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INTRODUCCION

Los aspectos ecolégicos 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 ensenanza, 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 soélidos y 2 mL para liquidos
como maximo —-mas exactamente, de 25 a 1000 mg para soélidos y 100 a
2000uL para liquidos-. A esta estrategia se le ha denominado
experimentacion a nivel microescala. (1) Es importante mencionar que en
estas experimentaciones no se utiliza equipo y van guiadas principalmente

al ambito 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 Autonoma de México en la década de los setenta, aunque ningun

intento sobrevivié 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 impartio 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 ensenanza 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 Autonoma 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 economicas. 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 (UMV) para reacciones acido-basicas, con la finalidad
de comprobar (o demostrar) si dicha técnica puede ser implementada como

técnica analitica valida de cuantificacion.

La técnica de ultramicrovaloracion potenciométrica es una innovacion que
se esta llevando a cabo en los laboratorios de Quimica Analitica de la FES -
Cuautitlan, dado que a la escala de valores que se manejan en este trabajo,

no hay nada reportado en la literatura.



ANTECEDENTES

Por la década de los 60’s en los laboratorios de quimica general, la
determinacion de puntos de fusion se hacia con muestras de unos pocos
miligramos en un capilar adosado a un termometro que se introducia en el
tubo de Thiele; en los laboratorios 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 (acido
etilendiaminotetraacético) requeria utilizar muestras inferiores a 0.1g; en
Fisico Quimica con la aparicion de las modernas técnicas espectroscopicas
las medidas 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 Organica, vasos y cristalizadores de volumen
incluso mayor en Quimica Inorganica. 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 debi6 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, surgio, 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
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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 ano
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. (g)

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 volumenes utilizados fueron de 2 a 5 mL”
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Los profesores Sonia Rincon Arce y José de Jesus 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 volumenes a nivel microescala como una metodologia de
ensefianza experimental generadora de preguntas. Este trabajo presenta la
opcion de desarrollar la potenciometria con volimenes de 250 uL, lo cual
presenta cualidades como reduccion de desperdicios, de desechos toxicos, y
la minimizacion de riesgos en los laboratorios y la reduccion de costos, esto

por los volumenes tan pequenos que se manejan. (9)
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GENERALIDADES

Concepto de acido y base

Los acidos y las bases constituyen una clase de compuestos quimicos de
gran interés. El concepto de acido y base ha evolucionado a lo largo del
desarrollo de la quimica. Una primera definicion de estos compuestos fue

dada por Arrhenius:

Acido: Toda sustancia que al disolverse en agua cede iones H".

Base: Toda sustancia que al disolverse en agua cede iones OH".

El criterio limitaba las reacciones acido-base a sistemas en los que el agua
fuese el disolvente; ademas no explicaba el caracter acido o basico de
muchas sustancias que no son compuestos hidrogenados o hidroxilados.
Una nueva definicion de estos términos, mas general y que permitia
establecer una comparacion entre las fuerzas de los mismos fue dada por

Bronsted y Lowry independientemente en 1923.

Acido: Sustancia capaz de ceder protones

Base: Sustancia capaz de aceptar protones

Esto se representa por la siguiente ecuacion:

Acido 1 » Base 1 + H'

Los protones no pueden existir libres en disolucion. La reaccion soélo tiene

lugar si hay otra sustancia capaz de aceptarlos:

Base 2+ H- = Acido 2

13



La ecuacion estequiométrica del proceso acido-base real se obtiene

combinando las dos ecuaciones anteriores.

Acido 1 + Base 2 — Base 1 + Acido 2

A los sistemas Acidol/Basel y Acido2/Base2 se les denomina pares acido-
base conjugados. Una reaccion acido-base es un proceso de transferencia de
protones entre dos pares conjugados. Segun el sistema de Bronsted-Lowry,
la fortaleza de un acido se mide por sus tendencias a donar un proton,
mientras que la de una base se mide por su tendencia a aceptar un proton.

Una definicion mas amplia fue dada por Lewis, también en 1923. Segun este
cientifico, acido es una especie con un orbital vacante, capaz de aceptar un
par de electrones, y base es una especie que puede donar un par electrénico
para formar un enlace covalente coordinado. Esta definicion es mas general
y permite clasificar como acidos o bases muchas sustancias que no quedan
incluidas en las anteriores definiciones. No obstante, para sistemas acuosos
se emplea normalmente la definicion de Bronsted-Lowry y ésta es la que se

considerara en este trabajo practico.

Concepto de pH

Una de las propiedades mas importantes de una disolucion acuosa es su
concentracion en ion hidrégeno, que se representa por H* o H30" . Este ion
ejerce un gran efecto sobre la solubilidad de muchas especies inorganicas y
organicas, sobre la naturaleza de especies y complejos catidonicos presentes
en una disolucion, y sobre la velocidad de muchas reacciones quimicas

llevadas a cabo en este medio.
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La concentracion de ion H' se expresa mediante el pH de la disoluciéon, que
se define por la siguiente expresion aproximada (una definicion rigurosa del

pH deberia hacerse en términos de actividades):

pH = -log [H'] , donde [H] es la concentracion del ion

En disoluciones acuosas se cumple siempre la siguiente relacion para el

producto ionico del agua Kw:

[H'] [OH] = Kw = 1.0 10-14 a 25 oC
En disoluciones neutras [H'] = [OH] y, por tanto, segun la ecuacion anterior,
su pH sera igual a 7. Las disoluciones en las que [H'] > [OH] se llaman

disoluciones acidas y tendran pH < 7; aquellas en las que [H] < [OH] se

llaman disoluciones basicas y tendran un pH > 7.

Medida del pH

a)_Mediante indicadores. Un indicador acido-base es, en general, un acido

débil o una base débil que presenta colores diferentes en su forma disociada

y sin disociar. Este cambio de color va asociado a un cambio de estructura.

Imaginemos un indicador que sea un acido débil, al que genéricamente
representamos por HIn, y que en esta forma presenta un color al que
denominamos A, mientras que en forma ionizada In- presenta un color B. El
color de la disolucion que contiene al indicador dependera de la
concentracion relativa entre las formas disociada y sin disociar. Para el

Proceso:

15



HIn + H20 < In" + H30"

_ ] w0l [Hm] _ [m,07]

- [Hm] ] x

En general, el ojo humano es capaz de distinguir netamente cada uno de los
colores cuando la concentracion de una de las formas es aproximadamente
10 veces la concentracion de la otra, es decir, si:

I’
Hin

s 10 la disolucién presenta color B

In’
IHln]

010 - M 10

[I-]Iu]

0.10 la disolucion presenta color A

la disolucion presenta un color mtermedio entre A v

B que s¢ modifica gradualmente

El cambio neto de color del indicador se denomina viraje, y el intervalo de
pH en el que se produce el cambio de color se denomina intervalo de viraje.

Para un indicador dado este intervalo de viraje seria:

I - [[11'] I
PH = pK + 10:[1 [HI_u] J
o] i
color B [HI_n] = 10 = PH=pK +1
color A o] _ 0.10 = pH=pK -1
i [HIn] '

lnego el intervalo de viraje correspondera a pH=pK = 1

16



b)_Mediante un aparato llamado pH-metro. Este consta de dos electrodos

que se sumergen en la disolucion en estudio. El potencial de uno de ellos,
electrodo indicador, depende del valor del pH del medio, mientras que el
potencial del otro, electrodo de referencia, es fijo. El potencial entre los dos
electrodos esta relacionado, por tanto, con el pH. El pH-metro esta disenado
de forma que la lectura en la escala representa directamente el pH de la
disolucion, para lo cual es necesario hacer un calibrado previo con una
sustancia de pH conocido. Un pH-metro proporciona una medida del pH

mas precisa que la obtenida con un indicador.

pH de disoluciones acuosas.

1. Acidos v bases

Acidos y bases fuertes son aquellos que en disolucién acuosa experimentan
una ionizacion completa en disoluciones diluidas. Como ejemplos tipicos
podemos citar el acido clorhidrico y el hidréxido de sodio. Reciben el nombre
de acidos y bases débiles aquellos que en disolucion acuosa experimentan
una disociacion incompleta excepto a dilucion infinita, como por ejemplo el
acido acético.

El equilibrio de ionizacion de un acido débil en disolucion acuosa se
representa:

AH & A"+ H'

y en el equilibrio se cumple:

o a1 o], Lo

* T Taw] ]

siendo K, una constante caracteristica del acido débil.

17



2. Sales

La acidez o basicidad de las disoluciones de diferentes sales en agua se
puede interpretar en funciéon de su disociacion completa para formar iones
libres que presentan propiedades de acido o base. Las bases conjugadas de
los acidos débiles y los acidos conjugados de las bases débiles reaccionan
con el agua modificando el pH de ésta. En el primer caso dan caracter
basico, y en el segundo caracter acido. Esta reaccion del ion con el agua
recibe el nombre de hidrolisis. Asi, el anion A- (por ejemplo, el ion acetato)
procedente de un acido débil (por ejemplo el acido acético) da la siguiente
reaccion con agua

A+ H20 <~ HA + OHB+

Y el cation B+ (por ejemplo el ion amonio) procedente de una base débil (por

ejemplo el amoniaco) da la siguiente reaccion con agua:
B*+ H20 <~ BOH + H*

Supongamos que queremos conocer el pH resultante al disolver una sal AX,
siendo AH un acido débil. El anion A- sera por tanto una base también débil
que se hidrolizara en agua conforme a la reaccion escrita mas arriba. La
concentracion de OH se calculara entonces a partir de la constante de
equilibrio de basicidad K, que se puede a su vez relacionar con la de acidez

Ka del acido AH:

[HAlor| | K, om | g [Kor.-
jﬂﬂil‘rx«; = x-BH orc]- =]
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A partir de la concentracion de OH se podra obtener facilmente el pH de la
disulucion. Un procedimiento analogo se emplearia para obtener el pH de
una disolucion de una cation de wuna base débil. 3 Disoluciones
amortiguadoras, reguladoras o tampoén Son disoluciones capaces de
mantener su pH relativamente constante cuando se le adicionan pequenas
cantidades de acidos o bases, o cuando se varia la dilucion. Estan formadas
por un acido débil y su base conjugada o por una base débil y su acido
conjugado. En el caso de una disolucion reguladora constituida por un acido

débil AH y su base conjugada A, el pH se calcula del siguiente modo:

* [HA]
[H*]:K [HA ] pK. =-logK
— | A_ d L= d

Tomando logaritmos y cambiando signos en la expresion anterior se obtiene:

5

pH =pK_ + log [HA]

De manera similar se obtiene el pH de una disolucion reguladora constituida
por una base débil y su acido conjugado. Cuando se anaden pequenas
cantidades de un acido o una base a la disolucion amortiguadora, la relacion
[A"]/[HA] se modifica poco y el pH, por tanto, no varia practicamente. Si un
tampon se diluye, se modifican [A7] y [HA] pero la relacion entre dichas
concentraciones no cambia, por lo que el pH permanece constante. En la
practica siguiente, desarrollaremos y haremos uso practico de este concepto

de disolucion amortiguadora.
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Valoracion acido-base

Si se desea determinar la concentracion de un acido o una base en
disolucion se le hace reaccionar con una base o acido (disolucion valorante)
cuya concentracion sea perfectamente conocida. A este proceso se le llama
valoracion. El punto de equivalencia de wuna valoracion se define
teoricamente como el punto en el cual la cantidad de valorante agregado es
estequiométricamente equivalente a la sustancia objeto de la determinacion.
En este punto el nimero de equivalentes de la sustancia a valorar sera igual

al numero de equivalentes1 de sustancia valorante

Viase X Nbase = NUmero de equivalentes de base

Vicido X Nacido = NUmero de equivalentes de acido

En el punto de equivalencia

Vbase x Nbase = Vécido x Nécido

Cuando la reaccion se produce entre un acido fuerte y una base fuerte, el
pH correspondiente a la neutralizacion completa (punto de equivalencia) es
7. Si un acido débil se valora con una base fuerte, el pH del punto de
equivalencia es mayor que 7 (hidrolisis del anion del acido) y cuando es una
base débil la que se valora el pH es menor que 7 (hidrolisis del cation de la
base). En todo caso, en el punto de equivalencia se produce un cambio
brusco del pH. Por ello, este punto puede detectarse utilizando un

pH-metro o mediante el empleo del indicador adecuado.
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ELECTRODOS METAL - OXIDO DE METAL SELECTIVOS DE IONES
HIDRONIO.

El electrodo de vidrio es con mucho el sensor mas comunmente utilizado
para indicar el grado de acidez o alcalinidad en electrolitos acuosos. La

fragilidad es la mayor desventaja del electrodo de vidrio.

En anos recientes ha habido un incremento en el interés de utilizar
electrodos metal-6xido de metal como sensores de pH para control industrial

de procesos. Tienen la ventaja de soportar entornos mas adversos.

Para que los electrodos metal-6xido de metal sean utiles como sensores de
pH deben satisfacer varios criterios. Por ejemplo, el metal debe tener un
comportamiento lo suficientemente noble para resistir el ataque de todas las
soluciones sobre un rango util de pH, y su oxido debe ser conductor
eléctrico y ser capaz de alcanzar el equilibrio de la solucion sin que el 6xido
se disuelva apreciablemente. Como estos requerimientos basicos son un
poco dificiles de cumplir, la mayoria de los electrodos metal-o6xido de metal
usados para la deteccion de pH representan una combinacion de la nobleza
del metal y la estabilidad del 6xido.

Los oxidos de metales insolubles y semiconductores son sensibles al ion
hidrogeno de acuerdo al mecanismo de intercambio de iones en los sitios

-OH activos formados sobre la superficie del 6xido metalico en una solucion.

El potencial de un electrodo metal-6xido de metal reversible M/MxO,H".q),

esta determinado por la reaccion

MOy + 2yH" + 2ye” * xM + yH,O
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El primer electrodo metal-6xido de metal usado con relevancia fue el
electrodo de antimonio. Aunque existen muchas aplicaciones relacionadas
con el electrodo de pH de antimonio, esta sujeto a interferencias por oxigeno.
Los materiales que pueden ser utilizados para elaborar electrodos de pH son
IrO,, TiO,, RuO,, RhO,, Sn0O,, TaO,, OsO,, PdO,, y PtO,, ademas de acero
inoxidable 316. Segun los reportes el material que ha dado las mejores
respuestas en base a pruebas electroquimicas es el IrO,, preparado por
oxidacion térmica a 600-700 °C. Aunque recientemente estudios realizados
en la seccion de Quimica Analitica de la FES-Cuautitlan han demostrado
que los electrodos metal-oxido de metal preparados por tratamiento quimico
del acero inoxidable 316 también ofrecen excelentes resultados como
electrodo sensor de pH. Las peliculas de la mezcla de 6xidos de metales
formada sobre acero inoxidable 316 es firme. Consecuentemente, es de
esperarse que muestren respuestas estables y se conviertan en un electrodo

de pH muy utilizado una vez que se difunda su existencia. o)
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OBJETIVOS

Objetivo general:
Establecer una metodologia experimental de cuantificacion acido-base

mediante sistemas de medicion propios de ultramicrovaloracion para

implementarlas a nivel laboratorio.

Objetivos particulares:

e Disenar un montaje experimental para utilizar un electrodo POSAI en

la ultramicrovaloracion acido-base.

e Disminuir el impacto de la contaminacion ambiental y costos usando
cantidades pequenas de reactivos en la actividad experimental, para

tener la minima cantidad de desechos.
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EXPERIMENTACION

Material:

e Soporte universal completo

e 2 Buretas de SmL con escala de 10 microlitros marca Pyrex
e 1 Pipeta volumétrica de 2mL marca Pyrex

e 1 Pipeta graduada de 1mL marca Pyrex

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

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

e 3 Tubos de 4cm. de largo x lcm. de diametro

e Puente salino agar-agar

e Piseta

e 1 Espatula de acero

e 3 Catéteres para inyeccion de insulina, Accu-Chek, Ultraflex, Infusion

Set, 60 cm. Ref. 04631374001 Roche.
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Equipo:

2 Alambres de acero inoxidable 316 de 12 cm. de largo

1 Agitador Magnético marca Corning

1 pHmetro marca Oakton modelo RS 232

1 Electrodo de referencia de calomel

1 Barra magnética pequena de 5 x 2 mm.

2 Barras magnéticas medianas de 1.3 x 0.8 cm.

1 Balanza analitica

Reactivos analiticos:

Hidroxido de sodio J.T. Baker
PM 40 g/mol
Pureza 98.15%
Acido nitrico J.T. Baker
PM 63.01 g/mol
Pureza 65.9%
Densidad 1.405 g/mL

Acido clorhidrico J.T. Baker 0.1 N estandarizado.

Agua destilada

Solucion saturada de nitrato de potasio.
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METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Elaboracion del contenedor donde se llevara a cabo la

microvaloracion

Se utilizan cuatro tubos de 1 cm de diametro por 4 cm de altura, se cierran
por uno de sus extremos y se utilizan como contenedores del acido por

valorar, como se muestra en la figura 1.

P ! g —_1
* o
S eortan cualro pedazos de
warilla faproc. 4 ¢m) de vidrio
de 1cm de digmetra Una vez sellados se
utilizon como confenedores
] diel dzida por walorar

[ Sz sellon por uno de los exirenos

can calor

Figura 1. Elaboracion de los tubos contenedores del acido a valorar.
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Elaboracion del electrodo indicador y el electrodo de referencia

Se utilizan 2 alambres de acero inoxidable 316 de 12 cm de longitud y de
calibre 22, se les dobla la punta de forma circular (con lo que se incrementa
la superficie de contacto), y se les forma sobre la superficie pelicula de 6xido
mediante un bano de trioxido de cromo en acido sulfurico a 70 °C durante
17 min. Se comprueba que los electrodos elaborados funcionan como
electrodos indicadores de pH graficando el potencial experimental obtenido

contra pH (utilizando soluciones amortiguadoras). 17

5 :
1 \'
| 4 1
—_

.f.

)
i
S cortan 12 cmde S dobla la putta de

S acophan a ua
tapadera

S baian on o
soluddn de trideida
do aromoon dado
sulfirics a 700
durarts 17 min

fundoramiartao
midicrida ol potenaal
da 3 zoludanes

amartiguadoras .

Figura 2. Diagrama de flujo de la elaboracion del electrodo POSAI

Preparacion de la solucion de hidréxido de sodio 2 X 10?2 M
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Se pesaron 4.04 g de hidroxido de sodio, se disolvieron con un poco de agua
destilada, posteriormente esta solucion se pasé a un matraz volumeétrico de
500 mL donde se afor6 con agua destilada. De esta solucion estandarizada
se tomaron 10 mL y se aforaron en un matraz volumeétrico de 100 mL con

agua destilada, quedando una concentracion estimada de 2 X 102 M.
Preparacion de la soluciéon de acido nitrico 10> M

Se tomaron 3.5 mL de acido nitrico concentrado y se llevaron al aforo en un
matraz volumeétrico de 250 mL con agua destilada. De esta solucion se
tomaron 5 mL y se aforaron en un matraz volumétrico de 100 mL con agua
destilada, obteniendo una concentracion estimada de 102 M.
Estandarizacion del hidréxido de sodio 2 X 102 M.

Se tomaron 3 alicuotas de 4 mL cada una de la solucion de hidroxido de

sodio preparada y se titularon con acido clorhidrico 0.1 N estandarizado

marca J.T. Baker. Se registraron los datos obtenidos.

Ultramicrovaloracion del acido nitrico con hidroxido de sodio

estandarizado 1.968x102 M

Se tomaron 5 alicuotas de 250 uL de acido nitrico, y se valoré con hidréxido

de sodio estandarizado como se muestra en la figura 3.
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Figura 3. Esquema del montaje experimental para las ultramicrovaloraciones de 250

pL de acido nitrico 9.68 X 10° M con hidréxido de sodio 1.968x102 M.

1.- Catéter conectado a la bureta
2.- Electrodo de POSAI
3.- Electrodo de referencia

4.- Puente salino agar - agar

S.- Tubo de 4 cm. de largo x 1cm. de diametro

6.- Vaso de precipitados con solucion de Nitrato de Potasio

7.- Bureta de vidrio de 5 mL
8.- Potenciémetro marca Oaktor
9.- Agitador Magnético

10.- Barra Magnética de 5 x 2mm
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La figura 4 se muestra la fotografia del montaje experimental para la
ultramicrovaloracion, en la cual se aprecian algunos de sus componentes

tales como el electrodo de vidrio, el puente de agar, etc.

Figura 4. Montaje experimental utilizado en

las ultramicrovaloraciones potenciométricas
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RESULTADOS

Resultados de la estandarizacion del hidroxido de sodio
aproximadamente 2x10"' M con el acido clorhidrico estandarizado 0.1 N
estandarizado.

Tabla 1. Resultados de la estandarizacién del hidréxido de sodio con el acido
clorhidrico estandarizado 0.1 N

ESTANDARIZACION DE 4 mL DE HIDROXIDO DE SODIO CON EL ACIDO
CLORHIDRICO 0.1 N ESTANDARIZADO
|
Vol. & (desviacié
Valoracion 1 2 3 Prom. (desviacion
(mL) estandar)
|
Vol. P.E.
(mL) 7.875 7.875 7.875 7.875 0
Electrodo
POSAI
(NaOH) = 0.1968 M

De la solucion de NaOH con esta concentracién se tomaron 10 mL y se llevaron a un
volumen de aforo de 100 mL con agua destilada, con lo cual se obtiene la siguiente
concentracién: 1.968X1072

Resultados de las ultramicrovaloraciones de 250 pL de acido nitrico
aproximadamente 10" M con hidréxido de sodio 0.1968 M

Tabla 2. Resultados de las cinco ultramicrovaloraciones de 250 pL de acido nitrico
aproximadamente 10 M con hidréxido de sodio 0.1968 M estandarizado.

ULTRAMICROVALORACION DE ACIDO NiTRICO CON HIDROXIDO DE SODIO
ESTANDARIZADO 1.968 x 102 M
|
Vol.
Valoracion 1 5 3 4 5 Prom. ¥/ (desviacion
(mL) estandar)
]
Vol. P.E.
(mL)
Electrodo B 0-125 0.115 0.125 0.125 0.125 0.123 0.0045
POSAI

(HNO;) = 9.68 X 107



DISCUSION

Se llevaron a cabo tres valoraciones del NaOH con HCIl estandarizado
utilizando 16 puntos experimentales para la elaboracion de las graficas
(tabla 3,5 y 7), para asegurar la estandarizacion se llevdo a cabo una
valoracion de 4 mL de NaOH con el HCIl, las graficas obtenidas
experimentalmente se comportan como una valoracion potenciométrica
cuantitativa (figura 10, 12 y 14), lo que permite obtener puntos de
equivalencia bien definidos con el método de la segunda derivada (fig. 11, 13
y 15).

En la tabla 1 se muestra el volumen de punto de equivalencia promedio que
fue de 7.875 mL con una desviacion estandar de O, es decir, obtenemos
valores de punto de equivalencia que no estan dispersos (léogico y esperado

ya que la reaccion de valoracion es muy cuantitativa).

Se llevaron a cabo S valoraciones de 250 pL de HNO; con NaOH
estandarizado utilizando 21 puntos experimentales para elaborar las
graficas correspondientes (grafical8, 20, 22, 24 y 26), las 5 graficas
obtenidas experimentalmente presentan el comportamiento de wuna
valoracion cuantitativa AE= 400 unidades en el punto de equivalencia, lo
que permite obtener puntos de equivalencia bien definidos con el método de

la segunda derivada (fig. 19,21, 23, 25 y 27).

En la tabla 2 se muestra el volumen de punto de equivalencia promedio que
es de 0.123 con una desviacion estandar de 0.0045, se obtienen puntos de
equivalencia que no estan dispersos ya que la valoracion es de un acido
fuerte (HNOj) con una base fuerte (NaOH), la cantidad de datos obtenidos
para cada grafica es de 21 puntos que permite definir con claridad el
comportamiento de la curva de valoracion, tal y como se comportaria en una

valoracion potenciométrica convencional (volumen mayor de 10 mL).
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Las graficas obtenidas, asi como sus correspondientes datos de volumen de
punto de equivalencia y sus desviaciones estandar correspondientes
muestran que el diseno experimental para la ultramicrovaloracion del HNOg
con NaOH es apropiado (no existe dispersion significativa en los volumenes
de punto de equivalencia encontrados). Las graficas contienen 21 puntos
para su elaboraciéon, equivalente al nimero de puntos de una valoracion
convencional, por lo que se puede decir que no hay pérdida de informacion
respecto a las metodologias convencionales. Tampoco parece haber
afectacion por la necesidad de tener el catéter sumergido dentro de la
solucion debido a posibles fenomenos de difusion. Cabe mencionar que este
disenno es original y creado en la seccion de Quimica Analitica de la FES
Cuautitlan y es Unico por la instrumentacion que utiliza. Para lograr valorar
potenciométricamente volumenes tan pequenos por primera vez en el area
de Quimica Analitica fue necesario utilizar electrodos sensibles al pH
creados también en la FES Cuautitlan y conocidos como electrodos POSAI,
con un diseno exclusivo y apropiado, con lo que se logro obtener los

resultados esperados de las valoraciones potenciométricas.

Para las 5 valoraciones del HNO; con NaOH se utilizaron (de acuerdo al
volumen promedio multiplicado por las 5 valoraciones) 0.492 mL de reactivo
valorante y 1.25 mL de reactivo por valorar, en total, menos 1.8 mL, con lo
que claramente se muestra que esta metodologia analitica por primera
ocasion propuesta en esta tesis se tiene un ahorro significativo en la
cantidad de reactivo utilizado, por lo tanto, un gran ahorro econoémico y una
gran disminucion de productos de desecho. Al realizar este tipo de UMV sin
perder informacion y obteniendo los mismos resultados que una valoracion
normal motiva al operario ( estudiante o profesor) a que ya no realice

valoraciones convencionales por la conciencia que se adquiere al obtener los
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mismos resultados sin perder informacion y a un minimo costo y con un

minimo producto de desecho.
Por ultimo, con este trabajo se demuestra que el volumen de la solucion

problema no es una limitante, para lo cual se sugiere para futuras

investigaciones trabajar con volumenes de 100 pL de reactivo por valorar.
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CONCLUSIONES

Se disen6 un montaje experimental para la utilizacion de un electrodo
POSAI en la ultramicrovaloracion de HNO; con NaOH, con el cual se

obtienen resultados precisos.

Los resultados obtenidos permiten concluir que esta nueva
metodologia de ultramicrovaloracion puede ser aplicada para labores

docentes en Quimica Analitica.

Se logro disminuir el impacto de la contaminacion ambiental, ademas
de los costos al utilizar un total de 1.8 mL de reactivo utilizado (tanto
de reactivo valorante como de reactivo por valorar), lo cual implica una
reduccion notable, ya que en una practica de laboratorio se llega a
gastar un total de 7.5 L de ambos reactivos, considerando que se
gasta un total de 50 mL por valoracion, y que se debe repetir tres
veces para cada equipo, trabajando con un total de 5 equipos por
grupo y siendo 10 grupos en total. Con lo que se demuestra que la
implementacion de éstas técnicas a nivel laboratorio contribuyen
enormemente con la disminucion de la contaminacion ambiental, y no
sb6lo eso, también cabe destacar que al utilizar pequenas cantidades
de reactivo también disminuyen enormemente los costos, ya que
también se lograria reducir el espacio de almacenamiento de los
reactivos, lo cual nos llevaria a reducir el riesgo laboral que corren los

trabajadores al manejar éstos menores cantidades de reactivo.
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Los resultados obtenidos permiten concluir que esta nueva
metodologia puede ser aplicada para labores docentes de Quimica
Analitica, ya que el montaje, aunque es especial (bureta de 5 mlL,
catéter para insulina, minibarra magnética) que requiere una
inversion de aproximadamente $3000 M.N. no esta fuera de lo que se
presupuesta para un montaje de valoracion convencional ($1600
M.N.), considerando lo que se ahorra en reactivos, en un semestre
queda cubierta la diferencia. La metodologia de la valoracion requiere
de cuidados, por manejarse volumenes pequenos, pero los estudiantes
pueden hacerlo (de hecho quién realiz6 este trabajo es una

estudiante).
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Datos obtenidos de la estandarizacion de 4 mL de
hidréxido de sodio 1.968X10*' M con el acido clorhidrico

0.1 N estandarizado.

Tabla 3. Resultados experimentales obtenidos de la primer
valoracion de hidréoxido de sodio 1.968X10* M con el acido

clorhidrico 0.1 N estandarizado.

Vol. Agregado

(mL) pH la. Val.

1 0 12.49
2 1 12.51
3 2 12.45
4 3 12.39
5 4 12.29
6 5 12.18
7 6 12.1
8 7 11.68
9 7.25 11.52
10 7.5 11.22
11 7.75 10.44
12 8 3.43
13 8.5 2.2

14 9 2

15 9.5 1.88
16 10 1.81
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Figura 6. Grafica de la primer curva de valoracion del hidroxido de

sodio 1.968X10* M con el acido clorhidrico 0.1 N estandarizado,

utilizando el

electrodo POSAI

14

12

10

5 10
Vol. agregado (mL)

15

—e— pH1a. Val.
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Tabla 4 Datos para obtener los puntos de equivalencia de la primer

valoracion del hidroxido de sodio 1.968X10* M con el acido

clorhidrico 0.1 N estandarizado.

ApH A Vol. vol. Corregido ApH/Avol
0.02 1 0.5 0.02
-0.06 1 1.5 -0.06
-0.06 1 2.5 -0.06
-0.1 1 3.5 -0.1
-0.11 1 4.5 -0.11
-0.08 1 5.5 -0.08
-0.42 1 6.5 -0.42
-0.16 0.25 7.125 -0.64
-0.3 0.25 7.375 -1.2
-0.78 0.25 7.625 -3.12
-7.01 0.25 7.875 -28.04
-1.23 0.5 8.25 -2.46
-0.2 0.5 8.75 -0.4
-0.12 0.5 9.25 -0.24
-0.07 0.5 9.75 -0.14
-1.81 -10 5 0.181
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Figura 7. Grafica de la primera derivada para obtener el punto de

equivalencia en la primer valoracion del hidroxido de sodio

1.968X10* M con el acido clorhidrico 0.1 N estandarizado.

ApH/Avol

vol. corregido (mL)

—eo— ApH/Avol
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Tabla 5. Resultados experimentales obtenidos de la segunda
valoracién de hidroxido de sodio 1.968X10* M con el acido
clorhidrico 0.1 N estandarizado.

Vol. ﬁﬁﬁga“ pH 2a. Val.
X 0 12.48
; ) 12.49
: 2 12.45
. 3 12.39
- 4 12.3
. 5 12.19
. 6 12.01
. 7 11.64
9 7.25 11.41
10 7.5 10.92
1 7.75 9.25
> 3 3.5
13 8.5 2.25
> 9 2.01
15 9.5 1.9
v 10 1.82




Figura 8. Grafica de la segunda curva de valoracion del hidroxido
de sodio 1.968X10’M con el acido clorhidrico 0.1 N estandarizado,
utilizando el electrodo POSAL

0o 5 10

Vol. agregado (mL)

—— pH2a. Val.
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Tabla 6. Datos para obtener los puntos de equivalencia de la

segunda valoracion del hidroxido de sodio 1.968X10' M con el acido
clorhidrico 0.1 N estandarizado.

ApH A Vol. Co:;‘:g'i 4o | ApH/Avol
0.01 1 0.5 0.01
-0.04 1 1.5 -0.04
-0.06 1 2.5 -0.06
-0.09 1 35 -0.09
-0.11 1 4.5 0.11
-0.18 1 5.5 -0.18
-0.37 1 6.5 -0.37
-0.23 0.25 7.125 -0.92
-0.49 0.25 7.375 -1.96
-1.67 0.25 7.625 -6.68
-5.75 0.25 7.875 223
-1.25 0.5 8.25 2.5
-0.24 0.5 8.75 -0.48
-0.11 0.5 9.25 -0.22
-0.08 0.5 9.75 -0.16
-1.82 -10 5 0.182
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Figura 9. Grafica de la primera derivada para obtener el punto de
equivalencia en la tercer valoracion del hidréxido de sodio 1.968X10
' M con el acido clorhidrico 0.1 N estandarizado.

—o— AV HIAV]

ApH/Avol

vol. corregido (mL)
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Tabla 7. Resultados experimentales obtenidos de la tercera
valoracién de hidroxido de sodio 1.968X10* M con el acido
clorhidrico 0.1 N estandarizado.

Vol. ?xﬁﬁgado pH 3a. Val.

o 12.48
. ) 12.48
: 5 12.46
., 3 12.39
. ’ 12.3
- = 12.17
= 6 11.96
. = 11.51
S 7 o5 11.12
0 7.5 10.06
. 7.75 9.01
B 3 2.9
3 8.5 2.21
=~ 9 1.99
s 9.5 1.89
> 0 1.81




Figura 10. Grafica de la tercer curva de valoracion del hidroxido de

sodio 1.968X10* M con el acido clorhidrico 0.1 N estandarizado,

utilizando el
electrodo POSAI
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Tabla 8. Datos para obtener los puntos de equivalencia de la tercer

valoracion del hidréxido de sodio 1.968X10* M con el acido

clorhidrico 0.1 N estandarizado.

ApH A Vol. vol. Corregido ApH/Avol
0 1 0.5 0
-0.02 1 1.5 -0.02
-0.07 1 2.5 -0.07
-0.09 1 3.5 -0.09
-0.13 1 4.5 -0.13
-0.21 1 5.5 -0.21
-0.45 1 6.5 -0.45
-0.39 0.25 7.125 -1.56
-1.06 0.25 7.375 -4.24
-1.05 0.25 7.625 -4.2
-6.11 0.25 7.875 -24.44
-0.69 0.5 8.25 -1.38
-0.22 0.5 8.75 -0.44
-0.1 0.5 9.25 -0.2
-0.08 0.5 9.75 -0.16
-1.81 -10 5 0.181
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Figura 11. Grafica de la primera derivada para obtener el punto de
equivalencia en la tercer valoracion del hidroxido de sodio 1.968X10
I M con el acido clorhidrico 0.1 N estandarizado.
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Datos obtenidos de la estandarizacion de 4 mL de acido

nitrico con el hidroxido de sodio 1.968X10" M.

Tabla 9. Resultados experimentales obtenidos de la primer

valoracién del acido nitrico con el hidroxido de sodio 1.968X10* M.

Vol. Agregado E°1
1 0 332
2 0.5 330
3 1 326
4 1.5 321
) 2 315
§) 2.5 307
7 3 299
8 3.2 294
9 3.4 287
10 3.6 278
11 3.8 267
12 4 236
13 4.2 -236
14 4.5 -284
15 S -299
16 5.5 -305
17 6 -309
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Figura 12. Grafica de la primer curva de valoracion del acido
nitrico con el hidroxido de sodio 1.968X10" M.

Vol. agregado (L)




1.968X10"' M.

Tabla 10. Datos para obtener los puntos de equivalencia de la
primer valoracion del acido nitrico con el hidroxido de sodio

AE° A Vol. vol. Corregido AE°/Avol
-2 0.5 0.25 -4
-4 0.5 0.75 -8
-5 0.5 1.25 -10
-6 0.5 1.75 -12
-8 0.5 2.25 -16
-8 0.5 2.75 -16
-5 0.2 3.1 -25
-7 0.2 3.3 -35
-9 0.2 3.5 -45
-11 0.2 3.7 -55
-31 0.2 3.9 -155
-472 0.2 4.1 -2360
-48 0.3 4.35 -160
-15 0.5 4.75 -30
-6 0.5 5.25 -12
-4 0.5 5.75 -8
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Figura 13. Grafica de la primera derivada para obtener el punto de
equivalencia en la primer valoracion del acido nitrico con el

hidroéxido de sodio 1.968X10* M.
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Tabla 11. Resultados experimentales obtenidos de la segunda

valoracién del acido nitrico con el hidroxido de sodio 1.968X10* M.

Vol. Agregado E°2
1 0 327
2 0.5 326
3 1 324
4 1.5 320
5 2 315
6 2.5 308
7 3 299
8 3.2 293
9 3.4 287
10 3.6 278
11 3.8 266
12 4 233
13 4.2 -234
14 4.5 -282
15 5 -298
16 5.5 -304
17 6 -307
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Figura 14. Grafica de la segunda curva de valoracion del acido
nitrico con el hidroxido de sodio 1.968X10' M.

vol. agregado (L)




Tabla 12. Datos para obtener los puntos de equivalencia de la
segunda valoracion del acido nitrico con el hidréxido de
sodio1.968X10"* M.

AE° A Vol. vol. Corregido AE°/Avol
-1 0.5 0.25 -2
-2 0.5 0.75 -4
-4 0.5 1.25 -8
-5 0.5 1.75 -10
-7 0.5 2.25 -14
-9 0.5 2.75 -18
-6 0.2 3.1 -30
-6 0.2 3.3 -30
-9 0.2 3.5 -45
-12 0.2 3.7 -60
-33 0.2 3.9 -165
-467 0.2 4.1 -2335
-48 0.3 4.35 -160
-16 0.5 4.75 -32
-6 0.5 5.25 -12
-3 0.5 5.75 -6




Figura 15. Grafica de la primera derivada para obtener el punto de
equivalencia en la segunda valoracion del acido nitrico con el
hidréxido de sodio 1.968X10" M.
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Tabla 13. Resultados experimentales obtenidos de la tercer

valoracion del dacido nitrico con el hidroxido de sodio 1.968X10* M.

Vol. Agregado E°3
1 0 325
2 0.5 325
3 1 323
4 1.5 319
5 2 315
6 2.5 307
7 3 299
8 3.2 293
9 3.4 287
10 3.6 278
11 3.8 265
12 4 229
13 4.2 -240
14 4.5 -282
15 5 -297
16 5.5 -303
17 6 -306
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Figura 16. Grafica de la tercer curva de valoracion del acido nitrico

con el hidréxido de sodio 1.968X10* M
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Tabla 14. Datos para obtener los puntos de equivalencia de la tercer
valoracion del acido nitrico con el hidroxido de sodio 1.968X10' M.

AE° A Vol. vol. Corregido AE°/Avol
0 0.5 0.25 0
-2 0.5 0.75 -4
-4 0.5 1.25 -8
-4 0.5 1.75 -8
-8 0.5 2.25 -16
-8 0.5 2.75 -16
-6 0.2 3.1 -30
-6 0.2 3.3 -30
-9 0.2 3.5 -45

-13 0.2 3.7 -65

-36 0.2 3.9 -180

-469 0.2 4.1 -2345

-42 0.3 4.35 -140

-15 0.5 4.75 -30
-6 0.5 5.25 -12
-3 0.5 5.75 -6
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Figura 17. Grafica de la primera derivada para obtener el punto de
equivalencia en la tercer valoracion del acido nitrico con el

hidroéxido de sodio 1.968X10* M.
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TABLAS Y GRAFICOS DE:

c Ultramicrovaloraciones del dcido nitrico 9.68X10° M con el hidréxido
de sodio estandarizado 1.968X10° M
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Tabla 15. Resultados experimentales obtenidos de la primer UMV de

250uL de dcido nitrico 9.68X10° M con el hidroxido de sodio

estandarizado 1.968X10° M

Vol. Agreg. E° 1
1 0 323
2 0.01 316
3 0.02 315
4 0.03 313
5 0.04 312
6 0.05 312
7 0.06 311
8 0.07 309
9 0.08 308
10 0.09 307
11 0.1 308
12 0.11 275
13 0.12 111
14 0.13 =77
15 0.14 -109
16 0.15 -130
17 0.16 -141
18 0.17 -149
19 0.18 -147
20 0.19 -147
21 0.2 -146
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Figura 18. Grafica de la primer curva de valoracion de 250uL de
dcido nitrico 9.68X10° con el hidréxido de sodio estandarizado

1.968X10°* M
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Tabla 16. Datos para obtener los puntos de equivalencia de la primer
valoracion de 250uL de acido nitrico 9.68X10° M con el hidréxido de
sodio estandarizado 1.968X10° M

AE° A Vol. vol. Corregido AE°/Avol
-7 0.01 0.005 -700
-1 0.01 0.015 -100
-2 0.01 0.025 -200
-1 0.01 0.035 -100
0] 0.01 0.045 0
-1 0.01 0.055 -100
-2 0.01 0.065 -200
-1 0.01 0.075 -100
-1 0.01 0.085 -100
1 0.01 0.095 100

-33 0.01 0.105 -3300

-164 0.01 0.115 -16400

-188 0.01 0.125 -18800

-32 0.01 0.135 -3200

-21 0.01 0.145 -2100

-11 0.01 0.155 -1100
-8 0.01 0.165 -800
2 0.01 0.175 200

0.01 0.185 0
1 0.01 0.195 100
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Figura 19. Grafica de la primera derivada para obtener el punto
de equivalencia en la primer valoracion de 250uL de acido nitrico
9.68X10°3 M con el hidréxido de sodio estandarizado 1.968X10?
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Tabla 17. Resultados experimentales obtenidos de la segunda UMV

de 250uL de acido nitrico 9.68X10° M con el hidroxido de sodio
estandarizado 1.968X10° M

Vol. Agreg. E° 2
1 0 314
2 0.01 313
3 0.02 315
4 0.03 315
5 0.04 318
6 0.05 318
7 0.06 320
8 0.07 320
9 0.08 321
10 0.09 323
11 0.1 321
12 0.11 308
13 0.12 131
14 0.13 -17
15 0.14 -50
16 0.15 -63
17 0.16 =77
18 0.17 -83
19 0.18 -89
20 0.19 -94
21 0.2 -97
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Figura 20. Grafica de la segunda curva de valoracion de 250uL
de acido nitrico 9.68X10° M con el hidroxido de sodio
estandarizado 1.968X10° M
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Tabla 18. Datos para obtener los puntos de equivalencia de la
segunda valoracién de 250uL de acido nitrico 9.68X10° M con el
hidroéxido de sodio estandarizado 1.968X10° M

AE°® A Vol. Cor‘;‘;;i do | AE°/Avol
1 0.01 0.005 -100
2 0.01 0.015 200
0 0.01 0.025 0
3 0.01 0.035 300
0 0.01 0.045 0
2 0.01 0.055 200
0 0.01 0.065 0
1 0.01 0.075 100
2 0.01 0.085 200
2 0.01 0.095 200

13 0.01 0.105 1300

177 0.01 0.115 -17700

-148 0.01 0.125 14800

-33 0.01 0.135 ~3300

-13 0.01 0.145 1300

14 0.01 0.155 -1400
6 0.01 0.165 600
6 0.01 0.175 600
5 0.01 0.185 -500
3 0.01 0.195 -300
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Figura 21. Grafica de la primera derivada para obtener el punto
de equivalencia en la segunda valoracion de 250uL de acido
nitrico 9.68X10°M con el hidréxido de sodio estandarizado

1.968X10° M.
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Tabla 19. Resultados experimentales obtenidos de la tercer UMV

de 250uL de acido nitrico 9.68X10° M con el hidréxido de sodio
estandarizado 1.968X10°> M

Vol. Agreg. E° 3
1 0 306
2 0.01 276
3 0.02 275
4 0.03 275
5 0.04 273
6 0.05 271
7 0.06 266
8 0.07 263
9 0.08 258
10 0.09 257
11 0.1 254
12 0.11 247
13 0.12 72
14 0.13 -117
15 0.14 -150
16 0.15 -175
17 0.16 -183
18 0.17 -188
19 0.18 -194
20 0.19 -198
21 0.2 -200
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Figura 22. Grafica de la tercer curva de valoracion de 250uL de
acido nitrico 9.68X10° M con el hidroxido de sodio estandarizado
1.968X10° M
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Tabla 20. Datos para obtener los puntos de equivalencia de la
tercer valoraciéon de 250uL de acido nitrico 9.68X10° M con el
hidroxido de sodio estandarizado 1.968X10° M

AE° A Vol. vol. Corregido AE°/Avol
-30 0.01 0.005 -3000
-1 0.01 0.015 -100
0 0.01 0.025 0
-2 0.01 0.035 -200
-2 0.01 0.045 -200
-5 0.01 0.055 -500
-3 0.01 0.065 -300
-5 0.01 0.075 -500
-1 0.01 0.085 -100
-3 0.01 0.095 -300
-7 0.01 0.105 -700
-175 0.01 0.115 -17500
-189 0.01 0.125 -18900
-33 0.01 0.135 -3300
-25 0.01 0.145 -2500
-8 0.01 0.155 -800
-5 0.01 0.165 -500
-6 0.01 0.175 -600
-4 0.01 0.185 -400
-2 0.01 0.195 -200




Figura 23. Grafica de la primera derivada para obtener el punto
de equivalencia en la tercer valoracion de 250uL de acido nitrico
9.68X10° M con el hidroxido de sodio estandarizado 1.968X10?
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Tabla 21. Resultados experimentales obtenidos de la cuarta UMV
de 250uL de acido nitrico 9.68X10° M con el hidroxido de sodio
estandarizado 1.968X10° M

Vol. Agreg. E° 4
1 0 283
2 0.01 283
3 0.02 282
4 0.03 280
S 0.04 278
6 0.05 275
7 0.06 273
8 0.07 272
9 0.08 271
10 0.09 268
11 0.1 264
12 0.11 239
13 0.12 126
14 0.13 -73
15 0.14 -108
16 0.15 -128
17 0.16 -140
18 0.17 -150
19 0.18 -157
20 0.19 -162
21 0.2 -164
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Figura 24. Grafica de la cuarta curva de valoracion de 250uL de
dcido nitrico 9.68X10° M con el hidréxido de sodio estandarizado

1.968X10°* M
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Tabla 22. Datos para obtener los puntos de equivalencia de la cuarta
valoracion de 250uL de acido nitrico 9.68X10° M con el hidréxido de

sodio estandarizado 1.968X10° M

AE°® A Vol. Co;‘;;i do AE°/Avol
0 0.01 0.005 0
1 0.01 0.015 -100
2 0.01 0.025 200
2 0.01 0.035 200
-3 0.01 0.045 -300
2 0.01 0.055 200
1 0.01 0.065 -100
1 0.01 0.075 -100
-3 0.01 0.085 -300
4 0.01 0.095 ~400
25 0.01 0.105 2500
113 0.01 0.115 11300
199 0.01 0.125 19900
-35 0.01 0.135 -3500
20 0.01 0.145 2000
12 0.01 0.155 -1200
-10 0.01 0.165 1000
7 0.01 0.175 700
5 0.01 0.185 -500
2 0.01 0.195 200
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Figura 25. Grafica de la primera derivada para obtener el punto
de equivalencia en la cuarta valoracion de 250uL de acido nitrico
9.68X10° M con el hidroxido de sodio estandarizado 1.968X10?*
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Tabla 23. Resultados experimentales obtenidos de la quinta UMV
de 250uL de acido nitrico 9.68X10° M con el hidroxido de sodio
estandarizado 1.968X10°> M

Vol. Agreg. E°5
1 0 300
2 0.01 304
3 0.02 304
4 0.03 306
S 0.04 306
6 0.05 305
7 0.06 303
8 0.07 301
9 0.08 301
10 0.09 301
11 0.1 297
12 0.11 262
13 0.12 126
14 0.13 -22
15 0.14 -70
16 0.15 -75
17 0.16 -100
18 0.17 -116
19 0.18 -128
20 0.19 -147
21 0.2 -151
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Figura 26. Grafica de la quinta curva de valoracion de 250uL de
dcido nitrico 9.68X10° M con el hidréxido de sodio estandarizado
1.968X10°* M
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Tabla 24. Datos para obtener los puntos de equivalencia de la
quinta valoracion de 250uL de dcido nitrico 9.68X10° M con el
hidroéxido de sodio estandarizado 1.968X10° M

AE°® A Vol. Cor‘:‘;;i do | AE°/Avol
0.01 0.005 400
0.01 0.015 0
0.01 0.025 200
0.01 0.035 0
-1 0.01 0.045 -100
2 0.01 0.055 -200
-2 0.01 0.065 -200
0 0.01 0.075 0
0 0.01 0.085 0
-4 0.01 0.095 -400
-35 0.01 0.105 -3500
-136 0.01 0.115 13600
-148 0.01 0.125 -14800
48 0.01 0.135 -4800
-5 0.01 0.145 -500
25 0.01 0.155 2500
-16 0.01 0.165 -1600
12 0.01 0.175 -1200
-19 0.01 0.185 -1900
-4 0.01 0.195 -400




Figura 27. Grafica de la primera derivada para obtener el punto
de equivalencia en la quinta valoracion de 250uL de dacido nitrico

9.68X10° M con el hidroxido de sodio estandarizado 1.968X10?
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CALCULOS

Estandarizaciones

Utilizando la formula N;V; = N,V, y despejando la concentracion dos se obtiene lo
siguiente:

(NaOH) = (0.1 Muc) (7.875samL) = 1.968 X 10! M NaOH

4 mLyaon

De la solucion de NaOH con esta concentracion se tomaron 10 mL y se
llevaron a un volumen de aforo de 100 mL con agua destilada, con lo cual
se obtiene la siguiente concentracion:

(NaOH) = (1.968 X 10" M NaOH)(10mLysory = 1.968 X 102 M NaOH

100 mL agua dest.
Obtencion de la concentracion del acido nitrico:

N1V1 = N2V2

(HNO3) = (1.97X10! Myaon) (0.123 mLyaon) = 9.68 X 10° M HNO;

025 mLHN03
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PRUEBAS ESTADISTICAS

L X x- X

n n-1

Donde:

x = Valor de cada dato

X = Valor promedio de los datos
0 = Desviacion Estandar

n = Numero de datos

Calculo de la desviacion estandar para la estandarizacion de 250pL de
acido nitrico con hidroxido de sodio

Y- (7.875+ 7.875+ 7.875) _ 7875

3

;- J(7.875— 7.875)" + (7.875- 7.875)" + (7.875- 7.875)°  _ 1 5000
3-1

Calculo de la desviacion estandar para la valoracion de 250pL de
acido nitrico con hidréoxido de sodio

= 0.123

Y- (0.125+ 0.115+ 0.125+ 0.125+ 0.125
5

;- \/(0.125- 0.123)% + (0.115- 0.123)* + (0.125- 0.123)* + (0.125- 0.123)% + (0.125- 0.123)*
5-1
=0.0045

85



BIBLIOGRAFIA

1.- Torres Espinosa Esperanza; Castrellon Santa Anna Juan Pedro
Minimizacion del impacto ecolégico empleando microescala en los
laboratorios de ensennanza Quimica. Revista Educacion Quimica, ISSN
0187-893-X Segunda Epoca, Volumen 11 Numero 2 Abril-2000 pp. 262-
266.

2.- Ibanez Jorge G. La Quimica en microescala en México: hacia una
panordmica general. Revista Educacion Quimica, ISSN 0187-893-X
Segunda Epoca, Volumen 11 Numero 1 Enero-2000 pp. 168-171.

3.- Pike R. M.; Mayo D. M.; Butcher S. S.; Hotham J. R.; Foote C. M. “An
Introductory Microscale Organic Laboratory Program” 187" ACS
National Meeting, St Louis, Abril 1984.

4.- Butcher S. S.; Mayo D. M.; Pike R. M.; Foote C. M.; Hotham J. R.
“Microscale Organic Laboratory, an approach to improving air
quality in Instructional Laboratories” J. Chem. Education 1985, pp 62-
147.

5. - Mayo D. M.; Pike R. M.; Butcher S. S. “Microscale Organic
Laboratory”, John Wiley & Sons, New York 1986.

6.- Szafran Z.; Pike R. M.; Singh M. M. “Microscale Inorganic Chemistry:
A comprehensive laboratory experience” Wiley, New York, 1991.

7.- Arnaiz Francisco J. Quimica en microescala en los laboratorios de
Quimica Inorganica y Organometalica. Revista Educacién Quimica,
ISSN 0187-893-X Segunda Epoca, Volumen 16 Numero 4 Octubre-2005
pp. 504-508.

8.- Villar Maria del Carmen, Rodriguez Margarita y Maribal Laura.
Adaptacion de métodos de analisis a microescala para bebidas
alcohdlicas. Revista Educacion Quimica, ISSN 0187-893-X Segunda
Epoca, Volumen 12 Numero 2 Abril-2001 pp. 113-117.

9.- Rincoén Arce Sonia y Pérez Saavedra José de Jesus Potenciometria
con volumenes a nivel de microescala en educacion. Revista Educacion
Quimica, ISSN 0187-893-X Segunda Epoca, Volumen 14 Numero Julio-
2003 pp. 148-151.

86



10. - Mono M Szafran Zvi y Pike Ronald M. "The Philosophy of Green
Chemistry as Applied to the Microscale Inorganic Chemistry
Laboratory". Revista Educacion Quimica, ISSN 0187-893-X Segunda
Epoca, Volumen 11 Numero 1 Febrero - 2000 pp. 262-266.

11.- 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 Tesis UNAM-FESC, Cuautitlan Izcalli, Estado de
México. 2002.

12.- Trejo Albarran Miriam Microvaloracion Potenciométrica de
Diazepam en medio no acuoso, con un electrodo indicador Posai -
Posai Tesis UNAM-FESC, Cuautitlan Izcalli, Estado de México. 2006.

13.- Laitinen Herbert A. y Harris Walter E. Analisis Quimico Texto
Avanzado y de Referencia. Segunda Edicion. Editorial Reverté, S.A.
Impreso en Espana en 1982.

14.- Orozco D. Fernando Analisis Quimico Cuantitativo. 20* Edicion.
Editorial Porrua, México D. F. pp. 299-316, 382-387.

15.- Skoog, Douglas; M. West, Donald; Fundamentos de Quimica
Analitica 4* Edicion. Editorial Reverté S. A. México. 1988 pp. 402 — 436.

16.- Berry David E. :Micro escala o reduccion de escala? Perspectivas
en Quimica Inorganica. Revista Educacion Quimica, ISSN 0187-893-X
Segunda Epoca, Volumen 11 Numero 2 Abril-2000 pp. 256-260.

17.- Pérez Saavedra, José de Jesus; Garcia Gomez, Francisco ; Marquez
Vargas, Socorro. Peliculas de Oxido Sobre Acero Inoxidable 316
(POSAI-316) Como Electrodo Indicador de pH en Medio No Acuoso
Revista de la Sociedad Quimica de México, Volumen 7 Numero 41 pp. 3-7,
1997.

18.- Samano Osuna, Rosalba Euricides. Aplicacion de las peliculas de
oxido sobre acero inoxidable 316 para la elaboracion de ocho curvas
de valoracion acido base en medio acuoso. Tesis UNAM-FESC,
Cuautitlan Izcalli, Estado de México. 1992. pp. 2-21.

19.-Ruiz Palomo, Carlos Alberto. Estudio de la pelicula de oxidos sobre
acero inoxidable 316 por métodos electroquimicos y microscopia
electronica. Tesis UNAM-FESC, Cuautitlan Izcalli, Estado de Meéxico.
1997. pp. 1-13.

87



	Portada

	Índice

	Glosario de Abreviaturas

	Introducción

	Antecedentes

	Generalidades

	Electrodos Metal-Óxido de Metal Selectivos de Iones Hidronio  
	Objetivos

	Experimentación
	Metodología Experimental

	Resultados

	Discusión

	Conclusiones

	Anexos

	Bibliografía


