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RESUMEN

Las practicas de cualquier laboratorio dentro del marco institucional de la FES Cuautitlan
deben cumplir con el programa de estudios vigente, con la finalidad de reforzar los
conocimientos teoricos a través de la experimentacion.

El principal objetivo de este trabajo, es proponer tres practicas de laboratorio que se
relacionen con las unidades tematicas del programa de la asignatura de quimica analitica 11
plan 2012. Ademads de desarrollar la practica segin el formato del sistema de gestion de
calidad (SGC) de la FESC y la norma ISO 9001-2008.

El presente escrito se enfocara en:
e Justificar por qué proponer practicas de laboratorio.
e Qué parte del programa de estudios serd un refuerzo para los conocimientos teoricos
adquiridos.
e El titulo de las practicas y el desarrollo de éstas.

Las practicas cuantitativas son las siguientes:

1. Separacion de dos iones metalicos, Al (III) y Mg (II), mediante precipitacion
selectiva bajo dos condiciones de amortiguamiento: pNHs’ y pH.

2. Determinacion espectrofotométrica de Cu (II) con EDTA en un medio de doble
amortiguamiento: pH y pGlicina

3. Valoraciéon potenciométrica de una muestra comercial de acido ascorbico con Cu
(IT) en medio amortiguado de pH y pSCN’



OBJETIVO GENERAL
Proponer tres practicas cuantitativas que contribuyan a la creacion de un manual de
laboratorio de la asignatura de quimica analitica II para la carrera de ingenieria
quimica plan 2012; mediante la revision de los programas de la asignatura, para que
las practicas propuestas cumplan con el programa de estudios del plan actualizado.

Objetivos particulares

Realizar un analisis comparativo de los programas de la asignatura de quimica
analitica II para la licenciatura de ingenieria quimica, plan 2004 y 2012; en el cual
se resalten las modificaciones hechas, enfatizando las aportaciones del plan
modificado, y justificando las practicas propuestas.

Probar experimentalmente las practicas propuestas para ejecutarse en el tiempo
establecido a una clase experimental.

Dar formato a las practicas propuestas para que cumplan con los requisitos del
sistema de gestion de calidad de la Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan, y
con la norma ISO 9001-2008, de acuerdo a la certificacion de los laboratorios de la
seccion de quimica analitica, emitida por el IMNC.



INTRODUCCION

La licenciatura de ingenieria quimica comenzo6 a impartirse en la FESC con el primer plan
de estudios en el afio de 1974, mismo en que la Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan
se fundo bajo el nombre de Escuela Nacional de Estudios Profesionales Cuautitlan.

En el plan de estudios del afio 1974, quimica analitica, conocida como analisis, comprendia
cinco cursos, uno puramente teérico (analisis 1) y cuatro cursos tedrico-practicos (analisis
IL, III, IV y V). Este programa era compartido por las licenciaturas de Ingenieria Quimica y
Quimica.

En el ano 2004, el plan de estudios se modificé y actualizd, reduciendo los cursos de
quimica analitica a tres cursos tedrico-practicos, enfocandolos exclusivamente a la
licenciatura de Ingenieria Quimica.

En el afo 2012, se aprueba por el H. Consejo Técnico, una actualizacion al plan de
estudios, la cual entré en vigor en el semestre 2013-1. A causa de esto, el curso tedrico-
practico de la asignatura quimica analitica II tiene aplicacion en el periodo 2015-1.

Considerando esto, se realiza una propuesta de actividades experimentales, con la finalidad
de presentar practicas de laboratorio que se adecuen a la modificacion hecha al programa de
quimica analitica II, las cuales se sugieren como alternativa para incluirse en una
actualizacion de manual de laboratorio de la asignatura en cuestion.

La actualizacion del plan de estudios es el principal objetivo para proponer practicas
experimentales, que, como ya se menciond anteriormente, no solo se tiene que actualizar el
contenido para las cétedras tedricas, también para las sesiones experimentales, las cuales
refuerzan y sirven para la aplicacion de los conocimientos adquiridos.

El contenido de un manual de laboratorio para la asignatura de quimica analitica II se
compone de tres tipos de experimentaciones: practicas cualitativas, practicas cuantitativas y
proyectos.

Las préacticas cualitativas, se caracterizan por justificar, una observacion fisica o quimica a
causa de un proceso quimico sin fines cuantitativos de contenido, a través de conceptos
tedricos que proporcionen una explicacion a lo observado; generalmente este tipo de
précticas experimentalmente son sencillas.

Las practicas cuantitativas se enfocan en la obtencion de resultados numéricos que
representen los fenomenos observados, ya sea midiendo alguna propiedad fisica y quimica,
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como absorbancia, pH, potencial; estos datos se analizan con fines cuantitativos de
contenido de una sustancia en una muestra.

Los proyectos se llevan a cabo después de concluir un determinado bloque experimental.
En la elaboracion de éstos, los estudiantes aplican los conocimientos adquiridos para
disefiar el experimento apropiado, proponiendo el material por utilizar, los reactivos, las
concentraciones de las soluciones, las condiciones experimentales apropiadas; lo anterior
con base en investigacion bibliografica y apoyandose en las sesiones experimentales
previas.

Las practicas propuestas en este trabajo corresponden a las cuantitativas.

Para que las précticas experimentales cuantitativas cumplan con los requisitos del sistema
de gestion de calidad de la FESC, deben mantener un formato que se compone de los
siguientes puntos (establecidos en el formato FITG-FESC-01-03, del Departamento de
Certificacion, Anexo A):

a) Introduccién o marco teérico. Aqui se hace un breve resumen del tema a tratar, y
en su caso de las aplicaciones que tiene en la vida cotidiana.

b) Actividades previas. Son actividades que el estudiante tiene que realizar antes de
iniciar la sesion experimental con el proposito de que el alumno adquiera las bases
necesarias para comprender lo que se realizara.

c) Parte experimental. Se dividird en dos apartados: material, reactivos e
instrumentacidn y experimentacion.

o Materiales, reactivos e instrumentacion. Se enlista el material de vidrio a
usar; los reactivos o soluciones, asi como su respectiva concentracion; y los
instrumentos necesarios para llevar acabo las mediciones a realizar.

o Experimentacion.  Describe la manera de llevar a cabo la sesion
experimental.

d) Tabla de recoleccion de resultados. Se colocan las respectivas tablas donde el
estudiante puede anotar los resultados obtenidos durante la experimentacion,
también se adjunta una plantilla de grafico para que el alumno represente los
resultados obtenidos en un plano.

e) Diagrama ecolégico para el tratamiento y disposicion de residuos. Este
diagrama plantea los pasos a seguir de la experimentacion en forma de diagrama de
bloques e indica la manera en la que los residuos generados son tratados para su
desecho seguro y ecologico.

f) Puntos minimos para la elaboracion de informe. Son actividades que sefialan las
actividades a realizar para el tratamiento adecuado de los datos, para la obtencion de
algiin gréfico especifico y para la aplicacion de los conocimientos adquiridos en las
clases de teoria, asi como las aplicaciones de algunos puntos tratados en las
actividades previas.



g) Bibliografia. Enlista las fuentes bibliograficas de las cuales el estudiante se puede
apoyar para la realizacion del informe o para la recopilacion de informaciéon que
pueda servir para la correcta realizacion de los puntos tratados en las actividades
previas.

h) Anexos. Aqui se incluyen las hojas de seguridad de los reactivos usados en cada
experimentacion. La informacién contenida de estas hojas son: nombre de la
sustancia, sinénimos, propiedades fisicas y quimicas, efectos a la salud, primeros
auxilios, equipo de proteccion personal, estabilidad y reactividad, medidas para la
extincién de incendios, informacion toxicologica, manejo y almacenamiento, el
rombo NFPA y la identificacion de riesgos (es decir si se trata de una sustancia
corrosiva, irritante, explosiva, toxica, peligrosas al ambiente, comburentes,
facilmente inflamables, extremadamente inflamables, nocivas).

Se hard una presentacion escrita donde se expongan los objetivos de la practica
experimental, una breve introduccion del tema tratado en la sesién experimental, marco
teorico, material usado que incluya los reactivos e instrumentos de los que se hara uso para
el experimento, una descripcion de la parte experimental, tabla de recoleccion de
resultados, y tratamiento de residuos.

Lo anterior con el propdsito de cumplir con los requisitos del Sistema de Gestion de
Calidad de la FESC ISO 9001-2008, ya que los laboratorios de la secciéon de quimica
analitica se encuentran certificados bajo la norma ISO 9001, certificacién emitida por el
Instituto Mexicano de Normalizacion y Certificacion (IMNC); los laboratorios cuentan con
dicha certificacion a partir de julio de 2009.



I. ANTECEDENTES

A continuacion se hara un andlisis comparativo entre los programas de asignatura de
quimica analitica II para la licenciatura de ingenieria quimica, planes 2004 y 2012. El
proposito de este analisis, es mostrar diferencias y similitudes que ambos programas tienen,
ademas de que la comparacion que se hara servira como justificacion de por qué proponer
tres practicas cuantitativas para la asignatura en cuestion.

Los programas de asignatura de ambos planes de estudio, 2004 y 2012, se podran consultar
en el anexo B al final de este trabajo.

Analisis comparativo de los programas de la asignatura de quimica analitica II

Los objetivos de la asignatura en ambos planes es el mismo, el Uinico cambio es en la
sustitucion del término “complejacion” (plan 2004) por “formacion de complejos” (plan
2012).

Unidades que componen los programas

Plan 2004 | Plan 2012
Nombre de las unidades

1. Introduccion. 1. Reacciones simultaneas de acido-base y

2. Reacciones quimicas homogéneas bajo formacion de complejos.
condiciones de amortiguamiento. 2. Reacciones simultaneas de acido-base,
3. Solubilidad y reacciones de precipitacion y formacion de complejos.
precipitacion  bajo  condiciones de | 3. Reacciones simultineas de oxido-
amortiguamiento. reduccién, acido-base, precipitacion y

4. Reacciones de O¢xido-reduccion bajo formacion de complejos.

condiciones de amortiguamiento.

Diferencias entre los programas

e En el plan 2004, en el nombre de e Se quita la unidad introductoria al
unidad aparece el equilibrio de curso en el programa del plan 2012.
interés y el resto de los equilibrios e (Cambio en el nombre de las
involucrados estd implicito en la unidades, en el plan 2012 esta
parte “condiciones de explicito en el nombre de unidad
amortiguamiento”. que se involucran equilibrios

e El plan 2004 presenta de manera adicionales al tema de interés.
cronoldgica los temas, asi como los e No presenta los objetivos que se
objetivos que se deben cumplir y la deben alcanzar al finalizar cada
ubicacion de las practicas tema.

experimentales en el curso.




Plan 2004

Plan 2012

Reacciones homogéneas bajo condiciones
de amortiguamiento

Reacciones simultaneas acido-base y
formacion de complejos

Diferencias entre las unidades

Numero de tema: 5

Uso de los diagramas de zona de
predominio.

Se deja claro que se haran titulaciones
potenciométricas y espectrofotométricas.

Se presentan los objetivos a alcanzar en
cada tema.

Numero de tema: 4

Tema introductorio a la unidad.

Solo se presenta la lista de temas y
subtemas.

No se especifica qué tipo de
valoraciones se haran, se trata como
curvas de valoracion y hojas de
calculo.

Aparece como tema la formacion de
complejos sobre la mezcla de un acido
diprotico.

Plan 2004

Plan 2012

Solubilidad y reacciones de precipitacion
bajo condiciones de amortiguamiento

Reacciones simultaneas acido-base,
precipitacion y formacion de complejos

Diferencias entre las unidades

Numero de tema: 5
Uso de los diagramas de existencia
predominio.

En las valoraciones no se especifica que
se hacen con EDTA.

Numero de tema: 3
Tema introductorio a la unidad.
Elaboracion de diagramas de

distribucion de especies y logaritmo de
solubilidad.

Plan 2004

Plan 2012

Reacciones de 6xido-reduccion bajo
condiciones de amortiguamiento

Reacciones simultaneas de 6xido-
reduccion, acido-base y formacion de
complejos

Diferencias entre las unidades

Numero de tema: 6

Se usa el término “amortiguamiento
multiple”.

Tema sobre electrodos indicadores de
segundo y tercer tipo.

Tema de ataque de muestras en medios
oxidantes y reductores.

Tema sobre reacciones electroquimicas
de corrosion y proteccion quimica
anticorrosiva.

Numero de tema: 4

Tema introductorio a la unidad.
Se usa el término
amortiguamiento”.

Tema sobre disolucion de metales.
Tema sobre el efecto del pH sobre la
diferencia de potencial eléctrico, sin que
ocurran reacciones simultaneas acido-
base.

“doble




El andlisis presentado en las tablas anteriores, corresponde a la estructura y contenido del
programa.

En cuanto a las aportaciones que tiene el nuevo programa del plan 2012, hay una en
especial que es importante resaltar, esta es que en el plan 2012 se hace énfasis en la
importancia del amortiguamiento para la simplificacion de las ecuaciones matematicas que
permiten resolver el problema. En el programa del plan 2004 desde el primer tema se
estudia el amortiguamiento en el sistema, en el plan 2012 se estudia primero un sistema sin
amortiguamiento, posteriormente se realiza el mismo estudio para un medio amortiguado.
Asi, se destaca la importancia del amortiguamiento para resolver el sistema en estudio con
menos ecuaciones matematicas y quimicas, pero considerando todas las interacciones que
ocurren (reacciones acido-base, formacion de complejos, reacciones de precipitacion,
reacciones de 0xido reduccion).

Considerar todas las interacciones ocurridas en el sistema, da una mejor formacion al
ingeniero quimico; teniendo s6lo una ecuaciéon matematica para la resolucion al problema
en estudio, caracteristica que tienen los cursos de quimica analitica dirigidos a la
licenciatura de 1Q.

Es por eso, que a continuacion se hace la propuesta de tres practicas que podrian conformar
parte de un manual para la asignatura de quimica analitica II.



II. REACCIONES SIMULTANEAS: ACIDO-BASE, PRECIPITACION Y
FORMACION DE COMPLEJOS

Ubicacion de la practica dentro del programa tedrico de la asignatura

La siguiente practica propuesta, Separacion y cuantificacion de dos iones metalicos, Al (I11)
y Mg (II), mediante precipitacién selectiva bajo dos condiciones de amortiguamiento:
pNH;’ y pH, estd relacionada al punto 2.2 de la unidad nimero 2 del temario plan 2012,
que lleva por titulo “Mezclas de dos iones metalicos con OH”

Practica propuesta:

Separacion de dos iones metdlicos, Al (II1) y Mg (I1), mediante precipitacion selectiva

bajo dos condiciones de amortiguamiento: pNH;’ y pH.

Objetivos de la practica

Separar dos iones metalicos por un método de separacion quimica y fisica,
precipitacion selectiva y filtracion respectivamente, justificando el proceso de
precipitacion a través de los diagramas logaritmicos de solubilidad en funcion del
pH.

Cuantificar uno de los iones separados por medio de una valoracion
complejométrica usando un indicador metalocréomico con la finalidad de demostrar
el porcentaje de recuperacion.

Conocer la importancia de las condiciones experimentales, tales como temperatura
y velocidad de agitacion entre otras, bajo las cuales debe efectuarse el proceso de
precipitacion para llevar a cabo una filtracion como medio para recuperar al solido
obtenido.

Introduccion

La separacion de iones metalicos por precipitacion selectiva es de gran importancia en el
tratamiento de efluentes liquidos derivados de la actividad minera. Este es un método
convencional que permite el uso de cal o hidréxido de sodio para precipitar hidroxidos
metalicos, lo cual disminuye la concentracién de metales pesados contenidos en efluentes
liquidos que son descargados en rios o lagos.



Para lograr la precipitacion selectiva, es necesario imponer un pH al cual un ion precipite,
mientras que el resto permanezcan en solucion. La determinacion de ese intervalo de pH se
hace sobreponiendo los diagramas logaritmicos de solubilidad de cada ion.

Es comln que, en todo proceso industrial, se usen los términos corriente de entrada y
salida, los cuales también pueden aplicarse a nivel laboratorio y que son conocidos en
ingenieria quimica quedando representados en el siguiente esquema:

Entrada
Reactor

Salida

Diagrama tipico de una reaccion en términos de ingenieria

En esta experimentacion se podra ver con mayor detalle este tipo de términos al aplicarlos
en la determinacion de la concentracion de entrada y salida del magnesio, y el paso de la
separacion por un reactor (a nivel laboratorio).

NH,CI1
Rojo de metilo Fase solida
Al (IIT
Reactor
Mg (ID)
NH; Fase acuosa (especies

en solucion)

Separacion de Al (I11) y Mg (II)

Con frecuencia, es importante demostrar que la separacion es eficiente al determinar
cuantitativamente la cantidad recuperada del ion metélico. Esta ultima, se puede realizar
mediante un procedimiento que consiste en valorar el cation metalico en solucion.

El método anterior, radica en utilizar un indicador quimico metalocrémico, el cual forma un
complejo colorido con el cation en solucion, pero que el mismo indicador en su forma libre
presenta otro color totalmente diferente al complejo, esta propiedad permite al
experimentador determinar el volumen de titulante necesario para alcanzar la condicion
estequiométrica (Volumen de vire). Otro procedimiento comun consiste en utilizar un
espectrofotometro en el que se registra la absorbancia en funcidon del volumen afiadido, con
el fin de calcular la concentracion del cation metalico.
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En esta practica, para determinar Mg, se utilizard el indicador metalocrémico negro de
eriocromo T o NET que en presencia de Mg (II) forma un compuesto colorido rojo vino.
Como la cantidad de indicador es muy pequefia, ain hay Mg (II) libre.

Mg(ll)” + NET" — Mgln’

Indicador

Incoloro - I
metalocromico Rojovino

Cuando comienza la adicion del titulante EDTA, éste reacciona con el Mg (II) libre, que es
incoloro. El EDTA que contintia afiadiéndose reacciona posteriormente con el complejo
Mgln’, desplazando al indicador y dejandolo libre, que al pH impuesto presenta una
coloracion azul. En el volumen de titulante al cual se efectua el cambio de color de rojo a
azul, se ha alcanzado la condicion estequiométrica, segun la ecuacion quimica siguiente:

MgNET" + Y—— MgY +  NET

Rojoving Incoloro Incolero Azul

Si por otra parte, el Mg(II) se encuentra en solucion con Al(III), y es imperante separarlos,
las condiciones experimentales para que dicha separacion se vea favorecida, son:
1. Realizar la precipitacion de uno de los iones a la temperatura de ebullicion de la
solucion de iones.
2. Lasolucién debe estar en constante agitacion y adicionar el reactivo precipitante
lentamente.
3. Dejar reposar el precipitado, para que el tamafio de particula aumente y sea mas
facil retirarlo de la solucidon acuosa con una técnica de filtracion convencional.

Actividades previas

1. De acuerdo con los datos proporcionados mas adelante, concernientes a hidroxo-
complejos, desarrollar las ecuaciones matematicas con las que es posible trazar los
diagramas de solubilidad (forma logaritmica) para:

a) Al(OH);!
b) Mg(OH),!
2. Se tiene una disolucion de AI’" y Mg”" de concentracion igual a 0.1 M para cada
cation
a. Proponer el intervalo de pH en el cual ambos iones permanecen en solucion.
b. Proponer el intervalo de pH en el cual coexiste el solido en equilibrio con las
especies quimicas en solucion.
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C.
aluminio (IIT) en un 97%

Datos:

! Aluminio:
AlPT + OH™ = Al (OH)?**
A3* +20H = Al (OH),"
APt +30H = Al (OH),
AlPT +40H- = AL (OH),

'Magnesio:

Mg?* + OH™ = MgOH*
Mg?*t +Y* = Mgy?~

Mg?**t + NH; = Mg(NH;)**
Mg?*t + 2NH; = Mg(NH3)3*
Mg?** + 3NH; = Mg(NH;)3*

Constantes de solubilidad
Al (OH); 1 = A3 + 30H~

Mg (OH), | = Mg?** + 20H~

3Constantes de acidez para EDTA:
HgY?t 2 HYY + HY
HY*=H,Y+H"
H,Y 2 H;Y~™ + H*
HyY~ =2 H,Y?~ + Ht
H,Y?>~ 2 HY3  + H*
HY3 =2Y* +H*

3Constante de acidez para amoniaco:
NH** =2 NH,4

Proponer el intervalo de pH en el cual se ha conseguido la precipitacion del

logf; =9.01
logp, =17.8
log 3 = 25.5
logp, = 33.4

log Bugon+ = 2.5
log By gy-2 = 8.7
log Bygnuz+ = 0.23
logﬁMg(NH3)zz+ = 0.08
10g Bugvmyyzt = —0.3

pKs = 32.34
pKs =11.1

pKa, = 0.0
pKa, =15
pKa; = 2.0
pKa, = 2.66
pKas = 6.16
pKag = 10.24

pKa = 9.244

' Martell E., Smith R. (1989) Critical stability constants (Vol. 6) USA Plenum Press
2 Burriel F. (1998) Quimica analitica cualitativa (18 ed.) Espafia Parainfo Thompson
3 Harris D.C. (2002) Analisis quimico cuantitativo (2 ed.) Espafia Reverté S.A. de C.V.
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Parte experimental

Equipos, materiales, reactivos

Material

Equipo

Reactivos y soluciones

2 pipetas volumétricas de 20 mL

Potenciometro y
electrodo combinado
de vidrio

Solucién de AICLI; 0.1 M

2 pipetas volumétricas de 5 mL

Parrilla con agitacion

Solucion de MgCl, 0.1 M

1 pipeta graduada de 2 mL

NH4Cl

1 matraces volumétricos de 100 mL

Solucion de KOH 0.25 M

1 matraz volumétrico de 25 mL

Solucion de EDTA 0.05 M

5 matraces volumétricos de 50 mL

NH; 50% (v/v)

1 probeta graduada de 50 mL

Solucioén indicadora rojo
de metilo

1 probeta graduada de 25 mL

Indicador NET, base
solida, mezclado con NaCl

3 vasos de precipitados de 20 mL

Solucién de NH4NOs 2%

2 vasos de precipitados de 100 mL

Solucion  amortiguadora
de pH de referencia

2 vasos de precipitados de 50 mL

1 bureta de 10 mL

1 vidrio de reloj

1 varilla de vidrio

1 matraz Kitasato

1 embudo Buchner

Soporte universal con pinzas y nuez

1 piseta

2 perillas

1 barra magnética

1 recuperador de barras magneticas

1 gotero

2 espatulas

Manguera de vacio

Papel Watman no. 41

Experimentacion
Preparacion de soluciones
NH; 50% (v/v), 25 mL

1) Medir en una probeta graduada 12.5 mL de NH,OH.
2) Colocar en un vaso de precipitados 12.5 mL de agua destilada.
3) Adicionar el NH4OH y mezclar.

EDTA 0.05 M, 50 mL
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1) Realizar los calculos para conocer la masa a pesar de EDTA.

2) Colocar en la estufa la sal disédica de EDTA (reactivo analitico) y calentar a
140°C por media hora.

3) Pesar la cantidad calculada de EDTA.

4) Disolver en agua y llevar al aforo con agua destilada en un matraz
volumétrico de 50 mL.

NH4N03 al 2%, 50 mL
1) Pesar 1 g de nitrato de amonio (reactivo analitico).
2) Disolver con agua y llevar al aforo con agua destilada en un matraz
volumétrico de 50 mL.

KOH 0.25 M, 25 mL
1) Realizar los calculos para conocer la masa a pesar de KOH.
2) Disolver la masa de KOH necesaria para la preparacion de la solucion y
llevar al aforo con agua destilada en un matraz de 25 mL.

MgCl, 0.1 M, 50 mL
1) Realizar los calculos para conocer la masa a pesar de MgCl,.
2) Disolver la masa de MgCl, necesaria para la preparacion de la solucion y
llevar al aforo con agua destilada en un matraz de 50 mL.

AICIL; 0.1 M, 50 mL
1) Realizar los célculos para conocer la masa a pesar de AlCls.
2) Disolver la masa de AICI; necesaria para la preparacion de la solucion y
llevar al aforo con agua destilada en un matraz de 50 mL.
NOTA: para ésta prdactica no es recomendable el uso del AI(NO3);, debido a
su baja solubilidad.

Calibracién del potencidmetro
1) Calibrar con la solucion de referencia de pH ajustando la lectura al pH del buffer
correspondiente.
2) Dejarlo en “stand by hasta el momento de tomar lecturas de pH.

Preparacién de la mezcla
1) Verter en un vaso de precipitados de 100 mL, 20 mL de la solucién de AICl; y 20
mL de la solucion de MgCl, de concentracion 0.1 M. Usar una pipeta volumétrica
de 0 mL para realizar las mediciones de volumen.
2) Agregar los volimenes tomados a un vaso de precipitados de 100 mL.

Separacioén de Mg (1I) v Al (I1I)
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1)

2)
3)

4)
5)
6)
7)

8)

9)

Agregar a la mezcla de Mg (II) y Al (II) 1.5 g de NH4Cl y 1 o 2 gotas de rojo de
metilo.

Calentar y agitar la mezcla, hasta que comience a desprender vapores.

Cuando la solucion comience a ebullir, agregar gota a gota el NHz 50% (V/V) en el
centro de la solucion.

Al momento en que la mezcla se torne de color amarillo, detener la adicion de NHj3
50% (V/V). Registrar el volumen afiadido.

Retirar del calentamiento y dejar enfriar por 2 minutos.

Filtrar a vacio con un embudo Buchner y papel Whatman no. 41.

Lavar el so6lido obtenido con 10 mL de NH4NO; al 2%, el liquido del lavado se
junta con las aguas madres.

Medir con potenciometro previamente calibrado el pH de las aguas madres (éste
sera el pH de separacion).

Verter las aguas madres a un matraz volumétrico de 100 mL y llevar al aforo
(solucidn final).

10) El solido obtenido, AI(OH )5 !, se guardara y etiquetara en un frasco ambar.
11) Desechar el papel Whatman.

Determinacién de la concentracion de entrada del magnesio

1)

2)
3)

4)
5)

6)

Medir 5 mL de la solucion inicial de MgCl, 0.1 M y verter en un vaso de
precipitados de 20 mL.

Agregar 500 mg de NH4CL

Mediante el uso de un potencidémetro, monitorear el pH, afiadir KOH 0.25 M para
fijar el pH en 9.0.

Agregar una pequefia cantidad de negro de eriocromo T en base solida hasta
observar una ligera coloracion rosada en el sistema.

Colocar en la bureta la solucion estindar de EDTA 0.05 M y valorar la solucién de
Mg (II) hasta observar un cambio de color de rosa a azul.

Repetir tres veces la valoracion.

Determinacion de la concentracidon de salida del magnesio

1)
2)

3)
4)

S)

Medir 5 mL de la solucion final y verter en un vaso de precipitados de 20 mL.
Mediante el uso de un potenciometro, monitorear el pH, afiadir KOH 0.25 M para
fijar el pH en 9.0.

Agregar una pequefla cantidad de negro de eriocromo T en base solida hasta
observar una ligera coloracion rosada en el sistema.

Colocar en la bureta la solucion estandar de EDTA 0.05 M y valorar la solucion de
Mg (II) hasta observar un cambio de color de rosa a azul.

Repetir tres veces la valoracion.

Tratamiento de residuos
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1) Ver el diagrama ecologico adjunto.

Tablas de resultados

Tabla para el registro de las cantidades pesadas de reactivos analiticos

Reactivo: KOH Reactivo: EDTA
Volumen 25 mL Volumen 50 mL
Concentracion 025M Concentracion 0.05M
Gramos de KOH Gramos de EDTA
calculados g calculados g
Peso del vaso de Peso del vaso de
precipitados g precipitados g
Cantidad real pesada de Cantidad real pesada
KOH o de EDTA o
Concentracion real M Concentracion real M
Reactivo: MgCl, Reactivo: AlICl;
Volumen 50 mL Volumen 50 mL
Concentracion 0.1 M Concentracion 0.1M
Gramos de MgCl, Gramos de Al (Cl);
calculados g calculados o
Peso del vaso de Peso del vaso de
precipitados g precipitados g
Cantidad real pesada de Cantidad real pesada
MgCl, de AICl;
g g
Resultados de la separacion de los iones metalicos
Cation filtrado pH de separacion Vgminen o N3
agregado
Mg (1T) mL

Resultados obtenidos de la valoracion de la concentracion de entrada de Mg (1)

V alicuota de Mg (II) 5 mL
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NET

Resultados obtenidos de la valoracion de la concentracion de salida (solucion final) de Mg
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Diagrama ecologico para el tratamiento y disposicion de residuos

" SeparaciondeMg (I1]y =
. Al{lll) por precipitacion

Agregar 20mL de la solucion
de Mg (i1]y 20 mL de Al (I1ljen un
vaso de precipitados

I’

Colocar sobre una parrilla
con agitacion

v

Apregar
-1.5 g de NH,4CI
-Dos gotas de indicador rojo de metilo

v

Calentar hasta que se
desprendan vapores

v

Agregar lentamente la scolucion

de NHs en el centro de ésta

v

Cuandola solucian cambie a
coloramarillo, detener la adicion
de MHs, anotar el volumen afiadido

\

Retirar la mezcla de la parrilla
v dejar enfriar por 2 minutos

U

Filtrar a vacio yrealizar
lavados con la solucion de
MH4NO; 3l 2%

I

Medir el pH del filtrado (pH de separacion)

!

Filtrado

y

salido Al{OH)3 4

R1 Guardar en un frasco ambaryetiquetar
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r Determinaciénde la I

{
*.__concentracidn de entrada del magnesio L —
—— Determinacidgnde la

\l, “._ toncentracion de salida del magnesio 7
Medir 5 mL de la solucidn I \J/ -
de MgCl; vy colocaren un
vasode precipitados Medir SmL de la solucicn
final ycolocarenun
‘Jf' vasode precipitados
Agregar 500 mg de \|/
MH4Cl
FijarelpHa 9.0
“l’ agregando la solucion
FijarelpHa 9.0 de KOH
agregando la solucian ‘,l/
de KOH
\l, Agregar una pequefia cantidad
de MET hasta observar que
Agregar una pequefia cantidad el sistema setorna de color rosado
de MET hasta observar que \l/
el sistema setorna de color rosado
\l’ Colocar la solucion de EDTA
en la bureta y comenzar la
Colocar la solucion de EDTA valoracion hasta que el sistema
en la bureta y comenzar la cambie a color azul
valoracion hasta que el sistema \,l»'
cambie a color azul
Anotar el volumen de
\|/ cambiode colory repetir
Anotar el volumen de la valoracion tres veces
cambiode colory repetir \l('
la valoracidn tres veces . S

R2 Agregar NaOH para que precipite el magnesio, filtrar. Resguardar el precipitado.
Meutralizar |z fase acuosay desecharen el desagiie

Puntos minimos para la elaboracion de informe

1. Presentar todas las cantidades de los reactivos utilizados, en gramos y sus
especificaciones de pureza, masa molar y volumen de aforo.

2. Con base en el capitulo 9 del libro Andlisis quimico cuantitativo, Daniel C. Harris,
enfatizar cual de las soluciones usadas en la practica se consideran patrén primario
y porqué.

3. A través de una escala de pMg, deducir la reaccion de valoracion.

4. Proponer el intervalo de pH en el cual la precipitacion sea del 98% para cada ion
metalico, mientras que el otro ion metalico s6lo haya precipitado en un 2 %.
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5. De acuerdo con el pH del filtrado, explicar mediante los diagramas de solubilidad
(forma logaritmica) si est4 justificada la separacion quimica.
6. Proponer la ecuacion quimica del proceso de precipitacion que ocurrid al pH del
filtrado y calcular la constante condicional de precipitacion.
7. Calcular el porcentaje de precipitacion para el Al (I11)
8. Para lareaccion de valoracion al pH experimental, expresar:
a. La ecuacidn quimica representativa.
b. El valor de la constante bicondicional.
c. El porcentaje de conversion en la condicion estequiométrica.
9. Con los datos de la valoracion del magnesio, calcular el porcentaje de recuperacion
del magnesio filtrado.
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e Pickering W.F. (1980) Quimica analitica moderna Espafa Reverté

Anexos

Tabla 1. Datos del indicador rojo de metilo

Indicador Intervalo de transicion (pH) Color del 4cido Color de la base
Rojo de metilo 4.8-6.0 Rojo Amarillo
Preparacion:

Disolver 0.02 g de rojo de metilo en 60 mL de etanol. Afiadir 40 mL de agua
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Diagrama logaritmico de solubilidad para Al (III) y Mg (II)

log S
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log S" vs pH

pH

Al (111)
Mg(l1)
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log S
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log S vs pH para Mg (l1), en un medio amortiguado con NH, y pH, y sin amortiguamiento

pH

x Sin NH3
a Con NH3
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
SECCION DE QUIMICA ANALITICA
HOJA DE SEGURIDAD

CUAUTITLAN

Nombre: Acido clorhidrico

Sinénimos: Acido muriatico, cloruro de hidrégeno (cuando es gaseoso), acido hidroclorico, espiritus de sal

Propiedades fisicas y quimicas

Codigo NFPA Identificacion de riesgos

HCI
36.453 g/mol
Liquido incoloro o amarillento con
desprendimiento de vapores

Férmula quimica:
Peso molecular:

Apariencia fisica:

Olor: Penetrante e irritante
Solubilidad: Soluble en agua, alcoholes, éter y benceno
Gravedad especifica: 1.184
Punto de ebullicién: 50 °C @ 760 mmHg
Punto de fusién: -66 °C

o
<@

Sustancias
corrosivas

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacién: irritacién nasal, quemaduras, tos y sofocacion
Ingestion: quemaduras en el sistema digestivo, dificultad para comer, vomito, diarrea
Contacto con los ojos: irritacion, enrojecimiento, dolor, lagrimeo excesivo

Contacto con la piel: inflamacion, enrojecimiento, dolor y quemaduras

Inhalacién: administrar respiracion artificial si no respira, suministrar oxigeno, abrigar y

mantener en reposo a la victima, buscar atencion médica

Ingestion: lavar la boca con agua, no inducir el vomito, si hay vomito inclinar a la

victima hacia enfrente, buscar ayuda médica

Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados para

remover el quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.
Contacto con la piel: lavar la zona afectada con agua y jabon, por 15 minutos, buscar
ayuda médica

Estabilidad y reactividad

Proteccién personal

Estabilidad: estable bajo condiciones normales, es sensible a la luz solar
Incompatibilidades: agentes oxidantes, reductores, bases fuertes y metales
Condiciones a evitar: calor, luz solar e incompatibles
Productos de descomposicion: vapores de hidrogeno

Sistema de ventilacion: ventilacion local y general
Respiradores personales: respiradores con filtro para vapores acidos
Proteccion de la piel: guantes, overol y botas
Proteccion de los ojos: gafas resistentes a los quimicos y con proteccion lateral

Medidas para extincién de incendios

Control de exposicién

Fuego: no es inflamable, pero al contacto con metales libera hidrogeno el cual es inflamable

Medios de extincion de incendios: en caso de grandes incendios, usar agua en rocio o espuma
resistente al alcohol

No establecido

Informacion toxicologica

Manejo y almacenamiento

Almacenar en lugares ventilados, secos, alejar de fuentes de calor e ignicion y de los rayos
solares

LC50 inhalacion ratones: 1108 ppm/1 hora
CLS50 inhalacion ratas: 3124 ppm/1 hora
DL50 oral conejos: 900 mg/kg
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
SECCION DE QUIMICA ANALITICA T
HOJA DE SEGURIDAD UNAM

CUAUTITLAN

Nombre: Acido etilendiamino tetraacético

Sinénimos: EDTA, acido etilendiamino tetraacético sal disodica

Propiedades fisicas y quimicas

Cédigo NFPA Identificacion de riesgos

Formula quimica: C10H14N2Na208 2H20
Peso molecular: 372.24 g/mol
Apariencia fisica: Cristales blancos

Olor: Inodoro
Solubilidad en agua: 10 g/ 100 mL
Densidad relativa: N/D
Punto de ebullicion: N/D

Punto de fusién: Se descompone a 252 °C

Xi

Sustancias
ritantes

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacién: Irritacion de las vias respiratorias.
Ingestion: Irritacion en el tracto digestivo, puede causar alergia.

Contacto con los ojos: Irritacion.

Contacto con la piel: Irritacion.

Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.
Ingestion: Beber agua o leche, buscar ayuda médica.

Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados
para remover el quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.
Contacto con la piel: lavar por 15 minutos con agua y jabon, lavar ropa
contaminada antes de usarla, buscar ayuda médica.

Estabilidad y reactividad

Proteccion personal

Estabilidad: Estable
Incompatibilidades: Agentes oxidantes fuertes

Condiciones a evitar: Polvo, exceso de calor

Productos de descomposicion: Oxidos nitrosos, 6xidos de carbono

Sistema de ventilacion: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: Usar respirador de particulas.
Proteccion de la piel: Guantes de proteccion y ropa que cubra completamente la
piel
Proteccion de los ojos: Usar gafas, tener sistema de lavado de ojos y regadera.

Medidas para extincién de incendios

Control de exposicion

Fuego: N/D
Explosiéon: N/D
Medios de extincion de incendios: Este quimico no es combustible.

No establecido

Informacion toxicolégica

Manejo y almacenamiento

Almacenar en un lugar ventilado y etiquetarlo debidamente.

DL50 oral en ratas: 1658 mg/kg

DL50 cutaneo ratas: > 2000 mg/kg
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
SECCION DE QUIMICA ANALITICA NG
HOJA DE SEGURIDAD AM

v

-

CUAUTITLAN

Nombre: Cloruro de aluminio

Sinénimos: Tricloruro de aluminio, cloruro de aluminio anhidro, tricloro aluminio

Propiedades fisicas y quimicas

Codigo NFPA Identificacion de riesgos

AlCl;
133.34 g/mol
Polvo blanco, gris o amarillo

Férmula quimica:
Peso molecular:
Apariencia fisica:

Olor: Fuerte olor a cloruro de hidrogeno
Solubilidad: Reacciona violentamente con agua
Densidad: 2.44 g/cm; @25 °C
Punto de ebullicion: 183 °C
Punto de fusién: 178 °C

-
e

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacién: irritacion en el tracto respiratorio, dolor de garganta, tos y dificultad para respirar

Ingestion: quemaduras, malestar estomacal, dolor abdominal, nduseas, vomito, diarrea.
Contacto con los ojos: El contacto con los ojos puede causar dolor intenso, vision borrosa,y el dafio
tisular.

Contacto con la piel: Puede causar irritacion o quemaduras con enrojecimiento y dolor.

Inhalacién: Sacar a la victima al aire fresco. Si no respira, dar respiracion artificial. Si la
respiracion es dificil, dar oxigeno. Obtener atencion médica.

Ingestion: No provocar el vomito. Dar grandes cantidades de agua. Atenciéon médica
Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados para remover el
quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.

Contacto con la piel: Lavar la piel inmediatamente con abundante agua durante al menos 15
minutos. Quitese la ropa y zapatos contaminados. Obtener atencion médica.

Estabilidad y reactividad

Protecciéon personal

Estabilidad: Inestable con calor.

Incompatibilidades: agua, aire humedo, calor, 6xido de sodio, 6xido de etileno, nitrometano.
Condiciones a evitar: humedad y luz solar.

Productos de descomposicion: oxidos del metal, acido de hidrégeno, hidrogeno.

Sistema de ventilacion: ventilacion local y/o general, extraccion de aire.
Respiradores personales: respirador de media cara con un cartucho para gases
acidos y particulas puede ser usado hasta por diez veces el limite de exposicion
Proteccion de la piel: Usar ropa protectora impermeable, incluyendo botas, guantes, bata de
laboratorio, delantal o monos.
Proteccion de los ojos: Mantenga una fuente de lavado de ojos y regaderas de emergencia en el
area de trabajo. Utilice gafas protectoras contra productos quimicos y/o careta completa

Medidas para extincion de incendios

Control de exposicién

Fuego: No combustible, pero puede reaccionar lentamente en un incendio.
Explosiéon: No explosivo, pero la reaccion violenta sera el resultado de las corrientes de contacto con
el agua en grandes cantidades.
Medios de extincién de incendios: Polvo quimico seco, diéxido de carbono o espuma. No use agua.

Threshold Limit Value (TLV): 2 mg/m’

Informacion toxicolégica

Manejo y almacenamiento

Mantener en un recipiente hermético, almacenar en un lugar fresco, seco y ventilado. Proteger de dafio
fisico, aislar de fuentes de calor y humedad.

DL50 oral en ratas: 3450 mg / kg
CLS50 oral ratén: 1130 mg / kg

LD50 piel de conejos: > 2000 mg / kg
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Nombre: Cloruro de amonio

Sinénimos: Sal amoénica, sal de amonio, sal de amoniaco, muriato de amonio, daramon, amclor

Propiedades fisicas y quimicas

Codigo NFPA Identificacion de riesgos

NH4Cl1
53.453 g/mol

Cristales incoloros o blancos, de aspecto granular, inodoros e
higroscopicos

Formula quimica:
Peso molecular:

Apariencia fisica:

Soluble en agua, amoniaco liquido, metanol, etanol y glicerol.
Insoluble en éter y acetato de etilo.

1.5274 @ 25 °C
520 °C
Sublima a 340 °C

Solubilidad:

Gravedad especifica:
Punto de ebullicion:
Punto de fusion:

Xi

Sustancias
uritantes

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacién: Irritacion de la nariz, garganta y pulmones. Dolor de garganta y tos.
Ingestion: Irritacion de nariz y garganta. Por ingestion de grandes dosis causa nauseas, vomito.

Contacto con los ojos: Irritacion, enrojecimiento y dolor.

Contacto con la piel: Irritacion y enrojecimiento.

Inhalacion: Sacar a la victima al aire fresco. Si no respira, dar respiracion artificial. Obtener
atencion médica.
Ingestion: Lavar la boca con agua. Si esta consciente, suministrar abundante agua. No inducir el
vomito. Atencién médica
Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados para remover el
quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.
Contacto con la piel: retirar ropa y calzado, lavar con agua, y jabon, atencion médica

Estabilidad y reactividad

Proteccion personal

Estabilidad: Estable bajo condiciones normales

Incompatibilidades: Acidos y bases fuertes, agentes oxidantes fuertes como cloratos (clorato de potasio),
tricloruro, trifluoruro y pentafluoruro de bromo, sales de plata, nitritos y nitratos (nitrato de amonio).

Sistema de ventilacién: ventilacion local y/o general.
Respiradores personales: mascara con filtro para polvos
Proteccion de la piel: Usar ropa protectora impermeable, incluyendo botas, guantes, bata de
laboratorio, delantal o0 monos.
Proteccion de los ojos: Mantenga una fuente de lavado de ojos y regaderas de emergencia en el
area de trabajo. Utilice gafas protectoras contra productos quimicos y/o careta completa

Medidas para extincion de incendios

Control de exposicion

Fuego: No combustible, se vaporiza al calentar.
Explosion: alejar de fuentes de calor y superficies calientes
Medios de extincion de incendios: Polvo quimico seco, dioxido de carbono o espuma

TWA: 10 mg/m’; STEL: 20 mg/m’

Manejo y almacenamiento

Informacién toxicolégica

DL50 oral en ratas: 1300-1560 mg/kg.

Lugares ventilados, frescos y secos. Lejos de fuentes de calor e ignicion. Separado de materiales
incompatibles. Separar los recipientes de acidos, alcalis, sales de plata, nitrato de amonio y clorato
de potasio. Los contenedores deben ser resistentes a la corrosion
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Nombre: Cloruro de magnesio

Sinénimeos: Cloruro de magnesio hexahidratado

Propiedades fisicas y quimicas

Cdédigo NFPA Identificacion de riesgos

Férmula quimica: MgCl, 6H,0
Peso molecular: 203.3 g/mol
Apariencia fisica: Cristales color blanco
Olor: Inodoro
Solubilidad en agua: 2350g/L(@20°C)
Densidad: 1569 kg/m’
Punto de ebullicion: N/A
Punto de fusion: 118 °C

Xi

Sin Riesgos
especiales

Sustancias
ritantes

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacién: irritaciéon de membranas mucosas
Ingestion: efecto laxante

Contacto con los ojos: irritacion y ardor

Contacto con la piel: hinchazon y ulceras

Inhalacion: aire fresco, si no respira suministrar oxigeno, obtener atenciéon médica.
Ingestion: beber agua para diluir quimico, obtener atencion médica.
Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados para
remover el quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.

Contacto con la piel: lavar por 15 minutos con agua, lavar ropa contaminada antes
de usarla, buscar ayuda médica si hay irritacion.

Estabilidad y reactividad

Proteccion personal

Estabilidad: Estable
Incompatibilidades: Acido furano-2-peroxicarboxilico, oxidantes fuertes.

Condiciones a evitar: Materiales incompatibles.
Productos de descomposicion: Cuando se calienta arriba de 300°C se emiten humos
toxicos de gas clorinado. Vapores de acido clorhidrico.

Sistema de ventilacion: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: mascarillas con cartuchos para polvos, respiradores
autonomos
Proteccion de la piel: guantes de neopreno, botas de hule, pechera de vinilo

Proteccion de los ojos: gafas de proteccion

Medidas para extincién de incendios

Control de exposicion

Medios de extincion de incendios: niebla de agua

No establecido

Informacion toxicolégica

Manejo y almacenamiento

Conservar en seco, bien ventilado, fresco y lejos de sustancias incompatibles. Mantener
lejos del agua.

DL50 oral en ratas: 8100 mg/kg
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Nombre: Hidréxido de amonio

Sinénimos: Agua amonia

Propiedades fisicas y quimicas

Cédigo NFPA Identificacion de riesgos

Férmula quimica: NH,OH
Peso molecular: 35.05 g/mol
Apariencia fisica: Liquido incoloro
Olor: Irritante
Solubilidad en agua: 89.9 g/100ml a 0°C, 7.4 g/ml a 100°C.
Densidad: 0.89-0.9 g/cm; (@ 15 °C)
Punto de ebullicion: 36 °C
Punto de fusién: -72°C

=\
g

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacién: irritacion de vias respiratorias, broncoespasmos, dificultad para respirar
Ingestion: quemaduras del tracto digestivo

Contacto con los ojos: irritacion, quemaduras

Contacto con la piel: quemaduras con ampollas

Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, mantener en reposo en posicion
de semi sentado, obtener atencion médica
Ingestion: aire fresco, abrigar a la victima, obtener ayuda médica
Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos. Si hay irritacion, acudir
al médico.
Contacto con la piel: lavar con agua y jabon, lavar ropa contaminada, vendar
quemaduras y mantenerlas himedas, buscar ayuda médica.

Estabilidad y reactividad

Proteccion personal

Estabilidad: Estable bajo condiciones normales
Incompatibilidades: Cl, Hg, acidos, oxidantes fuertes, Br, I, Zn, Al, Ag, Pt
Condiciones a evitar: reaccionantes con agua habituales
Productos de descomposicion: N y H a temperaturas de 450 °C

Sistema de ventilacion: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: respirador con filtro para amoniaco
Proteccion de la piel: traje que proteja la piel
Proteccion de los ojos: gafas de seguridad

Medidas para extincién de incendios

Control de exposicion

Fuego: No combustible
Explosién: los contenedores pueden explotar si se exponen al calor
Medios de extincion de incendios: polvo quimico seco, CO, o espuma.

No establecido

Manejo y almacenamiento

Informacion toxicolégica

DL50 oral en ratas: 273 mg / kg

Mantenga el recipiente bien cerrado. Mantenga el recipiente en lugar fresco y

bien ventilado. No almacenar por encima de 25 °C. Evitar el contacto directo

con este reactivo por los vapores que desprende. Alejar de todas las sustancias
incompatibles.
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Nombre: Hidroxido de potasio

Sinénimos: Potasa céustica, lejia.

Propiedades fisicas y quimicas

Cédigo NFPA Identificacion de riesgos

KOH
56.102 g/mol
Sélido blanco o amarillo, apariencia cristalina

Férmula quimica:
Peso molecular:
Apariencia fisica:

Olor: Inodoro
Solubilidad: > 10% en agua, soluble en alcohol y glicerina
Densidad relativa: 2.044
Punto de ebullicion: 1370 °C
Punto de fusion: 360 °C

=
g
@i

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacion: Tos, sofocacion, dolor en nariz, boca y garganta, quemaduras.
Ingestion: Quemaduras en tracto digestivo, vomito con sangre y mucosa, dolor
abdominal

Contacto con los ojos: Dolor y quemaduras.

Contacto con la piel: Irritacion, ulceracion, quemaduras y dolor.

Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.
Ingestion: lavar la boca con agua, no inducir vomito, buscar atencion médica.

Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados para
remover el quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.
Contacto con la piel: lavar por 15 minutos con agua y jabon, lavar ropa
contaminada antes de usarla, buscar ayuda médica.

Estabilidad y reactividad

Proteccién personal

Estabilidad: Estable
Incompatibilidades: Agua en grandes cantidades

Condiciones a evitar: Agua, 4cidos fuertes, metales, materiales combustibles, materiales
organicos, Zn, Al, Sn, CO2, organohaldégenados, anhidrido maléico.
Productos de descomposicion: Hidrogeno.

Sistema de ventilacion: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: protector facial de 20 cm de espesor, respirador contra
polvos.

Proteccion de la piel: guantes, overol, de caucho de butilo, caucho natural,
neopreno, PVC, nitrilo, SBR.

Proteccion de los ojos: gafas de seguridad a prueba de polvo.

Medidas para extincion de incendios

Control de exposicion

Fuego: la combustion produce hidrogeno y 6xido de potasio
Explosién: evitar calor y humedad.
Medios de extinciéon de incendios: polvo quimico, CO,, halon, agua en forma de
neblina, espuma.

No establecido

Informacion toxicoldgica

Manejo y almacenamiento

Almacenar en lugares frescos, ventilados y secos, temperaturas menores a 360°C

DL50 oral en ratas: 273 mg/kg
DL50 oral rata macho: 365 mg/kg

LD50 piel de conejos: 5 mg/24 horas
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Nombre: Negro de eriocromo T

Sinénimos: Negro ericromo, sal de monosddica, 3 hidroxi-4-[(1-hidroxi-2naftalenilo)azo]-7 nitro.

Propiedades fisicas y quimicas

Coédigo NFPA Identificacion de riesgos

Foérmula quimica: C,H;,N3NaO,S
Peso molecular: 461.38 g/mol
Apariencia fisica: Polvo negro

Olor: Sin olor
Solubilidad: Solubilidad moderada
Densidad: N/D
Punto de ebullicion: N/D
Punto de fusion: N/D

Xi

Sin riesgos
especiales Sustancias
ritantes

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacion: Puede causar irritacion en el tracto respiratorio.

Ingestion: Puede provocar irritacion en el tracto gastrointestinal.

Contacto con los ojos: Puede provocar irritacion.

Contacto con la piel: Puede causar irritacion, los sintomas pueden ser enrojecimiento y
dolor.

Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.
Ingestion: Lavar la boca con abundante agua, dar a beber de 3 a 4 vasos con agua,
induzca el vomito. Buscar atencion médica.

Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados para
remover el quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.

Contacto con la piel: lavar por 5 minutos con agua, lavar ropa contaminada antes de
usarla, buscar ayuda médica si hay irritacion.

Estabilidad y reactividad

Proteccién personal

Estabilidad: Estable bajo condiciones normales de uso y almacenamiento.
Incompatibilidades: Agentes oxidantes fuertes, agentes reductores fuertes, litio, bromo
trifluoruro, hierro.

Condiciones a evitar: calor y fuentes de ignicion.

Productos de descomposicion: Monoxido de carbono, didxido de carbono, 6xidos de
nitrogeno, 6xidos de azufre, cloro y 6xido de sodio.

Sistema de ventilacién: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: Utilizar un respirador con filtros aprobados por NIOSH.

Proteccion de la piel: Utilizar guantes resistentes a reactivos quimicos fabricados con
neopreno u otros materiales caracteristicos.

Proteccion de los ojos: Utilizar gafas con mica clara y proteccion lateral.

Medidas para extincion de incendios

Control de exposicion

Medios de extinciéon de incendios: agua, polvo quimico seco, espuma o dioxido de
carbono.

No establecido

Informacion toxicologica

Manejo y almacenamiento

Almacenar en un lugar seco y ventilado. Almacenar entre 15°C y 25°C. Colocar lejos de
materiales incompatibles.

DLS50 oral en ratas: 17590 mg/ kg
CL50 inhalacién ratas: N/D

LDS50 piel de conejos: N/D
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vértigos, debilidad
Contacto con los ojos: enrojecimiento, dolor.

Contacto con la piel: enrojecimiento

Estabilidad y reactividad

HOJA DE SEGURIDAD \
CUAUTITLAN
Nombre: Nitrato de amonio
Sinénimos: Sal amonica del acido nitrico
Propiedades fisicas y quimicas Cédigo NFPA Identificacion de riesgos
Férmula quimica: NH,NO;
Peso molecular: 80.1 g/mol
Apariencia fisica: Sélido blanco o incoloro, higroscopico
Olor: Inodoro
Solubilidad en agua: 190 g/ 100 mL (@ 20 °C)
Densidad: 1.7 g/emy
Punto de ebullicion: Se descompone debajo de 210 °C Sustancias
Punto de fusién: 170 °C comburentes
Efectos para la salud Primeros auxilios
Inhalacion: tos, dolor de cabeza, dolor de garganta
Ingestion: dolor abdominal, ufias, labios y piel azulados, convulsiones, diarrea, vomito,

Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.
Ingestion: beber abundante agua, no inducir vomito, buscar atencion médica.

Contacto con los ojos: lavar con agua. Si hay irritacion, acudir al médico.
Contacto con la piel: lavar con agua y jabon, lavar ropa contaminada, buscar ayuda
médica.

Estabilidad: Estable bajo condiciones normales, higroscopico

Proteccion personal

Incompatibilidades: Al, Sb. Cu, Cr, Fe, Pb, Mg, Mn, Ni, Zn, petroleo, carbon, materia
organica, acido acético, cloruro de amonio, Bi, Cd, cloruros, Co, K, P, sulfato de amonio,
hipoclorito de sodio, perclorato de sodio, Na, sulfuros.

Condiciones a evitar: calor, fuentes de ignicion, polvo, incompatibles
Productos de descomposicion: emite 6xidos de nitrogeno al calentarse, libera amoniaco
al reaccionar con bases fuertes, humedad, materiales combustibles.

Medidas para extincion de incendios

Sistema de ventilacién: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: proteccion contra polvos, mascarillas.

Proteccion de la piel: guantes

Proteccion de los ojos: gafas de seguridad

Fuego: No combustible, pero facilita la combustion de otras sustancias

Control de exposicion

Explosion: riesgo de incendio y explosion bajo aislamiento y temperaturas elevadas
Medios de extincion de incendios: agua

No establecido

Manejo y almacenamiento

Informacion toxicoldgica

Frasco cerrado, separado de sustancias combustibles y reductoras. Sensible al choque.

DL50 oral en ratas: 2217 mg/kg
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Nombre: Rojo de metilo

Sinénimos: Rojo de metilo en solucion, rojo de metilo indicador en solucion, rojo de metilo, sal de sodio en solucion.

Propiedades fisicas y quimicas

Codigo NFPA Identificacion de riesgos

Foérmula quimica: Ci5H5N50,
Peso molecular: 269 g/mol
Apariencia fisica: Polvo color violeta oscuro
Olor: N/D
Solubilidad: Soluble en etanol
Densidad: 0.989 g/cm3
Punto de ebullicién: N/D
Punto de fusion: 179 — 182 °C

Xi

Sin riesgos
especiales

Sustancias
ritantes

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacién: irritacion en el tracto respiratorio
Ingestion: irritacion en el tracto digestivo
Contacto con los ojos: irritacion

Contacto con la piel: irritacion

Inhalacién: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.
Ingestion: lavar la boca con agua, no inducir vomito, buscar atencion

médica.

Contacto con los ojos: lavar con agua. Si hay irritacion, acudir al médico.
Contacto con la piel: lavar con agua y jabon, lavar ropa contaminada antes

de usarla, buscar ayuda médica.

Estabilidad y reactividad

Proteccion personal

Estabilidad: Estable bajo condiciones normales
Incompatibilidades: agentes oxidantes fuertes
Condiciones a evitar: N/D
Productos de descomposicion: 6xidos de carbono y nitrégeno

Sistema de ventilacion: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: no requerido
Proteccion de la piel: guantes
Proteccion de los ojos: gafas de seguridad

Medidas para extincion de incendios

Control de exposicion

Medios de extincion de incendios: agua pulverizada, espuma resistente al
alcohol, polvo seco o didxido de carbono

No establecido

Informacion toxicolégica

Manejo y almacenamiento

Conservar el envase herméticamente cerrado en un lugar seco y bien ventilado.

Conservar en un lugar seco.

DL50 oral en ratas: N/D
CL50 inhalacion ratas: N/D

LDS50 piel de conejos: N/D
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III. REACCIONES SIMULTANEAS DE ACIDO-BASE, PRECIPITACION Y
FORMACION DE COMPLEJOS

Ubicacion de la practica dentro del programa teodrico de la asignatura

La siguiente practica propuesta, se relaciona al punto 2.3 de la unidad nimero 2 del
programa plan 2012, marcado con el titulo “Mezclas entre un ion metalico y EDTA a un
pH impuesto”.

Practica propuesta:
Determinacion espectrofotométrica de Cu (I1) con EDTA en un medio de doble
amortiguamiento: pH y pGlicina

Objetivos de la practica

e Cuantificar Cu (II) en wuna soluciébn problema, mediante una valoracion
espectrofotométrica usando EDTA como titulante en medio amortiguado de pH y
pGlicina

e Conocer la utilidad que tiene la adicion de un agente complejante en la
modificacion de la solubilidad condicional a través del diagrama logaritmico en
funcion del pH a un pGlicina constante.

Introduccion

En esta practica experimental se conocera el concepto de agente complejante, como
modificador del pH de precipitacion de un hidroxido metélico al aumentar el pH. Algunos
agentes complejantes son amoniaco, acetato, glicina, tartrato, entre otros; estos agentes
complejantes deben encontrarse en mayor concentracion comparado con la del ion
metalico.

El agente complejante ha de unirse al metal con la suficiente fuerza para impedir que
precipite como hidroxido metalico, pero la constante de formacion del complejo metal-
agente complejante debe ser menor que la del metal-EDTA, para que éste pueda ceder el
metal al EDTA. Esto es, el complejo metal-complejante debe ser menos estable que el
metal-EDTA.

Debido a que este tipo de valoraciones se pueden seguir espectrofotométricamente, la
seleccion de la longitud de onda adecuada para llevarla a cabo es importante.
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Para conocer la longitud de onda adecuada para llevar a cabo la valoracion
espectrofotométrica se hard uso del grafico 1, el cual aparecen los espectros de absorcion de
los complejos formados de cobre con EDTA y cobre con glicina, a un pH=9.5.
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Grifico 1. Espectros de absorcion CuY”0.02 M y Cu(Gli), 0.02 M en una solucion amortiguadora
de glicina a un pH=9.5 y pGli = 0.3979
Mediciones realizadas con dos celdas de vidrio, con longitud de paso optico de 1 cm

En el espectro de absorcion se observa que el maximo de absorbancia es en A = 720 nm, a
este valor de longitud es posible apreciar el cambio de pendiente que permite determinar el
volumen del punto de equivalencia en la valoracion, pero excede el rango de lectura de los
espectrofotometros usados para docencia. A longitudes de onda menores a 550 nm, la
absorbancia; que tiene un valor pequefio, no permite determinar de manera adecuada el
volumen de punto de equivalencia, mientras que a A =600nm y A =640nm la
absorbancia se hace lineal con una pendiente cercana a 0, debido a que en este punto las
absorbancias de los compuestos CuY?~ y Cu(Gli), son iguales, a este punto se le llama
isosbéstico. Este indica que los compuestos CuY?~ y Cu(Gli), coexisten en equilibrio en
la disolucion.

Por lo tanto a longitudes de onda comprendidas entre 580 y 590 se tiene un valor adecuado
de sensibilidad.
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Actividades previas

1. Se tienen los siguientes reactivos analiticos:

Reactivo Formula quimica Masa molar Pureza
Glicina NH,CH,COOH 75.07 g/mol 99%
Hidréxido de sodio NaOH 40 g/mol 99%

a) Determinar la cantidad de glicina e hidréxido de sodio (reactivos analiticos)

que debe pesarse para la preparacion de la solucion amortiguadora de glicina

de concentracion 0.4 M y pH=9.5

b) Redactar el procedimiento experimental para preparar la

amortiguadora de glicina.

solucion

2. Calcular la cantidad necesaria de muestra que debe pesarse para preparar 50 mL de
una solucion de concentracion 0.1 M de cobre (considere que el contenido de cobre

en el alambre es del 100%).

3. Llevar al laboratorio una muestra de alambre de cobre y pinzas para cortar.

Contantes de formacion de complejos y acidez:
'Constantes de acidez para EDTA:
HeY?t 2 HiY'Y + HY
HY*=H,Y + H*
H)Y =HY +H"
HyY~ =2 H,Y?~ + Ht
H,Y?>~ 2 HY3  + H*
HY3~ 2Y* +H*
*Complejos Cu-Glicina:
Cu?t +Y* = Cur?
Cu?t + 2Gli~ = cu(Gli),
Cu?t + Gli~ = CuGlit

*Complejos Cu-OH:
Cu?t + OH™ = CuOH*
Cu?t 4+ 20H™ = Cu(OH),
Cu®t +30H = Cu(OH)3

pKa, =0
pKa, = 1.5

pKaz = 2.0
pKa, = 2.66
pKas = 6.16
pKag, = 10.24

logﬁcuyz— = 18.78
log Beueiny, = 15.0

lOgﬁCu0H+ = 61
log.gCu(OH)z = 108
logBcuom; = 14.5

'Harris D.C. (2002) Analisis quimico cuantitativo (2 ed.) Espafia Reverté¢ S.A. de C.V.
? Martell E., Smith R. (1989) Critical stability constants (Vol. 6) USA Plenum Press
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Cu®* + 40H™ = Cu(OH);~

3Complejos CuY? - H" - OH

CuY? 4+ H* 2 CuHY™
CuY?~ + OH™ = CuOHY3~

!Constantes de acidez para la glicina:

H,Gli* = HGli+ H*
HGli = Gli™

“Constante de solubilidad:

Cu(OH), L = Cu?* + 20H"

Parte experimental
Equipos, materiales y reactivos

logBeucomz- = 156

log KF*Y = 3.0
logKfC”OHYS_ =25

pKa, = 2.35

+ H* pKa, =9.778
H,Gli* es el acido diprotico

HGIi es el anfolito acido base
Gli~ esla dibase

pKs = 18.8

Material

Equipo

Reactivos y soluciones

1 Matraz volumétrico 25 mL

Parrilla con agitacion

Solucién amortiguadora de
glicina, pH=9.5, 0.4 M

3 Matraces volumétricos 50 mL

Potenciometro y
electrodo combinado
de vidrio

Solucion de EDTA 0.05 M

1 matraz Erlenmeyer

2 Celdas
espectrofotométricas
de plastico

Soluciéon de NaOH 0.5 M

1 Vaso de precipitados de 50 mL

Espectrofotometro

Soluciones amortiguadoras
de referencia pH 7.0 y 10

2 Vasos de precipitados de 100 mL

HCI concentrado

1 Vaso de precipitados de 20 mL

HNO; concentrado

1 Bureta de 10 mL

1 Pipeta volumétrica de 3 mL

1 Pipeta graduada de 5 mL

1 vidrio de reloj

1 Perilla

1 Piseta con agua destilada

Soporte universal con pinzas y
nuez

1 Barra magnética

3 Ringbom A. (1979) Formacién de complejos en quimica analitica (1 ed.) Espafia Alhambra

* Burriel F. (1998) Quimica analitica cualitativa (18 ed.) Espafia Parainfo Thompson
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Recuperador de barras magnéticas

Espatula

Experimentacion

Preparacion de soluciones

Solucion amortiguadora de glicina 0.4M, 25 mL, pH= 9.5

1) Pesar la cantidad de glicina calculada.

2) Disolver la cantidad pesada con agua destilada en un volumen aproximado de 60

mL.

3) Sumergir el electrodo combinado de vidrio, monitorear el pH.
4) Afadir NaOH o HCI, segin sea el caso, para ajustar el pH a 9.5.

5) Llevar al aforo con agua destilada en un matraz de 25 mL.

EDTA 0.05 M, 100 mL

1)

Usar la solucion de EDTA preparada en la practica “Separacion de dos iones
metalicos, Al (III) y Mg (II), mediante precipitacion selectiva bajo dos condiciones
de amortiguamiento: pNH3’ y pH”

Solucion de Cu (1), 50 mL

1)
2)
3)

4)

5)
6)

7)

Pesar la cantidad calculada.

Colocar la muestra en un matraz Erlenmeyer.

Realizar la siguiente operacion en el interior de una campana de extraccion: afiadir
10 mL de agua destilada, anadir lenta y cuidadosamente 2 mL de HNO; R.A.
concentrado, tapar el matraz con un vidrio de reloj.

Calentar en una parrilla hasta observar la completa disolucion de la muestra, se
tornara de color verde.

Continuar calentando durante 15 o 20 minutos.

Una vez terminado el ataque, lavar el vidrio de reloj con la minima cantidad de agua
destilada.

Verter en un matraz volumétrico de 50 mL y aforar con agua destilada.

Solucion problema de Cu (11)

1)

Tomar con una pipeta volumétrica 3 mL de la solucion de Cu (II) y verter en un
vaso de precipitados.

36




2) Adicionar 8 mL de la solucion amortiguadora de glicina y verter en el vaso de
precipitados con la soluciéon de Cu (II).
3) Agitar la solucion, medir pH. Ajustar el pH a 9.5.

Calibracion del potenciometro

1) Calibrar con la solucion amortiguadora de referencia de pH=7.0 y pH=10.0.

Ajuste de la longitud de onda
1) Encender el espectrofotometro y dejar que se caliente durante 15 minutos.
2) Ajustar la longitud de onda a 584 nm.
3) Usando como blanco la solucion amortiguadora de glicina, ajustar la
absorbancia a 0.

Valoracion de Cu(Il) con EDTA
1) Colocar en la bureta la solucion de EDTA 0.05 M.
2) Medir la absorbancia del sistema inicial, solucion problema de Cu (II).
3) Adicionar mediante la bureta volimenes de EDTA de acuerdo a la “Tabla de
resultados para la determinacion espectrofotométrica de Cu (II) con EDTA en un
medio de doble amortiguamiento: pH y pGlicina”.

4) Para cada adicion de EDTA permitir que se agite.
5) Tomar una muestra del sistema, haciendo uso de una pipeta graduada.
Transferir a la celda de plastico y medir la absorbancia.

Tratamiento de residuos
1) Ver el diagrama ecologico adjunto.
2) Guardar en un frasco y etiquetar la solucion de Cu (II).
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Tabla de recoleccion de resultados

Tabla para el registro de las cantidades pesadas de reactivos analiticos

Reactivo: Glicina

Reactivo: EDTA

Volumen

50 mL

Concentracion 0.05M

Gramos de EDTA
calculados

Peso del vaso de
precipitados

Cantidad real pesada
de EDTA

Concentracion real

Volumen 25 mL
Concentracion 04 M
Gramos de glicina
calculados g
Peso del vaso de
precipitados g
Cantidad real pesada de
glicina g
Concentracion real M
Muestra de cobre
Cantidad calculada
g
Cantidad real pesada
g
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Tabla de resultados para la determinacion espectrofotométrica de Cu (II) con EDTA en un
medio de doble amortiguamiento: pH y pGlicina

Longitud de onda

A= 584 nm
VEebTA .| Absorbancia
(mL) Absorbancia —
0.0
0.5
1.0
1.5
2.0
3.0
3.5
4.0
4.2
4.4
4.6
4.8
5.0
5.2
5.4
5.6
5.8
6.0
6.5
7.0
7.5
8.0
8.5
9.0
9.5
10.0
10.5
11.0
11.5
12.0
12.5
13.0
13.5
14.0
14.5
15.0
*Ver ecuacion para calcular absorbancia corregida en los anexos de esta practica.
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Curva de la valoracion Cu (II) con EDTA M en un medio de doble amortiguamiento: pH y pGlicina

Mediciones efectuadas a pH= y pGlicina=
Z
£
(=]
o
=T
V (mL)
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Diagrama ecologico para el tratamiento y disposicion de residuos

Valoracion de Cu(ll) con EDTA en un
medio de doble a mortiguamiento: ]
pH y pGlicina

-

Medir3 mL de lasolucidn de Cu (ll) verteren ) )
un vaso de precipitadosy agregarg mLdela Ajustarlalongitudde onda

solucién amortiguadora de glicina 584 nm
\
Colocar el EDTA Ajustar la absorbancia a0 en el
en la bureta Espectrofotometro, usando la
solucion amortiguadora
de glicina

Cuando la absorbancia
esté ajustada a 0, medir
la absorbancia inicial de la
solucién problema.

il

Comenzara valorarel
Cu (I} con EDTA, tomar una
muestra después de afiadir
titulante y medir la absorbancia

Repetirlas adicion de EDTA

hasta que se hayan agregado D e T
el doble delvolumen de —><_ R1
punto de equivalencia, medirla TRt

absorbancia para cada adicion de EDTA

R1 Agregar NaOH, hasta que precipite el cobre, filtrar Resguardar el precipitado, neutralizar la fase
acuosa y desechar en el desaglie
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Diagrama de zonas de predominio para el sistema Cu2+/Gli-/H20 en el plano pGli'/pH

Cu(OH);-

1
1
1
1
1
1
!

Cu 2+

el T p——

Cu(OH),>

13

Puntos minimos para la elaboracion de informe

1. Presentar las cantidades experimentales, en gramos, de los reactivos utilizados para
preparar las disoluciones; asi como la concentracion y volumen preparado de éstas.
2. Justificar el método de la determinacion de Cu(Il) bajo las condiciones en que se

efecttia la valoracion a través de:

a) La ecuacion quimica de la reaccion de valoracion generalizada y la

representativa.

b) Proponer la ecuacion general y particular con la que es posible calcular el

valor de B"' (constante de formacion bicondicional).
c¢) Calcular el valor de B".

3. Presentar en la misma gréfica, las curvas experimentales de la valoracion A=
f(Vepra) v AC""=t(Vgpra,), vy explicar cual es la curva mas apropiada para

determinar el volumen de punto de equivalencia.

4. Determinar el volumen del punto de equivalencia de la valoracion, mediante una
regresion lineal de los datos de la zona de antes del punto de equivalencia (APE) y,
el promedio aritmético de los datos de la zona de después del punto de equivalencia

(DPE).




5. Calcular la concentracion inicial (en molaridad) de la solucién de cobre (II).

6. Indicar cudntas y cuales especies absorben.

7. Usando la ley de Beer-Lambert, determinar los valores experimentales de los
coeficientes de absortividad de las especies absorbentes.

8. Escribir las ecuaciones particulares de balance que apliquen a esta determinacion, y
la constante de reaccion junto con la ley de accidon de masas que permite resolver el
sistema de valoracion.

9. Trazar la curva tedrica de valoracion A“°""=f(Vgpra,), utilizando los coeficientes de
absortividad experimentales anteriormente calculados y comparar las curvas tedrica
y experimental de la valoracion. Comentar si el modelo tedrico reproduce lo que
experimentalmente se obtiene.

Bibliografia

e Burriel F. (1998) Quimica analitica cualitativa (18 ed.) Espafia Parainfo Thompson
e (Glenn H.B., Eugene M.S. (1967), Quimica cuantitativa Reverté Espana

e Harris D.C. (2002) Analisis quimico cuantitativo (2 ed.) Espafia Laitinen H.A.,
Walter E.H. (1986) Andlisis quimico Espafia Reverté

e Martell E., Smith R. (1989) Critical stability constants (Vol. 6) USA Plenum Press
e Pickering W.F. (1980) Quimica analitica moderna Espafa Reverté

e Ringbom A. (1979) Formacion de complejos en quimica analitica (1 ed.) Espafia
Alhambra.
e http://ocw.um.es/ciencias/analisis-quimico/material-de-clase-1/tema-6.pdf

Anexos

Ecuacion para calcular la absorbancia corregida

Vo +V
Aéorr exp — Aéxp ( % )
0
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
SECCION DE QUIMICA ANALITICA
HOJA DE SEGURIDAD

0

UAUTITLAN

Nombre: Acido clorhidrico

Sinénimos: Acido muriatico, cloruro de hidrégeno (cuando es gaseoso), acido hidroclorico, espiritus de sal

Propiedades fisicas y quimicas

Cédigo NFPA Identificacion de riesgos

Férmula quimica: HCI
Peso molecular: 36.453 g/mol
Liquido incoloro o amarillento con
desprendimiento de vapores
Penetrante e irritante
Soluble en agua, alcoholes, éter y benceno

Apariencia fisica:

Olor:
Solubilidad:

Gravedad especifica: 1.184
Punto de ebullicion: 50 °C @ 760 mmHg
Punto de fusién: -66 °C

=
g

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacion: irritacion nasal, quemaduras, tos y sofocacion
Ingestion: quemaduras en el sistema digestivo, dificultad para comer, vomito, diarrea
Contacto con los ojos: irritacion, enrojecimiento, dolor, lagrimeo excesivo

Contacto con la piel: inflamacion, enrojecimiento, dolor y quemaduras

Inhalacién: administrar respiracion artificial si no respira, suministrar oxigeno,
abrigar y mantener en reposo a la victima, buscar atencion médica
Ingestion: lavar la boca con agua, no inducir el vomito, si hay vomito inclinar a la
victima hacia enfrente, buscar ayuda médica
Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados para
remover el quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.

Contacto con la piel: lavar la zona afectada con agua y jabon, por 15 minutos,
buscar ayuda médica

Estabilidad y reactividad

Proteccién personal

Estabilidad: estable bajo condiciones normales, es sensible a la luz solar
Incompatibilidades: agentes oxidantes, reductores, bases fuertes y metales
Condiciones a evitar: calor, luz solar e incompatibles
Productos de descomposicion: vapores de hidrogeno

Sistema de ventilacion: ventilacion local y general
Respiradores personales: respiradores con filtro para vapores acidos
Proteccion de la piel: guantes, overol y botas
Proteccion de los ojos: gafas resistentes a los quimicos y con proteccion lateral

Medidas para extincion de incendios

Control de exposicion

Fuego: no es inflamable, pero al contacto con metales libera hidrogeno el cual es
inflamable
Medios de extinciéon de incendios: en caso de grandes incendios, usar agua en rocio o
espuma resistente al alcohol

No establecido

Informacion toxicoldgica

Manejo y almacenamiento

Almacenar en lugares ventilados, secos, alejar de fuentes de calor e ignicion y de los
rayos solares

LC50 inhalacién ratones: 1108 ppm/1 hora
CL50 inhalacién ratas: 3124 ppm/1 hora
DL50 oral conejos: 900 mg/kg
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
SECCION DE QUIMICA ANALITICA NaER
HOJA DE SEGURIDAD UNA

2

CUAUTITLAN

Nombre: Acido etilendiamino tetraacético

Sinénimos: EDTA, acido etilendiamino tetraacético sal disodica

Propiedades fisicas y quimicas

Cédigo NFPA Identificacion de riesgos

Férmula quimica: C,oH4sN,Na,O4 2H,0
Peso molecular: 372.24 g/mol
Apariencia fisica: Cristales blancos

Olor: Inodoro
Solubilidad en agua: 10 g/ 100 mL
Densidad relativa: N/D
Punto de ebullicion: N/D

Punto de fusion:

Se descompone a 252 °C

Xi

Sustancias
Writantes

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacion: Irritacion de las vias respiratorias.
Ingestion: Irritacion en el tracto digestivo, puede causar alergia.

Contacto con los ojos: Irritacion.

Contacto con la piel: Irritacion.

Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.
Ingestion: Beber agua o leche, buscar ayuda médica.
Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados para
remover el quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.
Contacto con la piel: lavar por 15 minutos con agua y jabon, lavar ropa
contaminada antes de usarla, buscar ayuda médica.

Estabilidad y reactividad

Proteccion personal

Estabilidad: Estable
Incompatibilidades: Agentes oxidantes fuertes
Condiciones a evitar: Polvo, exceso de calor
Productos de descomposicion: Oxidos nitrosos, 6xidos de carbono

Sistema de ventilacién: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: Usar respirador de particulas.
Proteccion de la piel: Guantes de proteccion y ropa que cubra completamente la piel
Proteccion de los ojos: Usar gafas, tener sistema de lavado de ojos y regadera.

Medidas para extincion de incendios

Control de exposicién

Fuego: N/D
Explosion: N/D
Medios de extincion de incendios: Este quimico no es combustible.

No establecido

Informacion toxicologica

Manejo y almacenamiento

Almacenar en un lugar ventilado y etiquetarlo debidamente.

DL50 oral en ratas: 1658 mg/kg

DL50 cutaneo ratas: > 2000 mg/kg
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0

Nombre: Hidroxido de sodio

Sinénimos: Soda caustica anhidra, soda caustica en escamas, caustico blanco, lejia, hidrato de sodio.

Propiedades fisicas y quimicas

Cédigo NFPA Identificacion de riesgos

Férmula quimica: NaOH
Peso molecular: 40 g/mol
Apariencia fisica: Sélido blanco en forma de escamas
Olor: Inodoro
Solubilidad: Soluble en agua, alcohol y glicerol
Gravedad especifica: 2.3 @ 25°C
Punto de ebullicion: 1390 °C
Punto de fusion: 318 °C

Sustancias
corrosivas

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacioén: irritacion, estornudos, dolor de garganta, escurrimiento nasal.
Ingestion: quemaduras, lesiones tisulares, sangrado, vomito, diarrea, baja presion,
muerte.

Contacto con los ojos: irritacion, enrojecimiento, lagrimeo, dolor.

Contacto con la piel: irritacion y quemaduras

Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.
Ingestién: Lavar la boca con abundante agua, no induzca el vomito. Buscar atencion
médica.

Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados para
remover el quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.

Contacto con la piel: lavar por 15 minutos con agua y jabon, lavar ropa
contaminada antes de usarla, buscar ayuda médica.

Estabilidad y reactividad

Proteccién personal

Estabilidad: Estable bajo condiciones normales de uso y almacenamiento.

Incompatibilidades: Acidos, halogenos organicos, compuestos nitro, Al, Mg, Sn, Zn.

Condiciones a evitar: calor, llamas, humedad e incompatibles
Productos de descomposicion: al calentar puede liberar 6xido de sodio

Sistema de ventilacion: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: Utilizar un respirador con filtros aprobados por NIOSH.
Proteccion de la piel: Utilizar guantes resistentes a reactivos quimicos.
Proteccion de los ojos: Utilizar gafas o googles.

Medidas para extincion de incendios

Control de exposicion

Medios de extincion de incendios: no usar agua.

No establecido

Informacion toxicoldgica

Manejo y almacenamiento

Almacenar en un lugar seco y ventilado. Alejar de calor y llamas.

DL50 oral en conejos: 0.5 g/kg (solucion al 10%)
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Foérmula quimica: C,HsNO,
Peso molecular: 75.07 g/mol
Apariencia fisica: Sélido blanco
Olor: Inodoro N/D
Solubilidad: 225 g/l @20 °C
Densidad: 1.595 g/em’
Punto de ebullicién: N/A
Punto de fusién: 232-236 °C
Inhalacion: N/D Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.
I I Ingestién: hacer beber inmediatamente agua abundante. Consultar al médico en caso de
ngestién: N/D
malestar.
Contacto con los ojos: Aclarar con abundante agua, manteniendo abiertos los

Contacto con los ojos: N/D

Contacto con la piel: N/D

parpados.
Contacto con la piel: aclarar con abundante agua. Eliminar ropa contaminada.

Estabilidad: Estable

Sistema de ventilacion: ventilacion local y/o general

Incompatibilidades: oxidantes fuertes. Respiradores personales: mascarillas contra polvos
Condiciones a evitar: calor. Proteccion de la piel: guantes caucho nitrilo, 0.11 mm espesor
Productos de descomposicion: posible formacion de gases de combustion o vapores Proteccion de los ojos: gafas de proteccion, tener un sistema de lavado de ojos y

peligrosos. Pueden producirse gases nitrosos. regaderas de emergencia

No establecido

Fuego: combustible.

Medios de extincién de incendios: agua, polvo quimico seco, espuma o CO,

DLS50 oral en ratas: 7930 mg/kg

Frasco cerrado, lugar seco, temperatura entre 15 °C y 25 °C
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Nombre: Sulfato de cobre pentahidratado

Sinénimos: Vitriolo azul, piedra azul

vitriolo romano, sulfato cliprico

Propiedades fisicas y quimicas

Cédigo NFPA Identificacion de riesgos

Férmula quimica: CuSO, 5H,0
Peso molecular: 249.6 g/mol
Apariencia fisica: Granulos cristalinos color azul
Olor: Inodoro
Solubilidad: Soluble en agua y metanol.
Densidad relativa: 2.28 @ 20 °C
Punto de ebullicion: Se descompone a 653 °C
Punto de fusion: 150 °C

Xi

Sustancias
Iritantes

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacioén: irritacion en nariz, garganta, sistema respiratorio, congestion, paro
respiratorio
Ingestion: Malestar estomacal, nauseas, vomitos, dolores gastricos, gastritis hemorragica,
diarrea, convulsiones y colapso.

Contacto con los ojos: El polvo puede causar irritacion en los 0jos y conjuntivitis.

Contacto con la piel: irritacion.

Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.

Ingestion: lavar la boca con agua, no inducir vomito, buscar atencion médica.

Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados para
remover el quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.
Contacto con la piel: lavar por 15 minutos con agua y jabon, lavar ropa
contaminada antes de usarla, buscar ayuda médica.

Estabilidad y reactividad

Proteccion personal

Estabilidad: Estable bajo condiciones normales
Incompatibilidades: puede reaccionar con hidroxilamina y magnesio
Condiciones a evitar:

Productos de descomposicion:

Sistema de ventilacién: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: equipo de respiracion autdbnomo
Proteccion de la piel: guantes protectores impermeables
Proteccion de los ojos: gafas de seguridad

Medidas para extincion de incendios

Control de exposicién

Fuego: Por encima de 400°C puede desprender gases toxicos de SOx.
Explosion: No es combustible. Los contenedores cerrados pueden romperse cuando se
calientan a mas de 110°C debido a la evaporacion de agua.

Medios de extincién de incendios: No es combustible. Se pueden usar la mayoria de
agentes extintores

No establecido

Manejo y almacenamiento

Informacion toxicolégica

DL50 oral en ratas: 0.3 g/kg

Lugares ventilados, frescos y secos. Lejos de fuentes de calor e ignicion. Separado
de materiales incompatibles. Rotular los recipientes adecuadamente y mantenerlos
bien cerrados.
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IV. REACCIONES SIMULTANEAS: DE OXIDO-REDUCCION, ACIDO-BASE,
PRECIPITACION Y FORMACION DE COMPLEJOS

Ubicacion de la practica dentro del programa tedrico de la asignatura

La practica propuesta, Valoracion potenciométrica de acido ascoérbico con Cu (II) en medio
amortiguado de pH y pSCN’, se relaciona al punto 3.3 de la unidad nimero 3 del temario
plan 2012, que lleva por titulo “Reacciones de 6xido-reduccidon bajo condiciones de un
doble amortiguamiento (pH y pL)”.

Practica propuesta:
Valoracion potenciométrica de una muestra comercial de dacido ascorbico con Cu (Il) en
medio amortiguado de pH y pSCN’

Objetivo de la practica

e Determinar experimentalmente la cantidad de una especie con propiedades oxido-
reductoras contenida en una muestra comercial, mediante una valoracion
potenciométrica bajo condiciones de amortiguamiento.

Introduccion

La vitamina C, o 4cido ascorbico, es un compuesto hidrosoluble de seis atomos de carbono
relacionado estructuralmente con la glucosa. En su condicion de agente reductor, el 4cido
ascorbico posee otras propiedades importantes, que parecen ser no enzimaticas. Por
ejemplo, ayuda a la absorcion del hierro (II), a causa de que el Fe (III) se reduce al estado
ferroso en el estdbmago por accion del acido ascorbico; también evita la oxidacion de las
vitaminas A, E y algunas del grupo B. No obstante el calor y algunos cationes metalicos,
como el cobre (II), oxidan la vitamina C.

Electroquimicamente el &4cido ascorbico (forma reducida) mantiene con el  acido
dehidroascorbico (forma oxidada) un equilibrio, representado por la siguiente reaccion:
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OH

HO
O
0 (e}
O +2H" + 2¢ S§=—= HO _ + H0
© HO Q
Ho OH _ H
HO Acido ascorbico
(vitamina C, reducido)
Acido dehidroascorhico pK = 4.1 E°=039V
{oxidado) pK=11.79

Esta propiedad se ha aprovechado para proponer métodos para la determinacion del acido
ascorbico, por ejemplo en el control de calidad de productos que lo contengan. Algunos
son espectrofotométricos, titulaciones con indicadores y potenciométricas usando titulantes
como cloramina-T, cerio (IV), N-bromoftalimida, N-bromosacarina, yoduro de
polivinilpirrolidona, N-clorosuccinamida, dibromoamina-T, vanadio (V), ferricianuro, entre
otros'.

La reaccion de oxido-reduccion de 4cido ascoérbico con Cu (II), ocurre de la siguiente
manera: el acido ascorbico reduce los iones de Cu (II) cuantitativamente en solucion acuosa
a iones de Cu (I) en un medio neutro o ligeramente acido de pH. Esta reaccién es
favorecida en presencia de tiocianato de amonio, formando tiocianato cuproso poco soluble
(precipitado color blanco).

Actividades previas

1. Trazar la escala de diferencia de potencial eléctrico para las distintas especies de

cobre.
Datos:
Semirreaccion E° (V)
Cut + le” > Cu’ 0.521
Cu?t +1e” > Cu* 0.153

2. Con la escala del punto 1, indicar qué especies son estables y cuales inestables.
3. Para una valoracion en la que se medird diferencia de potencial eléctrico a
intensidad nula
a. (Qué electrodos se utilizan comunmente?

! Ciancaglini P et al. Using a classical method of vitamin C quantification as a tool for discussion of its role in the body. Biochem.
Mol. Biol. Edu. 29: 110-114, 2001.
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b. Describir el modo de calibracion del potencidmetro si la respuesta por medir

es la diferencia de potencial.

’Datos relacionados con el dcido ascérbico
H,A — Acido ascorbico, un acido diprético
HA™ — Anfolito, acido base
A?~ — Dibase, denominada ion ascorbato

Valores de pK, para los pares conjugados acido base

H,A=HA™ +H*" K, = 107417
HA™ = A>” + HY Kqp = 107116

Datos relacionados con el dehidroascorbico
D — Dehidroascorbico, forma oxidada del acido ascorbico

Potencial eléctrico estandar
D +2e” +2H" = H,A+ H,0 E°=039V

3Complejos Cu-OH:

Cu®* + OH™ = CuOH* 10gBeyon+ = 6.1
Cu?t +20H™ = Cu(OH), logBeucom, = 10.8
Cu?*t +30H = Cu(OH)3 logBcucom); = 14.5
Cu?* +40H™ = Cu(OH)}  10gBeuomz- = 156

4Com]oleios para Cu (II) y Cu (I)

\ Cu(Il) | Cu(l)
Constantes de formacion de Complejos
Ligante LogPB; | LogB, | LogBs | LogPBs | LogPB; | LogP, | LogPs | LogPa
SCN 1.70 2.50 2.70 3.00 N/D 11.00 N/D N/D
Ac’ 1.70 2.70 3.10 2.9 N/D N/D N/D N/D
NH; 4.13 7.61 10.48 12.59 5.90 10.80 N/D N/D
Constante de solubilidad
pKs pKs

OH 18.59 14.00
SCN N/D 12.70

? Harris D.C. (2002) Analisis quimico cuantitativo (2 ed.) Espafia Reverté S.A. de C.V.
* Martell E., Smith R. (1989) Critical stability constants (Vol. 6) USA Plenum Press
N Ringbom A. (1979) Formaciéon de complejos en quimica analitica (1 ed.) Espafia Alhambra
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Parte experimental

Equipos, materiales y reactivos

Material

Equipo

Reactivos y soluciones

1 Matraz volumétrico 100 mL

Parrilla con agitacion

Solucion de Cu (II)

1 Matraz volumétrico 25 mL

Potenciometro con
electrodo de vidrio (Por

grupo)

NH4SCN reactivo analitico

1 Vaso de precipitados 100 mL

Potencidometro con
electrodo combinado de
platino (Por equipo)

CH3;COONa reactivo
analitico

1 Vaso de precipitados 50 mL

Alambre denominado
corto (proporcionado por
el laboratorista; por

grupo)

Muestra comercial de acido
ascorbico (tabletas)

1 vaso de precipitados de 20 mL

Solucion amortiguadora de
referencia pH 4.0

1 Bureta de 50 mL

1 pipeta volumétrica de 5 mL

2 vidrios de reloj

1 soporte universal con pinzas y
nuez

1 perilla

1 piseta

1 barra magnética

1 recuperador de barras
magnéticas

1 espatula

1 mortero con pistilo

Experimentacion

Calibracion del potencidmetro
Medicion de pH

1) Calibrar con la solucion amortiguadora de referencia de pH= 4.0.

Medicion de diferencia de potencial
1) Colocar el electrodo combinado de platino.
2) Cerrar el circuito mediante un corto, que se acople al instrumento a utilizar.
3) Seleccionar la lectura de potencial que debera ser igual a 0 V, si no, ajustar hasta

que la lecturasea 0 V.
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Preparacién de soluciones
Cu (1I)
1) Usar la solucion preparada en la practica, Determinacion espectrofotométrica de Cu
(IT) en un medio de doble amortiguamiento: pH y pGlicina.
2) Diluir para obtener una solucion de concentracion 0.02 M.

Preparacion del sistema en estudio (alicuota por valorar)
1) Pesar 200 mg de NH4SCN.
2) Pesar 100 mg de CH3;COONa.
3) Verter las cantidades pesadas de NH4SCN y CH3;COONa en un vaso de precipitados
de 20 mL.
4) Afadir 15 mL de agua destilada.
5) Comenzar la agitacion del sistema hasta la disolucion total de los reactivos solidos.
6) Medir pH haciendo uso del electrodo combinado de vidrio.

Preparacion de la solucion de dcido ascorbico

7) Pesar tres tabletas de la muestra comercial de 4cido ascérbico y determinar un peso
promedio.

8) Triturar las tabletas en un mortero.

9) Con el dato del contenido de &cido ascorbico (impreso en el empaque), calcular la
cantidad de polvo que contenga 50 mg de acido ascoérbico; y pesar.

10) Disolver la cantidad pesada con agua destilada.

11) Llevar al aforo con agua destilada en un matraz volumétrico de 25 mL.
Nota: Preparar la solucion una vez que se encuentre listo el montaje
experimental y las cantidades de los demas reactivos pesadas, debido a que se
descompone al estar en contacto con el oxigeno y la luz.

12) Una vez preparada la solucion de acido ascorbico, tomar con la pipeta volumétrica 5
mL de la solucion y verter en el vaso de precipitados donde el NH4SCN y
CH;COONa estan disueltos.

13) Volver a medir pH haciendo uso del electrodo combinado de vidrio.

Valoracion de 4cido ascérbico con Cu (1)
1) Previo a iniciar la valoracion, se debe colocar un volumen aproximado de 15 mL de
solucion de Cu (II) en la bureta.
2) Sumergir el electrodo de platino en el sistema en estudio y medir el valor de
potencial inicial (V"= 0 mL).

54



3) Adicionar mediante la bureta volumenes de cobre de acuerdo a la “Valoracion

potenciométrica de acido ascorbico con Cu

2+s9

4) Para cada adicion de cobre, medir la diferencia de potencial.

Tratamiento de residuos

1) Ver el diagrama ecoldgico adjunto.

Tabla de recoleccion de resultados

Tabla para el registro de las cantidades pesadas de reactivos

Acido ascérbico muestra comercial

Volumen 25 mL Reactivo: NH;SCN
M11}gr§1mos de acido NH,SCN 200 mg
ascorbico calculados mg

Peso del vaso de Peso del vaso de
precipitados g precipitados g
Cantidad real pesada de Cantidad real pesada
acido ascorbico de NH4;SCN
__mg mg
Reactivo: NaCH;COO
NaCH;COO 100 mg
Peso del vaso de
precipitados g
Cantidad real pesada de
NaCH;COO
—____mg
Resultados
[CuSO,] "

pH (antes de afiadir &4c. Ascorbico)

pH (después de afiadir &c. Ascorbico)
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Valoracion potenciométrica de
o] SR 2+
acido ascorbico con Cu

V(mL) E(mV) ECS

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

3.0

3.5

4.0

4.2

4.4

4.6

4.8

5.0

5.1

5.2
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5.5

5.6

5.7

5.8

59

6.0

6.5

7.0

7.5

8.0

8.5

9.0

9.5

10.0

10.5

11.0

11.5

12.0
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Curva de valoracion potenciométrica de acido ascorbico con Cu (II) 0.02 M en un medio amortiguado de pH y pSCN’

’%é%f%é%
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Diagrama ecologico para el tratamiento y disposicion de residuos

Valoracign potenciométricade una
muestra comercial de dcido ascdrbico |
con Cu (1) en medio amortiguado de

__ PHypSCN" -~

e

A

Pesar 200 mg de MH45CN y
100 mg de NaCHsCOO vy
verter en un vaso de
precipitados

)’

Caolocar Cu (1)
en la bureta

L

2

Agregar 15 mL de aguay

Calibrar el potenciometro a
ov

agitar hasta que los solidos

v

se disuelvan

v

Medir el pH

Sumergir el electrodo
en elsistemaavalorar
vy leer el potencial inicial

|

Agregar smlL de la
solucign de acido

ascarbico
Medir el pH

Bair&ip Sistema a valorar
de nuevo

Comenzar la adicion de
Cu {11}y medir el potencial
para cada adicion detitulante

L

Adicionar el doble delvolumen
de punto de equivalencia

R1 Filtrar el precipitado gue se formd, neutralizar |a fase acuosa y desecha

ren el desagiie

Puntos minimos para la elaboracion de informe

1. Presentar las cantidades pesadas de todos los reactivos.

2. Escribir la ecuacion quimica electroquimica
Cu(II)’>’/Cu(l)*”’

3. Escribir la ecuacion quimica electroquimica

DAcs’’/Asc’”’.

representativa para el

representativa para el




4. Escribir la ecuacion balanceada de la reaccion de 6xido reduccion en estudio.
5. Calcular de las condiciones de amortiguamiento expresadas como pSCN’, pNH;3’ y
pH.
6. Calcular la Keq’’’ experimental de la reaccion de valoracion.
7. Calcular el valor de E*’’ para cada uno de los pares anteriormente mencionados a
partir de la curva de valoracion determinados por regresion lineal.
8. Realizar un analisis comparativo de los valores de E®”’ del par Cu(Il)’”’/Cu(I)’*’
bajo las condiciones de amortiguamiento respecto al E° del par Cu®"/Cu’”.
a) (Se hace mas oxidante o mas reductor?
b) (A qué se debe dicha variacion?
c) (Representa una ventaja o una desventaja en la valoracion, es decir,
aumenta el porcentaje de conversion en la condicion estequiométrica?
9. Determinar el contenido de 4cido ascorbico en la muestra, en gramos/tableta.
10. Hacer la comparacion del contenido determinado por la valoracion frente al
contenido reportado en la etiqueta.
Bibliografia
e Harris D.C. (2002) Analisis quimico cuantitativo (2 ed.) Espafia
e Ciancaglini P ef al. Using a classical method of vitamin C quantification as a tool
for discussion of its role in the body. Biochem. Mol. Biol. Edu. 29: 110-114, 2001.
e Riyazuddin P. et al. Potenciometric determination of acid ascorbic in

pharmaceutical preparations using a copper based mercury film electrode.
Biochem. Mol. Biol. 16: 545-551, 1997
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0.8815 y pAc'=1.2154

Diagrama Existencia Predominio para el sistema Cu®"-SCN-NH;3-Ac-H,O a pSCN’=0.8815, pNH;’

g-2 (HO)nD

_EL_;:%_
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Diagrama Existencia Predominio para el sistema Cu'-SCN-NH3-H,O a pSCN'=0.8815, pNH;'=0.8815 y pAc'=1.2154
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CzH}NﬁOz
82.03 g/mol
Cristales blancos e higroscopicos

Férmula quimica:
Peso molecular:
Apariencia fisica:

Olor: Leve olor a acido acético
Solubilidad: 1190 g/L @20 °C
Densidad: 1.53
Punto de autoignicion: 607 °C (1124.6 °F)
Punto de fusion: 324 °C

Inhalacion: irritacion en el tracto respiratorio. Sintomas: tos, dolor de garganta, dificultad para respirar, dolor
toracico.
Ingestion: grandes dosis pueden producir dolor abdominal, nduseas y vomito.

Contacto con los ojos: irritacion con enrojecimiento y dolor.

Contacto con la piel: irritacion, enrojecimiento y dolor.

Estabilidad: Estable bajo condiciones normales de uso y almacenamiento.
Incompatibilidades: HNO;, fluoruro, KNOs, oxidantes fuertes y dicetonas.
Condiciones a evitar: calor, llamas, fuentes de ignicion.

Productos de descomposicién: emision de gases de acido acético en combustion y en contacto con acidos fuertes.

Fuego: combustible, puede ser un peligro de incendio cuando se expone a temperaturas elevadas o a una fuente de
ignicion.

Explosion: el polvo fino en grandes concentraciones en presencia de una fuente de ignicion es un riesgo potencial de
explosion.

Medios de extincion de incendios: agua pulverizada, polvo quimico seco, espuma de alcohol o dioxido de carbono.

Mantener en un recipiente hermético, almacenar en un lugar fresco, seco y ventilado. Proteger de dafio fisico, aislar
de fuentes de calor e ignicion.

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
SECCION DE QUIMICA ANALITICA
HOJA DE SEGURIDAD

CUAUTITLAN

Sustanciss
ritantes

Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.

Ingestion: beber agua para diluir el quimico, buscar ayuda médica si la ingestion fue alta.
Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados para remover
el quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.

Contacto con la piel: lavar por 15 minutos con agua, lavar ropa contaminada antes de usarla,

buscar ayuda médica si hay irritacion.

Sistema de ventilacion: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: respirador de particulas
Proteccion de la piel: guantes de proteccion y ropa que cubra el completamente el cuerpo
Proteccion de los ojos: gafas de proteccion, tener un sistema de lavado de ojos y regaderas
de emergencia

No establecido

DL50 oral en ratas: 3530 mg/kg
CL50 inhalacién ratas: >30 mg/m’

LD50 piel de conejos: >10 mg/kg
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0

Nombre: Acido ascorbico

Sinénimos: Acido L-ascorbico, Vitamina C

Propiedades fisicas y quimicas

Cédigo NFPA Identificacion de riesgos

C6H806
176.13 g/mol
Polvo cristalino color blanco

Férmula quimica:
Peso molecular:
Apariencia fisica:

Olor: Inodoro
Solubilidad: 333 g/L @ 20°C
Gravedad especifica: 0.95 g/em’ @ 20°C
Punto de ebullicion: N/D

Punto de fusion: 191 °C

N/D

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacién: puede causar irritacion moderada del tracto respiratorio.
Ingestion: dosis altas orales pueden causar disturbios gastrointestinales.

Contacto con los ojos: no produce irritaciones fuertes

Contacto con la piel: no produce irritacion

Inhalacién: reposo, respirar aire fresco
Ingestion: lavar la boca y beber posteriormente abundante agua
Contacto con los ojos: lavar a fondo durante 15 minutos con agua corriente y los
parpados abiertos
Contacto con la piel: lavar abundantemente con agua y jabon

Estabilidad y reactividad

Proteccién personal

Estabilidad: estable en condiciones ordinarias de uso y almacenamiento. Las soluciones
acuosas son rapidamente oxidadas por el aire.
Incompatibilidades: oxidantes fuertes, alcalis, hierro, cobre, salicilato de sodio, nitrito de
sodio
Condiciones a evitar: incompatibles
Productos de descomposicion: puede producir humos acres y vapores irritantes cuando
se calienta hasta la descomposicion.

Sistema de ventilacion: ventilacion local y general

Respiradores personales: filtro de particulas con baja eficacia para particulas
solidas
Proteccion de la piel: Guantes de proteccion resistentes a productos quimicos

Proteccion de los ojos: gafas protectoras con proteccion lateral

Medidas para extincion de incendios

Control de exposicién

Fuego: Al igual que con la mayoria de los s6lidos organicos, es posible que se produzca
incendio a temperaturas elevadas o por contacto con una fuente de encendido.
Medios de extincion de incendios: gua, dioxido de carbono, medios de extincion en seco

No establecido

Informacion toxicologica

Manejo y almacenamiento

Proteger de la luz. Consérvese el recipiente bien cerrado y en lugar fresco.

DL50 rata (ingestion): > 5.000 mg/kg

DL50 ratas (dérmica): > 2.000 mg/kg
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Nombre: Hidroxido de sodio

Sinénimos: Soda caustica anhidra, soda caustica en escamas, caustico blanco, lejia, hidrato de sodio.

Propiedades fisicas y quimicas

Cdédigo NFPA Identificacion de riesgos

Férmula quimica: NaOH
Peso molecular: 40 g/mol
Apariencia fisica: Sélido blanco en forma de escamas
Olor: Inodoro
Solubilidad: Soluble en agua, alcohol y glicerol
Gravedad especifica: 2.3 @ 25°C
Punto de ebullicion: 1390 °C
Punto de fusion: 318 °C

-
o i

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacién: irritacion, estornudos, dolor de garganta, escurrimiento nasal.
Ingestion: quemaduras, lesiones tisulares, sangrado, vomito, diarrea, baja presion,
muerte.

Contacto con los ojos: irritacion, enrojecimiento, lagrimeo, dolor.

Contacto con la piel: irritacion y quemaduras

Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.
Ingestion: Lavar la boca con abundante agua, no induzca el vomito. Buscar
atencion médica.

Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados
para remover el quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.
Contacto con la piel: lavar por 15 minutos con agua y jabon, lavar ropa
contaminada antes de usarla, buscar ayuda médica.

Estabilidad y reactividad

Proteccion personal

Estabilidad: Estable bajo condiciones normales de uso y almacenamiento.
Incompatibilidades: Acidos, haldogenos organicos, compuestos nitro, Al, Mg, Sn,
Zn.

Condiciones a evitar: calor, llamas, humedad e incompatibles
Productos de descomposicién: al calentar puede liberar 6xido de sodio

Sistema de ventilacion: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: Utilizar un respirador con filtros aprobados por
NIOSH.

Proteccion de la piel: Utilizar guantes resistentes a reactivos quimicos.
Proteccion de los ojos: Utilizar gafas o googles.

Medidas para extincién de incendios

Control de exposicion

Medios de extincion de incendios: no usar agua.

No establecido

Informacion toxicolégica

Manejo y almacenamiento

Almacenar en un lugar seco y ventilado. Alejar de calor y llamas.

DL50 oral en conejos: 0.5 g/kg (solucion al 10%)
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Nombre: Sulfato de cobre pentahidratado

Sinénimos: Vitriolo azul, piedra azul

vitriolo romano, sulfato cliprico

Propiedades fisicas y quimicas

Cédigo NFPA Identificacion de riesgos

Férmula quimica: CuSO, 5H,0
Peso molecular: 249.6 g/mol
Apariencia fisica: Granulos cristalinos color azul
Olor: Inodoro
Solubilidad: Soluble en agua y metanol.
Densidad relativa: 2.28 @ 20 °C
Punto de ebullicion: Se descompone a 653 °C
Punto de fusion: 150 °C

Xi

Sustancias
Iritantes

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacioén: irritacion en nariz, garganta, sistema respiratorio, congestion, paro
respiratorio
Ingestion: Malestar estomacal, nauseas, vomitos, dolores gastricos, gastritis hemorragica,
diarrea, convulsiones y colapso.

Contacto con los ojos: El polvo puede causar irritacion en los 0jos y conjuntivitis.

Contacto con la piel: irritacion.

Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.

Ingestion: lavar la boca con agua, no inducir vomito, buscar atencion médica.

Contacto con los ojos: lavar con agua por 15 minutos, elevando los parpados para
remover el quimico. Si hay irritacion, acudir al médico.
Contacto con la piel: lavar por 15 minutos con agua y jabon, lavar ropa
contaminada antes de usarla, buscar ayuda médica.

Estabilidad y reactividad

Proteccion personal

Estabilidad: Estable bajo condiciones normales
Incompatibilidades: puede reaccionar con hidroxilamina y magnesio
Condiciones a evitar:

Productos de descomposicion:

Sistema de ventilacién: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: equipo de respiracion autdbnomo
Proteccion de la piel: guantes protectores impermeables
Proteccion de los ojos: gafas de seguridad

Medidas para extincion de incendios

Control de exposicién

Fuego: Por encima de 400°C puede desprender gases toxicos de SOx.
Explosion: No es combustible. Los contenedores cerrados pueden romperse cuando se
calientan a mas de 110°C debido a la evaporacion de agua.

Medios de extincién de incendios: No es combustible. Se pueden usar la mayoria de
agentes extintores

No establecido

Manejo y almacenamiento

Informacion toxicolégica

DL50 oral en ratas: 0.3 g/kg

Lugares ventilados, frescos y secos. Lejos de fuentes de calor e ignicion. Separado
de materiales incompatibles. Rotular los recipientes adecuadamente y mantenerlos
bien cerrados.
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Nombre: Tiocianato de amonio

Sinénimos: N/D

Propiedades fisicas y quimicas

Cédigo NFPA Identificacion de riesgos

Férmula quimica: NH,SCN
Peso molecular: 76.06 g/mol
Apariencia fisica: Cristales blancos higroscopicos
Olor: Suave
Solubilidad: 128 g/100g de agua
Densidad: 1.03 g/em®
Punto de ebullicion: N/D
Punto de fusion: N/D

Xi

Sustancias
ritantes

Efectos para la salud

Primeros auxilios

Inhalacioén: irritacion de vias respiratorias
Ingestion: nauseas e irritacion del tracto digestivo
Contacto con los ojos: irritacion de la cornea puede ocasionar conjuntivitis

Contacto con la piel: irritacion de la piel

Inhalacion: llevar a la victima a un lugar fresco, obtener atencion médica.
Ingestion: beber abundante agua, no inducir vomito, buscar atencion médica.
Contacto con los ojos: lavar con agua. Si hay irritacion, acudir al médico.
Contacto con la piel: lavar con agua y jabon, lavar ropa contaminada, buscar
ayuda médica.

Estabilidad y reactividad

Proteccion personal

Estabilidad: Estable bajo condiciones normales
Incompatibilidades: nitratos, acido nitrico, perdxidos organicos, clorato de sodio y
potasio
Condiciones a evitar: reaccionantes con agua habituales
Productos de descomposicion: Puede generar humos téxicos de amoniaco,
tiocianatos, 6xidos nitrosos y 6xidos sulfurosos.

Sistema de ventilacion: ventilacion local y/o general
Respiradores personales: proteccion contra vapores
Proteccion de la piel: guantes de caucho de nitrilo

Proteccion de los ojos: gafas de seguridad

Medidas para extincién de incendios

Control de exposicion

Fuego: No combustible
Explosién: N/D
Medios de extincion de incendios: agua, polvo quimico ABC, anhidrido carbonico
0 espuma.

No establecido

Informacion toxicolégica

Manejo y almacenamiento

Frasco cerrado, sin restriccion de temperatura de almacenamiento

DL50 oral en ratas: N/D
CL50 inhalacion ratas: N/D
LDS50 piel de conejos: N/D
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V. CONCLUSIONES

A lo largo de este trabajo se ha tratado lo relacionado a la propuesta de tres practicas de
laboratorio que podrian ser tomadas en cuanta para formar parte de un manual de la
asignatura de quimica analitica II para la carrera de ingenieria quimica del plan 2012.

El objetivo general, es el de proponer las practicas; objetivo que fue cumplido, ya que éstas
actividades experimentales refuerzan de manera practica los conocimientos adquiridos por
los estudiantes durante el curso de teoria. Esta parte estd demostrada con la memoria de
calculo (Anexo C), en la cual se expone de manera sintetizada el método de calculo para
cada practica y se hace una relacion al contenido tematico del programa de la asignatura.

Con el anélisis comparativo hecho para los programas de los planes de estudio 2004 y
2012, qued¢ justificado el por qué proponer practicas de laboratorio que son un refuerzo
para el programa teorico de la asignatura; las cuales son, separacion de dos iones metalicos,
Al (II) y Mg (II), mediante precipitacion selectiva bajo dos condiciones de
amortiguamiento: pNH3’ y pH; determinacion espectrofotométrica de Cu (II) con EDTA en
medio de doble amortiguamiento: pH y pGlicina; y valoracion potenciométrica de una
muestra comercial de dcido ascorbico con Cu (II) en medio amortiguado de pH y pSCN’.

Las précticas propuestas fueron probadas y por lo tanto los alumnos las pueden realizar sin
problemas. Otro punto importante en los laboratorios de quimica analitica, es el tiempo, las
practicas se pueden llevar a cabo en el tiempo estipulado para la clase experimental y
también para la explicacion relacionada a la practica a realizar, que es de 4 horas a la
semana.

Con las practicas propuestas los alumnos aprenderan a desenvolverse de manera adecuada
en el laboratorio, conociendo aplicaciones de los métodos de analisis empleados para la
cuantificacion o determinacion de especies en laboratorios industriales o de andlisis.

Cada préactica cuenta con los siguientes elementos: introduccion, actividades previas, parte
experimental, tabla de recoleccion de resultados, diagrama ecoldgico para el tratamiento y
disposicion de residuos, puntos minimos para la elaboracion del informe, bibliografia y
anexos. Estos puntos estdn establecidos en el formato FITG-FESC-01-03, con niimero de
revision 0, del Departamento de Certificacion; esto con el fin de asegurar que las practicas
propuestas cumplen con el formato del SGC, de acuerdo a la certificacion de los
laboratorios de la seccién de quimica analitica; emitida por el IMNC bajo los requisitos de
la norma ISO 9001-2008.
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En conclusion, tanto el objetivo general como los particulares propuestos para este trabajo
de tesis se cumplieron; con lo cual solo resta que algun dia éstas propuestas de practicas
sean tomadas en cuenta y formen parte de un manual de laboratorio para la asignatura de
quimica analitica II.
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VI. GLOSARIO

Glosario de términos

Absortividad. Caracteristica de una sustancia qué indica cuanta luz absorbe a una longitud
de onda determinada.

Agente complejante. Ligando que se usa en mayor concentracion que el metal que va a
complejar, su uso es para evitar la precipitacion de un metal para luego valorarlo, la
mayoria de las veces, con EDTA. Una caracteristica del complejo que forma con el metal
es que la constante de formacion del complejo sea menor que la constante de formacion de
del metal con EDTA.

Constante de solubilidad (Kps). También conocido como producto de solubilidad o
producto i6nico, es la constante de equilibrio de la reaccion de disolucion de un sélido
salino, que origina que sus iones pasen a la disolucion.

Diagrama de distribucion de especies. Grafico de la fraccion de cada especie en funcion
de un pParticula.

Diagrama tipo Pourbaix. Diagrama de E condicional en funcion del pL que representa el
estado de equilibrio entre fases de un sistema electroquimico en fase acuosa.

Diferencia de potencial eléctrico (E). Medida de trabajo entre dos puntos que es
necesario hacer (o realizar) cuando una carga eléctrica se mueve de un punto al otro. Se
mide en voltios (V).

Espectro de absorcion. Grafico de la absorbancia en funcioén de la longitud de onda que
representa la fraccion de la radiacion electromagnética incidente que un material absorbe en
una rango de longitudes de onda.

Estandar primario. Reactivo analitico que cumple con caracteristicas tales como pureza
elevada, estabilidad al aire y al calentamiento, preferentemente de elevada masa molar y
que no sea higroscopico por lo que, su concentracion en solucion acuosa puede conocerse
con exactitud a partir de la cantidad pesada y el volumen que volumétricamente esta
disuelta.

Estandarizacion. Proceso por el cual se conoce la concentracion de una solucion por
medio de la titulacion de ésta con un patrén primario o secundario, en presencia de un
indicador.
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Indicador metalocrémico. También conocido como indicador de ion metalico. Este tipo
de indicadores son compuestos organicos coloreados que forman quelatos (complejos)
coloreados con los iones metalicos. Algunos ejemplos son el negro de eriocromo T,
calmagita, murexida, anaranjado de xilenol, piridilazonaftol (PAN) y violeta de pirocatecol.

Longitud de onda. La distancia existente entre dos crestas o valles consecutivos.

Precipitacion selectiva. Técnica en la que dos o mds iones en solucion, todos capaces de
precipitar con un reactivo comun, se separan. La condicion principal para que se lleve a
cabo este tipo de precipitacion es que exista una diferencia significativa entre las
solubilidades de la sustancia a separar. La adicion del reactivo precipitante debe ser lenta
para lograr una mejor precipitacion.

Glosario de siglas

EDTA. Acido etilendiamin tetracético (por sus siglas en inglés, ethylenediaminetetraacetic
acid).

FESC. Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan.

IMNC. Instituto Mexicano de Normalizacion y Certificacion.

1Q. Ingenieria quimica

ISO. Organizacion Internacional para la Estandarizacion (por sus siglas en inglés,
International Organization for Standarization. Se usa “ISO” como una derivacion del

griego ioog (igual), adoptada por la organizacion).

NFPA. Asociacion Nacional de Proteccion contra el fuego (por sus siglas en inglés,
National Fire Proteccion Association).

SGC. Sistema de gestion de calidad.

70



VIIL. BIBLIOGRAFIA

AW N =

oo

Burriel F. (1998) Quimica analitica cualitativa (18 ed.) Espafia Parainfo Thompson
Harris D.C. (2002) Analisis quimico cuantitativo (2 ed.) Espafa

Martell E., Smith R. (1989) Critical stability constants (Vol. 6) USA Plenum Press
Ringbom A. (1979) Formacioén de complejos en quimica analitica (1 ed.) Espafia
Alhambra

Trémillon, B. (1997) Reactions in solution USA John Wiley & Sons

Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan, Descripcion sintética del plan de
estudios, Licenciatura de Ingenieria quimica. 2004

Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan, Presentacion del proyecto de
actualizacion del plan y programas de estudio de la licenciatura en ingenieria
quimica. 2012.

Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan, cronograma de la materia: Quimica
analitica II. 2004

Recertifica IMNC 65 laboratorios de FES Cuautitlan, Boletin informativo DED-
2010-17, Departamento de Prensa y Difusion. 2010.

71



ANEXO A

FITG-FESC-01-03



El formato FITG-FESC-01-03 se divide en las siguientes partes:
1. Portada

Contenido

Contenido de cada practica

Contenido del proyecto

Reglas minimas de seguridad en el laboratorio

AN

Requisitos de publicacion

De este formato, la parte citada en la pagina 4 hace referencia al punto 3 relativo al
contenido de cada préctica, el cual se presenta a continuacion.

3. CONTENIDO DE CADA PRACTICA

CUMPLE O NO
CUMPLE

(SI/NO)

3.1 PRACTICA No. “TITULO”

3.2 INTRODUCCION

3.3 OBJETIVO(S)

3.4 ACTIVIDADES PREVIAS A LA PRACTICA

3.5 EQUIPO(S), REACTIVO(S) Y MATERIAL(ES), (donde aplique)

3.6 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.7 ORIENTACIONES PARA EL TRATAMIENTO Y DISPOSICION DE RESIDUOS (donde aplique)

3.8 TABLAS DE RESULTADOS EXPERIMENTALES (para ser llenados por los Estudiantes;
Consideracion de tablas numéricas, variables de estudio, observaciones, esquemas, diagramas,
etc.)

3.9 INSTRUCCIONES PARA LA ELABORACION DEL REPORTE

3.10 BIBLIOGRAFIA (Puede ser general o por cada practica de Laboratorio). Se dara la ficha
completa.

3.11 ANEXOS

No se coloca el punto 3.1, ya que las practicas propuestas aun no son parte de un manual
definido.
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ANEXO B

PROGRAMAS DE ESTUDIO DE
LA ASIGNATURA DE QUIMICA
ANALITICA 11 PARA LA
CARRERA DE INGENIERIA
QUIMICA

74



Programa de la asignatura de quimica
analitica 11

plan 2004



UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO.
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN

CRONOGRAMA DE LA MATERIA: QUIMICA ANALITICA IT ,QUE CURSARAN LOS ALUMNOS DE QUINTO SEMESTRE

DE INGENIERIA QUIMICA , HORAS/SEMANA : 6 (2 TEORICAS / 4 PRACTICAS) CREDITOS : 8

ORGANO INTERNO QUE COORDINA EL PROGRAMA DE LA ASIGNATURA: DEPARTAMENTO DE QUIMICA. SECCION DE QUIMICA
ANALITICA

CAMPO: PROFESIONAL

CARACTER DE LA ASIGNATURA: OBLIGATORIA

QUIMICA ANALITICA 1. ESTUDIO DE LAS INTERACCIONES SIMULTANEAS DE EQUILIBRIOS ACIDO-BASE, COMPLEJACION,
PRECIPITACION Y REDOX

OBJETIVO GENERAL DEL CURSO.

AL FINALIZAR EL CURSO EL ALUMNO DEBERA SER CAPAZ DE :

ESCRIBIR LOS MODELOS MATEMATICOS QUE CARACTERIZAN LAS INTERACCIONES SIMULTANEAS DE LOS EQUILIBRIOS ACIDO-BASE,
COMOPLEJACION, PRECIPITACION Y OXIDO-REDUCCION; CALCULAR LAS CONCENTRACIONES DE LAS ESPECIES QUIMICAS
PARTICIPANTES, CONSTRUIR LOS DIAGRAMAS DE ZONAS DE PREDOMINIO Y ESPECIFICAR LA FORMA EN QUE DICHOS DIAGRAMAS
PUEDEN USARSE PARA APLICACIONES TECNOLOGICAS COMO LA PROTECCION ELECTROQUIMICA ANTICORROSIVA.
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OBJETIVOS ESPECIFICOS:

AL FINALIZAR EL CURSO EL ALUMNO DEBERA SER CAPAZ DE:

EN:

EXPLICAR LAS CARACTERISTICAS FUNDAMENTALES DE LAS INTERACCIONES SIMULTANEAS DE EQUILIBRIOS ACIDO-BASE,
COMPLEJACION, PRECIPITACION Y OXIDO-REDUCCION, Y ESCRIBIR LAS ECUACIONES QUE REPRESENTAN LOS EQUILIBRIOS
DE DICHAS INTERACCIONES Y CALCULAR LAS CONCENTRACIONES DE LAS ESPECIES QUIMICAS PARTICIPANTES.

EXPLICAR LA FORMA EN QUE LA CONDICION DE AMORTIGUAMIENTO (O AMORTIGUAMIENTO MULTIPLE) PERMITE REDUCIR
EL NUMERO DE ECUACIONES DE EQUILIBRIO HASTA LLEGAR A UNA ECUACION QUIMICA REPRESENTATIVA.

APLICAR ESCALAS BAJO CONDICIONES DE AMORTIGUAMIENTO EN LA PREDICCION DE REACCIONES.

APLICAR DIAGRAMAS DE:

e  ZONAS DE PREDOMINIO,

DIAGRAMAS DE EXISTENCIA-PREDOMINIO,

DIAGRAMAS DE POURBAIX Y

DIAGRAMAS DE POURBAIX BAJO AMORTIGUAMIENTO MULTIPLE

LA PREDICCION DE REACCIONES,

EL CALCULO DE LAS CONSTANTES CONDICIONALES,

LA SELECCION DE LAS CONDICIONES PARA EFECTUAR VALORACIONES,
LA SEPARACION DE IONES POR PRECIPITACION,

EL USO DE ELECTRODOS,

EL ATAQUE DE MUESTRAS Y EN

LA COMPRENSION Y RESOLUCION DE PROBLEMAS DE CORROSION.

EXPLICAR LOS RESULTADOS EXPERIMENTALES DE TECNICAS Y METODOS DE ANALISIS QUIMICO QUE OCURRAN
BAJO CONDICIONES DE AMORTIGUAMIENTO.
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e QUIMICA ANALITICA II. ESTUDIO DE LAS REACCIONES QUIMICAS DE INTERCAMBIO SIMULTANEO DE DIFERENTES
PARTICULAS EN MEDIOS AMORTIGUADOS DE DISOLUCIONES ACUOSAS.

CRONOGRAMA:

No. de
sesion

TEMA:

OBJETIVOS
AL FINALIZAR LA CLASE, EL ALUMNO DEBERA SER CAPAZ DE :

REFERENCIA
BIBLIOGRAFIC

1

I. INTRODUCCION.

1.1IMPORTANCIA DE LA QUIMICA ANALITICA Il EN LA INGENIERIA
QUIMICA.

1.2EJEMPLOS DE SISTEMAS QUE SE ENALIZARAN EN EL CURSO DE
QUIMICA ANALITICA I1 Y SUS APLICACIONES EN LA INGENIERIA
QUIMICA.

1. REACCIONES QUIMICAS HOMOGENEAS BAJO CONDICIONES DE
AMORTIGUAMIENTO v

2.1INTERACCION SIMULTANEA ENTRE LOS EQUILIBRIOS ACIDO-BASE Y
DE COMPLEJACION.

2.1.1DEFINICION DE ESPECIES GENERALIZADAS Y EQUILIBRIOS

e EXPLICAR LA IMPORTANCIA DEL ESTUDIO DE REACCIONES QUIMICAS

DE INTERCAMBIO SIMULTANEO DE VARIAS PARTICULAS EN MEDIOS

AMORTIGUADOS.

e EXPLICAR Y SUBRAYAR LA IMPORTANCIA DEL CURSO DE QUIMICA
ANALITICA 1I EN LA FORMACION PROFESIONAL DEL INGENIERO

QUIMICO

e EXPLICAR LA INTERACCION SIMULTANEA QUE PRESENTAN LOS

EQUILIBRIOSACIDO-BASE Y DE COMPLEJACION.

GENERALIZADOS

7 EJERCICIOS.

3 22 AMORTIGUAMIENTO. *EXPLICAR EL AMORTIGUAMIENTO COMO UNA FORMA DE REDUCIR EL
2.2.1 EL FENOMENO DE AMORTIGUAMIENTO. NUMERO DE ECUACIONES QUIMICAS HASTA LLEGAR A UNA ECUACION
2.2.2 DEFINICION DE LA CONSTANTE CONDICIONAL. QUIMICA REPRESENTATIVA QUE TIENE ASOCIADA UNA CONSTANTE
2.2.3 ECUACION QUIMICA REPRESENTATIVA. CONDICIONAL.

2.3EJEMPLOS.DIAGRAMAS DE ZONAS DE PREDOMINIO BIDIMENSIONALES «APLICARLOSDIAGRAMASDEZONASDEPREDOMINIO
Y PREDICCION DE REACCIONES. BIDIMENSIONALES EN LA DETERMINACION DE LA ECUACION QUIMICA
2.3.1 METODOLOGIA PARA LA ELABORACION DE LOS DIAGRAMAS DE REPRESENTATIVA, LA DETERMINACION DEL VALOR DE LA CONSTANTE
ZONAS DE PREDOMINIO BIDIMENSIONALES. CONDICIONAL Y LAS CONDICIONES MAS ADECUADAS PARA REALIZAR
232  PREDICION DE REACCIONES. LAS VALORACIONES ACIDO-BASE Y COMPLEJOMETRICAS BAJO
2.3.3 ENMASCARAMIENTO. CONDICIONES DE AMORTIGUAMIENTO.
2.3.4 EJEMPLOS.

4 PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 1 .

5 2.4VALORACIONES ACIDO-BASE Y COMPLEJOMETRICAS BAJO *CONSTRUIR LAS CURVAS TEORICAS DE VALORACION .ACIDO-BASE Y
CONDICIONES DE AMORTIGUAMIENTO, SEGUIDAS POR COMPLEJOMETRICAS BAJO CONDICIONES DE AMORTIGUAMIENTO,
POTENCIOMETRIA Y ESPECTROFOTOMETRIA. SELECCION DE SEGUIDAS POR POTENCIOMETRIA Y ESPECTROFOTOMETRIA.
INDICADORES ACIDO-BASE Y METALOCROMICOS PARA LA DETECCION eSELECCIONAR LOS INDICADORES METALOCROMICOS Y ACIDO-BASE
DEL PUNTO DE EQUIVALENCIA. PARA LA DETECCION DEL PUNTO DE EQUIVALENCIA DE VALORACIONES

VOLUMETRICAS EN MEDIOS AMORTIGUADOS.

6 PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 2 .

7 2.5EJEMPLOS DE VALORACIONES ACIDO-BASE Y COMPLEJOMETRICAS *CONSTRUIR LAS CURVAS TEORICAS DE VALORACION .ACIDO-BASE Y
BAJO CONDICIONES DE AMORTIGUAMIENTO. COMPLEJOMETRICAS BAJO CONDICIONES DE AMORTIGUAMIENTO,

SEGUIDAS POR POTENCIOMETRIA Y ESPECTROFOTOMETRIA.
«SELECCIONAR LOS INDICADORES METALOCROMICOS Y ACIDO-BASE
PARA LA DETECCION DEL PUNTO DE EQUIVALENCIA DE VALORACIONES
VOLUMETRICAS EN MEDIOS AMORTIGUADOS.

8 PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 3 .
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III. SOLUBILIDAD Y REACCIONES DE PRECIPITACION BAJO
CONDICIONES DE AMORTIGUAMIENTO
3.1SOLUBILIDAD ASOCIADA A ESPECIES GENERALIZADAS
3.1.1 DEFINICION DE SOLUBILIDAD ASOCIADA A ESPECIES
GENERALIZADAS
3.1.2 EQUILIBRIOS GENERALIZADOS DE SOLUBILIDAD Y

e CUANTIFICAR LA INTERACCION SIMULTANEA QUE PRESENTAN LOS
EQUILIBRIOS ACIDO-BASE Y DE COMPLEJACION SOBRE LA SOLUBILIDAD
Y LAS REACCIONES DE PRECIPITACION.

PRECIPITACION.
10 |PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 4
11 {32 AMORTIGUAMIENTO v *CARACTERIZAR CUANTITATIVAMENTE EL AMORTIGUAMIENTO PARA
3.2.1 SOLUBILIDAD ASOCIADA A UNA ESPECIE QUIMICA LLEGAR A UNA SOLUBILIDAD ASOCIADA A UNA ESPECIE
REPRESENTATIVA. REPRESENTATIVA Y A UNA ECUACION QUIMICA REPRESENTATIVA DE
3.2.2 REACCIONES DE PRECIPITACION EN MEDIOS AMORTIGUADOS. PRECIPITACIONQUETIENENASOCIADAUNACONSTANTE
CONDICIONAL.
12 |PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 5
13 |3.3DIAGRAMAS DE EXISTENCIA-PREDOMINIO. *APLICAR LOS DIAGRAMAS DE EXISTENCIA-PREDOMINIO
3.3.1 USO DE DIAGRAMAS DE EXISTENCIA-PREDOMINIO ENLA | BIDIMENSIONALES EN LAS TECNICAS DE SEPARACION DE IONES POR
SEPARACION DE IONES POR PRECIPITACION Y EN LA PREDICION PRECIPITACION
DE REACCIONES DE PRECIPITACION. *ESTABLECER LAS CONDICIONES PARA EFECTUAR VALORACIONES POR
3.3.2 ENMASCARAMIENTO ) PRECIPITACION CUANTITATIVAS EN MEDIOS AMORTIGUADOS
3.4 CURVAS DE VALORACION PARA REACCIONES DE PRECIPITACION EN
MEDIOS AMORTIGUADOS
14 |PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 6 .
15 |3.5 EJEMPLOS DE CONSTRUCCION DE CURVAS DE VALORACION PARA eREALIZAR LOS CALCULOS NECESARIOS PARA CONSTRUIR LAS CURVAS
) TEORICAS DE VALORACION POR PRECIPITACION EN MEDIOS
REACCIONES DE PRECIPITACION EN MEDIOS AMORTIGUADOS AMORTIGUADOS )
Y PREDECIR LOS VOLUMENES CORRESPONDIENTES A LOS PUNTOS DE
EQUIVALENCIA.
16 [PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 7 .
17 [1Iv. REACCIONES DE OXIDO-REDUCCION BAJO CONDICIONES DE eEXPLICAR LAS CARACTERISTICAS DE LA INTERACCION SIMULTANEA
AMORTIGUAMIENTO ] QUE PRESENTAN LOS EQUILIBRIOS ACIDO-BASE, DE COMPLEJACION, DE
4.1  EQUILIBRIOS OXIDO-REDUCCION GENERALIZADOS SOLUBILIDAD Y PRECIPITACION SOBRE ,LOS EQUILIBRIOS DE OXIDO-
4.1.1 DEFINICION DE POTENCIALES ESTANDAR CONDICIONALES Y DE REDUCCION, Y  ESTABLECER LOS  MODELOS MATEMATICOS
POTENCIALES CONDICIONALES CORRESPONDIENTES.
4.1.2 AMORTIGUAMIENTO. *EXPLICAR LAS CARACTERISTICAS DEL AMORTIGUAMIENTO COMO UNA
4.1.3 ECUACIONES REPRESENTATIVAS DE OXIDO-REDUCION. FORMA DE LLEGAR A UNA ECUACION QUIMICA REPRESENTATIVA DE OXIDO-
REDUCCION QUE TENGA ASOCIADA UNA CONSTANTE CONDICIONAL.
18 |PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 8 .
19 |42DIAGRAMAS DE POURBAIX Y DE TIPO POURBAIX BAJO *CONSTRUIR Y UTILIZAR LOS DIAGRAMAS DE POURBAIX SIMPLES Y
AMORTIGUAMIENTO MULTIPLE BAJO AMORTIGUAMIENTO MULTIPLE EN LA PREDICCION DE ZONAS DE
4.2.1 CONSTRUCCION DE DIAGRAMAS DE POURBAIX PREDOMINIO.
4.2.2 CONSTRUCCION DE DIAGRAMAS TIPO POURBAIX BAJO
AMORTIGUAMIENTO MULTIPLE
423 ESTABILIZACION Y DESESTABILIZACION DE ESTADOS DE
OXIDACION POR EFECTO DE AMORTIGUAMIENTO
720 |PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 9 .
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4.3ELECTRODOS INDICADORES DE SEGUNDO Y TERCER TIPO
4.3.1 CARACTERISTICAS Y SELECCION DE ELECTRODOS INDICADORES

*UTILIZAR LOS DIAGRAMAS DE POURBAIX Y DE TIPO POURBAIX BAJO
MULTIPLEAMORTIGUAMIENTOPARASELECCIONARELECTRODOS

DE SEGUNDO Y TERCER TIPO. INDICADORES DEL SEGUNDO Y TERCER TIPO.

22  [PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 10 .

23 |44 ATAQUE DE MUESTRAS EN MEDIOS OXIDANTES Y REDUCTORES eUTILIZAR LOS DIAGRAMAS DE POURBAIX Y DE TIPO POURBAIX BAJO
MULTIPLE AMORTIGUAMIENTO PARA ESPECIFICAR LAS CONDICIONES DE
ATAQUE DE MUESTRAS EN MEDIOS OXIDANTES Y REDUCTORES.

24 |PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 11 .

25 |45 VALORACIONES DE OXIDO-REDUCCION e UTILIZAR LOS DIAGRAMAS DE POURBAIX Y DE TIPO POURBAIX BAJO
MULTIPLE AMORTIGUAMIENTO PARA ESPECIFICAR LAS CONDICIONES
ADECUADAS PARA EFECTUAR VALORACIONES CUANTITATIVAS

26 |PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 12 .

27  |4.6 ELEMENTOS DE REACCIONES ELECTROQUIMICAS DE CORROSION Y *UTILIZAR LOS DIAGRAMAS DE POURBAIX Y DE TIPO POURBAIX BAJO

PROTECCION QUIMICA ANTICORROSIVA. MULTIPLE AMORTIGUAMIENTO PARA EXPLICAR ALGUNOS FENOMENOS DE

CORROSION Y ESPECIFICAR ALGUNOS METODOS DE PROTECCION QUIMICA
ANTICORROSIVA.

728 |PRACTICA DE LABORATORIO NUMERO 13 .

29 [PROYECTO PROYECTO

30 |PROYECTO PROYECTO

31 [PROYECTO PROYECTO

32 |PROYECTO PROYECTO

PRACTICAS DE LABORATORIO:

SE PRETENDE MOTIVAR AL ESTUDIANTE EN LA REALIZACION DEL TRABAJO EXPERIMENTAL BAJO LA BASE DE UN PROGRAMA DE LABORATORIO CON UN

CONJUNTO DE PRACTICAS PREESTABLECIDAS, PARA QUE,DESPUES DE REALIZADAS, EL ESTUDIANTE SELECCIONE UN PROYECTO QUE LE PERMITA APLICAR SU CRITERIO
PARA PROPONER UNA SOLUCION A UN PROBLEMA ESPECIFICO DE ANALISIS QUIMICO CUANTITATIVO, BAJO LA GUIA DEL PROFESOR DE LABORATORIO (DE ACUERDO AL
ENFOQUE DE LA CARRERA). ESTE TIPO DE TRABAJO SE PLANTEA DE TAL FORMA QUE EL ESTUDIANTE PUEDA OBTENER UNA VISION DE CONJUNTO DE LAS DIFERENTES
PARTES DE L CURSO.

METODOLOGIA DE LA ENSENANZA:

SE EMPLEARAN LAS SIGUIENTES TECNICAS DIDACTICAS:

EXPOSICION ORAL DEL PROFESOR
RESOLUCION DE EJERCICICIOS ASESORADOS POR EL PROFESOR
SEMINARIOS

PROGRAMAS COMPUTACIONALES COMO UNA TECNICA AUXILIAR DE LA ENSENANZA
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. PRESENTACION DE MATERIAL AUDIOVISUAL PARA AUMENTAR LA COMPRENSION E INTERES A CERCA DE ALGUNOS CAPITULOS

. LAS ACTIVIDADES EXPERIMENTALES SE DESARROLLARAN, DEPENDIENDO DE LA NATURALEZA DE ESTAS, EN FORMA INDIVIDUAL, EN PEQUENOS GRUPOS DE
TRABAJO O DE MANERA DEMOSTRATIVA.

METODO DE EVALUACION:

SE REALIZARAN POR LO MENOS TRES EXAMENES PARCIALES QUE DEBEN CONTEMPLAR:

. ANALISIS DEDUCTIVO A NIVEL RAZONABLE

. OBTENCION DE RESULTADOS NUMERICOS MEDIANTE EL USO DE TABLAS, GRAFICAS Y ECUACIONES

SE SUGIERE QUE PARA LA EVALUACION FINAL DEL CURSO, LA TEORIA Y PROBLEMAS TENGA UNA PONDERACION DEL 50% Y EL LABORATORIO EL OTRO 50%.

BIBLIOGRAFIA:
ROJAS, H.A.; RAMIREZ, M.T.
EQUILIBRIO QUIMICO DE SOLUCIONES CON MEDIO AMORTIGUADO RINGBOM, A ) )
COLECCION DE QUIMICA ANALITICA, VOL.2 FORMACION DE COMPLEJOS EN QUIMICA ANALITICA
FESC UNAM, ED. ALAMBRA. BARCELONA, ESPANA, 1995
TREJO, G; ROJAS, H.A.; RAMIREZ, M.T. FLASCHKA, H.A.; BARMID, A.J. y STURROCK, P.E.
DIAGRAMAS DE ZONAS DE PREDOMINIO APLICADOS AL ANALISIS QUIMICO QUIMICA ANALITICA CUANTITATIVA VOL.1. INTRODUCCION A LOS PRINCIPIOS
LIBROS DE TEXTO Y MANUALES DE PRACTICA CIA EDITORIAL CONTINENTAL. MEXICO, 1982

UAM-IZTAPALAPA, MEXICO, 1990

CHARLOT, GASTON
HARRIS, D-C- CURSO DE QUIMICA ANALITICA GENERAL. TOMOS I-I1I
ANALISIS QUIMICO CUANTITATIVO ED. TORAY-MASSON. BARCELONA, ESPANA,1980
GRUPO EDITORIAL IBEROAMERICA. MEXICO, 1991

RAMETTE, RICHARD, W
DAY AND UNDERWOOD EQUILIBRIO Y ANALISIS QUIMICO
ANALISIS QUIMICO CUANTITATIVO ED. FONDO EDUCATIVO INTERAMERICANO. USA, 1983
5a EDICION. PRENTICE HALL. MEXICO, 1989SKOOG AND WEST QUIMICA ANALITICA
42 EDICION. Mc GRAW HILL INTERAMERICANA. MEXICO, 1989
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PROGRAMA DE LA ASIGNATURA DE:
QUIMICA ANALITICA Il

IDENTIFICACION DE LA ASIGNATURA

MODALIDAD: Curso

TIPO DE ASIGNATURA: Tedrico — Practica

SEMESTRE EN QUE SE IMPARTE: Quinto

CARACTER DE LA ASIGNATURA: Obligatoria

NUMERO DE CREDITOS: | 8

HORAS A LA 6 | TEORICAS: 2 |PRACTICAS:4 SEMANAS 16 | ToTAL DE 96
SERIACION:  Si (X) No ( ) Obligatoria ( X ) Indicativa ( )

SERIACION ANTECEDENTE: Quimica Analitica |,
Seriacion por bloques. Haber aprobado por lo
menos el 80% de las asignaturas de los 3 primeros
semestres

SERIACION SUBSECUENTE: Quimica Analitica lll

OBJETIVO GENERAL

Al finalizar el curso el alumno debera ser capaz de :

Escribir los modelos matematicos que caracterizan las reacciones simultaneas
de los equilibrios acido-base, formacion de complejos, precipitacion y oxido-
reduccion; calcular las concentraciones de las especies quimicas participantes,
construir los diagramas de zonas de predominio y especificar la forma en que
dichos diagramas pueden usarse para aplicaciones tecnolégicas como la
proteccion electroquimica anticorrosiva.

INDICE TEMATICO
HORAS HORAS
UNIDAD TEMAS TEORICAS | PRACTICAS
1 Reacciones Simultaneas de Acido-Base y 10 24
Formacion de Complejos
2 Reacciones Simultaneas: Acido-Base, 11 20
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Precipitacion y Formacion de Complejos
3 Reacciones Simultaneas: de Oxido-Reduccién, 11 20
Acido-Base, Precipitacion y Formacion de
Complejos
TOTAL DE HORAS TEORICAS 32 0
TOTAL DE HORAS PRACTICAS 0 64
TOTAL DE HORAS 9%

CONTENIDO TEMATICO

1. REACCIONES SIMULTANEAS DE ACIDO-BASE Y FORMACION

DE COMPLEJOS
1.1.Introduccion
1.2. Efecto que tiene la formacién de un complejo del tipo ML sobre
la disolucion de un acido monoprético del tipo HL.
1.2.1. Definicién del sistema
1.2.2. Descripcion cualitativa y principio de LeChatelier
1.2.3. Descripcion algebraica del sistema: ecuacion de balance de
materia, ecuacion de balance de carga y ley de accién de masas
1.2.4. Método general de calculo
1.3.Efecto del amortiguamiento del componente M y la formacion del
complejo ML sobre el esquema monoproético HL/L
1.3.1. Simplificacién del método generall de calculo
1.3.2. Especie quimica generalizada (L)
1.3.3. Constante de acidez condicional
1.3.4. Aplicacion de los polinomios de tercer grado del esquema
monoproético al sustituir la constante de acidez termodinamica por
la constante condicional
1.3.5. Curvas de valoracion pH=f (¢9%) vy hojas de calculo
1.4.Efecto que tiene la formacion de un complejo del tipo ML sobre la
mezcla de una acido diprético (HoL) con una base fuerte
1.4.1. Definicién del sistema
1.4.2. Descripcion cualitativa y principio de LeChatelier
1.4.3. Descripcion algebraica del sistema
1.4.4. Método general de calculo
1.4.5. Amortiguamiento en el componente M
1.4.5.1. Especies generalizadas y constantes de acidez condicional
1.4.5.2. Dismutacién del anfolito HL
1.4.5.3. Aplicacion de los polinomios de cuarto grado del esquema

diprotico al sustituir la constantes de acidez termodinamica por
las constantes condicionales
1.4.5.4. Curvas de valoracion pH=f (¢{",) y hojas de calculo

2. REACCIONES SIMULTANEAS DE ACIDO-BASE,
PRECIPITACION Y FORMACION DE COMPLEJOS
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2.1. Introduccién
2.2.Mezclas de dos iones metalicos con OH
2.2.1. Reacciones simultaneas de formacion de hidroxo-complejos y
precipitados
2.2.2. Elaboracion del diagrama de distribucion de especies y diagrama de
la solubilidad (forma logaritmica) en funcién de pH
2.2.3. Aplicacion de los diagramas para la posible separacion de
los cationes por efecto del pH
2.3.Mezclas entre un ion metalico y EDTA a un pH impuesto.
2.3.1. Definicién del sistema
2.3.2. Diagrama logaritmico de la solubilidad en funcion del pH en un
sistema amortiguado en amoniaco (o en acetato)
2.3.3. Definicién de especies generalizadas de My L
2.3.4. Ecuacién quimica generalizada de la formacion del complejo bajo un
amortiguamiento y a pH impuesto
2.3.5. Diagrama de la constante condicional bajo un amortiguamiento y en
funcién de pH
2.3.6. Valor de la constante condicional bajo un amortiguamiento y a pH
impuesto
2.3.6.1. Curvas de valoracion pY'=f (¢gf,) y hojas de calculo

3. REACCIONES SIMULTANEAS DE OXIDO-REDUCCION, ACIDO-BASE,
PRECIPITACION Y FORMACION DE COMPLEJOS
3.1. Introduccién
3.2.Reacciones de Oxido-reduccion bajo condiciones de un solo
amortiguamiento (pH).
3.2.1. Efecto del pH sin que ocurran reacciones simultaneas acido-base
3.2.2. Reacciones simultaneas de 6xido-reduccion y acido-base.
3.2.2.1. Especies generalizadas
3.2.2.2. Potencial condicional
3.2.2.3. Escalas de potencial condicional
3.2.2.4. Ecuacion quimica generalizada
3.2.2.5. Diagramas de Pourbaix
3.2.2.6. Valoraciones quimicas y hojas de calculo
3.3.Reacciones de oOxido-reduccion bajo condiciones de un
doble amortiguamiento (pH y pL)
3.3.1.1. Especies generalizadas
3.3.1.2. Potencial condicional
3.3.1.3. Escalas de potencial condicional
3.3.1.4. Ecuacion quimica generalizada
3.3.1.5. Diagramas de Pourbaix
3.3.1.6. Valoraciones quimicas y hojas de calculo
3.4.Disolucion de metales
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ACTIVIDADES PRACTICAS:

Durante las sesiones practicas se realizaran experimentos que se relacionen con
las unidades tematicas del programa; estas actividades deberan reflejar el numero
de horas practicas sefaladas en el programa. Se sugiere que la seleccion de los
experimentos a realizar se establezca en forma colegiada por los profesores del
area y se actualice de manera continua. Estas actividades deberan ser
consideradas en la evaluacion final de la asignatura.

BIBLIOGRAFIA

BIBLIOGRAFIA BASICA:

* Christian, G. Quimica Analitica. 62 ed. McGraw-Hill. México. 2010.

* Gary, D. C. Analytical Chemistry. Vol. 1, Gth ed. Wiley. 2004

* Hage, D. S., Carr, J. R. Analytical Chemistry and Quantitative Analysis.
Prentice Hall. 2010

» Harris, D.C. Analisis Quimico Cuantitativo. 3% ed. Reverté. Barcelona. 2007

* Mermet, J. M., Otto, M., Kellner, R. Analytical chemistry: a modern approach
to analytical science. Wiley-VCH. 2004.

+ Skoog, D. A., West, D. M. Fundamentos de Quimica Analitica. 82 ed.
México. CENGAGE Learning. 2005.

« Trémillon, B. Reactions in solution: an applied analytical approach. John
Wiley & Sons. 1997.

BIBLIOGRAFIA COMPLEMENTARIA:
* Crouch, S. R., Holler, F. J. Applications of Microsoft Excel in Analytical
Chemistry. 8% ed. Brooks/Cole-Thomson Learning. 2004
 De Levie, R. How to use Excel in analytical chemistry and in general
scientific data analysis. Cambridge University Press. 2001
* Rubinson, J.F. Quimica analitica contemporanea. Prentice Hall
Interamericana. México. 2001.

CIBERGRAFIA:

http://www.unac.edu.pe/documentos/organizacion/vri/cdcitra/Informes_Finales_Inv
estigacion/Julio_2011/IF_BARRETO_PIO_FIARN/CAP.%20X.PDF
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SUGERENCIAS DIDACTICAS RECOMENDADAS PARA IMPARTIR LA

ASIGNATURA

SUGERENCIAS DIDACTICAS

UTILIZACION EN EL

CURSO
Exposicion oral X
Exposicion audiovisual X
Actividades practicas dentro de clase
Ejercicios fuera del aula X
Seminarios
Lecturas obligatorias
Trabajo de investigacion
Actividades experimentales de laboratorio X

Otras

MECANISMOS DE EVALUACION.

ELEMENTOS UTILIZADOS PARA EVALUAR EL PROCESO

UTILIZACION EN EL

ENSENANZA-APRENDIZAJE CURSO
Examenes parciales X
Examen final X
Trabajos y tareas fuera del aula X
Exposicion de seminarios por los alumnos.

Actividades experimentales de laboratorio X
Participacion en clase

Asistencia X

PERFIL PROFESIOGRAFICO REQUERIDO PARA IMPARTIR LA ASIGNATURA

LICENCIATURA POSGRADO AREA AREA DESEABLE
INDISPENSABLE
Ingenieria Quimica 6, Ciencias Quimica Quimica Analitica
Quimica 0, Quimicas
Quimica Industrial

Con experiencia docente
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ANEXO C

RESULTADOS Y MEMORIA DE
CALCULO DE LAS PRACTICAS
PROPUESTAS

. Separacion de dos iones metalicos, Al (III) y Mg (II), mediante precipitacion selectiva
bajo dos condiciones de amortiguamiento: pNH3” y pH.

. Determinacion espectrofotométrica de Cu (II) con EDTA en medio de doble
amortiguamiento: pH y pGlicina

. Valoracion potenciométrica de una muestra comercial de acido ascorbico con Cu (II) en
medio amortiguado de pH y pSCN’
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Practica: Separacion de dos iones metalicos, Al (III) y Mg (II), mediante precipitacion
selectiva bajo dos condiciones de amortiguamiento: pNH3’ y pH.

Resultados

. -.‘ Nt ‘
B R T ) S D Al
Inicio de la valoracion, color rosado dado Final de la valoracion, color azul dado por
por el complejo Mg-NET el NET libre
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Diagrama logaritmico de solubilidad

Para construir los diagramas logaritmicos de solubilidad se tomaron los siguientes datos:

Aluminio:
AL (OH); L= AI3* + 30H" pKs = 32.34
AB* + OH™ = Al (OH)** log B, = 9.01
At 4+ 20H™ =2 Al (OH)," logB, =17.8
AIB* +30H™ = Al (OH), log B3 = 25.5
AB* + 40H™ = Al (OH),~ log B, = 33.4
Magnesio:
Mg (OH), | = Mg?* + 20H~ pKs =11.1
Mg?*t + OH™ = MgOH* log Bugon+ = 2.5
Mg?* + NH; = Mg(NH;3)?* log Bygnuz+ = 0.23
Mg?*t + 2NH; = Mg(NH3)3* 10g By gvny), >+ = 0-08
Mg?* + 3NH; = Mg(NH3)3* 10g Bygvyz+ = —0.3

Las ecuaciones usadas son:

Para el aluminio:

log$ = log <%§+P{1 + [(ﬁAl(OH)2+) (%)] + [(ﬂAl(OH);) <[Hlj—g+])2] + [(ﬁAz(OH);) (%)4]}>

w

Para el magnesio

Ks[H;0%]? K,
log$ =log——5—11+ [ﬂMg<om+ ([H3—0+])] t

”” )

Los diagramas se trazaron en Excel.

buffer
C, Ka ) N

2
Co 7 Ka

Bugvay),® <[H3O+] + Ka

Cé)ufferKa )
+

ﬁMg(NH3)§+ ([H30+] + Ka

Porcentaje de precipitacion
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Al pH de separacion, 6.48, el porcentaje de precipitacion para el aluminio se calcula:

0
X 100
Co

% pp =

Al pH=6.48 (pH de separacion), log S = —6.2 (valor obtenido del diagrama logaritmico de
solubilidad), por lo tanto, S = 10762

0.1 — 10762
%pp = ——57— X 100 =99.99 %

Con la ecuacion de porcentaje de precipitacion se trazan los diagramas para aluminio y
magnesio, para conocer el intervalo de precipitacion en el cual un ion precipita al 98%.

El intervalo de pH de precipitacion para el aluminio es de 3.7 a 7.9, en este intervalo el
aluminio precipita en un 98 a 99 %. A este intervalo de pH, el magnesio permanece en

solucion.

El intervalo de pH para que el magnesio precipite en un 98 % o mas es de 8.9 a 14; pero en
este intervalo también hay aluminio precipitado, el cual se redisuelve al aumentar el pH.
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log S

18
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log S" vs pH

Al (I11)

pH

Mg(1l)
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%PP
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Porcentaje de precipitacion vs pH

~
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w —o—Al (Ill)
== Mg (I1)
m
5 6 7 8 9 0 11 12 13 14
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La practica, Separacion de dos iones metalicos, Al (III) y Mg (II), mediante precipitacion
selectiva bajo dos condiciones de amortiguamiento: pNH3’ y pH, se acopla al tema 2.2 de la
segunda unidad del programa de quimica analitica plan 2012.

2.2 Mezclas de dos iones metalicos con OH

2.3.2

233

234

Reacciones simultaneas de formacion de hidroxo-complejos y
precipitados. Esta parte quedod ejemplificada al separar los iones
metalicos, Al (III) y Mg (II).

Elaboracion del diagrama de distribucion de especies y diagrama de
la solubilidad (forma logaritmica) en funcién de pH. Para llegar a la
ecuacion para trazar los diagramas logaritmicos de la solubilidad, se
aplican las ecuaciones de formacion de complejos. Dicha ecuacion es
desarrollada en clase de teoria. Y la ecuacion desarrolla se usa para el
trazado del diagrama de solubilidad (forma logaritmica).

Aplicacion de los diagramas para la posible separacion de los
cationes por efecto del pH. Después de trazar los diagramas
logaritmicos de la solubilidad, los alumnos pueden aplicar éstos para
realizar diversas separaciones y conocer los intervalos de pH en los
cuales es posible realizar las separaciones deseadas.
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Practica: Determinacion espectrofotométrica de Cu (II) con EDTA en un medio de doble amortiguamiento: pH y pGlicina

Resultados

Absorbancia

Espectros de valoracién para Cu (Il) con EDTA en un medio de doble amortiguamiento: pHy pGlicina

1.6

1.4

1.2

0.8

0.6

0.4

0.2

0 ===
400 420 440 460 480 500 520 540 560 580 600 620 640 660 680 700 720 740 760 780 800 820 840 860 880 900

Longitud de onda

¢ VEDTA=
0omL

VEDTA=
1mL

*VEDTA=
2mL

+VEDTA=
3mL

=VEDTA=
4 mL

+VEDTA=
5 mL

+VEDTA=
6 mL

AVEDTA=
7 mL

*VEDTA=
8 mL

+VEDTA=
9 mL

-VEDTA=
10 mL
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[EDTA] 0.1 M
Volumen alicuota de Cu(Il) 25 mL

Solucion de Cu (IT) en buffer de glicina a Montaje experimental de la valoracion de
pH=9.5 Cu (IT) con EDTA.

Montaje experimental de la valoracion de ~ Solucién de Cu (II) después de la valoracion
Cu (IT) con EDTA, valoracion finalizada. con EDTA.

Para determinar la longitud de onda a la cual se hara el andlisis, se presenta el siguiente
grafico para diversas longitudes de onda.

Se grafica absorbancia corregida vs volumen de EDTA agregado
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Absorbancia

Determinacion espectrofotométrica de Cu (Il) con EDTA en un medio de doble amortiguamiento: pHy
15 pGlicina, a distintas longitudes de onda
. n
n = " -
pum ® "
I...
1.2 |
]
]
]
[ €520 nm
] B 540 nm
0.9 —3 py z —
X ® o A 560 nm
X g o %o X 584
| [} nm
8 IR * x ®%00000000 ¢ 0 0 0 0 0 o ¢
0.6 = < K X X600 nm
A X % Ry ©620
l 4 X KKK K X X X X X X nm
- A L XXXX 640 nm
0.3 ] A RNV VIRV IR IRV IR IRV IR ERY;
+ o . ., AAA m 720 nm
* . o LI VUV A A A A A
A SSgggEs = = ® B E B B
0 9040000000 o * o o o *
0 2 4 6 8 10
Vepra (ML)

Se observa que el maximo de absorbancia es en A = 720 nm, a este valor de longitud
es posible apreciar el cambio de pendiente que permite determinar el volumen del punto
de equivalencia en la valoracion, pero excede el rango de lectura de los
espectrofotometros usados para docencia. A longitudes de onda menores a 550 nm, la
absorbancia; que tiene un valor pequeiio, no permite determinar de manera adecuada el
volumen de punto de equivalencia, mientras que a A =600nm y 4 =640nm la
absorbancia se hace lineal con una pendiente cercana a 0, debido a que en este punto las
absorbancias de los compuestos CuY?2~ y Cu(Gli), son iguales, a este punto se le llama
isosbéstico. Este indica que los compuestos CuY?~ y Cu(Gli), coexisten en equilibrio
en la disolucion.

Por lo tanto a longitudes de onda comprendidas entre 580 y 590 se tiene un valor
adecuado de sensibilidad.

Determinacion del volumen de punto de equivalencia.

Tomando los datos para A = 584 nm, se hace una regresion lineal en la region que
comprende desde Vigpra= 0 mL hasta Vgpra= 5 mL; la ecuacion de esta recta es:

y = —0.0841x + 0.736
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A partir de Vgpra= 5.2 mL hasta Vgpra= 10 mL, se hace un promedio de los valores de
absorbancia.
A}=584mm — (3050875

La ecuacioén de la linea recta obtenida se iguala con el promedio de la absorbancia
corregida. Se despeja x de la ecuacion de la linea recta, y el valor calculado es el
volumen de punto de equivalencia.

~0.3050875 — 0.736
x= —0.0841

= 5.123mL

La concentracion de la solucidn inicial es:

VCu(n) CCu(II) = VepraCepra

VepraCepra 5123 mL X 0.1 M

C = = 0.0204 M
Cu(”) VCu(II) 25 mL

Cdlculo de los coeficientes de absortividad experimentales

Para calcular los coeficientes de absortividad experimentales se hara por medio del
intercepto y la pendiente.

La absorbancia esta dada por la ecuacion de una linea recta, que desarrollada es:

e Vgu[m n VEDTA , , Vgu(n) Cgu(h") , , CEDTA Ry CEDTA
=Aipptall 77— | = £ . _— | — | £ . _ £
ota Vgu[n) | Cu(In Vgu(n] | Cu(ll Vgu(h"] CuY Vgu(”)

VE DTA

y= b + m X
Siendo ¥ la longitud de paso Optico, esto para no confundir con la “b” (intercepto) en la
ecuacion de la linea recta. La ecuacion de la linea recta es:

y = —0.0841x + 0.736

El intercepto es igual a:
VCu(II) COCu(H)

2 0 _ A cu(ln)
b= gCu(II)"€< e ) = €cuantCo
0
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Despejando:

_ b 0.736

A=584nm —
Ecuny’ T ocCH0D ~ (1cm) x (0.0204 M)

=36.078cm~ 1 M1

De la pendiente se tiene
N CEDTA N CEDTA
-m = — &‘Cu(u)nf —ch(”) + eCuYII‘€ —ch(")
0 0

. 2 .
Despejando &g, 1

B 1 CEDTA
) m+ [ECu(m”’? (Vocu(m ~0.0841mL + [36.078 cm™ M~ x (1cm) X (S;—m"i)]
Ecuy"” = = 01M
CEDTA _ .
— (VCu(II)> (1em) x (25 mL)
0
gl B4 = 15.053cm ™ M1
Calculo de la constante bicondicional
Calculo sin aproximacion.
La reaccion generalizada es:
cu(ln" + Y" = cuYy”
La constante bicondicional es:
|CuY"'|
ﬁl’ —
|CulID)"| [Y"]
Los complejos formados para cada término son:
|CuY"|
CuY?~ + H* = CuHY~ log K™ = 3.0
CuY?~ + OH™ = CuOHY3" log KFUOHY™™ = 2.5
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Y la constante de formacion del complejo CuY™
Cu?t +Y* = Cuy?- log Bcyy2- = 18.78

|Cu(ID)"]

Cu* +2Gli~ = Cu(Gli),  1ogPBcuccy, = 15.0
Cu?* + Gli~ = CuGli*  log Beygri+ = 8.12

Cu®* + OH™ = CuOH* 10gBeyon+ = 6.6
Cu®*t +20H = Cu(OH), logBcucom), = 10.8

Cu*t +30H™ = Cu(OH)3 logBeuom; = 14.5
Cu?* +40H = Cu(OH);~ logBeyconyz- = 156

Constantes de acidez para EDTA

[Y"|
HY?* 2 HsYt + HY pKa, = 0.0
HYt = H)Y+H" pKa, = 1.5
H)Y = H;Y~ +H* pKa; = 2.0
HyY™ 2 H,Y* + HY pKa, = 2.66
H,Y?’” 2 HY3 + H* pKas = 6.16
HY3  2Y* + HY pKag = 10.24

Haciendo la combinacion adecuada de las ecuaciones de complejos y constantes de acidez
se obtiene:

|Cuy”| = |cuy?|[1+ KF4Y 7 |H;0% | + KE“OH™ |0H|]

|Cu(ID"| = |Cu?*||1 + Beyou+|OH™| + Bewom,|0H™1* + Beuom; 10H|® + Beuomyz- |OH™|*

/ 2-|
Cbuffer Cbuffer |

+ + + ; I
BCuGll 1+|H30++|+|H30+|2 ﬁCu(Gll)z 1+|H30+|+|H30+|2 |
Ka, Ka,Ka, Ka, ~ Ka;Kay/ |
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|H;0*"| |H;0*1>  |H;0*|? R LT |H;07*|°
KA6 KA6KA5 KA6KA5KA4 KA6KA5KA4-KA3 KA6KA5KA4KA3KA2
|H;0*6

KA6KA5KA4-KA3KA2KA1

lY"| = |y |1+

Los términos en negritas, son las especies que definen la constante de formacidn, éstos se
separan para formar el término de contante de formacion del complejo CuY?".

Se nombraran los términos de la siguiente manera, para simplificar la ecuacion final:
A= |Cuy"| = [1+ KF“HY |H0%| + KF“OHY T |0H|]

B = |Cu(lD)"| = {1 + Bewon+|OH™ | + Bewom), |0H™|* + Beuom; 10H™* + Beuomz- |OH~|*

2
Cbuffer Cbuffer ]
Fheww | Tm07 m0°F | Peven: | o0 | [H,0°F J
Ka, Ka,Ka, Ka, Ka,Ka,
+
, |H;0t7]  |H;0%12 |H;0M) |H;0%|* |H;0*|°
c=|r|=1+ +
KA6 KA6KA5 KA6KA5KA4- KA6KA5KA4-KA3 KA6KA5KA4-KA3KA2
. |H;0%[°
KAﬁKASKA4KA3KA2KA1
Pero
8 |CuY?t|
2- =
T lcuH ]y

Sustituyendo los términos A, B, C y la constante de formacion en la ecuacion de la
constante bicondicional:

A
B =B —
Sin aproximacion cur*" pc

Se conocen los valores de las constantes de formacion, constantes de acidez de EDTA, el
pH de trabajo es de 9.5, por lo tanto se puede conocer [H’O'] y [OH'], la concentracion del
buffer (solucion amortiguadora de glicina) es igual a 0.4 M por lo que el pGlicina =
—log[Gli] = —10g(0.4M) = 0.3979; dando como resultado:
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B" =321093.244

Aplicando logaritmo:
1Og'[g”sinaprox. = 5.506

El célculo con aproximaciones se hara con la ley de Hess

La ecuacién general es:
H* + Cu(Gli), + HY?™ = CuY? + 2HGLi*

B oss = 24877.114

Aplicando logaritmo:
logB" | ;s =%3958

Curva teorica de valoracion

Ecuaciones usadas para trazar la curva

A 2 Vewan +V Cr = CeuanVeuan
ACorr tesrica = Atesrica T(”) M = W

g+ JF= 4%

A A A
Ateérica = ‘SCu(Gli)z [M] + Eouy?- [ML]

[L] =

Zﬁ”

M= — ¢

B 1+ .B”[L] M _ " CCu(II)VCu(II) - CEDTAV
b=1+8
Veuan +V
TL C |74
iy =LA . oo CooraV
1+ B"[L] Vewan +V
VCEDTA

=" "
CeuanVeuun

Doénde:
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e  Veyqn Alicuota de Cu (II) a valorar.
e V Volumen de titulante agregado.
. sélu(mi)z Coeficiente de absortividad molar del complejo Cu(Gli),, calculado

experimentalmente a A = 584 nm.

A
Ecuy?-

experimentalmente a A = 584 nm.

Coeficiente de absortividad molar del complejo CuY?, calculado

e [M] Concentracion del metal para cada adicion de titulante.

e [ML] Concentracion del complejo formado en la valoracion, para cada adicion
de titulante.

e (}; Concentracion del metal considerando la dilucion.

e [L] Concentracion del ligando a cada adicion de titulante.

e " Contante de formacion bicondicional.

® Ccyqn Concentracion de cobre en la  solucién inicial, calculada
experimentalmente.

e C(Cppra Concentracion del EDTA usado como valorante.

Curva de valoracion trazada en Excel

Para la curva de valoracion se graficaran la curva experimental a 584 nm, la curva
tedrica con la 8" calculada con y sin aproximacion.

Se observa que la curva tedrica con la ' calculada sin aproximacion (curva color rojo)
tiene un comportamiento idéntico a la curva de valoracion experimental (curva color
azul). En cuanto a la curva con la 8" calculada con ley de Hess (con aproximacion) se
observa que la region del punto de equivalencia y la de absorbancia constante esta por
arriba de las otras dos curvas; esto se debe a que la constante condicional calculada no
es tan precisa, por lo que se concluye que para hacer una simulacion de las curvas es
mejor tomar todas las interacciones del sistema para tener un valor de B’ cercano al
experimental.
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¥4 A=584nm _
Curva de valoraciéon Az, >y = f(Vepra’)

Absorbancia corregida

0.8

0.7

0.6

0.5

0.4

0.3

0.2

Curva de valoracion espectrofotométrica para Cu (I1) con EDTA en un medio de doble amortiguamiento: pH y pGlicina

— -

Vepra (ML)

10

= A experimental
4 A sin aproximacion

A Ley de Hess
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La préctica, Determinacion espectrofotométrica de Cu (II) con EDTA en un medio de doble
amortiguamiento: pH y pGlicina, se acopla al tema 2.3 de la segunda unidad del programa
de quimica analitica plan 2012.

2.3 Mezclas entre un ion metalico y EDTA a un pH impuesto

2.3.1 Definicion del sistema. En clase de teoria se define el sistema a estudiar.
2.3.2 Diagrama logaritmico de la solubilidad en funcion del pH en un
sistema amortiguado en amoniaco (o en acetato). En este caso en la practica
como anexo se incluye el diagrama, solo que el sistema amortiguado es de
glicina, uno diferente a los propuestos en el temario.
2.3.3 Definicion de especies generalizadas de M y L. Se definen el metal y
ligando con las condiciones de amortiguamiento, englobando los complejos que
se pueden formar.
2.3.4 Ecuacion quimica generalizada de la formacion del complejo bajo un
amortiguamiento y a pH impuesto. Para obtener esta ecuacion se debe tener
en cuenta el pGlicina, dado por la solucion amortiguadora y el pH, planteando
qué especie de EDTA se encuentra al pH impuesto. Esta practica es un buen
ejemplo para llegar a una ecuacion quimica generalizada.
2.3.5 Diagrama de la constante condicional bajo un amortiguamiento y en
funcion de pH. Con la ecuacion matematica que permite calcular la constante
condicional, se hace el diagrama variando el pH, trazando en la curva log 8" =
f(pH).
2.3.6 Valor de la constante condicional bajo un amortiguamiento y a pH
impuesto. A partir de la ecuacion generalizada se puede hacer el calculo de la
constante bicondicional, tomando en cuenta todos los equilibrios implicados en
el proceso de valoracion.

2.3.6.1 Curvas de valoracion pY' = f ((ngA) y hojas de calculo. Para

aplicar este tema a la practica se anexaron las ecuaciones para trazar la curva
teodrica de valoracion para una longitud de onda.

105



Practica: Valoracion potenciométrica de una muestra comercial de acido ascorbico con Cu (II) en medio amortiguado de

pH y pSCN’
Resultados
Grafico de la valoracion potenciométrica de una muestra comercial de acido ascérbico con Cu (ll) en un
medio amortiguado de pH y pSCN'
* 4
°*
400.00
0"
°*
*
250.00

s

E

w

100.00
°*
’0
R 4
o0
*
o ¢
o o °
obo ¢ 3.00 6.00 .00 12[00
-50.00
Veu (mL)
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Inicio de la valoracion de acido ascorbico
con Cu (II), se observa turbidez en la
solucion valorada a la primera adicion de Final de la valoracion
titulante.

Se detiene la agitacion y se observa un Presencia de un sohdo color blanco este es
solido color blanco el tiocianato cuproso precipitado
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Determinacion del volumen de punto de equivalencia

Para determinar el volumen de punto de equivalencia se usé el método de la segunda
derivada.

Segunda derivada

Segunda derivada para la determinacién del volumen de punto de equivalencia

30000

20000

10000

-10000

-20000

-30000

Veum (ML)

El volumen de punto de equivalencia es igual a 5.51 mL

Determinacion de la cantidad de dcido ascorbico

La estequiometria de esta reaccion estd dada por dos moles de Cu (II) por cada mol de
acido ascorbico, es decir ¢ = 2

0, = Veuan Ceuan
2 Véc.asc. Céc.asc.

VCU(II)CCU(II) _ 5.51 mL X 0.0204 M

=0.01124 M
Vicasc. X 2 5mL X2

Cscasc. =
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Esta es la concentracion de acido ascorbico en la alicuota tomada, 5 mL.

Ceuan = 0.0204 M, ya que la solucion de Cu (II) usada en la practica Determinacion
espectrofotométrica de Cu (II) con EDTA en medio de doble amortiguamiento: pH y
pGlicina, es la misma usada en esta practica, (ver anexo D).

Se calcula la cantidad de mmol en 25 mL, que fue el volumen de aforo para la solucioén de
acido ascorbico

mmolsc asc. = Cscasc. X Vagoro = 0.01124 M X 25 mL = 0.281 mmol

La cantidad en mg de 4cido ascorbico es igual a

176.3 mg

MYGic.asc. = mmOIéc.asc. X PMéc.asc. = 0.2781 mmol X _1 mmol

= 49.5403 mg

Para preparar la solucion se pesaron 230.2 mg de polvo de tableta, por lo que una tableta
tendra:
230.2 mg tableta —» 49.5403 mg ac.asc.
4564.4 mg tableta — X mg ac.acs.

4564.4 mg tableta X 49.5403 mg ac. asc.
230.2 mg tableta

X mg ac.acs.= = 982.28 mg ac. asc.

0.98228 g ac. asc./
tableta

El empaque marca que por cada tableta se tiene 1g de acido ascorbico

0.98228 g ac. asc./
tableta

X 100% = 98.228%

1 g ac.asc.
g / tableta

La muestra comercial analizada tiene un 98.228% del contenido de acido ascérbico reportado en el
empaque.
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La practica, Valoracion potenciométrica de una muestra comercial de acido ascorbico con
Cu (IT) en medio amortiguado de pH y pSCN’, se acopla al tema 2.2 de la segunda unidad
del programa de quimica analitica plan 2012.

3.3 Reacciones de 6xido-reduccion bajo condiciones de un doble amortiguamiento (pH

y pL)

3.3.1 Especies generalizadas. En esta practica se observa que el acido
ascorbico y el Cu(Il) son especies que forman complejos y acidos que pueden
generalizarse en una expresion sencilla.

3.3.2 Potencial condicional. En esta practica se puede hacer el célculo del
potencial condicional a cuatro condiciones: pH, pNHs, pSCN y pAc'.

3.3.3 Escalas de potencial condicional. Se ejemplifica el uso de las escalas a
un potencial en el que los equilibrios existentes en el proceso sean considerados
para el trazo de la escala.

3.3.4 Ecuacion quimica generalizada. Se hace uso de esta ecuacion para
simplificar las ecuaciones participantes y los equilibrios simultaneos
involucrados, dejando como ecuaciéon matematica una que incluya todos los
equilibrios quimicos participantes.

3.3.5 Diagramas de Pourbaix. Diagramas que se pueden trazar para conocer el
potencial a las condiciones experimentales incluyendo los equilibrios
participantes.

3.3.6 Valoraciones quimicas y hojas de calculo. La determinacion del 4cido
ascorbico en la muestra entra en este tema, ademas de que para realizar los
diagramas de Pourbaix, y potencial condicional se usan las hojas de calculo.

110



ANEXO D

ESTANDARIZACION DE
SOLUCIONES
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EDTA patron primario

La forma 4cida y la sal disddica de EDTA se pueden adquirir como reactivos de alta
pureza.

El acido se emplea como patron primario al desecarlo a 105 °C y se agrega la cantidad de
base fuerte (NaOH) necesaria minima para disolverlo.

La sal disddica o anhidra, tiene generalmente el 0.3% de humedad superficial, por lo que se

deseca a 80 °C por varios dias. El agua usada para su disolucion no debe contener trazas de
iones polivalentes.

EDTA patron secundario

Un patron secundario es aquel que se valora con una solucion estandarizada proveniente de
un patrén primario o estandar. Debido a que el EDTA es un acido, se usa el carbonato de
calcio como patrén primario.

La pureza del CaCOs es del 99.99999%. Para su preparacion el patron primario se deseca a
200 °C por cuatro horas en CO,. Se deja enfriar en un desecador y se disuelve.

Se toma una alicuota de una solucion de EDTA para valorar, se usa rojo de metilo como
indicador y se titula la solucion de EDTA con la solucién estandar de CaCOs.

Cu (1)

La solucion de EDTA usada en la practica, Determinacion espectrofotométrica de Cu (II)
con EDTA en medio de doble amortiguamiento: pH y pGlicina, fue preparada como patrén
primario, es decir se deseco la sal disodica y se procedio a realizar la preparacion.

Al valorar el Cu(Il) en buffer de glicina pH=9.5 seguida espectrofotométricamente, se

puede considerar que la solucion de Cu(Il) esta estandarizada, dando como concentracién
real 0.0204 M (valor reportado en el anexo de la respectiva practica).
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Para la practica, Valoracion potenciométrica de una muestra comercial de acido ascorbico
con Cu (II) en medio amortiguado de pH y pSCN’, el Cu (II) 0.02 M usado para la
valoracion de acido ascorbico fue la misma usada en la préctica, Determinacion
espectrofotométrica de Cu (II) con EDTA en medio de doble amortiguamiento: pH y
pGlicina, por lo tanto la solucion de Cu (II) usada para valorar el acido ascorbico esta
estandarizada por medio de un método instrumental y se considera como un patrén
secundario.
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