE (Platino) AF. (POSAI-316 V.P.E. (Fatino) | V.P.E. (FOSAI-316)
1 740 S$15 .27 .29
2 740 495 .30 30
3 755 495 .25 .25
4 730 490 5.25 25
E] 735 530 5.40 .45
[ 735 S0 5.26 34
Promedio 739.17 50: 5.29 31
o 8.61 15.17 0.056 0.075
“a (DSR) 1.17 3.00 1.06 1.41

‘Tabla 4. Valoraciéa de sulfato ferroso 0.05 M en medio dcido sulférico con

per de potasio 0.1 M utilizando el electrodo POSAL-316.
— S

Valorscitn AE (Platino) | AE(POSAL316) | V.P.E P V.P.E(POSAI-}6]
1 430 4 3.89 4.16
2 430 4 .68 3 83
3 435 430 76 3 82
4 43 420 7 383
[} a3 420 76 384
. a3 440 3.79 3.80

Promedio 43333 426.67 3.76 3.88
) 2.58 9.83 0.075 0.135

% (DSR) 0.60 230 1.98 347

‘Tabla 5. Valeracién de sulfato fervoso/Térvico amoniacal 0.01 M con EDTA 0.05 M
utilizando e electrodo POSAI-316.
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Valorscién AE (Pistino) AE (POSAI-316) | V.P.E. (Patino) | V.P.E.(POSAI-316
1 690 510 5.05 5.06
2 675 495 4.76 4.76
3 675 00 4.76 4.78
4 690 [s3] 4.76 4.78
S 675 00 4.76 4.77
[ ] 685 490 476 4.78
Promedio 681.67 500 480 4.82
o 7.53 7.07 0.120 0.116
e (DSR) 1.10 1.41 246 2.42

Tabla 6. Valoracién de sulfato ferroso amoniacal 0.01 M con sulfato cérico de amonio
dihidratado 0.04 M stilizando el electrodo POSAI-316

Valoracién de sulfato férrico amoniacal 0.01 M con EDTA 0.05 M utilizando &l electrodo
POSAL-316.

Esta valoraciéon no se pudo seguir potenciométricamente ya que no se observé variacion
en el potencial.

Valoracién de ferroso i 1 0.01 M con EDTA 0.05 M utilizando e} electrodo
POSAIL-316.

Esta valoracion no se pudo seguir potenciométricamente ya que no sec observé variacion

en el potencial.

De las figuras 7 a 10, se muestra un cjemplo de cada una de las valoraciones realizadas,

en las cuales se incluyen: los valores tabulados de cada valor de p resp al

agregado para los clectrodos de platino y POSAI-316, la grifica obtenida, asi como la
determinacion del V.P.E. por el método de la primera derivada.
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VALORACION DE SULFATO FERROSO 0.05 M EN
MEDIO ACIDO SULFURICO AL 5% EN VOLUMEN

. CON DICROMATO DE POTASIO 0

g

P

- Eim)
EERERREEER

[+ 1 2 3 - a8
Vv (i)
V (mi) | E(mV)Platino] Emwrosarsie ) o0
0 00
1 60 365 700
2 385 385 600 |
3 410 300 500
35 325 15 400
3 345 3335 300
3.5 505 455
5 865 355 200 1
5.5 905 635 100
s 220 £33 ° o 1 2 3 4 S 6 7
6.5 925 665 VYolumen de dicromato de potasio.
7 930 675 | |
8 535 680
B 935 685
10 935 690

Figura 7. Valoracion de sulfato ferroso en medio acido sulfurico con dicromato de potasio
utilizando ¢! electrodo POSAI-316.
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VALORACION DE SULFATQ FERROSO 0.05S M EN
MEDIO ACIDO SULFURICO AL 5% EN VOLUMEN

1400 CON P IANGAﬂATQ DE POTA. N

1200

V(ml) | E(mV)Platino] E(mWVFOSAIL-J16 [ 1900
0 10 375
370 395 1200
2 395 410 1000 }
3 415 423
3 135 433 800
4.5 450 365 600 j
5 475 485 400
5.5 1140 915 200
6 1165 945
7 1185 975 o -
8 1195 985 o 1 2 3 4 S a k4 8
) 1195 900 Volumen de permanganate de potasio.
10 1170 985

Figura 8. Valoracion de sulfato ferroso en medio acido sulfurico con permanganato de potasio
utilizando el electrodo POSAI-316,
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VALORACION DE SULFATO
FERRICO/FERROSO AMONIACAL 0.01 M CON
EDTA 0.04 M.

V (mi)
S
VY () | E(mV)Platino | E(mWPOSAI-3ILE § )
0 470 455 1 2 3
1 465 { 455 -100 -
2 ] 455 ] 455
3| 430 ) 335 200
35 | 375 T 403 300
4 1 115 1 180 ,I
43 ] 30 { 60 -400
ST e T 30 V£~ 82 [
soo ~—&—PLATINO |
6 1 -5 I 3 ~®—POSAL318 VPEs i
7 1 1S 1 K] . .78mi
Voluman de EDTA.

Figura 9. Valoracion de sulfato ferroso/ferrico amoniacal con EDTA utilizando el electrodo POSAI
316.
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VALORACION DE SULFATO FERROSO
AMONIACAL 0.01 M CON SULFATO CERICO DE
AMONIO DIHIDRATADO 0.04 M

1400

Efmv}

V (mi) | E(mVIPlatino | E(my rOSAI-316 1200
2 435 165 o
3 455 475 VPE=470 i
] 485 395 600 T
3.5 505 503 :
5 1085 865 400
55 1125 950 200
6 1145 965
7 1160 980 o
) 1170 995 o 1 2 3 4 5 & 7
F) 1175 1000 Volumen de sulfato cérico de amonlo.
10 1175 1000

Figura 10. Valoracion de sulfato ferroso amoniacal con sulfato cerico de amonio dihidratado
utilizando el electrodo POSAI-316.
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4.1.3.2 Valoraciones realizadas con ¢l clectrode POSAL-JIGE.

Las tablas dela 7 ala 11 los datos disti d dos de los AE y los
volumenes de punto de equivalencia (V.P.E.) para los electrodos de platino y POSAI-316E

para cada una dec las valoraciones realizadas

Valoraciéa | AE(FOSAI-316F) | AE tine) | V.P.E, atimo) | V.P.E. (FOSAI-316F)
) 215 440 4.7 4.72
2 215 440 4.7 4.76
3 210 450 4.75 4.76
4 225 518 4.75 4.75
S 30 425 4.68 5.12
[ 215 485 4.27 4.67
Promedio 218.33 459.17 4.65 4.80
| o 7.53 33.97 0.189 0.163
% ‘ﬁl) 3.45 7.40 4.06 3.40
Tabla 7. Valoracién de sulfato ferroso 0.05 M en medio dcide sulfiérico con dicromato de
P o 0.1 M utilk ol b do POSAI-316E.
rem— o e —a—v———
Valeracién AF. AL-I16E) V.P.E. (Platian] V.P.E. (FOSAI-316F)
1 73 520 5.24 5.26
2 73 540 .81 5.80
3 74 475 32 -30
4 74 525 .76 7
s 74 558 .28 3
] 745 550 .26 .36
Premedio 741.67 527.50 .44 5.50
- (-4 5.16 29.11 0.262 0.238
9% ’E-) 0.70 5.5 4_80 4.34
Tabla 8. Valoracién de sulfato ferrose 0.05 M en medio dcido sulfirico con
de p io 0.1 M utilizando ef electrodo POSAJ-316E.

per

34



Valoracion | AE (Platinc) POSAIJIGE) | V.P.E POSAL-316.E)
1 435 a4 76
2 240 42 76
3 230 330 72
7 245 310 7a
s a3s 25 54
3 435 230 73
Promedie 43667 4275 71
o 516 11.29 . 0.083
3% (DSR) 1.18 2.64 33 2.24

Tabla 9. Valoracién de sulfato férrico/fervoso amoniacal 0.01M con EDTA utilizando el
electrodo POSAL-316E.

Valeracitn AE (Platino) | AE(POSAI-316-E) | V.P.E. (Platiso) POSAI-316-E)
1 44 240 17 .36
2 42 260 . 17
3 44 20 . .06
L 450 30 .13
E-] 410 5 . 5.23
[ 450 75 -14 5.17
Promedio 437.50 290 217 5.18
o 16.36 36.74 0.070 0.102
L % (DSR) 3.74 12.67 1.35 1.97

Tabla 10. Valoracién de sulfato férrico amoniacal 0.01 M con EDTA 0.04 M utilizando e
electrodo POSAI-316E.
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Valoracion | AE inc) | AE(FOSAIJIGE) | V.P.E. (Platino) 1316 E)
1 665 490 2.76
2 66 485 478
3 66 520 476
4 665 s10 276
s 66 520 4.7¢
6 660 490 376 .
Promedio 66417 502.50 476 a.76
o 3.04 16.05 0.011 0.015
% (DSR 031 319 0.327 0.300

Tabla 9. Valoracién de sulfato ferroso amoniacal 0.01 M con sulfato cérico de amonio
dihidratado 0.04 M utilizando ¢l electrodo POSAI-316E.

Valoracién de fervoso incal 0.01 M con EDTA 0.05 M utilizando ¢! electrodo
POSAIL-316E.

Esta valoracion no se pudo seguir potenciométricamente ya que no se observd variacion
en ¢l potencial.

En las figuras 11 a la 15 sc muestra un cjemplo de cada una de las valoraciones
realizadas, en las cuales se incluy 1o0s val bulados de cada valor de potencial respecto
al volumen agregado para los electrodos de platino y POSAI-316E, la grifica obtenida, asi
como la determinacion del V_P.E. por ¢l método de Ia primera derivada.




VALORACION DE SULFATO FERROSO 0.0S M EN
MEDIO ACIDO SULFURICO AL $% EN VOLUMEN
CON DICROMATO DE POTASIO 0.1 M

£
EEEEREERRE

—&— E(mV)Piatina
*| —@—EmVPOSAI3IEE |

ino| E(mVIPOSALIIGE
335

380

405

430

445

365

485

655

680

705

715

720

S EETLAEL]

—&— PLATING
—&— POSAI-216-E

V.P.E~-476mi

-]

1 2 3 4 s -]

Volumen de dicromato de potasio.

725

725

10 955 730

Figura 11. Valoracion de sulfato ferroso en medio acido sulfurico con dicromato de potasio

utilizando el electrodo POSAI-316E.
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VALORACION DE SULFATO FERROSO 0.05 M EN
MEDIO ACIDO SULFURICO AL S % CON
PERMANGANATO DE POTASIO 0.1 M

—e— E(mV)Piatino
—— E(MV)POSAI:

-316E ]

v (mh} E(mWV)Platino | EmVIPOSALIIGE

4] 313 375 :
1 370 390 . 1
2 400 400
3 415 4135
4 440 435

4.3 455 450
3 470 470

5.5 325 515
6 1175 915
7 1185 575 ° 2 “ N 9
8 1185 995 Volumen de permanganato de potasio.
9 1185 995
10 1185 995

Figura 12. Valoracion de sulfato ferroso en medio acido sulfurico con permanganato de potasio
utilizando el electrodo POSAI-316E. i
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VALORACION DE SULFATO FERRICO/FERRQOSO
AMONIACAL 0.01 M CON EDTA 0.05 M

Emi
'REEEREEEEEE

™l JE(mV)Plating]_E(m\irOSA1 S16E
0 460
1 470 465
2 460 455
3 430 435
3.5 315 395
4 70 95
4.5 25 40
5 10 20
6 -5 -10
7 -15 -15

T
1 2 a

100

-200

}-300

-400

|.sco VPE®37imi
} : 376w
[ -.600
f Volumen de EDTA 0,08 M

Figura 13. Valoracion de sulfato ferrico/ferroso amoniacal con EDTA utilizando el electrodo

POSAI-316E.
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VALORACION DE SULFATO FERRICO
AMONIACAL 0.01 M CON EDTA0.04 M

E{m¥)

8 9 10 11 12 13 14 151

-1 7
- V {mi) f
ml [E(mV)PlatinolE(mV)POSAI-316 )
0 500 12 3 e
1 1 630 500 L1006 . :
2 1 625 300
3] 615 | 495 200 Hestn
4 | 595 I 490 {300 Lo
5 | 3545 1 170
551 255 1 365 .aco
6 | 165 [ 280
5.5 [ 150 l 250 500 1 V.P.E~S 37k
7 | 140 1 240 500 i
8 | 130 ] 230
9 | 125 1 335 Volumen de EOTA. ‘
10 | 153 { 233
[ 140 T 245
12 145 | 250
135 | 115 1 255

‘igura 14. Valoracion de sulfato ferrico amoniacal con EDTA utifizando cl electrodo POSAI-316E.
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VALORACION DE SULFATO FERROSO
AMONIACAL 0.01 M CON SULFATO CERICO DE
AMONIO DIHIDRATADO 0.04 M

£ (mV)

Q 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 12
WV {mi)

mi | E(mV)Platino mV)POSAl—JlGE!
[4) 365 320 1000

200
! 435 03 800 V.PE.n4.74me
2 450 475 700 Co e
3 465 485 600 }
4 490 495 s00 =g
3.5 515 505 ped i
5 1005 805 00 —@— POSAI-316-E \
5.5 1140 960 100 -
6 155 980 o
7 165 995 -] 1 2 3 4 5 6
8 175 1000 Volumen de sulfato cérico de amonio. ]
9 1180 1005
10 1185 1005

Figura 15. Valoracion de suifato ferroso amoniacal con sulfato cerico de amonio dihidratado
utilizando ¢l electrodo POSAI-316E.
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4.1.4 Etapa (d) Apli iém de los el dos POSAL-316 y POSAI-316E en ¢l Colegio de
Bachilleres.

4.1.4.1 Electrodo POSAI-316.

En la tabla 12 se muestra la evaluacion del POSAI-316 y en la figura 16 un ejemplo de
una de las valoraciones en la que se incluyen sus datos tabulados asi como la grafica de los
mismos.

En la tabla 13 se muestran 1os resultados de AE y V.P.E. obtenido a partir de la primera,
asi como un anilisis estadistico y en la figura 17 un ejemplo de una de las valoraciones
realizadas en la cual se incluye: los valores tabulados de ¢ada valor de potencial respecto al
volumen agregado para los electrodos de platino y POSAI-316, la grafica obtenida, asi como la
determinacion det V.P.E. por el método de la primera derivada.

Valeracién » b ™ B ~
) § 24 794.968 -61.1287 09674 0.9908
2 24 634.3102 -47.8044 0.8075 0.9977
3 24 624.8369 -49.0039 0.8278 0.9978
Premedio 24 684.7050 -52.6457 0.8676 0.9954
-] - 95.6079 7.3710 - 0.0040
% (DSR) - 0.1396 14.0000 - 0A402_9;

Tabla 12. Evatuaciém del electrodo POSAI-316 en el Colegio de Bachilleres.

Valoracién AE (Platino) | AE (POSAIL-316)| V.P.E. (Piatino) | V.P.E. (¥ Al-316) |
1 280 100 B I
2 295 90 .26 .32
3 318 80 26 5.32
4 340 100 .25 5.29
Premedio 307.50 92.50 5.27 5.32
| (-4 25.98 9.57 0.028 0.040
26 (DSR) 8.45 10.35 0.539 0.753

‘Tabla 13. Valoracién de sulfato ferroso 0.1038 M con dicromato de potasio 0.0507 N con
el electrodo POSAL-316.

42



pH E (mV)
2.3 720
2.4 670
2.45 650
2,6 630
2.7 610
2.9 600
3.2 580
3.6 560
4.6 510
5.8 440
6.3 410
6.5 380
6.7 370
6.9 375
7.1 360
7.4 340
7.5 330
7.9 320
8.2 280
9 250
10,1 200

VALORACION DE ACIDO FOSFORICO 0.01 M CON

700

100

HIDROXIDO DE SODIO 4.12E-03 M.

2 4 8 8 10 12

P" = 794.968 -61.1287pH

Figura 16. Evaluacion del electrodo POSAI-316 en el Colegio de Bachilleres.
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VALORACION DE SULFATO FERROSO 0.038 M
CON DICROMATO DE POTASIO 0.08507 N,

)
EEEEERERE

o 2 4 -1 8 10
v (mi)
v (m) [E (mV) PLATIN E(mWVPOSAL-316 300

0.5 400 440 VPR $.31 nd

1 415 430 250

[ 420 430

2 440 430 200
2.5 450 440

3 360 330 180
3.5 470 450 100 vrEs

4 380 360 300

so §

4.5 493 470 T

3 520 480 o Hl=@—rosaiaie

S5

5.3 670 520 o 1 2 3 a 5 8 7]
6 740 550
6.5 760 560 de de potasi
7 775 370 =

7.5 785 580
8.5 790 590

Figura 17. Valoracion de sulfato ferroso con dicromato de potasio con el electrodo POSAI-316.
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4.1.4.2 Electrodo POSAI-316E.

En la tabla 14 se muestra la evaluacién del POSAI-316E y en la figura 18 un ejemplo de
una de las valoraciones en 1a que sc incluyen sus datos tabulados asi como la gréafica de los
mismos. '

En las tabla 15 se muestran los resultados de AE y V.P.E. obtenido a partir de la

primera derivada, asi como un analisis estadistico y en la figura 19 un ¢jemplo de una de las
luye: los val bulados de cada valor de potencial

valoraciones realizadas en la cual se i
respecto al volumen agregado para los electrodos de platino y POSAI-316E, ia grafica
obtenida, asi como 1a determinacién del V.P.E. por el método de la primera derivada.

Valoracién n b m B "~
1 20 884.6383 -60.3477 0.9806 9986
2 20 832.4604 -60.3445 0.9806 9986
3 20 817.7551 -60.3603 0.9804 9974
Promedio 20 8449513 -60.3508 0.9805 9982
[+ ] - 35.1476 0.0084 - .0007
| %% ‘DSR[ - 4.1597 0.0139 - .0701

Tabla 14. Evaluacién del POSAL-316E en ¢l Colegio de Bachilleres.

Valoracién AE (Piatine) | AE(POSAL-316-E) | V.P.E. (Platino, V.P.E.(POSAI-316-E)
1 80 130 5.25 5.2
2 50 -1¢) 5.23 5.2
3 50 140 5.24 S5 18
Promedio 60 116.67 5.24 5.22
- ] 17.32 32.15 0.007 0.042
L% (DSR) 4.81 27.55 0.145 0.802

Tabla 1S5. Valoraciéon de sulfato ferroso 0.1038 M con dicromato de potasio 0.0507 N con
el electrodo POSAI-316E.
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pH | E (mV) |
24 690
2,45 690
2,5 690
2,55 680
2,7 670
2,7 670
2.8 650
640
3.3 630
3,6 610
3.1 520
6 480
6,2 460
6.4 450
6.6 440
6,9 420
7.1 400
7.4 3%0
7.6 380
7.8 360
8,2 340

Figura 18. Evaluacion del electrodo POSAI

E{mV)

VALORACION DE ACIDO FOSFORICO 0.01 M
CON HIDROXIDO DE SODIO 4.12E-03 M.

o 2 4 8

8

10

BM b 832.4604 -60.3445pH
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VALORACION DE SULFATO FERROSO 0.038 M CON
ACIDO SULFURICO CON DICROMATO DE POTASIO
0.08507 N

1888

;
)
]
{

£ mv)

ERER]

o8

v (mi)

V. (ml) (V) Platin]_E(mWroSAl316E ]
360 390

0.5 400 400 1% ]
1 420 410 ——FPLATING |

1.5 330 310 600 1 I+POSAI-318~EI ,’
2 440 420 500 ‘

2.5 150 720 00 V.P.Eum 825 ,
3 460 430 200 |

35 470 340 vPEs i
a 490 440 200 s.28mi |

4.5 500 450 100 |n
5 540 360 °

5,35 850 560 o 1 2 3 4 s s 7
6 870 570 de de potasi:

6.5 880 580 Ji
7 890 380

7.5 850 590
8 900 600

Figura 19. Valoracion de sulfato ferroso con dicromato de potasio con ¢l electrodo POSAI-316E.
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4.1.4.3 Electrodo POSAI-316 y electrodo POSAL-316E,

En las tabla 16 se muestran los resultados de AE y V. P.E. obtenido a partir de la
primera derivada utilizando los clectrodos POSAI-316 y POSAI-316E, asi como su analisis
estadistico y en la figura 20 un ejemplo de una de las valoraciones realizadas en la cual se

inclus'e: los valores tabulados de cada valor de p ial resp al vol agregado para

los electrodos de platino y POSAI-316, la grafica obtenida, asi como la determinacion del
V. P.E. por el método de la primera derivada.

Valoracién | AE(POSAI-316E) { AE(POSAI-316) | V.P.E.(POSAI-316E) V.P.E(POSAI-
316)
1 605 625 539 541
2 470 460 538 5.38
3 770 870 5.38 5.40
4 665 S3s 5.39 5.37
Promedio 627.50 622.5 5.38 5.39
o 125.20 178.26 0.003 0018
(DSR) 19.95 28.64 0.054 0.325
Tabla 16. Valoracién de sulfato ferroso 0.1 M con per de p io 0.1 M con ¢t

electrodo POSAL-316 y POSAI-316E.
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VALORACION DE SULFATO FERROSO 0.1 M CON
PERMANGANATO DE POTASIO 0.1 M

E{mY)

v (mi)

V () | E(mVIPOSAI-316E | ElmVPOSAI-316

0 325 800
1 135 135 700 V. P.E.~538ml
2 355 355 saa
3 380 375 500
3 395 515 ao0

a5 320 520 300
S 550 550 200

5.5 930 o135 100

6.5 950 580 ey T s T s e
8 583 085 Vol. de Permanganato de Potasio

Figura 20. Valoracion de sulfato ferroso con permanganato de potasio con el electrodo POSAL-316
y POSAI-316E.
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4.2 ANALISIS DE RESULTADOS.

4.2.1 Etapa (a) Elaboracién y 1] ién del electrodo POSAI-316,

Al trazar las graficas de E = f{pH), se obtuvieron relaciones de tipo lineal en el intervalo
de pH de 2 a 11. En base a ello se aplica ¢l método de regresion lineal para los puntos gue
caen cerca de la linea recta de la funcién E = f{pH).

Los valores de la correlacion 2, pendi m y ord: da al origen b, que se obtienen en

cada una de las regresiones se muestran en las tabla 1 de 1a parte de d Los resultad

muestran, di h do, que existe una funcidn lineal en el intervalo de pHde 2 a

11. La ecuacion que describe la li lidad, es 1a si

E = .44723 - ( 0.06036 x 0.002787 ) pH
con un intervalo de confianza al 95 % de significancia de (ver anexo Ia)
P (-59.9984 < m < -60.7352)

Las laci  son may de 0.99 (ver 1abla 1).

Debido a que el sistema POSAI-316 i una de tipo nemsti este
pucde utilizarse como electrodo de trabajo.

Otro punto que Ito i fue el calculo de la eficiencia del electrodo (ver

1 A4

anexo I) cuyo valor resultd ser mayor del 0.9 (ver tabla 1), lo cual significa que el

POSAI-316 puede utilizarse para 1as valoraciones plantcadas en !a etapa (c).




4.2.2 Etapa (b) Elab bn y 4 iom del el do POSAI-316E,

Al trazar las graficas de E = f{pH), se obtuvieron relaciones de tipo lineal en el intervalo
de pH de 2 a 11. En base a ello se aplica el método dc regresion lineal para los puntos que
caen cerca de la linea recta de 1a funcion E = f{pH).

Los de la correlacion r?, di m y ord da al origen b, que se obtienen en

cada una de las regresiones se muestran en las tabla 2 de 1a parte de resultados. Los resultados

di hatland

que existe una funcion lineal en el intervalode pH de 2 a

11. La ecuacién que describe la linealidad, es la siguiente:

E = 0.37674 - ( 0.06035 +£0.006517) pH

con un intervalo de al 95 % de signi ia de (ver anexo Ila):

P(-60.3397 <=m <-60.3619)
Las correlaciones r* son mayores de 0.99 (ver tabla 1).

Debido a que ¢! sistema POSAI-316E manticne una respuesta de tipo nernstiana, este
puede utilizarse como eclectrodo de trabajo.

También se calculd la eficiencia del clectrodo (ver anexo I) cuyo valor resultd ser

mayor dei 0.9 (ver tabla 1), lo cuatl significa que el electrodo POSAI-316 puede utilizarse para

las valoraciones planteadas en la etapa (c).
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4.2.3 Etapa (c) Valorack iométricas en de imter el Fe(Il) y Fe
(HIT) utilizando los sistemas de POSAJ-316 y POSAI-316E como electrodos
indicadores redox.

Al realizar las valoraciones redox sc¢ observa que los electrodos POSAI-316 y POSAI-
316E tuvieron un P i j al electrodo de platino, ya que tales electrodos

permiten determinar ¢l volumen de punto de equivalencia con un grado de confiabitidad del 95
% (ver anexo ILb).

Por otra parte, puede apreciarse una diferencia en el salto de potencial (A) en los
electrodos POSAI-316 y POSAI-316E con respecto al electrodo de platino en todas las
valoraci redox do la valoracién de Fe(III)/Fe(ll). Se cree que esto puede deberse

a la formacién de muros en las graficas de intensidad-potencial o cual podria ser tema de
investigaciones futuras.

Respecto a ia valoracion de Fe(I11)/Fe(II) se observa que se sobreponen los AE esto se
debe a que la reaccion es de tipo complejometrica, por lo que ¢l potencial va variando en la
misma proporcion sin considerar el electrodo que se utilice. En este caso deberian observarse
dos puntos de equivalencia pero no €s asi, y& que se cree que como la pelicula de oxido esta
compuesta por Fe (II) en su exterior , no es posible formar el par con el mismo Fe (II),

corr di al do punto de equi

Cabe mencionar que por las caracteristicas de !a pelicula pasiva sobre el acero el
electrodo POSAI-316 tiene respucstas mas lentas en las valoraciones redox que e electrodo de
platino. Por otra parte, al efectuar el proceso de electropulido et electrodo se vuelve mas
inerte haciendo que la pelicula de oxido se adhiera con mayor uniformidad esto hace que el

electrodo POSAI-316E tengauna r . en ti P ida al electrodo de platino.
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4.2.4 Etapa (d) Aplicacién de los POSAI-316 y POSAI-316E en ¢l colegio de Bachilleres.
4.2.4.1 Electrodo POSAIL-316.
Al trazar las graficas de E = f{ipH), se obtuvieron relaciones de tipo lineal en el intervalo

de pH de 2 a 11. En base a ello se aplica ¢l método de regresion lineal para los puntos que
caen cerca de la linca recta de Ia funcion E = f{pH).

Los valores de 1a corr ion 2, di m y ord da al origen b, que se obtienen en
cada una de las regresiones se muestran en las tabla 12 de la parte de resuitados. Los
tad an, disti hablando, que cxiste una funcion lineal en el intervalo de

pH de 2 a 11, donde las correlaciones r? son mayores de 0.99 (ver tabla 12).
La ecuacién que describe la linealidad, es la siguiente:
E= 0.684 - (0.052645 +0.00737 ) pH
con un intervalo de confianza al 95 % de significancia de (ver anexo [1a):
P (-42.9003 sm <-62.3911)

Debido a que el sistema POSAI-316 i una r de tipo nernsti este

pucde utilizarse como electrodo de trabajo.

También se Iculo la efici ia del electrodo (ver anexo I) cuyo valor resultdé ser

mayor del 0.8 (ver tabla 12), lo cual significa que a pesar de no tener una experiencia en el
trabajo de estos si es ible elab un electrodo POSAI-316 que pueda utilizarse en

valoraciones donde interviene el hierro.
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Por otra parte, resp a la val i6n de sulfato ferroso con dicromato de potasio, el
V.P.E. promedio para ¢l platino es de 5.27 ml., mientras que para el clectrodo POSAI-316 el
V.PE. es de 532 ml. (Ver tabla 13). Del analisi disti 1 do , anexo ITb, se verifica

que ambos electrodos dan en pr dio ¢l mi r ftado.

4.2.4.1 Electrodo POSAI-316E.

Al trazar las graficas de E = f{pH), se obtuvieron relaciones de tipo lineal en el intervalo
de pH de 2 a 11. En base a ello se aplica el método de regresion lineal para los puntos que
caen cerca de 1a linea recta de la funcién E = f{pH).

Los valores de la correlacion 2, p m y ordenada al origen b, que se obtienen en
cada una de las regresiones se muestran en las tabla 14 de la parte de resultados. Los
T Itad disti hablando, que existe una funcion lineal en el intervalo de
pH de 2 a 11, donde las correlaci  son may de 0.99 (ver tabla 14).

La ecuacion que describe 1a linealidad, es la siguiente:
E = 0.8449 - ( 0.06035 + 0.0000084 ) pH
con un intervalo de confianza al 95 % de significancia de (ver anexo 11a):
P (-60.3397 =m <-60.3619)

Debido a que el sistema POSAI-316E i una de tipo nemnsti este

puede utilizarse como electrodo de trabajo.

T i se lculd 1a efici ia del electrodo (ver anexo 1) cuyo valor resultd ser
mayor del 0.98 (ver tabla 14), por lo que es posible utilizarse como electrodo indicador redox
en valoraciones donde interviene el hierro.
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Por otra parte, respecto a Ia valoracion de sulfato ferroso con dicromato de potasio, €l
V.P.E. promedio para el platino ¢s de 5.24 ml., miemras que para el electrodo POSAI-316 cl
V.PE. es de 5.22 ml. (Ver tabla 15). Del andlisis estadistico efectuado , anexo IIb, se verifica

que ambos electrodos dan en promedio el mismo resultado.

4.2.4.3 Electrode POSAIL-316 y POSAI-316E.

Esta valoracion se efectiio con el fin de el p i de los electrodos,
observando que los dos el d P el i. i P al AE,
obteniendo un grado de confisbilidad del 95 % respecto a los V.P.E.
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CAPITULO S.
CONCLUSIONES.

Al determinar la eficiencia electromotriz de los electrodos POSAI-316 y POSAI-316E

se comprueba que fue correcta la elab ion de los

1 das a cabo demostraron que los electrodos

Las V! i p
POSAI-316 y POSAI-316E, pueden utilizarse como electrodos indicadores redox alternativos
al de plati en las ifi i en las que estén involucrados los iones de Fe (1) y Fe (11I)

Los sistemas de POSAI-316 y POSAI-316E dan resultados equivalentes al electrodo de
platino con un grado de confiabilidad del 95 % , ademas de que el electrodo POSAI-316-E da
respuestas cn tiempo semejantes al electrodo de platino, mientras gque el electrodo POSAI-316

da resp apr tres veces mas lentas con respecto al electrodo de platino.
Anali do los r [tados de los electrodos de POSAI-316-E y POSAI-316, se observa
que la di ia de las desviaci andar para determinar el V.P.E,, en las valoraciones
P i icas realizadas, es menor del 5 %, por lo que se puede afirmar que se obtienen
Itad ‘ati ival
r q!

dar relati son

Con respecto a los AE se puede observar que las desvi
valores altos comparados a los de V.P.E. esto se debe a que los electrodos POSALI tienen una
zona electroactiva menor que la del platino ya que la pelicula de oxido se ataca antes que el
platino. En la valoracién de Fe (IN)/Fe(Ill) con EDTA, el comportamiento de los electrodos
POSAI es muy semejante al de platino ya que se logra una sobreposicion de las curvas, esto es

i et

dida del p ial es solo el mé g

porque Ia val 16N es plej icay la
sin embargo, esto se dejaa ideracion para un dio mas profund




Después de las val i i

exter en la pelicul

se puede luir que el posible ion que actia

de oxido que cubre a 1a barra de acero es el Fe (II), esto se respalda
en las val i que se hici

de Fe (IID) solo en la solucion por valorar y Fe (IT) solo en
otra solucién, de las cuales sot se d un AE d

se tiene en solucion el Fe(lIT),
cabe mencionar que solo se logra con el POSAI-316E, esto se cree que se debe a quc el
fenémeno de eclectropulido provoca una superficie mas homogénea (las irregularidades
desaparecen) y Ia capa de oxido se adhiera en forma mas uniforme y que a su vez la pelicula de
oxido permita mas facilmente el paso de los electrones por el efecto tanel.

Respecto a los maestros del Colegio de Bachilleres, a pesar de que no poseian
experiencia previa en la claboracion, evaluacion y uso de las POSAI-316 en sus dos
modalidades se obtuvieron buenos resultados en la fabricacion y uso de las POSAI lo que

permite concluir que estos sistemas pueden ser utilizados sin dificultad en este tipo de centros
educativos.

Por ultimo, se concluye que los electrodos POSAI-316 y POSAI-316E han demostrado
que pucden utilizarse como electrodos indicadores redox en valoraciones donde interviene el
hierro, ademas de que €3 mas émico y facil reproducibl ado con el alto costo
del electrodo de platino.
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ANEXO 1. CALCULO DE LA EFICIENCIA DE LOS ELECTRODOS."®

Parte de la evaluacion de los clectrodos POSAL-316, implica cl calculo de B la cual se

considera como la eficiencia electromotriz. Se representa en la siguiente ecuacién:
E =E, + B(0.592) pH + Ej

en donde Ej es el potencial que se establece cuando la solucién de pH desconocido hace
contacto con la solucion interna del electrodo de referencia por la via de la fibra porosa; es el
potencial de empalme. Debido a que Ej es desconocido, se ignora por necesidad, pero con e!
reconocimiento de que por cada milivolt en el valor para Ej, hay un error en el calculo del pH
de = 0.02 unidad de pH.
Por Jo que en base 2 lo anterior, obteniendo la m en la ecuacion de Nernst se calcula la
B del electrodo.
m= p(0.0592)
B = m/ 0.0592

considerando el intervalo de pH en el cual fue obtenida la regresion.
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ANEXO I1. ASPECTOS ESTADISTICOS.

Hsa. Intervalo de i de Ia pendi ner m,
Se realizé un estudio estadistico, del intervalo de f} de la di nernstiana
lizadas en la eval ion de los electrodos POSAI-316 v

m, para las valoraciones acido-base r
POSAI-316E, con un nivel de significancia del 95 %.
El intervalo de confianza en donde cae el valor de la pendiente nernstiana m, para los

electrodos POSAI-316 y POSAI-316E, esta definido por:

P(X+esm sX-e)

Para los valores de las pendientes de tipo nernstiano obtenidas:

donde x; es la p ner

o es la desviacion estandar de las x; .

c=l¢,;/g,
n

ta2 es la t de student que se obtiene de tablas”” con los valores de ¥y = n-1 grados de libertad y

nivel de significancia a= 0.05.
Electrodo POSAL-316 .

Se consideran los datos de la tabla 1, donde:
n= 3

X = -60.3668

toz =2.290

o =0.2787

e =0.3684
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de lo anterior se deduce, que el intervalo de confianza al 95% de significancia, para la
pendi ner i m, del si POSAI-316, es:

P ( -60 3668 +0.3684 s m < -60.3668 - 0.3684)
P(-59.9984 s m < -60.7352)

Electrodo POSAI-316E .

Se consideran los datos de la tabla 2,donde:

n= 3

X = -58.8988
taz = 2.290
o =06517
e=08616

de lo anterior se deduce, que el intervalo de confianza al 95% de significancia, para la
pendiente nemstiana m, de! sistema POSAI-316, es:

P ( -58.8988 +0.8616 <m < -58.8988 - 0.8616)
P(-58.0372 s m £ -59.7604)
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Colegio de Bachilleres.

Electrodo POSAI-316

Sec consideran los datos de la tabla 12, donde:

n= 3
X = -52.6457

t,= =2.290
o =73710
e =97454

de lo anterior se deduce, que el intervalo de confianza al 95% de significancia, para la
pendi nemsti m, del si POSAI-316, es:

P (-52.6457 +9.7454 s m < -52.6457 - 9.7453)
P (-42.9003 <m <-62.3911)

Electrodo POSAI-316E.

Se consideran los datos de 1a tabla 14, donde:
n= 3
X = -60.3508
taz = 2.290

o =0.0084
e=0.0111
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K
H
1
T
&

de lo anterior se deduce, que el intervalo de confianza al 95% de significancia, para la

P i nernsti; m, del si POSAI-316, es:

P (-60.3508 +0.0111 <m <-60.3508-0.0111)
P (-60.3397 =m =< -60.3619)

IIb. Prueba de hig is para los si POSAIL-316 y POSAILI-316E como electrodos
indicadores redox.

Para averiguar si existe una diferencia significativa en la cuantificacion de Fe (I y Fe
(I11) con los electrodos POSAI-316/POSAI-316E y el electrodo de platino en las alicuotas
valoradas, se realizé una prucba de hipotesis empleando el caso de muestras apareadas, por

parejas o por bloques. Sabiendo que la p en ambos casos es normal; se prueba con un

nivel de significancia o = 0.05, si los dos métodos de analisis dan en promedio el mismo

resultado (11 = n2) donde la hipotesis nula H, se prueba contra la hipétesis alternativa H,.

H,: No hay diferencia entre los dos electrodos utilizados para ¢l analisis.

Ho: pp = 0 (111 = M2).

H, : Hay difcrencia entre los dos electrodos utilizados para el analisi
Hi : up# O (M = H2).
Se rechaza si -tg2 £ te £ 1.2 donde:

taz es la t de student que se obtiene dc tablas con ¥ = n-1 grados de libertad y nivel de
significancia a = 0.05.
X -X2) - (11 -12)
T

m nz



spi= LM 1) oy® + (m-1)a?
n+nz -2

De la bibliografia''® se obtienc: t.; a partir de los valores de 7 v a/2.

Electrodo POSAI-316,

Valoraciéon de sulfato ferrose en medio dcido sulfurico con dicromato de potasio.

De la tabla 3 se toman los resultados:

Platino POSAI-316
6

[
4.72 4.82

k]

- = 0.05
te = 1.3403
ta2 1.8125
Por o tanto como; (-taz £ tc £ laz ) entonces;
indica que se acepta la hipotesis nula H, .
Ho: =0 (411 = u2).

-1.8125 £ 1.3403 £ 1.8125, lo que

“No hay diferencia entre los dos electrodos utilizados para el analisis™

Valoracién de sulfato ferroso en medio dcido sulfiirico con per

De la tabla 4 se toman los resultados:

Platino POSAI-316
0 -] 6
X 429 5.31
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-1 = 0.05
te = 0.19

taz = 1.8125
Por lo tanto como; (-taz &£ & < tuz ) entonces; -1.8125 £ 0.19 £ 1.8125, io que

indica que se acepta la hipotesis nula H, .
Ho: up = O (11 = p2).
“No hay diferencia entre los dos electrodos utilizados para el analisis™

iacal con f: cérico de amonio dihidratado.

Valoracién de ferroso

De ia tabla S se toman los resultados:

Platino POSAIL-316
n 6 6
x 4.80 4.82
a = 0.05
te = 0.0674
taz = 1.8125
-1.8125 £ 0.0674 £ 1.8125, o que

Por lo tanto como; (-taz &£ te £ taz ) €ntonces,

indica que sc acepta la hipotesis nula H, .

Ho: pp = 0 (13 = p42).

“No hay diferencia entre los dos clectrodos utilizados para el analisis™




Valoracién de sulfato férrico amoniacal/sulfato ferroso amoniacal con EDTA.

De 1a tabla 6 se toman los resultados:

Platino POSAI-316
[} 6

3.76 3.88

i3

-] = 0.05
te = 0.9784
taz = 1.8125

Por lo tanto como; (-taz £ tc £ taz ) entonces: -1.8125 £ 0.9784 £ 1.8125, lo que

indica que se acepta Ia hipotesis nula H, .

Ho: o = O (11 = H2).

“No hay diferencia entre los dos electrodos utilizados para el analisis”™

Electrodo POSAI-316E.

Valoracién de sulfato ferroso en medio dcido sulfiirico con dicromato de potasio.

De la tabla 7 se toman los resultados:

Platino POSAI-316
] 6 6
X 4.72 482
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-3 = 0.05

t = 0.228

taz = 1.8125

Por lo tanto como; (-taz £ t: £ taz ) entonces;
indica que se acepta Ia hipotesis nula H, .

Ho: pp = 0 (M1 = u2).

-1.8125 £ 0.228 £ 1.8125, lo que

“No hay diferencia entre los dos electrodos utilizados para el analisis™

Valoracién de suifato ferroso en medio dcido sulfiirico con per de p i

De la tabla 8 se toman los resultados:

Platino POSAI-316
n [ 6
x 5.44 5.50
a = 0.05
te = 0.19

taz = 1.812§
Por lo tanto como; (-laz £ tc £ taz ) entonces;

indica que se acepta la hipétesis nula H, .

He. po = 0 (14 = u2).

-1.8125 £ 0.19 £ 1.8125, lo gque

*No hay diferencia entre los dos clectrodos utilizados para ¢l analisis™




Valoracién de fervoso ) con sull; cérico de io dihid, d

De la tabla 9 se toman los resultados:

Platino POSAI-316
n 6 6
X 4.80 4.82
o = 0.05
te = 0.1378
taz = 1.8125

Por lo tanto como; (-taz £ 1. £ taz ) entonces; -1.8125 £ 0 1378 £ 1.8125, lo que
indica que se acepta la hipotesis nula H, -

Ho: pp = 0 (41 = 12).

“No hay diferencia entre los dos electrodos utilizados para el analisis™

Valoracién de sulfato férrico amoniacal con EDTA.

De 1a tabla 10 se toman los resultados:

Platino, POSAI-316
n 6 6
X 5.17 5.18

-} = 0.05
te = 0.4977
taz = 1.8125




Por lo tanto como; (-taz £ t- £ taz ) entonces; -1.8125 £ 0.4977 £ 1.8125, lo que
indica que sc acepta la hipStesis nula H, .

Ho Mo =0(u1 = u2).

~No hay diferencia entre los dos electrodos utilizados para el analisis”

Valoracién de sulfato férrico amoniacal/sulfato ferroso amoniacal con EDTA.

De la tabla 11 se toman los resultados:

Platino POSAI-316
6 6

%=

3.62 3.71

o = 0.05
te = 0.4977
taz = 1.8125

Por lo tanto como,; (-tar £ tc £ taz ) entonces; -1.8125 £ 0.4977 £ 1.8125, lo que
indica que se acepta Ia hipotesis nula H, .

Ho: pp = 0 (11 = p2).

“No hay diferencia entre los dos electrodos utilizados para el analisis™
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Electrodo POSAL-316

Valoracién de sulfato ferroso en medio fcido sulfiirico con dicromato de potasio.

De 1a tabla 13 se toman los resultados:

Platino POSAIL-316
n [ 6
x 5.27 532

-3 = 005

tc = 0.65

taz = 1.8125

Por lo tanto como; (-tan £ t. £ taz ) entonces;

indica que se acepta ia hipdtesis nula H, .

-1.8125 £ 0.65 < 1.8125, lo que

Ho: up = 0 (M1 = M2).

*No hay diferencia entre los dos electrodos utilizados para el analisis™

Electrodo POSAI-316E

Valoraciéon de sulfato ferroso en medio dcido sulfirico con dicromato de potasio.

De la tabla 15 se toman los resultados:

Platino POSAL-316
n S 6
X 5.24 522
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a = 0.05

te = 0.1308

taz = 1.B125

Por lo tanto como; (-taz £ t. £ taz ) entonces; -1.8125 £ 0.1308 < 1.8125, lo que

indica que se acepta la hipdtesis nula H, .
Ho: pp =0 (11 = 2).

“No hay diferencia entre los dos electrodos utilizados para el analisis™

Electrodo POSAI-316 y POSAI-316E.

Valoracién de sulfato ferroso en medio dcido sulfarico con per

De la tabla 16 se toman los resultados:

Pilatino POSAI-316
6

6
538 5.38

FIE]

@ = 0.05

t = 0.1342

taz = 1.8125

Por o tanto como; (-taz < tc £ taz ) entonces, -1.8125 £ 0.1342 £ 1.8125, lo que

indica que se acepta la hipotesis nula H, .

Ho: pp = 0 (1) = p2).

“No hay diferencia entre los dos electrodos utilizados para el analisis™
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