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Objetivos 

Separar hierro (III) y níquel (II) en el acero especial 304 utilizando los diagramas de zonas de predominio 

para su posterior cuantificación. 

Cuantificar hierro (III) y níquel (II) en acero especial 304 por medio de valoraciones complejométricas para 

aplicar los métodos de cuantificación en la docencia. 

 

Capítulo 1: Introducción 

El análisis de sustancias en la industria tiene diferentes niveles de dificultad que van desde soluciones que 

se pueden cuantificar rápidamente, hasta sólidos que necesitan un tratamiento. Tomando como ejemplo 

el proceso CT − ACETICA𝑇𝑀, el cual es la producción de ácido acético a partir de metanol y monóxido de 

carbono.6 Dígase que se requiere conocer la concentración de ácido acético que se está produciendo 

como parte de control de calidad, el método más rápido es realizar una valoración ácido-base para 

determinar la concentración del ácido y de esa forma aprobar o rechazar el lote. Por otro lado, están las 

cuantificaciones de los sólidos, que usualmente son más complicadas. Si el sólido es soluble, se puede 

hacer una valoración volumétrica, pero si se trata de una aleación o un metal, el método de cuantificación 

y preparación se vuelve más complejo. El sólido necesitará ser disuelto en un volumen conocido para 

poder ser cuantificado, y es ahí donde entra la parte de la ingeniería. 

Como ingenieros químicos se debe tener un amplio conocimiento de los tipos de aleaciones que se 

pueden utilizar a nivel industrial, principalmente los aceros especiales (acero inoxidable). La 

compatibilidad de las aleaciones con la sustancia que va a transportar o almacenar debe ser la adecuada, 

ya que de no ser así el equipo, instrumentación o tubería puede deteriorarse.  Por ejemplo, la serie 300 

se utiliza para equipos de proceso como reactores, tanques, intercambiadores de calor, hornos, 

centrifugas, moliendas, bombas y torres.5 Mientras que la serie 400 se utiliza para válvulas, flechas de 

bombas, inyectores, tubería, partes de quemadores y conectores.5 Junto con este conocimiento, el 

ingeniero químico debe tener la habilidad de poder cuantificar aleaciones de cromo-níquel, cromo-

molibdeno, hierro-carbón, hierro-zinc, aluminio, magnesio, titanio y acero especial por métodos analíticos 

(gravimetría o volumetría) o por técnicas avanzadas (absorción atómica o emisión atómica).16 

Cada aleación para su análisis, requiere de un tratamiento en especial; el tratamiento de las aleaciones 

de aluminio difiere de las aleaciones de titanio.  Las aleaciones de aluminio pueden ser tratadas con ácido 

clorhídrico concentrado y peróxido de hidrogeno al 30%, mientras que las aleaciones de titanio deben ser 

tratadas con ácido fluorhídrico al 48% y ácido nítrico concentrado.14 Una vez tratada la muestra se debe 

analizar si los iones metálicos serán separados o si se puede cuantificar sin la necesidad de una separación. 

Existen diversos tipos de técnicas de separación, los cuales incluyen precipitación, agentes quelantes, 

cromatografía de intercambio iónico y electrodeposición.2 Dependiendo de los iones metálicos presentes 

y el equipo disponible se puede llevar acabo la separación selectiva de ellos. Por último, está la parte de 

cuantificación en la cual el método dependerá del ion metálico; como una valoración espectrofotométrica 

para el cobre (II) o un análisis gravimétrico para el níquel (II).  
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En esta tesis se trabajó con acero especial 304, el cual se disuelve en agua regia y dependiendo de la 

concentración de los iones se pueden cuantificar.  El método de separación será por precipitación con 

hidróxido de sodio utilizando como herramienta los diagramas de zona de predominio para el hierro (III), 

níquel (II) y cromo (III).  Dichos diagramas proporcionaran información sobre el pH de precipitación de 

cada ion metálico. Los métodos analíticos aplicados son volumétricos ya que son fáciles de instrumentar 

y de reproducir; asimismo, no requieren de equipos sofisticados o de costos elevados para la 

cuantificación.   
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Capítulo 2: Marco Teórico 

2.1. Propiedades del acero especial 

El acero especial es una aleación de metales compuesto por hierro, cromo, níquel, manganeso, y en 

algunos casos cobre, titanio o molibdeno. El níquel y el manganeso ayudan a estabilizar la estructura 

cristalina de la austenita y aumentan la ductilidad del acero especial. Mientras que el cromo es el 

elemento principal que le da la característica al acero especial de ser resistente a la corrosión.1 El cromo 

al estar en contacto con el oxígeno se oxidará y formará una delgada película de óxido de cromo que es 

de aproximadamente 130 Angstroms. Dicha película, se puede describir como pasiva, tenaz y 

autorrenovable.12 La pasivación se alcanza cuando un metal se vuelve relativamente inerte hacia el medio 

ambiente. Esta cualidad permite que la película proteja al resto del material de la corrosión, como es el 

caso del acero especial y materiales de aluminio.  Se dice que la película es tenaz, ya que se queda adherida 

a la superficie del material que está protegiendo. La película también es autorrenovable, ya que, si ésta 

fuera a dañarse y quedara expuesta al medio ambiente, el cromo se corroería primero y formaría 

nuevamente la película, protegiendo nuevamente al resto del acero especial de la corrosión.  

 

2.2. Clasificación del acero especial 

Existen diversas familias de aceros especiales, cada una se distingue por su estructura cristalina de hierro, 

dichas familias le darán al acero especial su comportamiento metalúrgico. El hierro existe en tres formas 

cristalinas que son: ferrita alfa, austenita gama y ferrita delta en diferentes y específicas temperaturas, 

desde la temperatura ambiente y hasta el punto de fusión.5 Los límites específicos que definen estas 

formas alotrópicas varían con el contenido de carbono y las estructuras cristalinas varían de acuerdo con 

su capacidad para disolver el carbono. Por ejemplo, la ferrita alfa es un cristal con una capacidad muy 

limitada de disolver carbono mientras que la austenita gama es un cristal con alta capacidad de disolver 

carbono.5 Para generar la ferrita, se requiere de un enfriamiento lento desde la estructura cristalina 

austenita gama. Este enfriamiento junto con el incremento de carbono permite un gradual y ordenado 

regreso a ferrita.  Sin embargo, cuándo la estructura cristalina austenita gama es enfriada rápidamente, 

se produce una estructura llamada martensita.  
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Figura 1. Diagrama de fases para el sistema binario hierro-carbono 

 

El primero, es el acero especial férrico que corresponde a la serie 400 y como su nombre lo indica tiene 

una configuración metalográfica de ferrita con una estructura cristalina cúbica centrada en el cuerpo 

(bcc).5 Su composición consiste de un 12 a 20 % de cromo y un bajo contenido de carbón (hasta un 0.08%). 

Los aceros especiales que pertenecen a esta familia son el 430, 409 y 434; estos tienen las características 

de ser magnéticos, dúctiles y resistentes a la corrosión. Pero tienen la desventaja de que su dureza no 

puede ser incrementada por tratamiento térmico.11 

El segundo, es la familia del acero especial martensítico que también corresponde a la serie 400, y como 

su nombre lo indica tiene una configuración metalográfica de martensita con una estructura cristalina 

tetragonal centrada en el cuerpo (bct).5 Su composición de esta familia es de un 12 a 18 % de cromo y 

teniendo un contenido de carbono entre 0.1 a 1.2 %.  Los aceros especiales incluidos en esta familia son 

el 410, 420 y 430. Estos aceros especiales tienen las cualidades de ser magnéticos y pueden ser 

endurecidos por tratamiento térmico.11  

Por último, está la familia del acero especial austenítico que corresponde a la serie 200 y 300; tal y como 

su nombre lo indica tienen una configuración metalográfica de austenita gama con una estructura 

cristalina cúbica centrada en las caras (fcc).5 La diferencia entre la serie 200 y la 300 es que la serie 200 

son aleaciones de cromo, manganeso y nitrógeno. Mientras que la serie 300 son aleaciones 

principalmente de cromo y níquel, por lo que su composición mínima de la serie 300 es de 18% cromo y 

8 % de níquel.5 La elevada cantidad de níquel y cromo aumenta su resistencia a la corrosión y ayuda a 

modificar su estructura cristalina de ferrita a austenita. Esta es la familia de acero especial más utilizada a 

nivel industrial y por lo tanto tiene diversas aplicaciones y ramificaciones de diferentes aceros especiales. 

Entre ellos están los aceros especiales 304, 304L, 316, 316L, 310 y 317, cuyas propiedades incluyen 

excelente resistencia a la corrosión, no requieren de tratamiento térmico para endurecer, no son 

magnéticos, son resistentes a temperaturas criogénicas y elevadas.11 
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2.3. Diagramas de 𝑝𝑀′ = 𝑓(𝑝𝐻) 

Los diagramas 𝑝𝑀′ vs 𝑝𝐻 son diagramas de zona de predominio que ayudan a conocer el pH de 

precipitación a cualquier concentración.7 Son muy utilizados para: a) la separación de metales de una 

mezcla de estos en una solución, b) conocer las especies presentes en una solución y c) en casos como el 

níquel (II) y cromo (III), establecer o definir su pH de redisolución.  Al igual que la definición matemática 

del pH (− log[𝐻+]) el pM también es el -log de la concentración del ion metálico, por lo tanto, entre más 

pequeño sea el pM, más grande será la concentración del ion metálico. Se generan y presentan los 

diagramas pM en función de pH para el hierro (III), cromo (III) y níquel (II), con los cuales se establecen las 

condiciones de trabajo para la separación de estos tres elementos. 

 

 

Figura 2. Diagrama de zona de predominio para el hierro (III) y sus hidroxo-complejos a diferentes pH 

En este diagrama se aprecia las diferentes especies de hierro (III) presentes a diferentes concentraciones 

y un intervalo de pH de 0 a 14. Como se puede observar el precipitado de hidróxido de hierro se presenta 

desde pH de 1 para concentraciones altas de hierro (III) por ejemplo 1 M (pFe′ = 0) y pH de 5.5 para 

soluciones muy diluidas de hierro (III) con una concentración de 1 × 10−8.9 𝑀 (pFe′ = 8.9).        
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Figura 3. Diagrama de zona de predominio para el cromo (III) y sus hidroxo-complejos a diferentes pH 

Para el diagrama de cromo (III) se puede observar que la precipitación empezará a un pH mayor que el 

del hierro (III), para concentraciones altas de cromo (III) (1 M) el pH de precipitación empezará en 4 

mientras que para concentraciones menores a 2 × 10−5 𝑀 ( pCr′ = 4.7) el pH de precipitación se dará 

desde un pH de 6.3 hasta 14.  

 

 

Figura 4. Diagrama de zona de predominio para el níquel (II) y sus hidroxo-complejos a diferentes pH 
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El níquel (II) tiene un pH de precipitación mucho mayor que el cromo (III) y el hierro (III), el cual empieza 

en un pH de 6.37 para concentraciones 1 M (𝑝𝑁𝑖′ = 0) y se detiene en 10.42 para una concentración de 

1.9 × 10−7 𝑀 (𝑝𝑁𝑖′ = 6.71). Como también se puede observar existe una parte donde se redisuelve, 

esto pasará a valores de pH entre de 11.22 y 14, con concentraciones de 1.2 × 10−4 𝑀 (𝑝𝑁𝑖′ =

3.93) y 1.9 × 10−7 𝑀. Para concentraciones mayores a  1.2 × 10−4 𝑀 se puede observar que no existirá 

la redisolución.  

 

 

Figura 5. Diagrama de zona de predominio para el hierro (III), cromo (III) y níquel (II)  

Un diagrama en el cual se encuentran todos los iones metálicos proporciona información sobre qué 

especie precipitará primero, a qué pH precipitará cada especie y a qué pH se deberá detener la 

precipitación de cada elemento. Se toma como ejemplo una solución que contiene hierro (III), cromo (III) 

y níquel (II), los tres a una concentración de 0.01 M, equivalente a un pM de 2. El primer ion metálico a 

precipitar es el hierro (III) a un pH de 1.8, seguido por el cromo (III) a un pH de 5 y finalizando con níquel 

(II) a un pH de 7.4. 

En el caso de que las concentraciones de los iones metálicos sean diferentes se obtiene el pM del primer 

ion metálico, se intersecta con su respectivo diagrama y se lee el pH de precipitación. Para conocer donde 

se debe detener la precipitación, se calcula el pM del segundo ion metálico a precipitar, se intersecta este 

valor con su respectivo diagrama y se obtiene el pH al cual empieza a precipitar dicho ion metálico. El pH 

de precipitación del segundo ion metálico será el indicador para dejar de precipitar el primer ion metálico.  
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2.4. Identificación de níquel (II), cromo (III) y hierro (III) 

Para explicar la identificación de níquel (II), cromo (III) y hierro (III) es necesario explicar cómo se lleva a 

cabo la reacción entre el ion metálico y un ligando (también llamado ligante). El ligante es la especie 

(𝑂𝐻−, 𝐶𝑙−, 𝑁𝐻3) que se une al ion metálico por medio de un enlace coordinado. En un enlace coordinado 

el ligante proporcionara el par de electrones para poder enlazarse con el ion metálico.13 Al producto de 

un ion metálico y un ligante se le denomina complejo y está representado por la siguiente reacción 

química. 

𝐼𝑜𝑛 𝑚𝑒𝑡á𝑙𝑖𝑐𝑜 + 𝐿𝑖𝑔𝑎𝑛𝑡𝑒 ↔ 𝐶𝑜𝑚𝑝𝑙𝑒𝑗𝑜 

 En caso que el ligante involucre coordinación formando un anillo con el metal, se le llama agente quelante 

o quelato, en el cual el agente quelante tiene dos o más átomos donadores.  Cuando el ligante se une al 

ion metálico por solo un átomo, el ligante se denomina monodentado, por ejemplo: hidroxilo, haluro y 

amino. Por otra parte, un ligante que tiene más de un sitio de coordinación, se le denomina multidentado 

por ejemplo el EDTA.13  

El agente quelante más utilizado por su estabilidad, estequiometria y sitios de coordinación es el ácido 

etilendiaminotetracetico o EDTA. El EDTA totalmente desprotonado tiene seis átomos donadores, el 

número de coordinación depende del número de protones perdidos y, por lo tanto, varía dependiendo 

del pH. Se ha recurrido a simplificar el nombre del etilendiaminotetracetico con simplemente 𝑌4−; en la 

sección de anexo se puede apreciar las diferentes especies de EDTA a diferentes pH. La siguiente imagen 

muestra al cobre (ion metálico) siendo encerrado por el EDTA. 

𝐶𝑢2+ + 𝑌4− ↔ 𝐶𝑢𝑌2− 

 

Figura 6. Ilustración de la formación del complejo ejemplificando con cobre (II)-EDTA   

 

2.4.1. Níquel (II) 

La identificación de níquel (II) se da por medio de la adición de un ligante que formara un complejo. 

Algunos de los ligantes selectivo para el níquel (II) incluyen a la dimetilglioxima y la salicilaldoxima. La 

dimetilglioxima forma un complejo con el níquel (II) de color rosa que es fácil de identificar, mientras que 

la salicilaldoxima forma un complejo amarillo.10 Ambos complejos (níquel (II)-dimetilglioxima y níquel (II)- 

salicilaldoxima) precipitan por lo que este método de identificación también se puede usar para análisis 

gravimétrico.   
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Se utiliza la dimetilglioxima por varias razones: la primera, es que la reacción entre la dimetilglioxima y el 

níquel (II) es rápida. La segunda, es que el complejo que se genera es un precipitado de color rosa con el 

cual se puede identificar la presencia de níquel (II). Por último, la dimetilglioxima sí forma complejos con 

otros iones metálicos, pero ninguno de esos metales se encuentra en el acero especial 304. Para que se 

pueda llevar a cabo la reacción, a una alícuota de solución de níquel (II) se le agrega hidróxido de amonio 

reactivo analítico para aumentar el pH; enseguida se le agrega dimetilglioxima como reactivo analítico, en 

cuanto el níquel (II) entra en contacto con el agente quelante se forma un precipitado y el color de la 

solución se torna rosa. La reacción que se lleva a cabo es la siguiente: 

𝑁𝑖2+ + 𝐷𝑔2− ↔ 𝑁𝑖𝐷𝑔 ↓ 

Para confirmar esto, se genera un diagrama de concentración de dimetilglioxima (𝑝𝐷𝑔′) contra 

concentración de protones (𝑝𝐻).  

 

Figura 7. Diagrama de zona de predominio para el sistema níquel (II)-dimetilglioxima a diferentes pH 

Como se puede observar en el diagrama el complejo níquel (II)-dimetilglioxima (𝑁𝑖𝐷𝑔) principalmente se 

forma en medio básico, el cual se puede generar agregando hidróxido de amonio. Se debe tener 

precaución de no trabajar a pH’s mayores a 12 y una concentración baja de dimetilglioxima ya que el 

níquel pasará a 𝑁𝑖(𝑂𝐻)3
− y se evitará la formación del complejo níquel (II)-dimetilglioxima. 

 

2.4.2. Hierro (III) 

Las pruebas de identificación de hierro (III) se pueden llevar acabo con los ligantes cupferron, tiocianato, 

oxina y 1-nitroso-2-naftol. Los ligantes como cupferron, oxina y 1-nitroso-2-naftol formaran un complejo 
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con el hierro (III) que precipitara, haciendo que sea fácil de identificar. Por otra parte, el tiocianato no 

precipita con el hierro (III) pero el color del complejo es un rojo obscuro.10   

Se utiliza tiocianato de potasio para identificar hierro (III) en la solución ya que el color de la solución 

pasara de transparente a un rojo obscuro. A diferencia del EDTA, el tiocianato es monodentado por lo 

tanto dos moléculas de tiocianato se enlazan con el hierro (III).  

𝐹𝑒3+ + 2 𝑆𝐶𝑁− ↔ 𝐹𝑒(𝑆𝐶𝑁)2
+ 

La prueba se debe realizar a pH ácido (menor a 5.5) para garantizar que se tenga en todo momento el 

hierro (III) como ion y no un hidroxo-complejo o precipitado. Como se puede observar en el diagrama, 

existen dos complejos que se pueden formar, el primero es 𝐹𝑒(𝑆𝐶𝑁)2+ y el segundo 𝐹𝑒(𝑆𝐶𝑁)2
+. El 

segundo complejo es el que buscamos obtener, ya que es más estable. Para garantizar la formación del 

segundo complejo, se requiere de la adición de tiocianato de potasio en la cantidad 

estequiométricamente necesaria.  

 

Figura 8. Diagrama de zona de predominio para el sistema hierro (III)-tiocianato a diferentes pH 

Es sencillo de identificar el complejo hierro (III)-tiocianato, ya que su color característico es rojo obscuro. 

La dificultad se encuentra a pH mayores de 5.5, donde no se forma ninguno de los complejos de hierro 

(III)-tiocianato, lo cual es lógico debido a que a pH mayores de 5.5 el hierro (III) se encuentra como hidroxo-

complejo o precipitado.  
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2.4.3. Cromo (III) 

Los métodos de identificación para el cromo (III) incluyen el agente quelante EDTA y la oxidación a 

cromato.  La adición de EDTA formará un complejo con el cromo (III) que se muestra de color morado, 

dependiendo de la concentración de cromo (III) será el tono del color.3 Por otra parte, la oxidación de 

cromo (III) a cromato tendrá como resultado una solución de color amarilla.   

En este caso, la prueba de identificación de cromo (III) se realiza con EDTA (la concentración del EDTA 

debe ser estequiométricamente el doble que del cromo (III)) amortiguado en un pH de 5.5 con una 

solución buffer de ácido acético 1 M. Como se explicó con anterioridad el EDTA es un agente quelante 

multidentado por lo que la estequiometria de la reacción con cromo (III) es de 1:1, es decir el EDTA 

encierra al cromo (III). La reacción es la siguiente: 

𝐶𝑟′(𝐼𝐼𝐼) + 𝑌′ ↔ 𝐶𝑟𝑌′ 

En esta reacción el complejo formado presenta un color morado después de una hora, o 15 minutos si se 

calienta la solución. El siguiente diagrama muestra las especies presentes a medida que va cambiando el 

pH. 

 
Figura 9. Diagrama de zona de predominio para el sistema cromo (II)-EDTA a diferentes pH 

Como se puede observar en el diagrama, la reacción se puede llevar a cabo a cualquier pH siempre y 

cuando la concentración de EDTA sea 1 M (𝑝𝑌 = 0). Esta reacción de cromo (III) con EDTA es 

termodinámicamente posible, pero la reacción es de cinética lenta y es necesario calentar la muestra a 

baño maría a aproximadamente 50 ̊ C. El calentamiento acelera la reacción y permite observar el complejo 

de cromo (III)-EDTA en un tiempo no mayor a 15 minutos. La solución de ácido acético 1 M pH de 5.5 

garantiza un pH constante durante la prueba.  
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2.5. Cuantificación de níquel (II) y hierro (III)  

2.5.1. Níquel (II) 

Los métodos para cuantificar níquel (II) incluyen análisis gravimétrico, valoración por retroceso y 

espectrofotometría. El análisis gravimétrico consta de precipitar al níquel (II) con un ligante para después 

pesar el sólido y así obtener la cantidad de níquel (II) en la muestra.2 La espectrofotometría consiste en 

medir la absorbancia a medida que se agregue algún ligante que cambie la absorbancia inicial.8 La 

valoración por retroceso se utiliza cuando el analito reacciona lentamente, precipita o llega a bloquear al 

indicador. La técnica consiste en agregar un exceso de EDTA al analito para formar un complejo, el resto 

del EDTA es valorado con un ion metálico (zinc (II)) en presencia de un indicador.10 Al conocer las moles 

de EDTA agregadas y las que reaccionaron con el zinc (II) (por medio del volumen de vire) se puede 

conocer la cantidad de EDTA que reacciono con el analito. Por ende, se puede conocer la cantidad del 

analito; en este caso la cantidad de níquel (II).  Se utilizará la valoración por retroceso para cuantificar la 

cantidad de níquel (II), para esto se toma una alícuota de la solución de níquel (II) y se le añade un volumen 

conocido de EDTA estandarizado. Esto ocasionará que se forme el complejo níquel (II)-EDTA (𝑁𝑖𝑌2−). El 

EDTA debe estar en exceso para garantizar que reaccione con todo el níquel (II) y poder valorar el zinc (II) 

(el exceso de EDTA es determinado calculando el volumen de vire deseado). También se le agrega a la 

alícuota un volumen de ácido acético pH de 5.5 (tres veces mayor al volumen de la alícuota) y una mínima 

cantidad de naranja de xilenol. El ácido acético garantiza un pH constante de 5.5 en el cual el indicador 

naranja de xilenol vira de amarillo a rojo.  El naranja de xilenol es un indicador metalocrómico, también 

llamado indicador de ion metálico. Como indicador de ion metálico, puede formar un complejo estable 

con el zinc (II), lo cual hace este indicador ideal para la valoración por retroceso. Al inicio se tendrá el 

complejo níquel (II)-EDTA, una cantidad de ácido acético y el indicador metalocrómico libre en la solución. 

Cuando el indicador metalocrómico está libre en la solución el color es amarillo, pero cuando se añade 

zinc (II) hasta el volumen de vire, la solución se torna roja. El volumen de vire es el punto donde el zinc (II) 

agregado ha reaccionado con el EDTA de exceso. La siguiente escala de zona de predominio muestra el 

color del indicador a diferentes valores de pH.10 

 
Amarillo Violeta  

   
H5In

− H4In
2− H3In

3− H2In
4− HIn5− In6− 

pH 
      
                         2.32                        2.85                        6.7                        10.47                     12.23   

 

Para poder conocer la concentración de níquel (II) se relaciona la concentración de las soluciones 

estandarizadas y su volumen agregado. Primero se deben conocer las milimoles de zinc (II) que reaccionan 

con el EDTA. 

𝑉𝑣𝑖𝑟𝑒 ∙ 𝐶𝑍𝑛2+ = 𝑛 𝑍𝑛2+ 

𝑉𝐸𝐷𝑇𝐴 ∙ 𝐶𝐸𝐷𝑇𝐴 = 𝑛𝐸𝐷𝑇𝐴 

 

La reacción que se lleva a cabo es de estequiometria 1:1 
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𝑍𝑛′ + 𝑌′ ↔ 𝑍𝑛𝑌′ 

Dada esta información las moles de EDTA se restan a las milimoles de zinc (II), dando como resultado las 

milimoles de EDTA que reaccionaron con el níquel (II). Esto se cumple dado a que la estequiometria de la 

reacción de níquel (II) con EDTA también es 1:1.  

𝑁𝑖′ + 𝑌′ ↔ 𝑁𝑖𝑌′ 

𝑛𝐸𝐷𝑇𝐴 − 𝑛𝑍𝑛2+ = 𝑛𝑁𝑖2+  

Con las milimoles de níquel (II) conocidas, se dividen entre el volumen de la alícuota y se tiene como 

resultado la concentración de la solución: 

𝐶𝑁𝑖2+ =
𝑛𝑁𝑖2+

𝑉𝑁𝑖2+
 

Lo último, es verificar que las reacciones se lleven a cabo, calculando las constantes de equilibrio y las 

constantes condicionales. Se verifica las especies presentes de níquel (II), EDTA y zinc (II) con los diagramas 

de zona de predominio localizados en la sección de anexos.  

 

Tabla 1. Especies presentes en la cuantificación de níquel (II) a pH de 5.5 

pH Especies 

5.5 𝑁𝑖2+ 𝑍𝑛2+ 𝐻2𝑌
− 

 

 

𝑵𝒊𝟐+ + 𝑯𝟐𝒀
𝟐− → 𝑵𝒊𝒀𝟐− + 𝟐𝑯+   

         

𝑁𝑖2+ + 𝑌4− → 𝑁𝑖𝑌2−   𝐾𝑐 = 10
18.6 

  𝐻𝑌3− → 𝑌4− + 𝐻+ 𝐾𝑎4 = 10
−10.26 

  𝐻2𝑌
2− → 𝐻𝑌3− + 𝐻+ 𝐾𝑎3 = 10

−6.16 

𝑁𝑖2+ + 𝐻2𝑌
2− → 𝑁𝑖𝑌2− + 2𝐻+ 𝐾𝑒𝑞 = 10

2.18 

 

𝐾𝑒𝑞 =
[𝐻+]2[𝑁𝑖𝑌2−]

[𝐻2𝑌
2−][𝑁𝑖2+]

 

𝐾𝑒𝑞
′ =

𝐾𝑒𝑞
[𝐻+]2

=
[𝑁𝑖𝑌2−]

[𝐻2𝑌
2−][𝑁𝑖2+]

 

𝐾𝑒𝑞
′ =

102.18

[10−5.5]2
= 1013.18 

 

 

 



14 
 

𝒁𝒏𝟐+ + 𝑯𝟐𝒀
𝟐− → 𝒁𝒏𝒀𝟐− + 𝟐𝑯+   

         

𝑍𝑛2+ + 𝑌4− → 𝑍𝑛𝑌2−   𝐾𝑐 = 10
16.5 

  𝐻𝑌3− → 𝑌4− + 𝐻+ 𝐾𝑎4 = 10
−10.26 

  𝐻2𝑌
2− → 𝐻𝑌3− + 𝐻+ 𝐾𝑎3 = 10

−6.16 

𝑍𝑛2+ + 𝐻2𝑌
2− → 𝑍𝑛𝑌2− + 2𝐻+ 𝐾𝑒𝑞 = 10

0.08 

 

𝐾𝑒𝑞 =
[𝐻+]2[𝑍𝑛𝑌2−]

[𝐻2𝑌
2−][𝑍𝑛2+]

 

𝐾𝑒𝑞
′ =

𝐾𝑒𝑞
[𝐻+]2

=
[𝑍𝑛𝑌2−]

[𝐻2𝑌
2−][𝑍𝑛2+]

 

𝐾𝑒𝑞
′ =

100.08

[10−5.5]2
= 1011.08 

Observando las constantes de equilibrio y constantes condicionales, se concluye que ambas reacciones se 

llevan a cabo.  

 

2.5.2. Hierro (III) 

Al igual que el níquel (II) se puede utilizar un análisis gravimétrico o la espectrofotometría para cuantificar 

la cantidad de hierro (III). De igual manera también se puede recurrir a una valoración complejométrica, 

una valoración complejométrica es aquella reacción entre un ion metálico con un ligante. Los iones 

metálicos actúan como un ácido de Lewis, dado que pueden aceptar electrones provenientes del ligante, 

por consecuencia el ligante es considerado una base de Lewis.10 El ligante más utilizado es el EDTA por su 

estabilidad con los iones metálicos y su estequiometria 1:1 con la mayoría de éstos. Prácticamente todos 

los elementos de la tabla periódica pueden determinarse con EDTA, como es el caso del hierro (III) y del 

hierro (II). Ambos iones metálicos forman un complejo con el EDTA, pero lo que diferencía dicha formación 

es su constante de complejación. Esta diferencia en la constante de formación es lo que ayudará a que 

sólo se lleve a cabo la valoración de hierro (III) con EDTA y no hierro (II) con EDTA. La valoración 

complejométrica de hierro (III) contempla una solución de hierro (III) en presencia de hierro (II) a un pH 

impuesto entre 1.99 y 2.67, mismo que garantiza las condiciones adecuadas para poder llevar a cabo la 

reacción.4 Después la solución de hierro (III)-hierro (II) es titulada con EDTA, la cual es seguida 

potenciométricamente.  

El hierro (III) forma un par electroquímico con el hierro (II), con un valor de potencial “normal” para 

condiciones estándar (25˚C, 1M, electrodo de hidrógeno) de 0.77 V.10  

𝐹𝑒3+ + 𝑒− ↔ 𝐹𝑒2+              𝐸˚ = 0.77 𝑉 

A este par electroquímico lo rige la siguiente ecuación de Nernst, la cual fundamenta el seguimiento 

potenciométrico de la reacción complejométrica: 

𝐸 = 𝐸˚ −
0.06𝑉

𝑛
log
[𝑅𝑒𝑑]

[𝑂𝑥]
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𝐸 = 0.77𝑉 − 0.06𝑉 log
[𝐹𝑒2+]

[𝐹𝑒3+]
 

En la reacción complejométrica no hay intercambio de electrones, el potencial que se genera es debido a 

la presencia de las dos especies, hierro (III) y hierro (II). El cambio en la concentración de hierro (III) se 

debe a la adición de EDTA que formará el complejo hierro (III)-EDTA, por lo tanto, disminuye la 

concentración de hierro (III) libre. Esta formación del complejo también causará un cambio en el potencial, 

cambio que es leído con un electrodo combinado de platino conectado a un potenciómetro. En el 

momento que todo el hierro (III) se compleje con EDTA, el potencial cambiará drásticamente, indicando 

el volumen de punto de equivalencia. Dicho cambio en el potencial se debe a que todo el hierro (III) libre 

en la solución se complejó con el EDTA agregado. 

Se tiene la ventaja de que el hierro (II) está en concentraciones tan pequeñas y con un pH adecuado que 

la reacción de hierro (II) y EDTA no se lleva a cabo, lo cual se puede comprobar con constantes de 

equilibrio. 

Utilizando los diagramas de zona de predominio (incluidos en el anexo), se ubican las especies de hierro 

(III), hierro (II) y EDTA que predominan a un pH elegido de 2.4. Con las especies conocidas, se puede 

calcular la constante de equilibrio y la constante condicional de cada ion metálico con el EDTA.  

 

Tabla 2. Especies presentes en la cuantificación de hierro (III) a pH de 2.4 

pH Especies 

2.4 𝐹𝑒3+ 𝐹𝑒2+ 𝐻3𝑌
− 

 

 

𝑭𝒆𝟑+ + 𝑯𝟑𝒀
− → 𝑭𝒆𝒀− + 𝟑𝑯+   

         

𝐹𝑒3+ + 𝑌4− → 𝐹𝑒𝑌−   𝐾𝑐 = 10
25.1 

  𝐻𝑌3− → 𝑌4− + 𝐻+ 𝐾𝑎4 = 10
−10.26 

  𝐻2𝑌
2− → 𝐻𝑌3− + 𝐻+ 𝐾𝑎3 = 10

−6.16 

  𝐻3𝑌
− → 𝐻2𝑌

2− + 𝐻+ 𝐾𝑎2 = 10
−2.67 

𝐹𝑒3+ + 𝐻3𝑌
− → 𝐹𝑒𝑌− + 3𝐻+ 𝐾𝑒𝑞 = 10

6.01 

 

𝐾𝑒𝑞 =
[𝐻+]3[𝐹𝑒𝑌−]

[𝐻3𝑌
−][𝐹𝑒3+]

 

𝐾𝑒𝑞
′ =

𝐾𝑒𝑞
[𝐻+]3

=
[𝐹𝑒𝑌−]

[𝐻3𝑌
−][𝐹𝑒3+]

 

𝐾𝑒𝑞
′ =

106.01

[10−2.4]3
= 1013.21 
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𝑭𝒆𝟐+ + 𝑯𝟑𝒀
− → 𝑭𝒆𝒀𝟐− + 𝟑𝑯+   

         

𝐹𝑒2+ + 𝑌4− → 𝐹𝑒𝑌2−   𝐾𝑐 = 10
14.3 

  𝐻𝑌3− → 𝑌4− + 𝐻+ 𝐾𝑎4 = 10
−10.26 

  𝐻2𝑌
2− → 𝐻𝑌3− + 𝐻+ 𝐾𝑎3 = 10

−6.16 

  𝐻3𝑌
− → 𝐻2𝑌

2− + 𝐻+ 𝐾𝑎2 = 10
−2.67 

𝐹𝑒2+ + 𝐻3𝑌
− → 𝐹𝑒𝑌2− + 3𝐻+ 𝐾𝑒𝑞 = 10

−4.79 

 

𝐾𝑒𝑞 =
[𝐻+]3[𝐹𝑒𝑌2−]

[𝐻3𝑌
−][𝐹𝑒2+]

 

𝐾𝑒𝑞
′ =

𝐾𝑒𝑞
[𝐻+]3

=
[𝐹𝑒𝑌2−]

[𝐻3𝑌
−][𝐹𝑒2+]

 

𝐾𝑒𝑞
′ =

10−4.79

[10−2.4]3
= 102.41 

Observando las constantes de equilibrio condicionales se aprecia que la técnica de valoración de hierro 

(III) con EDTA en presencia de hierro (II) es válida, por la razón que la constante de equilibrio condicional 

del hierro (III) es mucho más grande que la del hierro (II); promoviendo de esta forma el complejo hierro 

(III)-EDTA (𝐹𝑒𝑌−) y cumpliendo el objetivo de cuantificar el hierro (III). 
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Capítulo 3: Metodología 

3.1. Ataque del acero especial 304 

Los cálculos para la masa de acero especial 304 y las concentraciones teóricas de cada ion metálico se 

encuentran en el anexo. 

1. Se cortó un trozo de acero especial 304 de aproximadamente 5 cm de largo y se fraccionó en 

pedazos más pequeños. En un contenedor de plástico se colocaron los trozos de acero especial 

304 hasta que se alcanzó un peso de 0.367 g.  

2. Se vaciaron los 0.367 g de acero especial 304 a un vaso de precipitados de 250 mL y se llevó a la 

campana de extracción. Se colocó una parrilla en la campana de extracción y sobre la parrilla el 

vaso de precipitados de 250 mL, calentando a una temperatura de 100 ˚C. 

3. Se prepararon 12 mL de agua regia (3:1 ácido clorhídrico y ácido nítrico) en una probeta de 20 mL. 

Lentamente se vertieron 3 mL de agua regia en el vaso de precipitado de 250 mL, poco a poco se 

fue agregando más agua regia hasta utilizar los 12 mL.  

4. Una vez disuelto el acero especial 304, se incrementó la temperatura para evaporar la mayor 

parte de la solución y obtener una solución viscosa.  Se retiró la solución viscosa de la parrilla y se 

dejó enfriar antes de ser aforado. 

5. Por último, se agregó agua destilada a la solución viscosa y se trasvasó la solución a un matraz 

aforado de 50 mL. 

 

Figura 10. Imágenes para el ataque del acero especial 304 

1. Acero especial 304 
completo

2. Acero especial 304 
en trozos

3. Acero especial 304 
pesado

4. Ataque inicial del 
acero especial

5. Acero especial 304 
disuelto

6. Solucion 
evaporada

7. Solucion final



18 
 

3.2. Separación de hierro (III), cromo (III) y níquel (II) 

1. Se vertieron 10 mL de la solución recién preparada en un vaso de precipitados de 50 mL. En el 

mismo vaso de precipitados se colocó una barra magnética y un electrodo de vidrio Oakton serie 

110 con el cual se leyó el pH inicial de 1.09. Por último, el vaso de precipitados fue colocado sobre 

un agitador magnético y se ajustó el electrodo de vidrio Oakton serie 110 con una pinza de tres 

dedos.  

2. Se agregaron 3 hojuelas de hidróxido de sodio reactivo analítico para aumentar el pH. Siendo 

necesario agregar después, 3 gotas de ácido sulfúrico reactivo analítico para mejorar la 

precipitación. Para finalizar se llegó a un pH de 3.5 con hojuelas de hidróxido de sodio. 

3. Una vez en pH de 3.5 se utilizaron las soluciones de hidróxido de sodio 2 M y 0.5 M para 

incrementar el pH hasta llegar a 4.02.  

4. En un pH de 4.02 se pasó el precipitado obtenido junto con la solución a tubos de ensayo. Se lavó 

el vaso de precipitados de 50 mL y el electrodo de vidrio Oakton serie 110 con agua destilada para 

recuperar el precipitado.  

5. Los tubos de ensayo que contenían la solución y el precipitado se ajustaron a un mismo peso en 

una balanza de dos platos y se introdujeron a la centrífuga Solbat J-40. La solución se centrifugó 

a 3300 RPM por 3 minutos para garantizar la sedimentación del precipitado. 

6. Se retiraron los tubos de ensayo de la centrífuga Solbat J-40 para poder separar el precipitado de 

la solución. 

 

Figura 11. Imágenes para la separación de hierro (III), cromo (III) y níquel (II) 

 

1. Montaje inicial 2. Hojuelas de NaOH agregado 3. Solucion a pH 4.02

4. Solucion a separar 5. Balanceo de tubos de ensayo 6. Solido sedimentado
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3.3. Preparación de soluciones 

1. Al precipitado en los tubos de ensayo que contiene el hierro (III) se le agregó ácido sulfúrico 

reactivo analítico para disolverlo. La solución resultante se aforó en un matraz aforado de 50 mL 

para obtener las concentraciones de hierro (III) de 0.01879 M. A esta solución se le llamó “solución 

A”. 

2. De los 50 mL de la solución A se obtuvieron 25 mL y se colocaron en un vaso de precipitados de 

50 mL. 

3. A los 25 mL se le añadieron 20 mg de sulfato ferroso amoniacal y se ajustó el pH a 2.4 utilizando 

ácido sulfúrico 0.5 M. 

4. Los 25 mL se aforaron en un matraz aforado de 50 mL para obtener concentraciones de hierro 

(III) de 0.009393 M. A esta segunda solución se le llamo “solución B”. 

5. El sobrenadante en los tubos de ensayo que contiene níquel (II) y cromo (III) se aforó en un matraz 

aforado de 50 mL para tener una concentración de níquel (II) de 0.002014 M y una concentración 

de cromo (III) de 0.005104 M. A esta última solución se le llamo “solución C”. 

 

Figura 12. Diagrama de flujo de la preparación de la solución A y B 

Se disolvió el precipitado 
con H2SO4

El precipitado disuelto 
se aforó a 50 mL
[Fe]=0.01879 M

"Solución A"

Se colocaron 25 mL de la 
solucion A en un vaso de 

precipitados de 50 mL                 

Se agregó sulfato ferroso 
amoniacal y se fijó el pH 

a 2.4

Se aforó la solucion a 50 
mL.

[Fe]=0.009393 M
"Solución B"
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Figura 13. Diagrama de flujo de la preparación de la solución C 

 

3.4. Pruebas de Identificación 

1. Se realizaron las pruebas de identificación en la solución A, ya que contiene una mayor 

concentración de hierro (III) (y posiblemente cromo (III)) y en la solución C, debido a que esta 

solución contiene níquel (II) y cromo (III).  

2. Se vertieron en 3 tubos de ensayo 2 mL de la solución A y en otros 3 tubos de ensayo 2 mL la 

solución C.  

3. Se etiquetaron los tubos de ensayo del uno al seis para identificar cada prueba. 

 

Tabla 3. Esquema para las pruebas de identificación de hierro (III), cromo (III) y níquel (II)  

Solución 
Prueba 

de Fe (III) 
Prueba 

de Cr (III) 
Prueba 

de Ni (II) 

A 1 3 5 

C 2 4 6 

 

4. Para la prueba de identificación de hierro (III) se agregó tiocianato de potasio reactivo analítico a 

los tubos de ensayo marcados con el número uno y dos.  

5. Para la prueba de identificación de cromo (III) se adicionaron a los tubos de ensayo marcados con 

los números tres y cuatro, 2 mL de ácido acético 1 M a pH de 5.5 y 3 mL de EDTA estandarizado 

0.01 M. Se calentaron los tubos de ensayo a baño maría por 15 minutos y después se dejaron 

enfriar. 

6. Para la prueba de identificación de níquel (II) se añadieron a los tubos de ensayo marcados con 

los números cinco y seis, 2 mL de hidróxido de amonio reactivo analítico y dimetilglioxima.  

 

 

 

El sobrenadante se pasó a 
un matraz aforado de 50 mL

Se aforó la solución a 50 mL
[Ni(II)]=0.002014 M

[Cr(III)]=0.005104 M
"Solución C"
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3.5. Cuantificación de hierro (III) y níquel (II) 

3.5.1. Hierro (III) 

1. Se tomó una alícuota de 10 mL de la solución B y se colocó en un vaso de fondo cóncavo. 

2. Se colocó el vaso de fondo cóncavo sobre un agitador magnético y se adicionó una barra 

magnética. 

3. Se llenó una bureta de 10 mL con EDTA estandarizado 0.01 M y se colocó en un soporte universal. 

4. El potenciómetro Oakton serie 110 se calibró en cerrando el circuito con la entrada del indicador 

y la de referencia. Se verificó que el electrodo combinado de platino Oakton serie 110 estuviera 

saturado de cloruro de potasio. 

5. Se introdujo el electrodo combinado de platino Oakton serie 110 en los 10 mL de solución B y se 

tomó la lectura del potencial. 

6. Se hicieron adiciones de EDTA de 1 mL hasta llegar a un volumen de 8 mL. A partir de 8 mL las 

adiciones se realizaron cada 0.5 mL y posteriormente cada 0.1 mL. 

7. Se hicieron adiciones de 1 mL después del volumen de punto de equivalencia hasta llegar a 13 mL 

de adición.  

 

3.5.2. Níquel (II) 

1. En un vaso de fondo cóncavo se agregaron 2 mL de solución de níquel 0.002014 M, 6 mL de ácido 

acético 1 M (pH de 5.5), 2 mL de EDTA 0.01 M y una ligera cantidad de naranja de xilenol.  

2. En un soporte universal se colocó una bureta de 10 mL que contenía sulfato de zinc estandarizado 

0.0128 M.  

3. Se colocó el vaso de fondo cóncavo sobre un agitador magnético y se agregó una barra magnética; 

una vez que la solución se tornara amarilla se comenzó la adición de sulfato de zinc estandarizado 

0.0128 M. 

4. El volumen de vire se obtuvo cuando la solución cambió de color amarillo a rojo.  

5. Se repitió la valoración 3 veces para verificar que el volumen de vire fuera el mismo. 
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Capítulo 4: Resultados y Discusión de resultados  

4.1. Pruebas de identificación 

En la parte izquierda de las siguientes imágenes se muestra la solución A, mientras que en la parte derecha 

de las imágenes está la solución C. 

 

Figura 14. Prueba de identificación de hierro (III) en la solución A y C 

 

 

 

Figura 15. Prueba de identificación de cromo (III) en la solución A y C 
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Figura 16. Prueba de identificación de níquel (II) en la solución A y C 

 

4.2. Cuantificación de hierro (III) y níquel (II)  

4.2.1. Hierro (III) 

Tabla 4. Volumen agregado de EDTA 0.01 M y potencial obtenido para la valoración de hierro (III) en 

presencia de hierro (II) con EDTA a pH de 2.4 

V(mL) E(mV)  V(mL) E(mV) 

0 568 9.1 482 

1 568 9.2 469 

2 565 9.3 373 

3 563 9.35 322 

4 559 9.45 269 

5 556 9.5 256 

6 550 10 206 

7 541 11 198.5 

8 529 12 193.4 

8.5 517 13 192.6 

9 493 9.1 482 
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4.2.2. Níquel (II) 

Tabla 5. Resultados para la valoración por retroceso de níquel (II) a pH de 5.5 

𝑽𝒂𝒍𝒊𝒄𝒖𝒐𝒕𝒂(𝒎𝑳) 𝑽𝑬𝑫𝑻𝑨(𝒎𝑳) [𝑬𝑫𝑻𝑨] (𝑴) 𝑽𝑯𝑨𝒄(𝒎𝑳) 𝑽𝒗𝒊𝒓𝒆(𝒎𝑳) [𝒁𝒏𝑺𝑶𝟒] (𝑴) 

2 2 0.01 6 1.25 0.0128 
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Capítulo 5: Análisis de Resultados   

Se puede observar en los resultados que la cuantificación y separación del hierro (III) y níquel (II) se 

llevaron a cabo con un mínimo de error, sin dejar de notar que el comportamiento del acero especial 304, 

no fue el esperado teóricamente. 

 

5.1. Análisis de pruebas de identificación para el hierro (III), cromo (III) y níquel (II) 

5.1.1. Hierro (III) 

Analizando los resultados obtenidos en las pruebas de identificación, se observa en figura 14 (Prueba de 

identificación de hierro (III) en la solución A y C) que la prueba de identificación de hierro (III) sólo la 

solución A es positiva, esto es lo que se esperaba ya que el hierro (III) tiene un pH de inicio de precipitación 

de 1.49. El color rojo es característico del complejo hierro (III)-tiocianato por lo que se puedo definir que 

todo el hierro (III) se encuentra en la solución A. En cambio, no se obtuvo hierro (III) en la solución C ya 

que no presentó la coloración roja al adicionar tiocianato.  

 

5.1.2. Cromo (III) 

En la prueba de identificación de cromo (III) se puede observar en la figura 15 (Prueba de identificación 

de cromo (III) en la solución A y C) que la solución A tiene el color característico del complejo cromo (III)-

EDTA, mientras que la solución C no presenta coloración alguna cuando se adicionó EDTA. De acuerdo al 

diagrama de zonas de predominio, el cromo (III) no debió empezar a precipitar, sino hasta un pH de 4.5. 

Pero estos resultados muestran que para un pH de 4.02 el cromo (III) ya precipitó casi en su totalidad, y 

se localiza únicamente en la solución A. De lo anterior se comprueba que la separación del hierro (III) y el 

cromo (III) no se logró como se esperaba. 

 

5.1.3. Níquel (II) 

En cuanto a los resultados de la prueba de identificación del níquel (II) la figura 16 (Prueba de 

identificación de níquel (II) en la solución A y C) muestra que sólo la solución C presento el color rosa 

característico del complejo níquel (II)-dimetilglioxima. Efectuando la prueba en la solución A, ésta 

presenta precipitado, debido a la adición de hidróxido de amonio que precipito al hierro (III) y cromo (III); 

con esto se comprobó que no existe presencia de níquel (II) en la solución A.  

En un análisis general se puede decir que el hierro (III) se pudo separar completamente del níquel (II). 

Pero el cromo (III) presento un comportamiento no esperado en cuanto a su pH de precipitación; por lo 

tanto, la solución A es una mezcla de hierro (III) y cromo (III). Esta mezcla dificulto la cuantificación de 

cromo (III), pero permitió la cuantificación de hierro (III).  
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5.2. Análisis de la cuantificación para el hierro (III) y níquel (II) 

5.2.1. Hierro (III) 

La cuantificación del hierro (III) se realizó por medio de una valoración complejométrica en la cual se 

adicionó de EDTA estandarizado 0.01 M en presencia de hierro (II) a un pH de 2.4. Como se muestra en la 

tabla 4 (Volumen agregado de EDTA 0.01 M y potencial obtenido para la valoración de hierro (III) en 

presencia de hierro (II) con EDTA a pH de 2.4) se tiene la adición de EDTA y el valor del potencial a cada 

adición.  Estos resultados fueron graficados para obtener una curva de valoración y observar la 

cuantitatividad. Como se explicó en el marco teórico, el fundamento de la técnica es formar el complejo 

hierro (III)-EDTA para disminuir la cantidad de hierro (III) libre. Cabe mencionar que el cromo (III) no 

interfirió en la cuantificación del hierro (III) ya que la reacción del cromo (III) con EDTA es de cinética lenta, 

permitiendo así que solo se lleve a cabo la reacción de hierro (III) con EDTA. Si existiera alguna 

interferencia del cromo (III) se observaría un segundo salto al inicio de la valoración. Graficando los datos 

de la tabla 4, se obtiene la siguiente curva de valoración en la cual se puede observar que no existe 

interferencia del cromo (III) y que la valoración es cuantitativa  

 

Figura 17. Potencial contra volumen agregado de EDTA 0.01 M en presencia de hierro (II) a pH de 2.4 

 

Utilizando los datos de la tabla 4, se utilizó el método de la segunda derivada (
𝑑2𝐸

𝑑𝑉2
 𝑣𝑠 𝑉𝑝𝑟𝑜𝑚𝑒𝑑𝑖𝑜), en el 

cual se obtuvo una gráfica que proporciono el volumen de punto de equivalencia. Como se puede observar 

en la figura 18 (Segunda derivada contra volumen agregado de EDTA 0.01 M), se obtuvo un volumen de 

punto de equivalencia cercano a 9ml.  
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Figura 18. Segunda derivada contra volumen agregado de EDTA 0.01 M 

 

Para obtener el volumen de punto de equivalencia exacto se hizo un acercamiento en la figura 18, en 

donde el valor de la segunda derivada es igual a cero (entre los dos picos de la gráfica). Como se puede 

observar en la figura 19, el volumen de punto de equivalencia está en un valor de 9.296 mL.  

 

Figura 19. Acercamiento de la segunda derivada contra volumen agregado de EDTA 0.01 M 
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Conociendo la alícuota, el volumen de punto de equivalencia, y la concentración del EDTA estandarizado 

se pudo calcular la concentración experimental del hierro (III). También se comparó la concentración de 

hierro (III) obtenida experimentalmente con la concentración de hierro (III) que se espera teóricamente 

de 0.009393M (calculo incluido en el anexo), para obtener el porciento de error que se muestra en la tabla 

5 (Resultados para la valoración de hierro (III) en presencia de hierro (II) con EDTA 0.01 M a un pH de 2.4).  

 

Tabla 6. Concentración experimental obtenida y su comparación con la teórica del hierro (III) 

𝑽𝒂𝒍𝒊𝒄𝒖𝒐𝒕𝒂(𝒎𝑳) 𝑽𝑷𝑬(𝒎𝑳) [𝑬𝑫𝑻𝑨] (𝑴) [𝑭𝒆(𝑰𝑰𝑰)]𝑻𝒆𝒐 (𝑴) [𝑭𝒆(𝑰𝑰𝑰)]𝑬𝒙𝒑 (𝑴) %Error 

10 9.296 0.01 0.009393 0.009297 1.02 

 

Como se observa se obtuvo un error del 1.02%, al cual se le atribuye a errores experimentales tal como la 

perdida de hierro (III) por el vaciado del vaso de precipitados de 50 mL a los tubos de ensayo.  Con estos 

resultados se comprueba que el hierro (III) se pudo cuantificar sin la interferencia del cromo (III) y que la 

separación y el método de cuantificación son válidos.  

 

5.2.2. Níquel (II) 

En cuanto a la cuantificación del níquel (II) no se tuvo alguna interferencia de los otros iones metálicos 

por lo que se realizó una valoración de retroceso. Como se explicó en la metodología implica una adición 

de EDTA, ácido acético 1 M (pH 5.5) y naranjada xilenol como indicador. Para esta valoración no se obtuvo 

ninguna gráfica, solo se contó con la información de la tabla 5 (Resultados para la valoración por retroceso 

de níquel (II) a pH de 5.5); estos datos se utilizaron para el cálculo de la concentración de níquel (II). 

Primero se calculó las milimoles de níquel (II) utilizando la concentración de EDTA estandarizado, el 

volumen de EDTA agregado, la concentración de sulfato de zinc estandarizado y el volumen de vire.  

𝑛𝑁𝑖(𝐼𝐼) = 𝐶𝐸𝐷𝑇𝐴 ∗ 𝑉𝐸𝐷𝑇𝐴 − 𝐶𝑍𝑛𝑆𝑂4 ∗ 𝑉𝑣𝑖𝑟𝑒 

𝑛𝑁𝑖(𝐼𝐼) = 0.01 𝑀 ∗ 2 𝑚𝐿 − 0.0128 𝑀 ∗ 1.25 𝑚𝐿 = 0.004 𝑚𝑚𝑜𝑙 

Estas milimoles de níquel (II) se dividieron entre el volumen de la alícuota, para obtener la concentración.  

𝐶𝑁𝑖(𝐼𝐼) =
𝑛𝑁𝑖(𝐼𝐼)

𝑉𝑚𝑢𝑒𝑡𝑟𝑎
=
0.004 𝑚𝑚𝑜𝑙

2 𝑚𝐿
= 0.002 𝑀 

Por último, se pudo comparar la concentración obtenida experimentalmente con la concentración teórica 

de níquel (II) de 0.002014 M (calculo incluido en el anexo). De esta forma se obtuvo un porciento de error   

para poder discutir la efectividad de la separación y la cuantificación.  

Tabla 7. Concentración experimental obtenida y su comparación con la teórica del níquel (II) 

[𝑵𝒊(𝑰𝑰)]𝑬𝒙𝒑(𝑴) [𝑵𝒊(𝑰𝑰)]𝑻𝒆𝒐(𝑴) %Error 

0.002 0.002014 0.7 
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El error obtenido de la experimentación fue del 0.7% por lo que se concluyó que el método de 

cuantificación es válido y que la separación también fue exitosa, ya que se separó el níquel (II) del hierro 

(III) y el cromo (III) confirmando la utilidad de los diagramas de zona de predominio. De igual forma se 

podría disminuir el error experimental con una bureta con mayor precisión.  

 

5.3. Aproximación de la cantidad de cromo (III)  

Por último, teniendo en cuenta que el cromo (III) no se separó del hierro (III) y que el cromo (III) es de 

cinética lenta, se realizaron varios métodos para poder cuantificar a dicho elemento sin que el hierro (III) 

interfiriera. Entre ellos se encuentran valoraciones por retroceso, valoraciones espectrofotométricas, ley 

de Lambert-Beer, espectrofotometría derivada y valoración Redox. No se pudo cuantificar el cromo (III) 

por ninguna técnica espectrofotométrica ya que el hierro (III) precipitaba; este precipitado de hierro (III) 

causaba interferencias en la medición espectrofotométrica del cromo (III) por lo que nunca se llegó a un 

volumen de punto de equivalencia. En cuanto a las valoraciones Redox, el cromo (III) se oxido a dicromato 

y fue valorado con sulfato ferroso amoniacal estandarizado. No obstante, en las valoraciones la solución 

de dicromato no mostraba ningún punto de equivalencia ya que el potencial caía rápidamente con la 

adición de un volumen de 0.05 mL. Se realizó una valoración por retroceso para cuantificar la cantidad de 

hierro (III) y cromo (III) en la muestra. Con la concentración de hierro (III) conocida (por medio de una 

valoración complejométrica) se pudo hacer una diferencia entre las moles totales (obtenidas por la 

valoración por retroceso) y las moles de hierro (III). Lo que el resto de las moles le correspondían al cromo 

(III), sin embargo, la valoración por retroceso tenía un error experimental del 25%, por lo que se descartó.  

Asimismo, las valoraciones realizadas tardaban más de una hora por la razón que la reacción de cromo 

(III) con EDTA es de cinética lenta. Para acelerar la reacción de cromo (III) con EDTA se calentaron las 

soluciones, sin embargo, las técnicas realizadas aún mostraban un error mayor al 25 % o mayor.  Ya que 

la cuantificación de la mezcla no fue exitosa, se recurrió a separar el cromo (III) del hierro (III) utilizando 

sulfuro de sodio como ligante para el hierro (III).  El sulfuro forma un complejo estable con el hierro (III) el 

cual se muestra como precipitado; por otra parte, el complejo de cromo (III) con sulfuro no está reportado 

por lo que se puede afirmar que el sulfuro no es un ligando para el cromo (III). Teóricamente la adición de 

sulfuro en la mezcla de hierro (III) y cromo (III) precipitaría al hierro (III), dejando intacto al cromo (III). Se 

realizó este procedimiento para separar al cromo (III) de la mezcla, pero nunca se pudo comprobar si la 

separación fue exitosa ya que en las pruebas de identificación el color morado característico del complejo 

cromo (III)-EDTA nunca fue visible. Consecuentemente, la única solución fue calcular un aproximado de la 

cantidad de cromo (III) por diferencia entre la masa cuantificada de hierro (III), níquel (II), los 

constituyentes del acero especial 304 y la masa teórica del acero especial 304. Se calculó la cantidad en 

masa del hierro (III) en la solución primaria, utilizando los factores de dilución correspondientes: 

[𝐹𝑒(𝐼𝐼𝐼)]𝐸𝑥𝑝 = 0.009297 𝑀 

[𝐹𝑒(𝐼𝐼𝐼)] = 0.009297 𝑀 (
50 𝑚𝐿

25 𝑚𝐿
) = 0.018594 𝑀 

[𝐹𝑒(𝐼𝐼𝐼)]𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙 = 0.018594 𝑀 (
50 𝑚𝐿

10 𝑚𝐿
) = 0.09297 𝑀 
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𝑚𝐹𝑒(𝐼𝐼𝐼) = 0.09297 𝑀(0.05 𝐿) (
55.845 𝑔

1 𝑚𝑜𝑙
) 

𝑚𝐹𝑒(𝐼𝐼𝐼) = 0.25960 𝑔 

De igual forma, se calculó la cantidad en masa del níquel (II) en la solución primaria mediante los factores 

de dilución correspondientes: 

[𝑁𝑖(𝐼𝐼)]𝐸𝑥𝑝 = 0.002 𝑀 

[𝑁𝑖(𝐼𝐼)]𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙 = 0.002 𝑀 (
50𝑚𝐿

10𝑚𝐿
) = 0.01 𝑀 

𝑚𝑁𝑖(𝐼𝐼) = 0.01 𝑀(0.05 𝐿) (
58.6934 𝑔

1 𝑚𝑜𝑙
) 

𝑚𝑁𝑖(𝐼𝐼) = 0.02935 𝑔 

Después se calculó la masa del resto de los constituyentes del acero especial 304 excluyendo al níquel (II), 

cromo (III) y hierro (III).  

𝑚304 = 0.367 𝑔 

%𝑐𝑜𝑚𝑝𝑜𝑛𝑒𝑛𝑡𝑒𝑠 = 2.403 % 

𝑚𝑐𝑜𝑚𝑝𝑜𝑛𝑒𝑛𝑡𝑒𝑠 = 0.367 𝑔 ∗ 0.02403 = 0.00882𝑔 

Por último, se hizo la resta entre la masa del acero especial 304 (0.367 g que se pesaron), la masa del 

hierro (III), el níquel (II) y el resto de los elementos constituyentes del acero especial 304.  De esta forma 

se pudo comparar la masa aproximada del cromo (III) con la masa teórica de 0.06635 g (calculo incluido 

en el anexo) y obtener un porciento de error.  

𝑚𝐶𝑟(𝐼𝐼𝐼) = 𝑚304 − (𝑚𝑁𝑖(𝐼𝐼) +𝑚𝐹𝑒(𝐼𝐼𝐼) +𝑚𝑐𝑜𝑚𝑝𝑜𝑛𝑒𝑛𝑡𝑒𝑠) 

𝑚𝐶𝑟(𝐼𝐼𝐼) = 0.367𝑔 − (0.02935 + 0.25960𝑔 + 0.00882𝑔) 

𝑚𝐶𝑟(𝐼𝐼𝐼),𝑎𝑝𝑟𝑜𝑥 = 0.06923𝑔 

 

Tabla 8. Masa aproximada y su comparación con la teórica del cromo (III) 

𝒎𝒂𝒑𝒓𝒐𝒙(𝒈) 𝒎𝑻𝒆𝒐(𝒈) %Error 

𝟎. 𝟎𝟔𝟗𝟐𝟑 0.06635 4.34 

 

Ya que ningún método de cuantificación o separación funciono para el cromo (III) se recurrió a calcular un 

aproximado, en el cual se observa que el error es de un 4.34%. Este error es bajo, pero no es un error que 

se calculó a partir de una cuantificación, sino de una aproximación.  
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Capítulo 6: Conclusiones 

Se logró separar el hierro (III) del níquel (II) en el acero especial 304 utilizando los resultados del estudio 

de los diagramas de zona de predominio. Por otra parte, se realizó un intento de separar el cromo (III) del 

hierro (III) con sulfuro de sodio, pero nunca se pudo comprobar mediante las pruebas de identificación si 

la separación fue exitosa. Asimismo, se pudo cuantificar el hierro (III) con un error del 1.02 % y 0.7 % para 

la cuantificación del níquel (II).  Cabe mencionar que para la cuantificación del hierro (III) no se tuvo 

interferencia del cromo (III) dado a que este mismo reacciona lentamente con el EDTA. Se pudo hacer un 

estimado de la cantidad de cromo (III) presente, por medio de una diferencia entre hierro (III), níquel (II), 

los constituyentes del acero especial y la cantidad de acero especial 304 pesado; obteniendo así un error 

del 4.34%. Se recomienda un método alternativo para poder cuantificar la cantidad de cromo (III) en el 

acero especial 304, por ejemplo, utilizar la absorción atómica para cuantificar el cromo (III) en la solución 

B.  Se puede también concluir con base a los resultados obtenidos que lo experimental no siempre sigue 

el esquema de lo teórico, ya que existen variables que pueden afectar el comportamiento experimental y 

no se toman en cuanta en el esquema teórico. 
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Anexo 

A.1. Tabla de material, equipo y reactivos utilizados. 

Material y Equipo  Reactivos 

1 Bureta de 10 mL 10 Tubos de ensayo  Ácido clorhídrico R.A. 

1 Pipeta volumétrica de 1 mL 1 Gradilla  Ácido nítrico R.A. 

1 Pipeta volumétrica de 2 mL 1 Probeta de 20 mL  EDTA 0.01 M  

1 Pipeta volumétrica de 3 mL 1 Balanza de dos platos  Sulfato de zinc 0.0128 M 

1 Pipeta volumétrica de 5 mL 1 Varilla de vidrio  Ácido acético 1 M, pH=5.5 

1 Pipeta volumétrica de 10 mL 1 Piseta   Hidróxido de sodio 2 M 

1 Pipeta graduada de 1 mL 1 Soporte universal  Hidróxido de sodio 0.5 M 

2 Pipetas graduadas de 10 mL 2 Pinzas de tres dedos  Hidróxido de sodio R.A. 

3 Vasos de precipitados de 50 mL 1 Perilla de tres pasos  Ácido sulfúrico 1 M 

1 Vasos de precipitados de 100 mL 1 Micro-espátula  Ácido sulfúrico 0.05 M 

1 Vasos de precipitados de 250 mL 1 Parrilla  Ácido sulfúrico R.A. 

1 Vaso de precipitados de 500 mL 1 Agitador magnético  Agua destilada 

1 Matraz aforado de 10 mL 2 Barras de agitación  Sulfato ferroso amoniacal R.A. 

1 Matraz aforado de 50 mL 1 Pinza para alambre  Naranja de xilenol R.A. 

2 Matraces aforados de 100 mL 1 vaso de fondo cóncavo  Acero especial 304 

1 Centrífuga Solbat J-40  Tiocianato de potasio R.A. 

1 Electrodo combinado de platino Oakton serie 110  Hidróxido de amonio R.A. 

1 Potenciómetro con electrodo de vidrio Oakton serie 110   

 
 

 

A.2. Cálculos Teóricos. 

Se empezó calculando la masa que se requeriría de acero especial 304 para tener una concentración inicial 

de níquel (II) de 0.01 M, considerando un volumen de 50 mL de solución. Para estos cálculos se utilizó la 

hoja de especificaciones (anexada) que contiene información sobre el porciento en masa de cada ion 

metálico en el acero especial 304. De los cuales los de interés son hierro (III) con un 71.467 %𝑚𝑎𝑠𝑎 , níquel 

(III) con 8.05 %𝑚𝑎𝑠𝑎 y cromo (III) con 18.08 %𝑚𝑎𝑠𝑎.  

𝑋 𝑔𝑁𝑖 = 50 𝑚𝐿 (
0.01 𝑚𝑜𝑙

1000 𝑚𝐿
) (
58.6934 𝑔

1 𝑚𝑜𝑙
) = 0.02935 𝑔𝑁𝑖 

 

Conociendo que el 8.05 %𝑚𝑎𝑠𝑎 es del níquel (II), se hizo la relación para calcular la masa de acero especial 

304 que se requirió pesar: 

 𝑋 𝑔304 = (
100 %

8.05 %
)0.02935 𝑔𝑁𝑖 

𝑋 𝑔304 = 0.36456 𝑔304 
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Teniendo la masa total, se realizó nuevamente una relación para obtener la masa correspondiente del 

hierro (III) y cromo (III). 

𝑋 𝑔𝐹𝑒 = (
71.467 %

100 %
)0.36456 𝑔304 

𝑋 𝑔𝐹𝑒 = 0.26054 𝑔𝐹𝑒 

 

𝑋 𝑔𝐶𝑟 = (
18.08 %

100 %
)0.36456 𝑔304 

𝑋 𝑔𝐶𝑟 = 0.06591 𝑔𝐶𝑟 

 

Con la masa de cada metal se calculó la concentración de cada una. Considerando el volumen de aforo de 

50 mL.  

Hierro (III) 

𝐶𝐹𝑒 = 0.26054 𝑔𝐹𝑒 (
1 𝑚𝑜𝑙

55.845 𝑔
) (

1

50 𝑚𝐿
) (
1000 𝑚𝐿

1 𝐿
) 

𝐶𝐹𝑒 = 0.09331 𝑀 

 

Cromo (III) 

𝐶𝐶𝑟 = 0.06591 𝑔𝐶𝑟 (
1 𝑚𝑜𝑙

51.9961 𝑔
)(

1

50 𝑚𝐿
)(
1000 𝑚𝐿

1 𝐿
) 

𝐶𝐶𝑟 = 0.02535 𝑀 

 

A.3. Cálculos Experimentales. 

Se corrigieron los cálculos para la masa y concentración de cada ion metalico, ya que no fue la masa teórica 

(0.36456 g) la que se pesó, sino 0.367 g de acero especial 304. 

𝑋 𝑔𝐹𝑒 = (
71.467 %

100 %
)0.367 𝑔304 

𝑋 𝑔𝐹𝑒 = 0.2628 𝑔𝐹𝑒 

𝐶𝐹𝑒 = 0.2628 𝑔𝐹𝑒 (
1 𝑚𝑜𝑙

55.845 𝑔
) (

1

50 𝑚𝐿
) (
1000 𝑚𝐿

1 𝐿
) 

𝐶𝐹𝑒 = 0.09393 𝑀 
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𝑋 𝑔𝐶𝑟 = (
18.08 %

100 %
)0.367 𝑔304 

𝑋 𝑔𝐶𝑟 = 0.06635 𝑔𝐶𝑟 

𝐶𝐶𝑟 = 0.06635 𝑔𝐶𝑟 (
1 𝑚𝑜𝑙

51.9961 𝑔
)(

1

50 𝑚𝐿
)(
1000 𝑚𝐿

1 𝐿
) 

𝐶𝐶𝑟 = 0.02552 𝑀 

 

𝑋 𝑔𝑁𝑖 = (
8.05 %

100 %
)0.367 𝑔304 

𝑋 𝑔𝑁𝑖 = 0.02954 𝑔𝑁𝑖 

𝐶𝑁𝑖 = 0.02954 𝑔𝑁𝑖 (
1 𝑚𝑜𝑙

58.6934 𝑔
)(

1

50 𝑚𝐿
)(
1000 𝑚𝐿

1 𝐿
) 

𝐶𝑁𝑖 = 0.01007 𝑀 

 

A.4. Construcción de los diagramas 𝑝𝑀′ = 𝑓(𝑝𝐻) 

Los datos para la construcción de los diagramas de 𝑝𝑀′ = 𝑓(𝑝𝐻) fueron obtenidos del “Lange’s 

Handbook of Chemistry”.9  

Metal 𝒑𝑲𝑺 𝐥𝐨𝐠 𝑩𝟏 𝐥𝐨𝐠 𝑩𝟐 𝐥𝐨𝐠 𝑩𝟑 

Hierro (III) 38.55 11.87 21.17 29.67 

Cromo (III) 30.2 10.1 17.8 - 

Níquel (II) 15.26 4.97 8.55 11.33 

 

 

Se realizará un ejemplo con el hierro (III) para ilustrar como se generaron los diagramas: 

𝑝𝐾𝑆 𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 ↔ 𝐹𝑒3+ + 3𝑂𝐻− 

log 𝐵1 𝐹𝑒3+ +𝑂𝐻− ↔ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+ 

log 𝐵2 𝐹𝑒3+ + 2𝑂𝐻− ↔ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2
+ 

log 𝐵3 𝐹𝑒3+ + 3𝑂𝐻− ↔ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 

 

Con los datos de las constantes de formación, se calculó el pH en el cual cambian las especies de hierro 

(III). Se comenzó con el primer complejo formado en el que se presenta el cambio de 𝐹𝑒3+ a 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+. 

𝑭𝒆𝟑+ +𝑶𝑯− ↔ 𝑭𝒆(𝑶𝑯)𝟐+ 

[𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+]

[𝐹𝑒3+][𝑂𝐻−]
= 𝐵1 



37 
 

Se consideró la concentración de 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+ y 𝐹𝑒3+ iguales, por lo que se cancelaron. Se sustituyó el valor 

de la constante de formación (𝐵1). 

1

[𝑂𝐻−]
= 1011.87 

 

Despejando la concentración de hidróxido se aplicó el -log a ambos lados de la ecuación. 

[𝑂𝐻−] =
1

1011.87
 

−log [𝑂𝐻−] = −log
1

1011.87
 

𝑝𝑂𝐻 = 11.87 

 

Se pasó de 𝑝𝑂𝐻 a 𝑝𝐻 utilizando la 𝑝𝐾𝑊. 

𝒑𝑯 = 𝒑𝑲𝑾 − 𝒑𝑶𝑯 

𝑝𝐻 = 𝑝𝐾𝑊 − 𝑝𝑂𝐻 = 14 − 11.87 

𝑝𝐻 = 2.13 

 

Se calculó la segunda especie, que va de 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+ a 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2
+. 

𝑭𝒆(𝑶𝑯)𝟐+ +𝑶𝑯− ↔ 𝑭𝒆(𝑶𝑯)𝟐
+ 

 

𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+ ↔ 𝐹𝑒3+ +𝑂𝐻− 𝐵1 = 10
−11.87 

𝐹𝑒3+ + 2𝑂𝐻− ↔ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2
+ 𝐵2 = 10

21.17 

𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+ + 𝑂𝐻− ↔ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2
+ 𝐾𝐶 = 10

9.3 
 

[𝑭𝒆(𝑶𝑯)𝟐
+]

[𝑭𝒆(𝑶𝑯)𝟐+][𝑶𝑯−]
= 𝑲𝑪 

 

Se consideró la concentración de 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2
+ igual a 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+ y se sustituyó el valor de la constante 

condicional (𝐾𝐶). 

1

[𝑂𝐻−]
= 109.3 
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Se despejo la concentración de hidróxido.  

[𝑂𝐻−] =
1

109.3
 

−log [𝑂𝐻−] = −log
1

109.3
 

𝑝𝑂𝐻 = 9.3 

 

Se pasó de 𝑝𝑂𝐻 a 𝑝𝐻 utilizando la 𝑝𝐾𝑊. 

𝒑𝑯 = 𝒑𝑲𝑾 − 𝒑𝑶𝑯 

𝑝𝐻 = 𝑝𝐾𝑊 − 𝑝𝑂𝐻 = 14 − 9.3 

𝑝𝐻 = 4.7 

 

Se calculó la tercera especie que va de  𝐹𝑒(𝑂𝐻)2
+e a 𝐹𝑒(𝑂𝐻)3. 

𝑭𝒆(𝑶𝑯)𝟐
+ +𝑶𝑯− ↔ 𝑭𝒆(𝑶𝑯)𝟑 

 

𝐹𝑒(𝑂𝐻)2
+ ↔ 𝐹𝑒3+ + 2𝑂𝐻− 𝐵1 = 10

−21.17 

𝐹𝑒3+ + 3𝑂𝐻− ↔ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 𝐵2 = 10
29.67 

𝐹𝑒(𝑂𝐻)2
+ + 𝑂𝐻− ↔ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 𝐾𝐶 = 10

8.5 
 

[𝑭𝒆(𝑶𝑯)𝟑]

[𝑭𝒆(𝑶𝑯)𝟐
+][𝑶𝑯−]

= 𝑲𝑪 

 

Se consideró nuevamente la concentración de 𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 igual a  𝐹𝑒(𝑂𝐻)2
+ y se sustituyó el valor de la 

constante condicional (𝐾𝐶). 

1

[𝑂𝐻−]
= 108.5 

Se despejo la concentración de Hidróxido.  

[𝑂𝐻−] =
1

108.5
 

−log [𝑂𝐻−] = −log
1

108.5
 

𝑝𝑂𝐻 = 8.5 
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Se pasó de 𝑝𝑂𝐻 a 𝑝𝐻 utilizando la 𝑝𝐾𝑊. 

𝒑𝑯 = 𝒑𝑲𝑾 − 𝒑𝑶𝑯 

𝑝𝐻 = 𝑝𝐾𝑊 − 𝑝𝑂𝐻 = 14 − 8.5 

𝑝𝐻 = 5.5 

 

Se planteó la escala de pH y la escala de trabajo. 

𝐹𝑒3+ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2
+ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)3  

pH 
    
                                 2.13                             4.7                                5.5 

 

                                              𝐹𝑒(𝑂𝐻)3↓                                                
→                                        𝑆𝑇1 

 

Se generó el diagrama de 𝑝𝐹𝑒′ contra 𝑝𝐻  habiendo planteado los intervalos de 𝑝𝐻 en los cuales se 

encuentra cada especie. El primero intervalo fue de 0 a 2.13, donde existe la especie 𝐹𝑒3+ que pasa a 

𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 ↓. Para balancear la ecuación, se usó agua (𝐻2𝑂) y protones (𝐻+). 

𝑝𝐻 ≤ 2.13 

𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 ↓ +3𝐻
+ ↔ 𝐹𝑒3+ + 3(𝐻2𝑂) 

 

Se reescribió la ecuación y se omitió el agua por tener actividad de 1 y al 𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 por ser sólido. 

[𝐹𝑒3+]

[𝐻+]3
= 𝐾𝑒𝑞 

𝐾𝑒𝑞 =
𝐾𝑆
[𝐾𝑊]

3
=
10−38.55

[10−14]3
= 103.45 

𝐾𝑒𝑞 = 10
3.45 

 

Se reordeno la ecuación y se obtuvo la concentración de hierro (III) en función del pH. 

[𝐹𝑒3+] = 𝐾𝑒𝑞[𝐻
+]3 

[𝐹𝑒3+] = 103.45[𝐻+]3 

−𝑙𝑜𝑔[𝐹𝑒3+] = −𝑙𝑜𝑔(103.45) − 𝑙𝑜𝑔[𝐻+]3 

𝑝𝐹𝑒′ = −3.45 + 3𝑝𝐻 
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La ecuación resultante sólo se aplicó para un intervalo de pH de 0 a 2.13. 

𝒑𝑯 𝒑𝑭𝒆′ 

0 -3.45 

2.13 2.94 

 

Se realizó el procedimiento anterior para el segundo intervalo que fue de 2.13 a 4.7 en la escala de pH. 

2.13 ≤ 𝑝𝐻 ≤ 4.7 

𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 ↓ +2𝐻
+ ↔ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+ + 2(𝐻2𝑂) 

[𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+]

[𝐻+]2
= 𝐾𝑒𝑞 

 

Se reordeno la ecuación y se obtuvo la concentración de hierro (III) en función del pH. 

[𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+] = 𝐾𝑒𝑞[𝐻
+]2 

−𝑙𝑜𝑔[𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+] = −𝑙𝑜𝑔(𝐾𝑒𝑞) − 𝑙𝑜𝑔[𝐻
+]2 

𝑝𝐹𝑒′ = 𝑝𝐾𝑒𝑞 + 2𝑝𝐻 

 

Teniendo la ecuación se retomó el valor de 𝑝𝐻 y 𝑝𝐹𝑒′ y se calculó el valor de 𝑝𝐾𝑒𝑞 

𝒑𝑯 𝒑𝑭𝒆′ 

2.13 2.94 

 

𝑝𝐾𝑒𝑞 = 𝑝𝐹𝑒
′ − 2𝑝𝐻 

𝑝𝐾𝑒𝑞 = 2.94 − 2(2.13) = −1.32 

 

Teniendo el valor de 𝑝𝐾𝑒𝑞 se sustituyó en la ecuación: 

𝑝𝐹𝑒′ = 𝑝𝐾𝑒𝑞 + 2𝑝𝐻 

𝑝𝐹𝑒′ = −1.32 + 2𝑝𝐻 

 

Señalando que la ecuación solo se aplicó para un intervalo de pH de 2.13 a 4.7.  

𝒑𝑯 𝒑𝑭𝒆′ 

2.13 2.94 

4.7 8.08 
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El siguiente intervalo fue de 4.7 a 5.5 en la escala de pH  

4.7 ≤ 𝑝𝐻 ≤ 5.5 

𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 ↓ +𝐻
+ ↔ 𝐹𝑒(𝑂𝐻) 2

+ + (𝐻2𝑂) 

[𝐹𝑒(𝑂𝐻) 2
+]

[𝐻+]
= 𝐾𝑒𝑞 

 

Se reordeno la ecuación y se obtuvo la concentración de hierro (III) en función del pH. 

[𝐹𝑒(𝑂𝐻) 2
+] = 𝐾𝑒𝑞[𝐻

+] 

−𝑙𝑜𝑔[𝐹𝑒(𝑂𝐻) 2
+] = −𝑙𝑜𝑔(𝐾𝑒𝑞) − 𝑙𝑜𝑔[𝐻

+] 

𝑝𝐹𝑒′ = 𝑝𝐾𝑒𝑞 + 𝑝𝐻 

 

Teniendo la ecuación se retomó el valor de 𝑝𝐻 y 𝑝𝐹𝑒′ y se calculó el valor de 𝑝𝐾𝑒𝑞 

𝒑𝑯 𝒑𝑭𝒆′ 

4.7 8.08 

 

𝑝𝐾𝑒𝑞 = 𝑝𝐹𝑒
′ − 𝑝𝐻 

𝑝𝐾𝑒𝑞 = 8.08 − 4.7 = 3.38 

 

Teniendo el valor de 𝑝𝐾𝑒𝑞 se sustituyó en la ecuación: 

𝑝𝐹𝑒′ = 𝑝𝐾𝑒𝑞 + 𝑝𝐻 

𝑝𝐹𝑒′ = 3.38 + 𝑝𝐻 

 

Señalando que la ecuación solo se aplicó para un intervalo de pH de 4.7 a 5.5. 

𝒑𝑯 𝒑𝑭𝒆′ 

4.7 6.2 

5.5 8.88 

 

Por ultimo está el intervalo de 5.5 a 14 en la escala de pH  

5.5 ≤ 𝑝𝐻 ≤ 14 

𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 ↓↔ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 

[𝐹𝑒(𝑂𝐻)3] = 𝐾𝑒𝑞 
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Se aplicó el -log a ambos lados de la ecuación y se obtuvo la siguiente ecuación. 

𝑝𝐹𝑒′ = 𝑝𝐾𝑒𝑞 

En este caso el valor de 𝑝𝐹𝑒′ no depende del pH por lo que el valor de 𝑝𝐹𝑒′ se mantendrá constante 

desde un pH de 5.5 hasta 14 

𝒑𝑯 𝒑𝑭𝒆′ 

5.5 8.88 

14 8.88 

 

Para generar los diagramas de cromo (III) y níquel (II) se siguió el mismo procedimiento.  

 

A.5 Escalas de Zona de Predominio9,10,15  

Hierro (III) 

𝐹𝑒3+ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2+ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)2
+ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 

pH 
    
                                 2.13                             4.7                                5.5 

 

Hierro (II) 

𝐹𝑒2+ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)+ 
pH 

  
                                 9.5  

 

Níquel (II) 

𝑁𝑖2+ 𝑁𝑖(𝑂𝐻)+ 𝑁𝑖(𝑂𝐻)2 𝑁𝑖(𝑂𝐻)3
− 

pH 
    
                                9.03                             10.42                            11.22  

 

Cromo (III) 

𝐶𝑟3+ 𝐶𝑟(𝑂𝐻)2+ 𝐶𝑟(𝑂𝐻)2
+ 

pH 
   
                                 3.9                               6.3  

 

Zinc (II) 

𝑍𝑛2+ 𝑍𝑛(𝑂𝐻)2 𝑍𝑛(𝑂𝐻)4
2− 

pH 
   
                               8.35                             10.82  
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EDTA 

𝐻4𝑌 𝐻3𝑌
− 𝐻2𝑌

2− 𝐻𝑌3− 𝑌4− 
pH 

     
                         1.99                        2.67                        6.16                      10.26  

 

Dimetilglioxima 

𝐻2𝐷𝑔 𝐻𝐷𝑔− 𝐷𝑔2− 
pH 

   
                              10.66                               12  

 

 

A.6 Estandarización de soluciones 

Para estandarizar las soluciones de sulfato de zinc y EDTA primero se estandarizo una solución de 

hidróxido de sodio cuya concentración era de 0.01 M aproximadamente. Se utilizó ácido clorhídrico 0.1 

M estandarizado y una alícuota de hidróxido de sodio de 10 mL. La curva de valoración muestra un 

volumen de punto de equivalencia de 0.985 mL (utilizando el método de la segunda derivada). 

 

Figura A.6.1. Curva de valoración para el hidróxido de sodio con ácido clorhídrico 0.01 M 

 

Conociendo el volumen de punto de equivalencia, la concentración del ácido clorhídrico y la alícuota se 

pudo calcular la concentración del hidróxido de sodio.  
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𝐶𝑂𝐻− =
𝐶𝐻+ ∗ 𝑉𝐻+

𝑉𝑂𝐻−
 

𝐶𝑂𝐻− =
0.1 𝑀 ∗ 0.985 𝑚𝐿

10 𝑚𝐿
= 0.00985 𝑀 

𝐶𝑂𝐻− = 0.00985 𝑀 

 

Conociendo la concentración de hidróxido de sodio se realizó una valoración de EDTA. Antes de la 

valoración se agregó cloruro de bario 1 M para completar al EDTA y de esta forma se pudiera desprotonar, 

haciendo que solo ocurra un salto cuantitativo.  Se tomó una alícuota de 3 mL de EDTA 0.01 M y se valoró 

con hidróxido de sodio 0.00985 M. La grafica siguiente muestra un volumen de punto de equivalencia de 

aproximadamente 6.09 mL (utilizando el método de la segunda derivada). 

𝐻2𝑌
2−  +  𝐵𝑎2+  ↔   𝐵𝑎𝑌2−  +  2𝐻+ 

 

Figura A.6.2. Curva de valoración para el EDTA con hidróxido de sodio 0.00985 M 

Se calculó la concentración del EDTA con el volumen de punto de equivalencia, el volumen de la alícuota 

y la concentración del hidróxido de sodio estandarizado.  

𝐶𝐸𝐷𝑇𝐴 =
𝐶𝑂𝐻− ∗ 𝑉𝑂𝐻−

𝑉𝐸𝐷𝑇𝐴
 

𝐶𝐸𝐷𝑇𝐴 =
0.00985 𝑀 ∗ 6.09 𝑚𝐿

3 𝑚𝐿 ∗ 2
= 0.01 𝑀 

𝐶𝐸𝐷𝑇𝐴 = 0.01 𝑀 
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Por último, se estandarizo el sulfato de zinc utilizando el EDTA estandarizado, el indicador metalocrómico 

naranja de xilenol y ácido acético 1 M (pH de 5.5). Se utilizó una alícuota de 3 mL de sulfato de zinc, 6 mL 

de ácido acético 1 M y se agregó naranja de xilenol. Se adiciono EDTA con una bureta hasta el que el vire 

se diera de rojo a amarillo. Teniendo la concentración de EDTA estandarizado, la alícuota de sulfato de 

zinc y el volumen de vire se calculó la concentración del sulfato de zinc.  

𝐶𝑍𝑛2+ =
𝐶𝐸𝐷𝑇𝐴 ∗ 𝑉𝐸𝐷𝑇𝐴

𝑉𝑍𝑛2+
 

𝐶𝑍𝑛2+ =
0.01 𝑀 ∗ 3.85 𝑚𝐿

3 𝑚𝑙
 

𝐶𝑍𝑛2+ = 0.0128 𝑀 
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