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INTRODUCCION

Los aspectos ecologicos cada dia adquieren mayor relevancia. En la actualidad son parte de
los modelos educativos en nuestro pais por lo que las universidades que imparten carreras
relacionadas con el area de quimica, cada vez los tratan con mayor énfasis debido a que son
generadoras, en menor escala, de desechos y residuos peligrosos que incrementan el
problema de la contaminacion ambiental, por lo cual la microescala se proyecta cada vez

mas como el mejor método experimental de ensefianza, investigacion y desarrollo.

Recientemente se ha desarrollado una nueva estrategia para salvar el problema de la
contaminacion ambiental en los laboratorios de universidades donde se imparten carreras
relacionadas con el area de quimica. Esta estrategia consiste en reducir las cantidades de
reactivos para experimentacion a la gota a valores de 1g para s6lidos y 2 mL para liquidos
como maximo —mas exactamente, de 25 a 1000 mg para solidos y 100 a 2000pL para
liquidos-. A esta estrategia se le ha denominado experimentacion a nivel microescala
(Mainero, 1997). (1) Es importante mencionar que en estas experimentaciones no se utiliza

equipo y van guiadas principalmente al dmbito cualitativo y no cuantitativo.

Se tiene conocimiento de que la experimentacion a nivel de microescala se aplica en paises

como Estados Unidos, Alemania, Finlandia, Rusia, Egipto y por supuesto México.

Las ventajas y posibilidades de la quimica en microescala en México han sido presentadas
por muchas personas en diversos foros y publicaciones, de los intentos tempranos para
implementarla, sobresale el de la Universidad Nacional Autdénoma de México en la década

de los setenta, aunque ningun intento sobrevivid por mucho tiempo.



A raiz de la visita del doctor Zvi Szafran entonces director del National Microscale
Chemistry Center (NMCC) de Estados Unidos en octubre de 1990 a México, un grupo de
personas de las diferentes instituciones que asistieron al taller que impartié se interes6 en
la microescala, otras instituciones cobraron entonces conciencia de la importancia y las

posibilidades de la microescala.

En la década actual ha resurgido un movimiento en todo nuestro pais para emplear la
quimica en microescala en los laboratorios de ensefianza en los niveles medio-superior y
superior. Esto se debe a la generacion de una conciencia ambiental que lleva a cuestionar

los métodos tradicionales de vivir y de hacer las cosas.

La Universidad Nacional Autbnoma de México (UNAM), la Universidad Autonoma de San
Luis Potosi (UASLP), la Escuela Superior de Ingenieria Quimica e Ingenieria Eléctrica del
Instituto Politécnico Nacional (ESIQIE-IPN) y la Universidad Ibero Americana (UIA) han
dedicado los principales esfuerzos a ofrecer capacitacion en la filosofia y las técnicas de
microescala con su propio personal en sus laboratorios y a promover su propia capacitacion
en el NMCC; estas instituciones mexicanas también han producido ya manuales de

laboratorio con enfoque a nivel de microescala. (2)

Ademas de las ventajas ecologicas que tiene la microescala también es importante
mencionar las ventajas econdmicas. Es importante considerar los precios de los productos
quimicos en cursos con un gran numero de estudiantes; utilizando la microescala se

reducen, al maximo, los gastos.



En el presente trabajo se tomaron en cuenta antecedentes de microescala asi como las
ventajas que esta implica, para estudiar y definir la técnica de Ultramicrovaloracion (UMYV)
para Sulfato Ferroso Amoniacal con tres diferentes sistemas oxidantes, los cuales fueron,
dicromato de potasio, permanganato de potasio y sulfato cérico amoniacal, con la finalidad
de comprobar (o demostrar) sidicha técnica puede ser implementada como técnica analitica

valida de cuantificacion.

La técnica de ultramicrovaloracion es una innovacion que se esta llevando a cabo en los
laboratorios de Quimica Analitica de la FES — Cuautitlan, dado que en potenciometria, a la

escala de valores que se manejan en este trabajo, no hay nada reportado en la literatura.



CAPITULO 1

ANTECEDENTES

Por la década de los 60’s en los laboratorios de quimica general, la determinacién de
puntos de fusion se hacia con muestras de unos pocos miligramos en un capilar adosado a
un termémetro que se introducia en el tubo de Thiele; en los laboratios de Quimica
Analitica el reconocimiento de aniones y cationes se realizaba frecuentemente a través de
ensayos a la gota y la determinacion complejométrica de metales con EDTA (4cido
etilendiaminotetraacetico) requeria utilizar muedras inferiores a 0.1g; en FisicoQuimica
con la aparicidon de las modernas técnicas espectroscopicas las medidas, cuando era posible
el acceso a los equipos, se realizaban con dispersiones de unos pocos miligramos de
producto en un soporte inerte, o en celdas de pocos mililitros con disoluciones muy
diluidas. Pero del mismo modo se puede recordar con que frecuencia se utilizaban
matraces de destilacion de 250 y 500ml en los laboratorios de Quimica Orgénica, y vasos y
cristalizadores de volumen incluso mayo r en Quimica I norgénica. Es decir, en quimica
preparativa lo habitual era seguir las recetas descritas en los manuales de practicas de la

época, que raramente partian de cantidades de reactivos inferiores a 5 g.

Hasta bien entrada la década de los 80’s se incorporaron en los laboratorios experimentos

en microescala.



El nacimiento de la moderna quimica en microescala se produjo en Estados Unidos a
comienzos de la década de los 80’s y se debid fundamentalmente al esfuerzo de los
profesores S.S. Butcher y D.W. Mayo del Bowdoin Collage (Brunswick, Maine) y R.M.
Pike del Merrimack College (North Andover, Massachusetts). Como reconocen los
protagonistas, surgid, al menos en parte, para dar solucion al problema de renovacion, a un
costo asequible, de un laboratorio de quimica organica obsoleto que no cumplia con la
reglamentacion vigente. Las técnicas y materiales necesarios fueron desarrollados en 1982,
los primeros resultados se dieron a conocer en 1984 (Pike et al, 1984; Butcher et al,, 1984)

(3) y fueron publicados el afio siguiente (Butcher et al., 1985; Mayo et al, 1985). (4)

Desde la aparicion del libro Microscale Organic Laboratory (Mayo et al., 1986) (5) han
aparecido mas de treinta manuales de practicas de quimica en microescala, la mayoria de
ellos referidos a quimica organica. Si no fuera por el excelente libro Microscale Inorganic
Chemistry (Szafran et al., 1991) (6) se tendria la impresion de que microescala pertenece

en exclusiva al dominio de la quimica organica. (7)

Las ventajas de la quimica en microescala ya han sido analizadas y publicadas por
numerosos autores; las ventajas mas importantes son el cuidado del ambiente, el ahorro en
reactivos y la reduccion de productos de desecho, lo que abate el riesgo de accidentes y
aumenta la seguridad en el manejo de material y reactivos al trabajar con cantidades
menores. El uso de microcantidades provee un gran avance en la manipulacion segura de

sustancias potencialmente peligrosas, por lo que el margen de seguridad se incrementa. (8)



Es importante mencionar que en la Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan ya se han

realizado diversos trabajos a nivel microescala en los laboratorios de Quimica Analitica,

entre los trabajos realizados tenemos algunas tesis como la de Diaz Ricart Luis Fernando
“Microvaloracion Potenciométrica de Cafeina en Cafergot y Cafiaspirina Mediante la
Técnica USP, Utilizando Peliculas de Oxido Sobre Acero Inoxidable 316, como
Electrodo Indicador” y la de Trejo Albarran Miriam “Microvaloracion Potenciométrica
de Diazepam en medio no acuoso, con un electrodo indicador alternativo POSAI —
POSAI” en estos trabajos los volimenes no eran tan pequefios como los volumenes

utilizados para la realizacion de esta tesis (se utilizaron volimenes de 2 a 5 mL).

Los profesores Sonia Rincon Arce y José de Jests Pérez Saavedra publicaron un articulo
llamado “Potenciometria con volimenes a nivel de microescala en educacion” el cual
habla de los beneficios de la potenciometria con volimenes a nivel microescala como una
metodologia de ensefianza experimental generadora de preguntas. Este trabajo presenta la
opcion de desarrollar la potenciometria con volimenes de 200 pL, lo cual presenta
cualidades como reduccion de desperdicios, de desechos toxicos, y la minimizacién de
riesgos en los laboratorios y la reduccion de costos, esto por los volumenes tan pequefios

que se manejan. (9).



CAPITULO 2

OBJETIVOS

2.1) Objetivo general:

Llevar a cabo ultramicrovaloraciones potenciométricas, mediante el disefio de una
metodologia experimental adecuada a las caracteristicas definidas para valorar
volumenes de hasta 200uL, con la finalidad de minimizar el uso de reactivos y la
consiguiente generacion de desechos.



2.2) Objetivos particulares:

& Efectuar ultramicrovaloraciones potenciométricas, utilizando un montaje fisico
experimental adecuado, para reproducir reacciones empleadas en estrategias
didacticas, a nivel microescala a muy bajo costo.

& Establecer nuevas metodologias experimentales de cuantificacion, mediante
sistemas de medicion propios de ultramicrovaloraciones, para implementarlas a
nivel laboratorio.

& Disminuir el impacto de la contaminacién ambiental, usando cantidades muy
pequefias de reactivos en la actividad experimental, para tener la minima cantidad
de desechos.

& Provocar un cambio de actitud en el trabajo experimental, mediante el uso de
ultramicrovaloraciones, para generar una conciencia ambiental en los alumnos.



CAPITULO 3

EXPERIMENTACION

3.1) Material y Equipo
Material:

Soporte universal completo

2 Buretas de Sml con escala de 10 microlitros marca Pyrex
1 Pipeta volumétrica de 2ml marca Pyrex

1 Pipeta graduada de 1ml marca Pyrex

4 Matraces volumétricos de 100ml marca Pirex
2 Vasos de precipitados de 5 mL marca Kimax

4 Vasos de precipitados de 50 mL marca Kimax
2 Vasos de precipitados de 100 mL marca Kimax
5 Vasos tequileros

3 Tubos de 4cm. de largo x 1cm. de didmetro
Puente salino agaagar

Piseta

1 Espatula de acero

3 Catéteres



Equipo :

1 Alambre de platino de 7 cm.de largo

1 Agitador Magnético marca Corning

1 pHmetro marca Oakton modelo RS 232

1 Electrodo dereferencia de calomel

1 Barra magnética pequefia de 5 x 2 mm.

2 Barras magnéticas medianas de 1.3 x 0.8 cm.

1 Balanza analitica

1 Micro pipeta marca Transferpette (100 -1000uL)

Reactivos analiticos:

Sulfato ferroso amoniacal marca JT Baker
PM 392.14 g/mol
Pureza 99.44%

Dicromato de potasio marca JT Baker
PM 294.19 g/mol
Pureza 99.97%

Permanganato de potasio marca JT Baker
PM 158.04 g/mol
Pureza 99.4%

Sulfato céricoamoniacal marca JT Baker
PM 632.6 g/mol
Pureza 99.8%

Agua destilada



3.1) METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.2.1) Preparacion de sulfato ferroso amoniacal de concentracion aproximada
0.1N

Se pesaron 3.91 g de sulfato ferroso amoniacal y se disolvieron en 5 mL. de acido sulfurico
al 10% (500uL de 4cido y 4.5 mL de agua), se pas6 a un matraz aforado de 100ml, se aforo

con agua destilada.

3.2.2) Etapa (a).Preparaciony estandarizacion del dicromato de potasio.

Se pesaron 0.492 g de dicromato de potasio (patrén primario) y se aforarona 100 mL, para

dar una concentracionde 0.1N.

Se tomo una alicuota de 2 mL de sulfato ferroso amoniacal de concentraciéon 0.1N a la cual
se agregaron 2 gotas de difenilamina, que sirve como indicador y se tituld con dicromato
de potasio para encontrar la concentracion exacta del sulfato ferroso amoniacal. Esto se
hizo por quintuplicado, dando un resultado de punto de equivalencia repetitivo de 2 mL por

lo que la concentracién del sulfato ferroso amoniacal es igual a 0.1N.

Etapa (b). UMYV del sulfato ferroso amoniacal con dicromato de
potasio, seguida potenciométricamente.

En la figura 1 se indica el montaje.



MONTAJE EXPERIMENTAL
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Figura 1 Montaje experimental para las UMV de sulfato ferroso amonigal con cada sistema oxidante

1.- Catéter conectado a la bureta

2.- Electrodo de platino

3.- Electrodo de referencia

4.- Puente salino agar - agar

5.- Tubo de 4 cm. de largo x 1cm. de didametro

6.- Vaso de precipitados con solucion de Nitrato de Potasio
7.- Bureta de vidrio de 5 mL

8.- Potenciometro Oaktor

9.- Agitador Magnético

10.- Barra Magnética de 5 x 2mm



La figura 2 muestra la fotografia del montaje experimental en el laboratorio de Quimica
Analitica .

Figura 2 montaje experimental utilizado en
las ultramicrovaloraciones potenciométricas

Electrodo de platino

Tubo de 4 cm. de largo

Figura 3. Fotografia de algunos componentes del
Montaje experimental.

En la figura 3 se puede observar que los componentes del montaje experimental, como lo
son la barra magnéticael electrodo indicador y el tubo en el cual se coloca lalicuota son
de tamanomucho menor al de los de los ocupados en un montaje convencional.



Se tomaron siete alicuotas de 200puL de sulfato ferroso amoniacal con una micropipeta, y

se titularon con dicromato de potasio, se llevo a cabo una octava valoracion, utilizando una

bureta de vidrio de 5 mL.

3.2.3) Etapa (a). Preparaciony estandarizacion del permanganato de potasio.

Se pesaron 0.317g de permanganato de potasio y se aforarona 100 mL.

Se tomd una alicuota de 2 mL de sulfato ferroso amoniacal de concentracién 0.1N y se
tituld con permanganato de potasio para encontrar la concentracion exacta del
permanganato de potasio, en esta estandarizacion no se utiliz6 ningin indicador dado que el
permanganato es autoindicador. Esto se hizo por quintuplicado, dando un resultado de
punto de equivalencia repetitivo de 2 mL, por lo que la concentracion del permanganato de

potasio es igual a 0.1N.

Etapa (b). UMYV del sulfato ferroso amoniacal con permanganato de
potasio, seguida potenciométricamente.
Se coloco el montaje de igual manera que en la ultramicrovaloracién anterior, se tomo una
alicuota de 200uL de sulfato ferroso amoniacal con una micropipeta y se titula con

permanganato de potasio, esto se llevo a cabo 10 veces. (Ver anexo 1, Pags.42-51)

3.2.4.) Etapa (a). Preparacion y estandarizacion del sulfato cérico amoniacal.

Se pesaron 6.34g de sulfato cérico amoniacal los cuales se disolvieron en 5 mL de acido
sulfurico al 10% (500uL de acido sulfurico y 4.5ml de agua) se calent6 hasta que estuvo
disuelto completamente; se dejo enfriar y se pasé a un matraz aforado de 100ml

completando hasta la marca con agua destilada.



Se tomd una alicuota de 2 mL de sulfato femmoso amoniacal de concentracion 0.1N a la cual
se le colocaron 2 gotas de difenilamina que sirve como indicador, y se titul6 con sulfato
cérico amoniacal para encontrar la concentracion exacta de este. Esto se¢ hizo por
quintuplicado, dando un resultado de punto de equivalencia repetitivo de 2.1 mL por lo que

la concentracion del sulfato cérico amoniacales igual a 00952N.

Etapa (b ). U MYV del sulfato ferroso amoniacal con sulfato cérico
amoniacal, seguida potenciométricamente.
Se coloca el montaje de igual manera que end ultramicro valoracion anterior, se tom6 una
alicuota de 200uL de sulfato ferroso amoniacal con la micropipeta y se titulé con sulfato

cérico amoniacal, esto se llevé a cabo 7 veces (Ver anexo 1, P4gs.52-58)



CAPITULO 4

RESULTADOS Y ANALISIS

La tabla 1 presenta los resultados obtenidos de la valoracion de 200uL de sulfato ferroso

amoniacal de concentracion 0.1N con dicromato de potasio de concentracion 0.1N

utilizando un alambre de platino como electrodo indicador, el montaje empleado se muestra

en la figura 1; se llevaron a cabo 8 repeticiones.

Tabla 1. Resultados de las 8 valoraciones de 200pL de sulfato ferroso amoniacal con dicromato de potasio
utilizando un electrodo de platino.

VALORACIONES DE SULFATO FER ROSO AMONIACAL CON DICROMATO DE

POTASIO

Vol.

Valoraci I1 2 3 l1 5 I 6 7 8 I Prom. S
(mL)

Vol.P.E.

(mL)
Electrodo 0.195 0.195 0.195 0.195 0.195 0.195 0.195 0.185 0.195 0.0035355
de platino

En tabla 1 se pueden observar los puntos de equivalencia que se obtuvieron a partir de los

resultados de la primera derivada, practicamente no hay variacion en estos, excepto por la

valoracion 8 en la cual la alicuota se tomo con bureta y no con micropipeta por lo que la

precision es menor en este caso y de ahi la variacidon. Podemos decir por tanto que haciendo

UMYV en vez de valoraciones comunes, los resultados son muy aceptables y homogéneos.




La tabla 2 presenta los resultados obtenidos de la valoracion de 200uL de sulfato ferroso

amoniacal de concentracion 0.1N con permanganato de potasio de concentracion 0.1N

utilizando un alambre de platino como electrodo indicador y empleando el montaje como se

muestra en la figura 1; se llevaron a cabo 10 repeticiones.

Tabla 2. Resultados de las 10 valoraciones de 200uL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de

potasio utilizando un electrodo de platino.

RESULTADOS DE LA S VALORACIONES DE SULFATO FERROSO AMONIACAL CON

PERMANGANATO DE POTASIO

Vol. S
Valoraci I1 2 3 I 5 I 6 7 8 |l 9 10 Prom.
(mL)
Vol. P.E.
(mL)
Electrodo 0.19 | 0.195 0.195 | 0.195 0.195 0.195 |f 0.195 0.195 0.195 0.195 | 0.195 0.001581
de platino

En tabla 2 se pueden observar los puntos de equivalencia que se obtuvieron a partir de los

resultados de la primera derivada para las valoraciones de sulfato ferroso amoniacal con

permanganato de potasio, practicamente no hay variacion en los volumenes de punto de

equivalencia.




La tabla 3 presenta los resultados obtenidos de la valoracion de 200uL de sulfato ferroso
amoniacal de concentracion 0.1N con sulfato cérico amoniacal de concentracion 0.0952N
utilizando un alambre de platino como electrodo indicador y empleando el montaje como

se muestra en la figura 1; se llevaron a cabo 7 repeticiones.

Tabla 3. Resultados de las 7 valoraciones de 200uL de sulfato ferroso amoniacal con sulfato cérico
amoniacal utilizando un electrodo de platino.

RESULTADOS DE LA S VALORACIONES DE_SULFATO FPRRﬁi) AMONEF Al
CON SULFATO C RI@D AMONIACAT

Vol.
Valoraci . I 1 2 I 4 I 5 6 I 7 Prom. S
(mL)
Vol. PE.
(mL)
Electrodo || 0205 |l 0205 | 0205 || 0205 [ 0205 [ 0205 [ 0205 |l 0.205
de platino

En la tabla 3 podemos ver los puntos de equivalencia que se obtuvieron a partir de
los resultados de la primera derivada para las valoraciones de sulfato ferroso amoniacal con
sulfato cérico amoniacal. Se puede observar que no hay variacion en los puntos de
equivalencia.

En los sistemas anteriores existia una minima variacion, lo cual en este no ocurre,

esto se debe a que este sistema es el mas cuantitativo.




La tabla 4 presenta los resultados obtenidos de todas valoraciones de 200uL de sulfato

ferroso amoniacal de concentracion 0.1N con cada uno de los sistemas oxidantes.

Tabla 4. Resultados de todas las valoraciones sulfato ferroso amoniacal 0.1N con cada sistema o xidante

RESULTADOS DE LAS VALORACIONES DE SULFATO FERROSO AMONIACAL CON
CADA SISTEMA OXIDANTE

Vol. S
Valoraci il 2 3 I 5 i 6 1 8 I 10 Prom.

(mL)

Vol.PE.
(mL) parala e
(i) parala W 0.195 [ 0.195 [ 0.195 | Jfos || o.1off 0195 [ 0105 | 0185 0.195 | 0.003535
dicromato de
potasio.

Vol.PE.
(mL) Paralalo.19 0.195 || 0.195 '95 0.195. 0.195 || 0.195 [ 0.195 l195 0.195 | 0.195 || 0.001581
K

valoraci
permanganato

de potasio.

Vol.P.E.
(mL) parala M40 I 0205 I 02058 ‘05 020 0205 0205 o | ------ 0.205 0

valoraci P
sulfato ¢ o
amoniacal.

En la tabla 4 se pueden observar los puntos de equivalencia que se obtuvieron a
partir de los resultados de la primera derivada para cada una de las valoraciones de sulfato
ferroso amoniacal con cada uno de los sistemas oxidantes, nos podemos dar cuenta que los
puntos de equivalencia son muy similares entre cada valoracion e incluso en las 2 primeras
valoraciones los P.E. son los mismos, esto debido a que las concentraciones utilizadas son

iguales.




4.1) Valoracion de 200pnL de Sulfato ferroso amoniacal de concentracion 0.1N con
dicromato de potasio de concentracion 0.1N.

En la tabla 5 se presentan los resultados experimentales obtenidos de una valoracion de

sulfato ferroso amoniacal con dicromato de potasio, seguida potenciométricamente

utilizando un alambre de platino como electrodo indicador, s e realizaron 8 valoraciones,

las 7 valoraciones restantes se encuentran en el anexBags. 34-41) En la figura 4se

observa la graficacorrespondiente a la tabla 5.

Tabla 5. Resultado experimental Valoracion de Sulfato Ferroso Amoniacal
obtenido de la valoracion de sulfato con Dicromato de Potasio
ferroso amoniacal con dicromato de
potasio. Potencial vs Volumen
Vol (ml) E (mV) 753
0.00 253 703 1
0.02 308 653 -
0.04 329 603 1
0.06 343 g
0.08 356 = 9587
0.10 367 ' 5037
0.12 379 2 453 -
0.14 393 ® 403 -
0.16 410 353
0.18 433 303 -
25 G55
0'21 =0 0 005 01 015 0.2 025 03 0.35
: Volumen (mL)
0.22 708
0.24 715 . .
0.26 719 Figura 4. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal
. 0.IN con dicromato de potasio O0.IN, utilizando un
0.28 721 electrodo de platino
0.30 723




En la tabla 6 se presentan los calculos que se utilizaron para obtener los puntos de
equivalencia de una de las 8 valoraciones de sulfato ferroso amoniacal con dicromato de
potasio, mediante la primera derivada y en la figum 5 se muestra su respectiva gréfica, las 7
restantes se muestran en el Anexo.2Pags.60-66)

Tabla 6.Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 8 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con dicromato de potasio

Vol. (mL) Vol. E (mV) dE av dE/dV
promedi o
(mL)
0.00 0.01 253 55 0.02 2750
0.02 0.03 308 21 0.02 1050
0.04 0.05 329 14 0.02 700
0.06 0.07 343 13 0.02 650
0.08 0.09 356 1 0.02 550
0.10 0.11 367 12 0.02 600
0.12 0.13 379 14 0.02 700
0.14 0.15 393 17 0.02 850
0.16 0.17 410 23 0.02 1150
0.18 0.185 433 34 0.01 3400
0.19 0.195 467 228 0.01 22800
0.20 0.205 695 7 0.01 700
0.21 0.215 702 6 0.01 600
0.22 0.23 708 7 0.02 350
0.24 0.25 715 4 0.02 200
0.26 0.27 719 2 0.02 100
0.28 0.29 721 2 0.02 100
1a derivada dE/dV

25000

20000 ~

5 15000 ~

wl
© 10000 -
5000
0 I I I I ? ¢ e I 1

0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3 0.35

Volumen promedio (mL)

Figura 5. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoraciénle los 200pL
de sulfato ferroso amoniacal con dicromato de potasio.



4.2) Valoracion de 200pL desulfato ferroso amoniacdé concentracion 0.1 N con
permanganato de potasio de concentracion 0. N.

En la tabla 7 se presentan los resultados experimentales obtenidos de um de las 10

valoracionesde sulfato ferroso amoniacal co n permanganato de potasio que fueron

seguidas potenciométricamente utilizando un alambre de pltino como electrodo indicador,

las 9 valoraciones restantes se encuentran en el anex@dgs. 42-51) En la figura6 se

observa la grafica correspondiente a la tabla 7.

Tabla 7. Resultado experimental obtenido de la
valoracion de sulfato ferroso amoniacal con Valoracion de Sulfato Ferroso Amoniacal
permanganato de potasio. con Permanganato de Potasio
Potencial vs Volumen
Vol ( mL ) E (mV)
0.00 276 176 1
0.02 304 1076
0.04 326 976 -
0.06 332 o 876
0.08 349 £
= 776 -
0.10 359 3
S 676 -
0.12 370 5
o i
0.14 388 576
0.16 402 476 -
0.18 430 376 |
0.19 449 276 T T T T T T ]
0.20 1075 0O 005 01 015 0.2 025 0.3 0.35
0.21 1082 Volumen (mL)
0.22 1089
0.24 1090 Figura 6. Curva de valoracion de sulfato ferroso
0.26 1090 amoniacal 0.1N con permanganato de potasio 0.1N, utilizando
un electrodo de platino.
0.28 1085
0.30 1082




En h tabla 8 se presentan los calculos que se utilizaron para obtener los puntos de
equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso amoniacal con pe rmanganato
de potasio, mediante la primera deriva da, en la figura7 se muestra surespectiva grafica, las
9 restantes se muestran en el Anexa@ags. 67-75)

Tabla 8. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato  ferroso
amoniacal con permanganato de potasio.
Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE Dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 276 28 0.02 1400
0.02 0.03 304 22 0.02 1100
0.04 0.05 326 6 0.02 300
0.06 0.07 332 17 0.02 850
0.08 0.09 349 10 0.02 500
0.10 0.11 359 11 0.02 550
0.12 0.13 370 18 0.02 900
0.14 0.15 388 14 0.02 700
0.16 0.17 402 28 0.02 1400
0.18 0.185 430 19 0.01 1900
0.19 0.195 449 626 0.01 62600
0.20 0.205 1075 7 0.01 700
0.21 0.215 1082 7 0.01 700
0.22 0.23 1089 1 0.02 50
0.24 0.25 1090 0 0.02 0
0.26 0.27 1090 -5 0.02 -250
0.28 0.29 1085 -3 0.02 -150
1a Derivada dE/dV
70000
60000 -
50000
3 40000 -
% 30000 |
20000
10000 -
0 - 4 +——o ag — r*—4—eo * 7 ]
0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3 0.35
Volumen promedio (mL)

Figura 7. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equialencia en la valoracion de los
200uL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de ptasio



4.3) Valoracion de 200puL de sulfato ferroso amoniacal de concentracion 0. 1N con
sulfato cérico amoniacal d concentracion 0.0952N

En la tabla 9 se presentan los resultados experimentales obtenidos de una de las 7
valoraciones de sulfato ferroso amoniacal con sulfato cérico amoniacal que fueron
seguidas potenciométricamente utilizando un alambre de platino como electrodo indicador,
las 6 valoraciones restantes se encuenten el anexo 1. (Pags. 52-58) En la figura 8 se
observa el grafico correspondiente a la tabla 9.

Tabla 9. Resultado experimental

obtenido de la valoracion de sulfato . .
ferroso amoniacal con sulfato cérico Valoracion de Sulfato Ferroso Amoniacal
con Sulfato Cerico Amoniacal
Potencial vs Volumen
Vol (mL) E (mV)
0.00 261 1161 -
0.02 295
1061 -

0.04 311 (’MH
0.06 324 961 -
0.08 335 861 -
0.10 345 E

= 761
0.12 359 ©

[3)
0.14 369 g 661

°

o
0.16 383 561 -
0.18 401
0.19 407 461 7
0.20 472 361 -
0.21 1018 261 | | | | | | |
0.22 1039 0 005 01 015 0.2 025 03 0.35
0.24 1057 Volumen (mL)
0.26 1068
0.28 1076 Figura 8. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal

0.IN con sulfato cérico amoniacal 0.0952N, utilizando un
0.30 1085 .
electrodo de platino.

0.32 1091




En la tabla 10 se presentan los calculos que se utilizaron para obtener los puntos de
equivalencia de una de las 7 valoraciones de sulfato ferroso amoniacal 0.1N con sulfato
cérico amoniacal mediante la primera derivada, en la figura 9 se muestra su respectiva
grafica, las 6 restantes se muestran en el Anexo.2Pags. 76-81)

Tabla 10. Datos para obtener les puntos de equivalencia de una de las &aloraciones de sulfato ferroso
amoniacal con sulfato céricoamoniacal.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 261 34 0.02 1700
0.02 0.03 295 16 0.02 800
0.04 0.05 311 13 0.02 650
0.06 0.07 324 1 0.02 550
0.08 0.09 335 10 0.02 500
0.10 0.1 345 14 0.02 700
0.12 0.13 359 10 0.02 500
0.14 0.15 369 14 0.02 700
0.16 0.17 383 18 0.02 900
0.18 0.185 401 6 0.01 600
0.19 0.195 407 65 0.01 6500
0.20 0.205 472 546 0.01 54600
0.21 0.215 1018 21 0.01 2100
0.22 0.23 1039 18 0.02 900
0.24 0.25 1057 1 0.02 550
0.26 0.27 1068 8 0.02 400
0.28 0.29 1076 9 0.02 450
0.30 0.31 1085 6 0.02 300
1a Derivada dE/dV
60000
40000 -
3
w 30000
o
20000 -
10000 |
0 - —o——
0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3 0.35
Volumen promedio (mL)

Figura 9. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los 200uL
de sulfato ferroso amoniacal con sulfato céricoamoniacal




4.4) Concentraciones del sulfato ferroso amoniacal.

Tabla 11. Concentraciones de sulfato ferroso amoniacal obtenidas en cada sistema.

I

Valoraci

N e

valencia

PR |

(Medido con promedio ferroso amoniacal
micropipeta)*

Con dicromato de

potasio (0.1N) 200uL 195ulL 0.0975N

Con permanganato

de potasio (0.1N) 200uL 195uL 0.0975N

Con sulfato ¢ Im I I I

amoniacal (0.0952N) 200uL 205uL 0.09758N

* Todas las alicuotas tomadas para las valoraciones fueron medidas con micropipeta excepto la
valoracion 2 de sulfato ferroso amoniacal con dicromato de potasio que fue tomada con una bureta

de vidrio de 5 mL.



4.5) Datos de las cantidades utilizadas para cada ultramicrovaloracion

Tabla 12. Cantidades utilizadas para las valoraciones de sulfato ferroso amoniacal con dicromato
de potasio.

mL de sulfato ferroso mL de dicromato Total de mL
amoniacal de potasio gastados
Por 1 valoraci I 020 I In 30 (‘0
Por las 8 valoraciones 1.6 2.40 4.00
realizadas.

Tabla 13. Cantidades utilizadas para las valoraciones de sulfato ferroso amoniacal con
permanganato de potasio.

mL de sulfato ferroso mL de Total de mL
amoniacal permanganato de gastados
potasio
Por 1 valoraci l 020 I l') 30 llSO
Por las 10 valoraciones 2.00 3.00 5.00
realizadas.

Tabla 14. Cantidades utilizadas para las valoraciones de sulfato ferroso amoniacal con sulfato

cérico amoniacal.
mL de sulfato ferroso mL CIETM__ mL
amoniacal c i 0s

Por 1 valoraci I 020 I In 32 l4

Por las 7 valoraciones 1.40 2.24 3.64
realizadas.

Las tablas 12,13 y 14 muestran las cantidades utilizadas para cada una de las valoraciones,
tomando en cuenta que se realizaron aproximadamente 18 mediciones para cada valoracion.

Se realizaron un total de 25 valoraciones en las cuales el total de reactivos utilizados fue de

12.64 mL, lo que nos da una alta reduccion de reactivos y por lo tanto una baja generacion
de desechos.




CONCLUSIONES

Se efectuaron ultramicrovaloraciones potenciométricas (200 uL) de sulfato ferroso
amoniacal con tres diferentes sistemas oxidantes, utilizando un montaje adecuado, dando
los resultados esperados y pudiendo comprobarse que con este método se reducen los
productos de desecho, se minimiza el uso de reactivos con lo que se aumenta la seguridad

en su manejo ademas de disminuirse sustantivamente los costos de experimentacion.

Se estableci6 la metodologia experimental para llevar a cabo
ultramicrovaloraciones que pueden ser implementadas con mucho éxito en los laboratorios

de escuelas que imparten carreras relacionadas con el drea quimica.

Con respecto a las valoraciones se puede observar que no hay variaciones en los
puntos de equivalencia obtenidos, lo que nos indica que trabajar con microcantidades es
igual de confiable que trabajar con metodologias convencionales (volimenes por valorar de
10 mL o superiores), siempre y cuando la precision en las mediciones sea alta para lo que

se requiere de un tipo de montaje especial, tal y como se describe en la parte experimental.

Finalmente se puede concluir que el uso de microcantidades ademas de proveer un
gran avance en la manipulacion segura de sustancias peligrosas y las ventajas antes
mencionadas, también nos lleva a crear una conciencia ambiental en todos los que
intervienen en el proceso y a una minimizacion de gastos en las escuelas que impartan
ciencias quimicas, porque como se pudo observar en este trabajo aunque el numero de

valoraciones sea alto el gasto de reactivos es muy bajo.



El impacto académico que esta metodologia aporta es muy importante dado que el
alumno que la realiza, dificilmente accedera a efectuar macrovaloraciones, porque los
resultados que se obtienen a nivel micro son los mismos que a nivel macro y los objetivos

de aprendizaje no se pierden.
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GLOSARIODE ABREVIATURAS

&) o TR Centimetros

AE. .o Derivada del potencial

AV e Derivada del volumen

DP..e e Dicromato de potasio

EDTA ..o Acido etilendiaminotetraacetico

ESIQIE... .ot Escuela Superior de Ingenieria Quimica
ettt ettt Gramos

IPN e Instituto Politécnico Nacional
PR Litros

TTLE ettt ettt ettt ettt et eat e e eeas Miligramos
ML Muililitros

INIML .ot e e e e eeae e e eetreeeeeeaneeeeenns Milimetros

100 L /RSP Milivoltios
ettt e e e e e Numero de datos

N e Normalidad

NMCC ..ottt National Microscale Chemistry Center
PE. e Punto de equivalencia

PAgS. i Paginas

PMooooiieeee e Peso molecular
Prom.....cocoooooiiiiiieiee e Promedio

RA e Reactivo analitico

S e Desviaciomstandar

SFA ..o e Sulfato ferroso amoniacal
UASLP.....oieeeeeeeeeee e, Universidad Autonoma de San LuisPotosi
UILA e Universidad Ibero Americana

UMV e e Ultramicrovaloracion

UNAM. ..o Universidad Nacional Autonoma de México
VOLoooiiiiieee e Volumen
VOLPE.....ciiiiieeeeee e Volumen de punto de equivalencia

ML oo Microlitros

01 e Porcentaje



TABLAS Y GRAFICOS DE:

Valoraciones de sulfato ferroso amoniacal 0.1 N con dicromato de potasio 0.IN
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VALORACION 2 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON DICROMATO

DE POTASIO 0.IN

Tabla 15. Resultado experimental
obtenido de la valoracion de sulfato
ferroso amoniacal con dicromato de

potasio.

Vol (mL) E (mV)
0.00 252
0.02 310
0.04 329
0.06 342
0.08 355
0.10 365
0.12 378
0.14 392
0.16 410
0.18 436
0.19 467
0.20 699
0.21 703
0.22 706
0.24 712
0.26 716
0.28 720
0.30 723

Valoracion de Sulfato Ferroso Amoniacal
con Dicromato de Potasio

Potencial vs Volumen

752 1
702
652
602 -
552 1
502

452 ~

Potencial (mV)

402
352

302 |

252 T T T T T T 1
0 005 01 015 02 025 03 0.35

Volumen (mL)

Figura 10. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
dicromato de potasio, utilizando un electrodo de platino.



VALORACION 3 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON DICROMATO

DE POTASIO 0.1N

Tabla 16. Resultado experimental obtenido de
la valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
dicromato de potasio.

Vol (mL) E (mV)
0.00 255
0.02 320
0.04 341
0.06 355
0.08 369
0.10 378
0.12 391
0.14 405
0.16 420
0.18 444
0.19 471
0.20 695
0.21 703
0.22 707
0.24 716
0.26 720
0.28 723
0.30 725

Valoracion de Sulfato Ferroso Amoniacal
con Dicromato de Potasio

Potencial vs Volumen

755
705 A
655
605
555 1
505 ~

455 ~

Potencial (mV)

405 1
355 1
305 A

255 T T T T T T 1
0 005 01 015 02 025 03 035

Volumen (mL)

Figura 10. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
dicromato de potasio, utilizando un electrodo de platino



VALORACION 4 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON DICROMATO

DE POTASIO 0.1N

Tabla 17. Resultado experimental obtenido
de la valoracion de sulfato ferroso amoniacal
con dicromato de potasio.

Valoracion de Sulfato Ferroso Amoniacal
con Dicromato de Potasio

Potencial vs Volumen

750 T
700 ~
650
600 -
550 ~
500 ~

450 ~

Potencial (mV)

400
350 1
300 ~

250 T T T T T T 1
0 005 01 015 02 025 03 035

Volumen (mL)

Vol (mL) E (mV)
0.00 250
0.02 315
0.04 337
0.06 350
0.08 361
0.10 374
0.12 386
0.14 400
0.16 426
0.18 436
0.19 472
0.20 703
0.21 705
0.22 707
0.24 714
0.26 720
0.28 722
0.30 724

Figura 11. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
dicromato de potasio, utilizando un electrodo de platino




VALORACION 5 DE SULFATO
DICROMATO DE POTASIO 0.1N.

Tabla 18. Resultado experimental
obtenido de la valoracion de sulfato ferroso
amoniacal con dicromato de potasio.

Vol. (mL) E (mV)
0.00 252
0.02 312
0.04 332
0.06 349
0.08 360
0.10 376
0.12 384
0.14 404
0.16 428
0.18 440
0.19 470
0.20 702
0.21 704
0.22 706
0.24 715
0.26 721
0.28 723
0.30 725

FERROSO AMONIACAL 0.IN CON

Valoracion de Sulfato Ferroso Amoniacal
con Dicromato de Potasio

Potencial vs Volumen

752 ~
702 A
652
602
552
502 ~
452 1

Potencial (mV)

402 A
352 1
302

252 T T T T T T 1
0O 005 01 015 02 025 03 035

Volumen (mL)

Figura 12. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
dicromato de potasio, utilizando un electrodo de platino.



VALORACION 6 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.1IN CON DICROMATO
DE POTASIO 0.IN.

Tabla 19. Resultado experimental ) .
obtenido de la valoracién de sulfato Valoracion de Sulfato Ferroso Amoniacal
ferroso amoniacal con dicromato de con Dicromato de Potasio
potasio.
Potencial vs Volumen
Vol (mL) E (mV)
752 ~
0.00 252
0.02 308 702 -
0.04 330 652 -
0.06 344 602 1
0.08 358 S
£ 552
0.10 367 =
0.12 375 g 5027
]
0.14 393 E 452 A
0.16 410 402 -
0.18 440 352 -
0.19 471
302 -
0.20 705
021 708 252 T T T T T T 1
022 713 0O 005 01 015 02 025 03 0.35
Vol L
0.24 718 olumen (mL)
0.26 722
028 796 Figura 13. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
. dicromato de potasio, utilizando un electrodo de platino.
0.30 728




VALORACION 7 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON DICROMATO

DE POTASIO 0.IN.

Tabla 20. Resultado experimental obtenido de
la valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
dicromato de potasio

Vol (mL) E (mV)
0.00 254
0.02 310
0.04 330
0.06 342
0.08 360
0.10 372
0.12 380
0.14 400
0.16 418
0.18 438
0.19 468
0.20 702
0.21 706
0.22 708
0.24 715
0.26 720
0.28 725
0.30 727

Valoracion de Sulfato Ferroso Amoniacal
con Dicromato de Potasio

Potencial vs Volumen

754
704
654
604 -
554
504

454 -

Potencial (mV)

404 -

354

304 ~

254 T T T T T T 1
0 005 01 015 0.2 025 03 035

Volumen (mL)

Figura 14. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
dicromato de potasio, utilizando un electrodo de platino



VALORACION 8 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON DICROMATO

DE POTASIO 0.IN.

Tabla 21. Resultado experimental obtenido de
la valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
dicromato de potasio

Valoracion de Sulfato Ferroso Amoniacal
con Dicromato de Potasio

Vol. (mL) E (mV) Potencial vs Volumen

0.00 250

750 7
0.02 300
0.04 319 700
0.06 335 650 ~
0.08 349 600 |
0.10 359 E 550 |
0.12 373 t:;

‘5 500

0.14 385 £
0.16 402 E 450 -
0.18 438 400
0.19 685 350 |
0.20 690

300 |
0.21 696
0.22 702 250 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘

0 005 01 015 02 025 03 0.35
0.24 706
Volumen (mL)

0.26 710
0.28 713 Figura 15. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
0.30 715 dicromato de potasio, utilizando un electrodo de platino.




GRAFICO DE LAS 8 VALORACIONES DE SULFATO FERROSO AMONIACAL
0.1N CON DICROMATO DE POTASIO 0.1N.

Valoraciones de Sulfato Ferroso Amoniacal con Dicromato
de Potasio

850 -
750 4
—a—Series |
_ 650 1 Series 2
E Series 3
E ——Series 4
E 550 - ——Series 5
% ——Series 6
o — Series 7
450 1 —+—Series B
350 4
250 & . . . .
0 01 02 03 04

Volumen (ml)

Figura 22. Este grafico muestra las 8 curvas de valoracion de sulfato ferroso amoniacal 0.1N con dicro mato
de potasio 0.1N, utilizando un electrodo de platino, se puede observar que la variacién es minima.



VALORACION 2 DE

SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON

PERMANGANATO DE POTASIO 0.IN

Tabla 23. Resultado experimental
obtenido de la valoracién de sulfato Valoracion de Sulfato Ferroso Amoniacal
ferroso amoniacal con permanganato de con Permanganato de Potasio
potasio
Potencial vs Volumen
Vol. (mL E (mV
L) (V) 1146 -
0.00 246
0.02 294 1046 -
0.04 315 946
0.06 330
0.08 342 2 846 1
0.10 353 ‘:‘; 746 -
'©
0.12 367 S 646 -
0.14 379 5
0.16 395 546 1
0.18 417 446 -
0.20 1053 346
0.22 1061
023 1066 246 T T T T T T 1
024 1075 0 005 01 015 0.2 025 03 0.35
Volumen (mL)
0.25 1080
0.26 1082 Figura 17. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal
0.28 1082 con permanganato de potasio, utilizando un electrodo de platino.
0.30 1082




VALORACION 3 DE
PERMANGANATO DE POTASIO 0.1N.

Tabla 24. Resultado experimental
obtenido de la valoracion de sulfato
ferroso amoniacal con

SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON

permanganato de potasio. \daadon de SulfatoFerroso Anoiacd
an Pemangarato ce Pdlasio
Vol (mL) E (mV)
0.00 342 Pderdial vsVduren
0.02 381
0.04 398
0.06 413 D,
0.08 423 120
0.10 433 1000
0.12 445 a0
0.14 455 E
0.16 472 : |
0.18 496 g 4Dy
0.20 535 A0
0.22 1126 0 — —
220 d 0 Q%6 Q1 015 02 05 03 0F
0.24 1135
0.25 1139 Vdunren ()
0.26 1143
0.28 1143 Figura 18. Curvade valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
0.30 1141 permanganato de potasio, utilizando un electrodo de platino.




VALORACION 4 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON
PERMANGANATO DE POTASIO 0.IN.

Tabla 25. Resultado experimental

obtenido de la valoracién de sulfato
ferroso amoniacal con permanganato Valoracion de Sulfato Ferroso Amoniacal
de potasio. con Permanganato de Potasio
Potencial vs Volumen
Vol (mL) E (mV) 1172 -
0.00 272 1072 - ‘M—H
0.02 302
0.04 323 9727
0.06 335 - 872 -
0.08 348 % 772
0.10 359 'S
S 672 -
0.12 371 s
o
0.14 385 5727
0.16 400 472 ~
0.18 425 372 -
0.20 444
0.22 1063 212 ‘ | | | | | |
0 005 01 015 02 025 03 0.35
0.23 1071
Volumen (mL)
0.24 1079
0.25 1085
Figura 19. Curva de valoracién de sulfato ferroso amoniacal
0.26 1091 con permanganato de Potasio, utilizando un electrodo de
0.28 1092 platino
0.30 1087




VALORACION 5 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON
PERMANGANATO DE POTASIO 0.IN.

Tabla 26. Resultado experimental obtenido
de la valoracion de sulfato ferroso amoniacal
con permanganato de potasio.

Vol. (mL) E (mV)
0.00 367
0.02 397
0.04 415
0.06 427
0.08 437
0.10 445
0.12 453
0.14 460
0.16 479
0.18 500
0.20 528
0.22 1115
0.23 1120
0.24 1126
0.25 1132
0.26 1132
0.28 1130
0.30 1128

Valoradon de Sulfato Ferroso Amoniacal
con Permanganato de Potasio

Potencial vs Volumen

O T T T T T T 1
0 005 01 015 02 05 03 035

Volumen (mL)

Figura 20. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
permanganato de potasio, utilizando un electrodo de platino



VALORACION 6 DE

SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON

PERMANGANATO DE POTASIO 0.IN.

Tabla 27. Resultado experimental
obtenido de la valoraciéon de sulfato
ferroso amoniacal con permanganato de

Valoradon de Sulfato Ferroso Amoniacal
con Permanganato de Potasio

potasio.
Potencial vs Volumen
Vol (mL) E (mV)

0.00 252 1200 -
0.02 300
0.04 312 1000 -
0.06 332
0.08 340 < 800
0.10 355 (S

— 600
0.12 362 3
0.14 380 § 400 -
0.16 392 )
0.18 422 200
0.20 455
0 22 1055 0 T T T T T T 1
0.23 1070 0O 005 01 015 02 0 03 03
0.24 1077 Volumen (mL)
0.25 1082
0.26 1084 Figura 21. Curva de valoracion de sulfato ferroso

amoniacal con permanganato de potasio, utilizando un

0.28 1084 electrodo de platino
0.30 1082




VALORACION 7 DE
PERMANGANATO DE POTASIO 0.1N.

Tabla 28. Resultados experimentales
obtenidos de la valoracion de sulfato ferroso

amoniacal con permanganato de potasio.

SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON

Valoradon de Sulfato Ferroso Amoniacal
con Permanganato de Potasio

Potencial vs Volumen

O I I I I I I 1
0O 005 01 015 02 0 03 035

Volumen (mL)

Vol (mL) E (mV)
0.00 302
0.02 324
0.04 342
0.06 353
0.08 364
0.10 375
0.12 381
0.14 396
0.16 416
0.18 437
0.20 463
0.22 1068
0.23 1074
0.24 1082
0.25 1092
0.26 1095
0.28 1096
0.30 1090

Figura 22. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal
con permanganato de potasio, utilizando un electrodo de platino.




VALORACION 8 DE
PERMANGANATO DE POTASIO 0.1N.

Tabla 29.

Resultados

experimentales obtenidos de la
valoraciéon de sulfato ferroso
amoniacal con permanganato de

potasio.

Vol (mL) E (mV)
0.00 264
0.02 310
0.04 321
0.06 340
0.08 350
0.10 363
0.12 375
0.14 382
0.16 398
0.18 410
0.20 450
0.22 1057
0.23 1069
0.24 1076
0.25 1082
0.26 1084
0.28 1082
0.30 1079

SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON

Valoradon de Sulfato Ferroso Amoniacal
con Permanganato de Potasio

Potencial vs Volumen

0 I I I I I I 1
0O 005 01 015 02 05 03 035

Volumen (mL)

Figura 23. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
permanganato de potasio, utilizando un electrodo de platino.



VALORACION 9 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON
PERMANGANATO DE POTASIO 0.IN.

Tabla 30. Resultados experimentales . .
obtenidos de la valoracion de sulfato ferroso Valoradon de Sulfato Ferroso Amoniacal
amoniacal con permanganato de potasio con pemangamto de Potasio
Vol (mL) E (mV) Potencial vs Volumen

0.00 351

0.02 395 1200 -,

0.04 415

0.06 427 1000 -

0.08 439

0.10 445 800+

)
0.12 455 E
= 600 -

0.14 458 .

0.16 470 § 400 y

0.18 503

0.20 525 200 -

0.22 1093 0

0.23 1110 Y

0O 005 01 015 02 0% 03 035

0.24 1118

0.25 1130 Volumen (mL)

0.26 1139

0.28 1138 Figura 24. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con

0.30 1135 permanganato de potasio, utilizando un electrodo de platino.




VALORACION
PERMANGANATO DE POTASIO 0.1N.

10 DE

Tabla 31. Resultados experimentales
obtenidos de la wvaloracion de sulfato
ferroso amoniacal con permanganato de

SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.IN CON

Valoradon de Sulfato Ferroso Amoniacal
con Permanganato de Potasio

Potencial vs Volumen

0 T T T T T T 1
0O 005 01 015 02 02 03 035

Volumen (mL)

potasio
Vol. (mL) E (mV)
0.00 286
0.02 312
0.04 328
0.06 341
0.08 352
0.10 362
0.12 373
0.14 384
0.16 396
0.18 412
0.20 445
0.22 1059
0.23 1067
0.24 1073
0.25 1085
0.26 1090
0.28 1090
0.30 1086

Figura 25. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal
con permanganato de potasio, utilizando un electrodo de platino.




GRAFICO DE LAS 10 VALORACIONES DE SULFATO FERROSO AMONIACAL
CON PERMANGANATO DE POTASIO

Valoraciones de Sulfato Ferroso Amoniacal con Permanganato de

Potasio
1400 ~
1200 -
o= Yy
1000 - “‘/
/ —&— Series’
g 800 _ —l— Series2
= Series 3
©
© Series4
3
E 600 B [ —¥— Series5
—@— Series6
—+— Series7
Series 8
Series9
Series 10

0 [ I I I 1
0 0.1 0.2 0.3 0.4

Volumen (mL)

Figura 26. Este grafico muestra las 10 curvas de valoracion de sulfato ferroso amoniacal 0.IN con
permanganato de potasio 0.1N, utilizando un electrodo de platino, se puede observar que la variacion es
minima.



VALORACION 2 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.1N CON SUL FATO

CERICO AMONIACAL 0.0952N.

Tabla 32. Resultados experimentales
obtenidos de la valoracion de sulfato
ferroso amoniacal con sulfato cérico
amoniacal.

Vol. (mL) E (mV)
0.00 284
0.02 307
0.04 325
0.06 337
0.08 348
0.10 356
0.12 368
0.14 378
0.16 392
0.18 409
0.19 412
0.20 470
0.21 1024
0.22 1039
0.24 1059
0.26 1072
0.28 1079
0.30 1085
0.32 1091

Valoracion de Suliao Femoso Amoniacal
con 8lfato Cericamdimacal

Potencial vs Volumen

0 T T T T T T !
0 0.0501 015 0.2 025 03 035

Volumen (ml)

Figura 27. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
sulfato cérico amoniacal, utilizando un electrodo de platino.




VALORACION 3 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.1 N CON SUL FATO
CERICO AMONIACAL 0.0952N.

Tabla 33. Resultados experimentales
obtenidos de la valoracion de sulfato

ferroso amoniacal

con sulfato cérico

amoniacal.

Vol. (mL) E (mV)
0.00 272
0.02 297
0.04 320
0.06 328
0.08 340
0.10 348
0.12 358
0.14 372
0.16 387
0.18 403
0.19 413
0.20 465
0.21 1020
0.22 1038
0.24 1056
0.26 1070
0.28 1078
0.30 1083
0.32 1092

Valoracion de Suliaip Fermoso Amoniacal
con 8lfato Cericomédimacal

Potencial vs Volumen

O T T T T T T !
0 0.0501 015 0.2 025 03 035

Volumen (ml)

Figura 28. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con sulfato
cérico amoniacal, utilizando un electrodo deplatino.



VALORACION 4 DE SULFA TO FERROSO AMONIACAL 0. IN CON SUL FATO

CERICO AMONIACAL 0.0952N.

Tabla 34. Resultados experimentales
obtenidos de la valoracion de sulfato ferroso
amoniacal con sulfato cérico amoniacal.

Vol ( mL) E (mV)
0.00 299
0.02 319
0.04 333
0.06 345
0.08 353
0.10 359
0.12 369
0.14 380
0.16 389
0.18 401
0.19 413
0.20 471
0.21 1020
0.22 1037
0.24 1056
0.26 1069
0.28 1077
0.30 1085
0.32 1093

Valoracion de SuliEip Feroso Amoniacal
con Blfato Ceriendhiacal

Potencial vhilfen

0 T T T T T T !
0 00501 015 0.2 025 03 035

Volumen (ml)

Figura 29. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
sulfato cérico amoniacal, utilizando un electrodo deplatino.




VALORACION 5 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.1 N CON SUL FATO
CERICO AMONIACAL 0.0952N.

Tabla 35. Resultados experimentales . .
obtenidos de la valoracion de sulfato \aoradon de SUEDb Ferroso Amonica
ferroso amoniacal con sulfato cérico . .
amoniacal. con 8ifato Cericoohiacal
Potencial vs Volumen
0.00 287
0.02 313 1000
0.04 331
800~
0.06 342 E
0.08 352 <= 600
0.10 364 4
0.12 373 00{
0.14 384 200 -
0.16 396
0.18 416 0 I I I I I I \
0.19 428 0O 0.0501 015 0.2 025 03 035
0.20 472
\olumen
0.21 1028 (ni_)
0.22 1055
0.24 1064
Figura 30. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
0.26 1072 sulfato cérico amoniacal, utilizando un electrodo deplatino.
0.28 1077
0.30 1085
0.32 1092




VALORACION 6 DE SULFA TO FERROSO AMONIACAL 0.1 N CON SUL FATO

CERICO AMONIACAL 0.0952N.

TABLA 36. Resultados experimentales . i
obtenidos de la valoracion de sulfato ferroso \doradon de Sulab Faroso Amoniacd
amoniacal con sulfato cérico amoniacal. con Slfato Cericnokiacal
Potencial vs Volumen
Vol ( mL ) E (mV)
0.00 307
0.02 324 1 200
0.04 336 1 000
0.06 345
0.08 352 8007
0.10 361 E 600-
0.12 369 .
0.14 379 400
4
0.16 387
200 -
0.18 396
0.19 407 0 \ \ \ \ \ \ \
0.20 468 0 0.0501 015 0.2 025 03 035
0.21 1022
0.22 1042 \olumen (mlL)
0.24 1055
0.26 1072
0.28 1078 Figura 31. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con
0.30 1083 sulfato cérico amoniacal, utilizando un electrodo deplatino.
0.32 1093




VALORACION 7 DE SULFATO FERROSO AMONIACAL 0.1 N CON SUL FATO

CERICO AMONIACAL 0.0952N.

Tabla 37. Resultados experimentales
obtenidos de la valoracion de sulfato ferroso
amoniacal con sulfato cérico amoniacal.

Vdloracion de Suliaio Fenmroso Amoniaca
con 8lfato Ceriandniacal

Potencial vs Volumen

O T T T T T T !
0 0.0501 015 0.2 025 03 035

\Volumen (mL)

Vol ( mL ) E (mV)
0.00 272
0.02 315
0.04 333
0.06 344
0.08 355
0.10 365
0.12 376
0.14 387
0.16 399
0.18 421
0.19 437
0.20 475
0.21 1028
0.22 1040
0.24 1060
0.26 1072
0.28 1080
0.30 1087
0.32 1092

Figura 32. Curva de valoracion de sulfato ferroso amoniacal con sulfato
cérico amoniacal, utilizando un electrodo deplatino



GRAFICO DE LAS 7 VALO RACIONES DE SULFATO FERROSO AMONIACAL
CON SULFATO CERICO AMONIACAL

Valoraciones de Sulfato Ferroso Amoniacal con Sulfato
Cerico Amoniacal

1200

800
— —&— Series1
E —l— Series2
= Series3
g 600 Series4
dC, —X¥— Series5
5 —@— Series6
o —+— Series7

400

200 -

O T T T 1
0 0.1 0.2 0.3 04

Volumen (mL)

Figura 38. Este grafico muestra las 7 curvas de valoracion de sulfato ferroso amoniacal 0.1 N con sulfato
cérico amoniacal 0.0952N, utilizando un electro do de platino, se puede observar que la variacion es minima.



TABLAS Y GRAFICOS DE:

Obtencion de la primera derivada para las valoraciones de sulfato amoniacal 0.1N
con dicromato de potasio 0.1N

Obtencion de la primera derivada para las valoraciones de sulfato amoniacal 0.1N
con permanganato de potasio 0.IN

Obtencion de la primera derivada para las valoraciones de sulfato amoniacal 0.1N
con sulfato cérico amoniacal 0.0952N



TABLAS Y GRAFICOS PARA LA OBTENCION DE LA PRIMERA DERIVADA DE
LA EXPERIMENTACION DE SULFATO FERROSO AMONIACAL CON
DICROMATO DE POTASIO.

Tabla 39. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 8 v aloraciones de sulfato ferroso
amoniacal con dicromato de potasio.

Vol. (mL) Vol. p romedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 252 58 0.02 2900
0.02 0.03 310 19 0.02 950
0.04 0.05 329 13 0.02 650
0.06 0.07 342 13 0.02 650
0.08 0.09 355 10 0.02 500
0.10 0.11 365 13 0.02 650
0.12 0.13 378 14 0.02 700
0.14 0.15 392 18 0.02 900
0.16 0.17 410 26 0.02 1300
0.18 0.185 436 31 0.01 3100
0.19 0.195 467 232 0.01 23200
0.20 0.205 699 4 0.01 400
0.21 0.215 703 3 0.01 300
0.22 0.23 706 6 0.02 300
0.24 0.25 712 4 0.02 200
0.26 0.27 716 4 0.02 200
0.28 0.29 720 3 0.02 150

1aderivadadE/dV
25000
20000
> 15000
3z
w 10000
-]
5000
0
0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3 0.35
-5000 -
Volumenpromedio(mL)

Figura 34. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200uL de sulfato ferroso amoniacal con dicromato de potasio.




Tabla 39. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 8 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con dicromato de potasio.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 255 65 0.02 3250
0.02 0.03 320 21 0.02 1050
0.04 0.05 341 14 0.02 700
0.06 0.07 355 14 0.02 700
0.08 0.09 369 9 0.02 450
0.10 0.11 378 13 0.02 650
0.12 0.13 391 14 0.02 700
0.14 0.15 405 15 0.02 750
0.16 0.17 420 24 0.02 1200
0.18 0.185 444 27 0.01 2700
0.19 0.195 471 224 0.01 22400
0.20 0.205 695 8 0.01 800
0.21 0.215 703 4 0.01 400
0.22 0.23 707 9 0.02 450
0.24 0.25 716 4 0.02 200
0.26 0.27 720 3 0.02 150
0.28 0.29 723 2 0.02 100
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Figura 35. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200uL de sulfato ferroso amoniacal con dicromato de potasio.




Tabla 40. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 8 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con dicromato de potasio.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 250 65 0.02 3250
0.02 0.03 315 22 0.02 1100
0.04 0.05 337 13 0.02 650
0.06 0.07 350 1 0.02 550
0.08 0.09 361 13 0.02 650
0.10 0.11 374 12 0.02 600
0.12 0.13 386 14 0.02 700
0.14 0.15 400 26 0.02 1300
0.16 0.17 426 10 0.02 500
0.18 0.185 436 36 0.01 3600
0.19 0.195 472 231 0.01 23100
0.20 0.205 703 2 0.01 200
0.21 0.215 705 2 0.01 200
0.22 0.23 707 7 0.02 350
0.24 0.25 714 6 0.02 300
0.26 0.27 720 2 0.02 100
0.28 0.29 722 2 0.02 100
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Figura 36. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equiv alencia en la valoracion de los
200uL de sulfato ferroso amoniacal con dicromato de potasio.



Tabla 41. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 8 valoraciones de sulfato ferroso

amoniacal con dicromato de potasio.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 252 60 0.02 3000
0.02 0.03 312 20 0.02 1000
0.04 0.05 332 17 0.02 850
0.06 0.07 349 1 0.02 550
0.08 0.09 360 16 0.02 800
0.10 0.11 376 8 0.02 400
0.12 0.13 384 20 0.02 1000
0.14 0.15 404 24 0.02 1200
0.16 0.17 428 12 0.02 600
0.18 0.185 440 30 0.01 3000
0.19 0.195 470 232 0.01 23200
0.20 0.205 702 2 0.01 200
0.21 0.215 704 2 0.01 200
0.22 0.23 706 9 0.02 450
0.24 0.25 715 6 0.02 300
0.26 0.27 721 2 0.02 100
0.28 0.29 723 2 0.02 100
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Figura 37. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200uL de sulfato ferroso amoniacal con dicromato de potasio




Tabla 42. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 8 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con dicromato de potasio

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 252 56 0.02 2800
0.02 0.03 308 22 0.02 1100
0.04 0.05 330 14 0.02 700
0.06 0.07 344 14 0.02 700
0.08 0.09 358 9 0.02 450
0.10 0.11 367 8 0.02 400
0.12 0.13 375 18 0.02 900
0.14 0.15 393 17 0.02 850
0.16 0.17 410 30 0.02 1500
0.18 0.185 440 31 0.01 3100
0.19 0.195 471 234 0.01 23400
0.20 0.205 705 3 0.01 300
0.21 0.215 708 5 0.01 500
0.22 0.23 713 5 0.02 250
0.24 0.25 718 4 0.02 200
0.26 0.27 722 4 0.02 200
0.28 0.29 726 2 0.02 100
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Figura 38. Grafico de la primera derivada para obtener el pu nto de equivalencia en la valoracion de los
200pL de sulfato ferroso amoniacal con dicromato de potasio.



Tabla 43. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 8 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con dicromato de potasio.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 254 56 0.02 2800
0.02 0.03 310 20 0.02 1000
0.04 0.05 330 12 0.02 600
0.06 0.07 342 18 0.02 900
0.08 0.09 360 12 0.02 600
0.10 0.11 372 8 0.02 400
0.12 0.13 380 20 0.02 1000
0.14 0.15 400 18 0.02 900
0.16 0.17 418 20 0.02 1000
0.18 0.185 438 30 0.01 3000
0.19 0.195 468 234 0.01 23400
0.20 0.205 702 4 0.01 400
0.21 0.215 706 2 0.01 200
0.22 0.23 708 7 0.02 350
0.24 0.25 715 5 0.02 250
0.26 0.27 720 5 0.02 250
0.28 0.29 725 2 0.02 100
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Figura 39. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200puL de sulfato ferroso amoniacal con dicromato de potasio



Tabla 44. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 8 valoraciones de Sulfato Ferroso
Amoniacal con Dicromato de Potasio

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 250 50 0.02 2500
0.02 0.03 300 19 0.02 950
0.04 0.05 319 16 0.02 800
0.06 0.07 335 14 0.02 700
0.08 0.09 349 10 0.02 500
0.10 0.11 359 14 0.02 700
0.12 0.13 373 12 0.02 600
0.14 0.15 385 17 0.02 850
0.16 0.17 402 36 0.02 1800
0.18 0.185 438 247 0.01 24700
0.19 0.195 685 5 0.01 500
0.20 0.205 690 6 0.01 600
0.21 0.215 696 6 0.01 600
0.22 0.23 702 4 0.02 200
0.24 0.25 706 4 0.02 200
0.26 0.27 710 3 0.02 150
0.28 0.29 713 2 0.02 100
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Figura 40. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200puL de sulfato ferroso amoniacal con dicromato de potasio.



TABLAS Y GRAFICOS PARA LA OBTENCION DE LA PRIMERA DERIVADA DE
LA EXPERIMENTACION DE SULFATO FERROSO AMONIACAL CON
PERMANGANATO DE POTASIO.

Tabla 46. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con permanganato de potasio.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dav dE/dV
(mL)

0.00 0.01 246 48 0.02 2400
0.02 0.03 294 21 0.02 1050
0.04 0.05 315 15 0.02 750
0.06 0.07 330 12 0.02 600
0.08 0.09 342 " 0.02 550
0.10 0.1 353 14 0.02 700
0.12 0.13 367 12 0.02 600
0.14 0.15 379 16 0.02 800
0.16 0.17 395 22 0.02 1100
0.18 0.19 417 636 0.02 31800
0.20 0.21 1053 8 0.02 400
0.22 0.225 1061 5 0.01 500
0.23 0.235 1066 9 0.01 900
0.24 0.245 1075 5 0.01 500
0.25 0.255 1080 2 0.01 200
0.26 0.27 1082 0 0.02 0
0.28 0.29 1082 0 0.02 0

1a Derivada dE/dV

35000 -
Vol. P.E. =0.19mL
30000 -
25000 +
20000 +
3
o 15000 -
©
10000 -
5000 -
0 ‘\0—‘0—0—0‘—0—% : e o N o ‘
0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3 0.35
-5000 -

volumen promedio (mL)

Figura 41. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200pL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de potasio.



Tabla 47. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con permanganato de potasio.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 342 39 0.02 1950
0.02 0.03 381 17 0.02 850
0.04 0.05 398 15 0.02 750
0.06 0.07 413 10 0.02 500
0.08 0.09 423 10 0.02 500
0.10 0.11 433 12 0.02 600
0.12 0.13 445 10 0.02 500
0.14 0.15 455 17 0.02 850
0.16 0.17 472 24 0.02 1200
0.18 0.185 496 39 0.01 3900
0.20 0.195 535 591 0.01 59100
0.22 0.205 1126 5 0.01 500
0.23 0.215 1131 4 0.01 400
0.24 0.23 1135 4 0.02 200
0.25 0.25 1139 4 0.02 200
0.26 0.27 1143 0 0.02 0
0.28 0.29 1143 -2 0.02 -100
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70000 nVoI. P.E.=0.195mL n
60000
50000
dE/d¥#0000
30000
20000
10000
0 S—e—e ——o—¢—9 e ——o—0o ¢ )
0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3 0.35
-10000

volumen promedio (mL)

Figura 42. Grafico de la primera derivada para obtener el punto d e equivalencia en la valoracion de los

200puL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de potasio




Tabla 48. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con permanganato de potasio.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dav dE/dV
(mL)
0.00 0.01 272 30 0.02 1500
0.02 0.03 302 21 0.02 1050
0.04 0.05 323 12 0.02 600
0.06 0.07 335 13 0.02 650
0.08 0.09 348 11 0.02 550
0.10 0.1 359 12 0.02 600
0.12 0.13 371 14 0.02 700
0.14 0.15 385 15 0.02 750
0.16 0.17 400 25 0.02 1250
0.18 0.185 425 19 0.01 1900
0.19 0.195 444 619 0.01 61900
0.20 0.205 1063 8 0.01 800
0.21 0.215 1071 8 0.01 800
0.22 0.23 1079 6 0.02 300
0.24 0.25 1085 6 0.02 300
0.26 0.27 1091 1 0.02 50
0.28 0.29 1092 -5 0.02 -250
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Figura 43. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200uL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de potasio.



Tabla 49. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con permanganato de potasio.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 367 30 0.02 1500
0.02 0.03 397 18 0.02 900
0.04 0.05 415 12 0.02 600
0.06 0.07 427 10 0.02 500
0.08 0.09 437 8 0.02 400
0.10 0.11 445 8 0.02 400
0.12 0.13 453 7 0.02 350
0.14 0.15 460 19 0.02 950
0.16 0.17 479 21 0.02 1050
0.18 0.185 500 28 0.01 2800
0.19 0.195 528 587 0.01 58700
0.20 0.205 1115 5 0.01 500
0.21 0.215 1120 6 0.01 600
0.22 0.23 1126 6 0.02 300
0.24 0.25 1132 0 0.02 0
0.26 0.27 1132 -2 0.02 -100
0.28 0.29 1130 -2 0.02 -100
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Figura 44. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200puL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de potasio.



Tabla 50. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con permanganato de potasio.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)

0.00 0.01 252 48 0.02 2400
0.02 0.03 300 12 0.02 600
0.04 0.05 312 20 0.02 1000
0.06 0.07 332 8 0.02 400
0.08 0.09 340 15 0.02 750
0.10 0.1 355 7 0.02 350
0.12 0.13 362 18 0.02 900
0.14 0.15 380 12 0.02 600
0.16 0.17 392 30 0.02 1500
0.18 0.185 422 33 0.01 3300
0.19 0.195 455 600 0.01 60000
0.20 0.205 1055 15 0.01 1500
0.21 0.215 1070 7 0.01 700
0.22 0.23 1077 5 0.02 250
0.24 0.25 1082 2 0.02 100
0.26 0.27 1084 0 0.02 0
0.28 0.29 1084 -2 0.02 -100
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Figura 45. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoraciénde los
200puL de Sulfato Ferroso Amoniacal con Permanganato de Potasio




Tabla 51. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con permanganato de potasio

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 302 22 0.02 1100
0.02 0.03 324 18 0.02 900
0.04 0.05 342 1 0.02 550
0.06 0.07 353 1 0.02 550
0.08 0.09 364 1 0.02 550
0.10 0.11 375 6 0.02 300
0.12 0.13 381 15 0.02 750
0.14 0.15 396 20 0.02 1000
0.16 0.17 416 21 0.02 1050
0.18 0.185 437 26 0.01 2600
0.19 0.195 463 605 0.01 60500
0.20 0.205 1068 6 0.01 600
0.21 0.215 1074 8 0.01 800
0.22 0.23 1082 10 0.02 500
0.24 0.25 1092 3 0.02 150
0.26 0.27 1095 1 0.02 50
0.28 0.29 1096 -6 0.02 -300
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Figura 46. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200pL de Sulfato Ferroso Amoniacal con Permanganato de Potasio



Tabla 52. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de Sulfato Ferroso
Amoniacal con Permanganato de Potasio

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 264 46 0.02 2300
0.02 0.03 310 1 0.02 550
0.04 0.05 321 19 0.02 950
0.06 0.07 340 10 0.02 500
0.08 0.09 350 13 0.02 650
0.10 0.11 363 12 0.02 600
0.12 0.13 375 7 0.02 350
0.14 0.15 382 16 0.02 800
0.16 0.17 398 12 0.02 600
0.18 0.185 410 40 0.01 4000
0.19 0.195 450 607 0.01 60700
0.20 0.205 1057 12 0.01 1200
0.21 0.215 1069 7 0.01 700
0.22 0.23 1076 6 0.02 300
0.24 0.25 1082 2 0.02 100
0.26 0.27 1084 -2 0.02 -100
0.28 0.29 1082 -3 0.02 -150
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Figura 47. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200uL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de potasio



Tabla 53. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con permanganato de potasio.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE av dE/dV
(mL)
0.00 0.01 351 44 0.02 2200
0.02 0.03 395 20 0.02 1000
0.04 0.05 415 12 0.02 600
0.06 0.07 427 12 0.02 600
0.08 0.09 439 6 0.02 300
0.10 0.11 445 10 0.02 500
0.12 0.13 455 3 0.02 150
0.14 0.15 458 12 0.02 600
0.16 0.17 470 33 0.02 1650
0.18 0.185 503 22 0.01 2200
0.19 0.195 525 568 0.01 56800
0.20 0.205 1093 17 0.01 1700
0.21 0.215 1110 8 0.01 800
0.22 0.23 1118 12 0.02 600
0.24 0.25 1130 9 0.02 450
0.26 0.27 1139 -1 0.02 -50
0.28 0.29 1138 -3 0.02 -150
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Figura 48. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200puL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de potasio.



Tabla 54. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con permanganato de potasio.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)

0.00 0.01 286 26 0.02 1300
0.02 0.03 312 16 0.02 800
0.04 0.05 328 13 0.02 650
0.06 0.07 341 1 0.02 550
0.08 0.09 352 10 0.02 500
0.10 0.11 362 1 0.02 550
0.12 0.13 373 1 0.02 550
0.14 0.15 384 12 0.02 600
0.16 0.17 396 16 0.02 800
0.18 0.185 412 33 0.01 3300
0.19 0.195 445 614 0.01 61400
0.20 0.205 1059 8 0.01 800
0.21 0.215 1067 6 0.01 600
0.22 0.23 1073 12 0.02 600
0.24 0.25 1085 5 0.02 250
0.26 0.27 1090 0 0.02 0
0.28 0.29 1090 -4 0.02 -200
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Figura 49. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200uL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de potasia



TABLAS Y GRAFICOS PARA LA OBTENCION DE LA PRIMERA DERIVADA DE
LA EXPERIMENTACION DE SULFATO FERROSO AMONIACAL CON SULFATO
CERICO AMONIACAL.

Tabla 55. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con sulfato cérico amoniacal.

Vol. (mL) Vol. pr omedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 284 23 0.02 1150
0.02 0.03 307 18 0.02 900
0.04 0.05 325 12 0.02 600
0.06 0.07 337 1 0.02 550
0.08 0.09 348 8 0.02 400
0.10 0.11 356 12 0.02 600
0.12 0.13 368 10 0.02 500
0.14 0.15 378 14 0.02 700
0.16 0.17 392 17 0.02 850
0.18 0.185 409 3 0.01 300
0.19 0.195 412 58 0.01 5800
0.20 0.205 470 554 0.01 55400
0.21 0.215 1024 15 0.01 1500
0.22 0.23 1039 20 0.02 1000
0.24 0.25 1059 13 0.02 650
0.26 0.27 1072 7 0.02 350
0.28 0.29 1079 6 0.02 300
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Figura 50. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200pL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de potasio.



Tabla 56. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con sulfato cérico amoniacal.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)

0.00 0.01 272 25 0.02 1250
0.02 0.03 297 23 0.02 1150
0.04 0.05 320 8 0.02 400
0.06 0.07 328 12 0.02 600
0.08 0.09 340 8 0.02 400
0.10 0.11 348 10 0.02 500
0.12 0.13 358 14 0.02 700
0.14 0.15 372 15 0.02 750
0.16 0.17 387 16 0.02 800
0.18 0.185 403 10 0.01 1000
0.19 0.195 413 52 0.01 5200
0.20 0.205 465 555 0.01 55500
0.21 0.215 1020 18 0.01 1800
0.22 0.23 1038 18 0.02 900
0.24 0.25 1056 14 0.02 700
0.26 0.27 1070 8 0.02 400
0.28 0.29 1078 5 0.02 250
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Figura 51. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200uL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de potasio.



Tabla 57. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con sulfato cérico amoniacal.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 299 20 0.02 1000
0.02 0.03 319 14 0.02 700
0.04 0.05 333 12 0.02 600
0.06 0.07 345 8 0.02 400
0.08 0.09 353 6 0.02 300
0.10 0.11 359 10 0.02 500
0.12 0.13 369 1 0.02 550
0.14 0.15 380 9 0.02 450
0.16 0.17 389 12 0.02 600
0.18 0.185 401 12 0.01 1200
0.19 0.195 413 58 0.01 5800
0.20 0.205 471 549 0.01 54900
0.21 0.215 1020 17 0.01 1700
0.22 0.23 1037 19 0.02 950
0.24 0.25 1056 13 0.02 650
0.26 0.27 1069 8 0.02 400
0.28 0.29 1077 8 0.02 400
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Figura 52. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200pL de sulfato ferro so amoniacal con permanganato de potasio.



Tabla 58. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con sulfato cérico amoniacal.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)

0.00 0.01 287 26 0.02 1300
0.02 0.03 313 18 0.02 900
0.04 0.05 331 1 0.02 550
0.06 0.07 342 10 0.02 500
0.08 0.09 352 12 0.02 600
0.10 0.11 364 9 0.02 450
0.12 0.13 373 1 0.02 550
0.14 0.15 384 12 0.02 600
0.16 0.17 396 20 0.02 1000
0.18 0.185 416 12 0.01 1200
0.19 0.195 428 44 0.01 4400
0.20 0.205 472 556 0.01 55600
0.21 0.215 1028 27 0.01 2700
0.22 0.23 1055 9 0.02 450
0.24 0.25 1064 8 0.02 400
0.26 0.27 1072 5 0.02 250
0.28 0.29 1077 8 0.02 400

1aDerivadadE/dV

6000 0O
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4000 0 A
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dE/dV
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Figura 53. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200pL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de potasio.



Tabla 59. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con sulfato cérico amoniacal.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dav dE/dV
(mL)
0.00 0.01 307 17 0.02 850
0.02 0.03 324 12 0.02 600
0.04 0.05 336 9 0.02 450
0.06 0.07 345 7 0.02 350
0.08 0.09 352 9 0.02 450
0.10 0.11 361 8 0.02 400
0.12 0.13 369 10 0.02 500
0.14 0.15 379 8 0.02 400
0.16 0.17 387 9 0.02 450
0.18 0.185 396 1 0.01 1100
0.19 0.195 407 61 0.01 6100
0.20 0.205 468 554 0.01 55400
0.21 0.215 1022 20 0.01 2000
0.22 0.23 1042 13 0.02 650
0.24 0.25 1055 17 0.02 850
0.26 0.27 1072 6 0.02 300
0.28 0.29 1078 5 0.02 250
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6000 O ;
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Figura 60. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de guivalencia en la valoracion de los
200uL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de potasio.



Tabla 60. Datos para obtener los puntos de equivalencia de una de las 10 valoraciones de sulfato ferroso
amoniacal con sulfato cérico amoniacal.

Vol. (mL) Vol. promedio E (mV) dE dv dE/dV
(mL)
0.00 0.01 272 43 0.02 2150
0.02 0.03 315 18 0.02 900
0.04 0.05 333 1 0.02 550
0.06 0.07 344 1 0.02 550
0.08 0.09 355 10 0.02 500
0.10 0.11 365 11 0.02 550
0.12 0.13 376 1 0.02 550
0.14 0.15 387 12 0.02 600
0.16 0.17 399 22 0.02 1100
0.18 0.185 421 16 0.01 1600
0.19 0.195 437 38 0.01 3800
0.20 0.205 475 553 0.01 55300
0.21 0.215 1028 12 0.01 1200
0.22 0.23 1040 20 0.02 1000
0.24 0.25 1060 12 0.02 600
0.26 0.27 1072 8 0.02 400
0.28 0.29 1080 7 0.02 350
1aDerivadadE/dV
6000 O
Vol P.E.=0.205 |

5000 0
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i 3000 0
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Figura 61. Grafico de la primera derivada para obtener el punto de equivalencia en la valoracion de los
200pL de sulfato ferroso amoniacal con permanganato de potasio.







CALCULOS

Estandarizaciones

QB492¢g K,Cr,0; &gibmol K,Cr,0, 689.97g FeNH ,(SO,),2H,0@8beq O_
& 0.1L 294.19g 100g RA Imolg

Concentracion del dicromato de potasio= 0.1N

Obtencion de la concentracion del Sulfato ferroso amoniacal:

N1V1 = N2V2
(N sonrr s, J2ml FeNH ,(50,), ) =(0.1N)2m) K ,Cr,0, )

FeNH ,(50,), =0.1N

- Promedio de 5 valoraciones

Obtencion de la concentracion del Permanganato de potasio:

NiVi= NbV,
(2ml FeNH ,(50,), J0.1N) =(N g0, 2md) KMRO,)

Wisno, ) =01V

Promedio de 5 valoraciones

Obtencion de la concentracion del Sulfato cérico amoniacal:

N]V] = N2V2

(2ml FeNH ,(S0,), )(O'IN) :(N(NH4)4Ce(SO4)4 (NH ), Ce(SO,), ]

[N(NH4)4C3(S()4)4 ):00952N

> Promedio de 5 valoraciones



CONCENTRACIONES DE SULFATO FERROSO AMONIACAL

Con Dicromato de Potasio
N]V] = Nsz

(0.2m1 FeNH ,(S0,), )N rursy 50,0, ) =(0.1N)(0.195m1 K, Cr,0,)

(NFeNH4(SO4)2 ):0.0975N

Con Permanganato de Potasio

NiVi= NoV,

(0.2m1 FeNH ,(S0,), )N sonsr 50,0, ) =(0.1N)(0.195mI KO, )

e

(Vo 50,0, ) =0.0975N

Con Sulfato cérico Amoniacal
NiVi= NoV,

(0.2m1 FeNH ,(S0,), )V sursrcs0,,, ) =(0.09528)(0.205mi (NH ), Ce(50,), )

(NFeNH4(SO4)2 A ] =0.09758N



PRUEBAS ESTADISTICAS

° .2
Ax cOB- X O
X = s =AC -
n en-1g
Donde:
X = Valor de cada dato
X = Valor promedio de los datos
s = Desviacion Estandar
n = Numero de datos

Calculo de la desviacion estandar para la valoracion d e 200iL de Sulfato
Ferroso Amoniacal con Dicromato de Potasio

X

+=0.1937

_8@.185 4+0.195 +0.195 +0.195 +0.195 +0.195 +0.195 +0.19596
e 8 %)

) :\/(0.185- 0.1937] +(0.195- 0.1937) +(0.195- 0.1937] +(0.195- 0.1937) +(0.195- 0.1937
8- 1

+0.195- 0.1937) +(0.195 - 0.1937) +(0.195- 0.1937)

=0.0035355



Calculo de la desviacion estindar para la valoracion de 200 i L de Sulfato Ferroso
Amoniacal con Permanganato de Potasio

=(C;§'19 +0.195 +0.195 +0.195 +0.195 +0.195 +0.195 +0.195 +0.195 +0.195 9:0 1945

e 10 @

X

) :\/(0.19- 0.1945) +(0.195- 0.1945) +(0.195- 0.1945) +(0.195- 0.1945) +(0.195- 0.1945)
10- 1

+(0.195- 0.1945) +(0.195- 0.1945) +(0.195- 0.1945) +(0.195 - 0.1945) +(0.195 - 0.1945)

=0.001581

Calculo de la desviacion estindar pa ra la valoracion de 200 i L de Sulfato Ferroso
Amoniacal con Sulfato cérico Amoniacal

:8Q.205 +0.205 +0.205 +0.205 +0.205 +0.205 +0.205 920 205

e 7 %)}

X

. \/ (0.205- 0.205) +(0.205- 0.205) +(0.205 - 0.205) +(0.205 - 0.205) +(0.205- 0.205)
7-1

+0.205 - 0.205) +(0.205- 0.205f _ 0
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