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INTRODUCCION _



La medida de la fuerza electromotriz (f.e.m.) o poten-
clal, es la base pﬁra varios métodos de andlisis, de los
cuales, el andlisis potenciométrico (a intensidad nula) es
uno de ellos:

El andlisis potenciométrico, debido a su simplicidad,
rdpidez y exactitud, es posible aplicarlo en un amplio
rango de concentraciones a un costo muy bajo y utilizando
equipo de fécil manejo.

La f.e.m., medida, es la diferencia de potepqial entre
un electrodo indicador y un electrodo de referencia, ambos
sumergidos en una solucidn electrolitica; donde el potencial,
estd relacionado a las actividades de las_especies involu-
cradas en el equilibrio electroquimico de la solucidn, por
medio de la ecuacidn de Nernst(1): ¥y a su vez la actividad,
estd relacionada a la concentracidn por medio de coefi-
clentes de actividad.

Un potencial de referencia estable, es uno de los
requerimientos principales para realizar medidas exactas
y reproducibles., El electrodo de referencia mds usado,

es el electrodo de calomel satﬁrado(Z).



'Y como electrodo indicador!3):
a) el’de membrana de vidrio, para medir pH.
b) el de platino, para medir potencial (E)}.
c) el de plata, para medir Agt,
d) etcétera.
En las mediciones de pH, el electrodo indicador, es
un electrodo de vidriof4) el cual tiene una afinidad por
los protones; estos, se acumulan en la superficie de la
membrana debido a un fendmeno de adsorcién y desorcidn,
verificandose éste, por medioc de un mecanisme de intercambio
idénico que se establece entre los protones de la superficie

de la membrana y los de la solucién(s)

provocando gue las
concentraciones del idédn hidrdgeno de la solucidn interna y
los de la solucién externa sean diferentes; acumulandose

en un lado de la membrana, mds protones que en el otro lado,
desarrollandose, asi, un potencial. La relacidén entre el

potencial y la concentracidn del ién hidrdgeno de la solu-

cién externa, es la siguiente:
E =K+ 0.059 log |H| =K - 0.059 pH .... Ec. Nernmst

es decir, el potencial es una funcidén lineal del pH de la



solucidn, en ﬁonde el valor de K, depende de la composicién
del vidrio, de la temperatura, de la concentracidén del idn
hidrdgeno de la solueién interna y del potencial de refe-
rencia iute;no.

Actualmente, éste electfodo, es ugado en la industria
e investigacidn, perc el incremento econdémico del mismo,
ha provocado una serie de investigaciones, tratando de
encontrar otro sistema o electrodo selective a protones,
con el objetivo de sustituir al electrodo de vidrio, en las
medidas de pH.

En estudios antefiores(a), se ha demostrado que algunos
éxidos metdlicos son sensibles al idn hidrdgeno, siguiendo
un mecanismo de intercambio idnico, y han reportado que, un
alambre de molibdeno recubierto con &éxido de molibdeno,
muestra un comportamiénto nernstiano en un rango de pH de
2 a 12; y han mostrado que ésta respuesta si se mantiene aun
en presencia de idnes haluro.

En estudios mds recientes{7), se sugirié la elaboracidén
de otro sistema selectivo a protones, otro tipo de metal
recubierto, que respondiera como sensor al ién hidrdgeno;
para lo cual, se selecciond acero inoxidable tipo 304 y 316,

sobre de los cuales, por tratamiento gquimico y tratamiento



térmico, se elabordé una pelicula de 6xido. Inicialmente,
se realizd un tratamiento térmico al acero inoxidable tipo
304 (700°C, t hr). Se aﬁustaron algunas solucionés a un
pH determinado con H3S50; y NaOH. El sistema: acero inoxidable
304 / pelicula de déxido, mostré una respuesta lineal, de
tipo nernstiana. Ademds, se encontro que adn en la presencia
de otros idnes (NHu*, Li+ + NO3¥}, presentes en la solucién
se mantuvo la respuesta del sistema: acero inoxidable 304 /
pelicula de Sxido; sin embargo, en presencia de idnes C1-,
yva no se obtuvo una respuesta nernstiana, esto es, hubo
interferencia en la respuesta del sistema. En segundo lugar,
se realizé tratamiento térmico al acero inoxidable 316,
pero la respuesta al ién hidrdgeno no fué estéble; por lo
que a éste acero se le tratd quimicamente (CrOj3 2.5 M,
HZSO4 S M, 70°C, 13 min), y el sistema: acero inoxidable
316 / pelicula de déxido, mostrd una respuesta lineal,
incluso, en presencia del idn C1”, por lo cual el sistema:
acero inoxidable 316 / pelicula de dxido (tratamiento qui-
mico}, si responde a los protones en presencia de idnes Cl17,
mostrando una respuesta lineal de tipo nernstiana.

En la Seccidn de Quimica Analitica de la Facultad de

Estudios Superiores Cuautitldn, se desarrolld un trabajo de



(8)

Tesis . en donde, una placa de acero inoxidable tipo 304,

fué tratada quimicamente tcro, / H,50, , 17 min , 70°C).

El sistema: acero inoxidable 304 / pelicula de Sxido,

Vse utilizé como electrodo de medida, en el seguimiento de una

reaccidn Acido-base (dcido fosfdrico titulado con hidréxido
de sodio). La respuesta que se obtuvo al grdficar E = £{(pH),
fué lineal y de tipo nernstiana en un rango de pH de 2 a 12;
posteriormente, éste mismo sistema: acero inoxidable 304 /
pelicula de dxido, se utilizé en el seguimiento de la reaccidn
dcido-base en presencia de los iénes (Na+, NH: . SO4=, N03=),
sin presentar una variacidén considerable en la respuesta nerns—
tiana. Y, en presencia de idnes Cl”, la respuesta del siste-
ma: acero inoxidable 304 / pelicula de éxido, no fué lineal,

Los resultados obtenidos, en el trabajo de tesis antes
descrito, motivaron el siguiente trabajo de tesis, en donde,
acero inoxidable tipo 304 y 316, se trataron térmicamente,
para elaborar los sistemas: acero inoxidable 304 y 316 / pe-
licula de dxido.

Completandose asi, una fase de la investigacidn de éstos
sistemas, como electrodos de estado sélido selectivo a

protones.



El trabajo de Tesis, se presenta de la siguiente

manera:

En el capitulo 1; se plantean los objetivos de aste
trabajo de tesis.

En el capitula 2; se da a conocer el equipo, material

y reactivos utilizados en el presente trabajo.

En el capitulo 3; se detalla el desarrollo experimental
para la elaboracién y verificacidn, como electrodo de
estado sélido selectivo a protones, del sistema: acero
Jinoxidable 304 y 316 / pelicula de JSxido.

En el capitulo 4; ge reportan los resultados, asi
. como el tratamiento de los mismos.

En el capitulo 5; se realiza la comparaciéh entre

los resultados del sistema que presenta una oxidacidn
térmica y el sistema que presenta una oxidacidn quimica.
En el capituleo 6; se realiza la discucidn y se senalan
las conclusiones de los resultados obtenidos, en base

a los objetivos planteados en este trabajo de tesis.



OBJETIVOS



Objetivos:
A)._

B)._

c)u_

D)._

E)._

F)._

Gl.

HY.

Obtener, uné pelicula de déxido, sobre una placa de acero
inoxidable tipo 304, mediante tratamiento térmico.
Verificar que el sistema: acero inoxidable 304 / pe-
licula de Sxido, funciona como un electrodo selectivo
de protones, para un cierto intérvalo de pH.

Obtener, hna pelicula de 6xiﬂo, sobre una placa de acero
inoxidable tipo 316, mediante tratamiento térmico.
Verificar que el sistema: acero inoxidable 316 / pe~
licula de &xido, funciona como un electrodo selectivo

a protﬁnes. para un cierto intervalo de pH.

Sefialar las posibles interferencias que producen, la
presencia de otros idnes, en la respuesta nernstiana
del electrodo, para ambos sistemas.

Comparar los resultados de ambos sistemas, al tratarlos
térmicamente.

Realizar una comparacidén de los resultados de este tra-
bajo, al tratar acero inoxidable té;micamente; con los
resultédos del trabajo de tesis anterior, en donde el
acero inoxidable se tratd quimicamente.

Coneluir, de acuerdo a los resultados obtenidos y las
comparaciones realizadas; qué tratamiento'y qué acero
es el mds apropiado, para ser utilizado como un

electrodo de estado sdélido selectivo a protones.



EQUIPO, MATERIAL
¥
REACTIVOS.
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Equipo:

Mufla. Thermeline Tipe 1500 furnace (Sybron
con termopar.

2 Potencidmetros. Corning, modelo 7.
Agitador Magnético. Corning PC-353 stirrer.
2 Electrodos de Calomel Saturado. Corning #
Electrodo de Vidrio. Corning # 476022.
Balanza Granataria. Ohaus. 2 Kg .

Barra Magnética.

Soporte Universal.

Balanza Analitica. Sauter 414.

Corporation)

476002,



Material:

_ Placas de acero inoxidable?

Matraz
Matraz
Matraz
Bureta
Vidrio
Pipeta

‘puente

Piseta

de
de
de
de
de
de
de

-Placa de acero inoxidable tipo 304 (1 x 20 = 80)mm
-Placa de acero inoxidable tipo 316 (3 = 20 = BO)mm
vaso de precipitado 100 ml (2 piezas).

Vaso de precipitado 150 ml (2 piezas).

bola aforado a 500 ml (3 piezas).
bola aforado a 250 ml (2 piezas).
bola aforado a 100 ml (3 piezas).
50 ml '

reloj

10 ml, 5 ml, 2ml

Agar-pAgar

Soporte matdlico para tratamiento de placas

Caimanes y cable de conexidn

Lija de agua % 400

Nota: El material de vidrio utilizado es de marca Pyrex.

12



Reactivos:

_ Acido fosférico H3PO, Baker
_ Hidréxido de sodio NaCH Baker
_ Hidrdxido de potasio KOH Baker

sulfato de sodio decahidratado NazS0, 10 Hy0 Baker

_ Nitrato de sodio NaNO5 Baker
_ Cloruro de sodio NaCl Baker
_ Hidrdxido de amonio NH,O0H Baker
_ Acido sulfirico Hy50, Baker
_ Nitrato de potasio KNO5 Baker
_ BAgar-Agar en hojuelas Sigma
_. Agua destilada H20

Solucidn buffer. pH = 5.8 {( 0.05 & 25 C) pHydrion

Reactivos (grado analitico)

13



DESARROLLO EXPERIMENTAL
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Preparacidn de las placas:

Las placas de acero inoxidable tipo 304 y 316, se
cortan a la medida negesaria; y con una lija # 400, se le
da a las caras de las placas un acabado ligeramente rugosoc;
posteriormente se limpian con una franela para evitar
que exista grasa en las superficies de las placas y asi
lograr una pelicula de Sxido homogénea.

Se prende la mufla, llevando la temperatura de la
misma hasta 700°C. Se introducen las placas de acero
inoxidable 304 y 316 (en su soporte), para su tratamiento
manteniendo la temperatura constante (700°C), durante
una hora. (Ver figura 1}.

Una vez apagada la mufla, se dejan transcurrir doce
horas y después de éste tiempo se sacan las placas de
la mufla, evitando asi, que un cambio brusco de tempera-
tura provoque formacidn de grietas en la pelicula de
éxido.

Se quita el 6xido de la parte superior de las placas,

donde se hardn las conexiones eléctricas necesarias.

15
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Figura 1._ Soporte metdlico, con placas de acero inoxidable.
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Montaje Experimental:

L.os dos potencidmetros, calib;ados con un electreodo
de calomel saturado, un electFodo de membrana de vidrio
y solucidén buffer (pH = 5.8); son colocados de frente y
entre ellos el agitador magnético.

Los electrodos de calomel, sumergidos en upa solucidn
saturada de nitrato de potasio, se conectan, uno en cada
uno de los potencidmetros, en el lugar marcado (ref).

El electrodo de vidrio, se conecta a uno de los
potencidmetros en gl lugar marcado (input). Mientras, gque
en el otro potencidmetro, se conecta la placa de acero
oxidada, por medio de un caimdn y una conexién.

BEstos dos electrodos (vidrio y‘acero inoxidable / pe-
licula de d¥ido), se introducen en la solucidn por titular
y se cierra el circuito, comunicando ambas soluciones
con un puente de Agar-KNO3. Finalmente se lleva a cabo
la titulacidén, adicionando la solucién valorante por
medio de una bureta,

(Ver figqura 2).
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MONTAJE EXPERIMENTAL

(1)

(9) —————

4

(5)

(10)
(7)

o (8
o 8)

(1) .- Potenciometro, medidor de pH.

(2) .- Potenciometro, medidor de potencial.
(3).- Electrodos de calomel saturado.
(4) .- Electrodo dé acero.

(5).- Electroda de vidrio.,

(6) .~ Puente salino de agar-agar.

(7).~ Barra magnética.

(8).- Agitador magnético.

{9).~ Bureta con solucién valorante. (NaOH) .
(10} .- Solucidn valorada (HJPO4).

(11).- Solucién salina (KNOS).

Figura 2._ Montaje Experimental.

(2)

{Con permisc del autor: Miguel Angel Carrasco S.)
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Desarrcollo Experimental:

Bl desarrollo experimental, estd dividido en dos etapas:
en la Btapa I , el electrodo de medida utilizado es: acero
inoxidable 304 / pelicula de éxido. Mientras que en la
Etapa II , es utilizado acero inoxidable 316 / pelicula de
Sxido. Para ambas etapas, se desarrolla lo que a continuacidn

se describe.

a) Acido titulado con una base,

En un vaso de precipitados de 150 ml, se vierten 50 ml
de Acido fosférico. Se sumergen en €sta solucidn, el
electrodo indicador de pH {vidrio), ¥y ei sistema: acero
inoxidable 304 6 316 (electrodo para medir E) y se agita
la solucidn para tomar la primera lectura. Se titula con
una solucidén de hidréxido de sodio, agregando de 2 en 2
ml, hasta un volimen de 50 ml, tomando la lectura de pH
y E, para ca&a uno de los volimenes agregados. Se lavan
los electrodos con agua destilada. Se repite ésta titu-
lacién 9 veces mis. Los datos obtenidos se tabulan para
grdficarlos. (Graf. 1 al 10).

.. Posteriormente, se hace una titulacidén del mismo &cido,



b}

pero, utilizando una solucidén de hidréxido de potasio,
se toman las lecturas, se tabulén y se elabora la gri-
fica correspondiente. (Graf. 11).
Soluciones:

dcido fosférico, aproximadamente Q.01 M

hidrdéxido de sodio, aproximadamente 0.05 M

hidrésido de potasio, aproximadamente 0.05 M

Interferencias.

En un vaso de precipitados de 150 ml, se vierten 50 ml
de 4cido fosfdrico 0.01 M , ¥y se agregan 3.22 g de sul-
fato de sodio decahidratade 0.1 M . Se agita ésta nueva
solucidn, y se sumergen los electrodos (vidrio, siste-
ma: acero inoxidable 304 & 316 / pelicula de éxido).

Se titula con una solucién de hidréxido de sodio 0.05 M '
agregando de 2 ml en 2 ml, hasta 50 ml, tomando las lec-
turas de pH y E, se tabulan y se obtiene la grifica.
{(Graf. 12).

Se lavan los electrodos, y se hace una nueva titulacidn
agregando 16.11 g de sulfato de sodio decahidratado

0.5 M , en 50 ml de dcido fosférico 0.01 M .

Este procedimiento se hace nuevamente agregando las

20



c}

da)

siguientes sustancias amortiguadoras:

0.85 g de nitrato de sodio 0.1 M

4.25 g de nitrato de sodio 0.5 M

0.58 g de cloruro de sodio 0.1 M

2.92 g de cloruroc de sodio 0.5 M

todas las titulaciones se hacen con hidrdéxido de seodio
0.05 M , agregande de 2 en 2 ml hasta 50 ml , se toman
las lecturas de pH y E, se tabulan y se trazan las grd-

ficas. (Graf. 13 a 17),.

Base titulada con un dcido.

En un vaso de precipitados de 150 ml, se agregan 50 ml de
hidréxido de amonio 0.01 M . Se sumergen en &sta solucidn
los electrodos indicadores, y se agita para tomar la
primer lectura. Se titula con una solucidn de dcido sul-
firico 0.01 M , agregando de 2 en 2 ml, hasta un voldmen
de S0 ml. Se toman las lecturas de pH y de E, se tabulan
y se hacen las gridficas. (Graf. 18 y 19).

Se hacen 2 titulaciones.

Es importante, que después de cada periodo de titulaciones
se sumerja el sistema: acero inoxidable 304 & 316 / peli-
cula de 6xido, en agua destilada, con el proposito de

mantener hidratada la interfase de contacto.

21



RESULTADOS

22



Etapa Iz

a)

b)

Al tratar térmicamente, la placa de acero inoxidable 304,

en una mufla a 700 C, se cbtuvo una capa de 6xido homogénea

y sin grietas en las superficies de la placa, cuya colo-

racién final fué azul-violeta.

Los datos gque se obtuvieron, tanto de pH, como de E,

se resumen en las siguientes tablas:

*

De las tablag I.1....I.10, corresponde a las titula-
ciones de dcido fosfdrico 0.01 M, con hidrdxido de

sodio 0.05 M.

La tabla ZI.11, correspotide a la titulacidn de dcido
fosférico 0.01 M, con hidréxido de potasio 0.05 M.

Las tablas I.12 y I.13, representan la titulacién

de dcido fosfdérico 0.01 M, con hidréxido de sodio 0.05 M,
amortiguadas con sulfato de sodio 0.1 M y 0.5 M respec-
tivamente.

Las tablas I.14 y I.15, corresponden a la titulacién

de dcido fosfdérico 0,01 M, con hidréxido de sodio 0.05 M,
amortiguadas con nitrato de sodio 0.1 M y 0.5 M, res—
pectivamente.

Las tablas I.16 y I.17, reportan los datos de la titu-

23



»*

lacidn de dcido fosférico 0.01 M , con hidréxido de
sodio 0.05 M , amortiguadas con cloruro de sodio
0.1 My 0.5 M, respectivamente.

Las tablas I.18 y I.19, representan los datos de
lasg titulaciones de hidrdéxido de amonio 0.01 M ,

con Acido sulfidrico 0.01 M.

Como se observs, al realizar las grdficas, el comporta-
miento es casi lineal, lo cual se esperaba si el elec-
trodo fuera selectivo a protones. Debido a estos datos

fué necesario realizar un tratamiento estadistico.

Las tablas y grdficas, correspondientes a ésta Etapa,
se localizan en e}l Anexo I , reportando los datos de
b = pendiente y r2 = correlacidén, que se obtuvieron
al calcular la recta de regresidn, utilizando el

método de minimos cuadrados.

Nota: La pendiente de las lineas graficadas se

representard como: b .

24



Etapa II:

a) El trataﬁiento térmico, (700 C, 1 hr), aplicado a una
placa de acero inoxidable 316,formé una capa de éxido
color azul-violeta, en las caras de la placa.

Posteriormente el sistema: acero inoxidable 316/pelicula
de 6xido, se utilizé como electrodo indicador.

b} Los datos obtenidos en las titulaciones, tante de pH
como de E, se resumen en las siguientes tablas:

* Las tablas 3II.1....1I.10, corresponden a las titula-
ciones de dcido fosfdrico 0.01 M, con hidrdéxido de sodio
0.05 M.

* La tabla 1II.11, representa la titulacidén de dcido fos-
férico 0.01 M, con hidréxido de potasio 0.05 M.

* Las tablas 1II.12 y II.13, corresponden a las titulaciones
de dcido fosfdrico 0.01 M, con hidrdxido de sodio 0.05 M
amortiguadas con sulfato de sodioc 0.1 M y 0.5 M,
respectivamente.

* Las tablas II,14 y II.15, representan la titulacidn
de dcido fosférico 0.01 M, con hidrdxido de sodio
0.65 M, amortiguadas con nitrato de sodio 0.1M y 0.5 M,

respectivamente.

25



* Las tablas II.16 y I1.17, reportan las titulaciones
de dcido fosfdrico 0.01 M , con hidréxido de sodio

0.05 M , amortiguadas con cloruro de sodio 0.01 M

y 0.5 M , respectivamente.
* Las tablas IIX.18 y II.192, corresponden a la titula- 3
cién de hidréxido de amonio 0.01 M , con dcido sulfi- i

rico 0.01 M .

El comportamiento lineal de los datoes al graficarlos,

motivé a un tratamiento estadistico.

Las tablas y grdficas, correspondientes a ésta Etapa,
se localizan en el.Anexo 1I, -reportando los datos de
los de los pardmetros: b = pepndiente y r2 = correla-
cidén, que se obtuvieron al calcular la recta de

regresidn, utilizando el método de minimos cuadrados.

26



Discusidn de resultados:

Al tratar térmicamente (700°C , 1 hr ), las placas de
acero inoxidable 304 y 316; la capa de éxido formada sobre
las superficies de las mismas, fué homogénea y con una colora-
cidn azul-vicleta, elaborando, as{, los sistemas: acero inoxi-
dable 304 y 316 / pelicula de 6xido, que al ser utilizados
como electrodos de medida, proporcionaron respuestas estables
y rdpidas (miximo 2 segundos).

Al realizar, 10 titulaciones de H3PO4 con NaOH, para cada
unc de los sistemas, y graficar: E = f(pH), se obtuvieron
curvas con tendencia lineal, por lo cual, se realizd, uma
regresidn lineal a los datos de cada gréfica; obteniendose
valores de r2 = 0.99, en intervalos de pH de 2 a 11.

Con los valores de pendiente, que se obtuvieron (10 datos),
para cada uno de los sistemas, se calculd la media y desvia-
cidn estandar. (Ver pag. 30)

La pendienée promedio, para cada sistema fué:

Acero inox. 304 b = - 63.96 mv/pH

Acero inox. 316 b= - 66,51 mv/pH

En presencia de los iénes: sulfate, nitrate, potasio,

sodio, amoniaco y la especie amonio; no hubo modificacién

27



apreciable en la pendiente de la recta al graficar E = f£(pH),
para cada uno de los sistemas.

Unicamente, la presencia de idnes cloruro, provocaron
respuestas aleatorias en el potencial, de los dos sistemas.

Dos aspectos interesantes a mencionar, son los siguientes:

La literatura(g), reporéa:“ las pgliculas preparadas sobre
acero inoxidable 316 por tratamiento térmico a 600°C, 800°C,
durante 1 hr , no muestran respuesta estable al idn hidrdgenoc ".

Este reporte, no fué congruente con los resultados obteni-
doa por nosotros, provocandose una duda sobre el material
usado (acero incoxidable 304 & 316); lo que motivé, un andlisis
de la placa de acero inoxidable por absorcidén atdmica compro-
bandose la existencia de molibdeno en un 2.6 %, (molibdeno
minimo para acero inoxidable 316 = 2.5 %).

Y para reafirmar la respuesta a los protones, del sistema:
acero inoxidable 316 / pelicula de éxido, por tratamiento
térmico, se utilizd una placa de acero inoxidable tipo 316
(plenamente identificada y anteriormente usada como sistema
selectivo a protones, preparade por tratamiento quimico),
ésta, se limpidé y prepard por tratamiento térmico (700°C, 1 hr)

Los datos éue se obtuvieron al tiéular H,PO, con NaOH,

3774
mostraron una respuesta lineal de E = f(pH), con una pendiente

28



promedio de: - 65.76 mv/pH y correlacidn = 0.99.

’ Por lo tanto, el sistema: acero inoxidable 316 / pelicula
de éxido, al tratarlo térmicamente, si responde al idn
hidrégeno.

_. La presencia de idnes cloruro, provocd una respuestd
aleatoria en el sistema, tal y como se menciona en la
misma literatura.

Sin embargo, en este trébajo se mostrd, que si el elec-
trodo, después de estar sumergido en la disolucidn con clo-
rures es enjvagado e inmerso en agua (hidratacidn), el
electrodo recupera la respuesta lineal en soluciones gque
no contengan el idn cloruro.

Por lo tanto, €stos resultados aportan nueva informacidn

respecto a la literatura consultada.
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Calculo de media y desviagidén_ estandar

ETAPA 1I:- ETAPA II:- ° )
n b(mv/pH) n bimv/pH)
1 - 57.08 1 - 65.43
2 - 69,76 2 - 69.90
3 - 66.76 3 - 65.00
4 - 65.09 4 - 65.59
5 - 65.12 5 - 66.56
6 - 63.94 6 - 66.26
7 - 63.68 7 - 67.45
8 -~ 65.22 8 - 67.09
9 - 59.38 9 - 66.00

© 10 - 63,57 10 - 65.90
n= 10 ) n = 10

%= Z X __ x = BX____

: B I o
X = - 63.96 mv/pH X = - 66.51 mv/pH
s -2 V ~2
s JHKLZ ) s | EXL R
n n
S = 3,35 my/pH S = 7.63 mv/pH

Xi = b = pendiente
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COMPARACION DE LOS RESULTADOS
PARA LOS DOS SISTEMAS
USANDO LOS DOS TRATAMIENTOS

{ TERMICO Y QUIMICO )
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A continuvacidn, se presentan las siguientes tablas, resu-
miendo los pardmetros: b = pendiente y r? = correlacién,
para cada una de las titulaciones realizadas con los sistemas:
acero inoxidable 304 y 316/pelicula de 6xido, preparados por

tratamiento térmico.
Asi, como también se presentan tablas que resumen, los
datos abtenides con los sistemas: acero inoxidable 304 y

316/pelicula de éxido,preparados pbr tratamiento quimico.
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Sistema: Acero inoxidable 304/pelicula de déxido, por tratamiento térmico.

Tabla 1.
Acde - Bose Base - Acido
Hy POy NHaOH
NeOH 2504
frifilacea] 1 2 3 A s & 1 ® 9’ ! 2
-57.08|-69.16 }-66.76 |-c5.00 I-6s.12 | -390 }-an.08 |-65.22 |-50.38 -62.30|-63.69
¥ [0.2794 |0.9994 [0.9999 |0.9983 |0.9994 [0.9934 [0.2333 {o.0991 fo.9865 0.997 {o.908
b grom.| - 63,96 -62.,99
Tabla 2.
Acids - Base en  presencia
e alres romes (ol ™M
HaPOu H3 P04 HaPOu
Lo NaOH MSE—Roon SN0
F!u\~u= \ v [
b ~-64.60 - 62.35 -
IS ©.8960 ©.298 = b = pendiente = mv/pH
r2 = correlacién .
Tabla 3.
Aovda - Base e presznae.
e SFos  rowes (o.s M)
HaPOy HaP0u HyPOu
hos Nan [N Noou | NoOR
Titolaudd 4 LS {
b -~69.61 62,74 el
* ©.291> £.2961 -
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Sistema: Acero inoxidable 316/pelicula de éxido, por tratamiento térmico.

Tabla 4.
Acide - Base 1ﬂuc- Aade
Hs PQ 4 1P0x funaon
No OH I—Wou | #50
Em.\ms. Ly 2 3 A ] & 1 ? 9 ) v ' 2

b ]-65.43 1-69.901-65.00{-65.69 |- 66.56|-$6.26|-C2A4S [-6T.08 |- 66.00|-66.30 {-64.62 |-G B[ 6153
Y% J0.2670]06.295 | 0.998 |0.3991 {0.9206 [0.9993 fo. 204 22 [0.298 |0.997 Jo0.99% Jo.9952

b_praw| -66. 51 -e4.52 =@B. 6T
Tabla 5.
Acrda - Base e reseaca.
de SRes  rowmes Lo M\
r::o«/ﬂ :’fﬁ‘// :\’0«//
9 Neon PP et oo
A L \ \
b - 62, B ~63.69 ot
> 4295 .29 - ' . .
r at 22 239 b = pendiente = mv/pH
2 = correlacion,
Tabla 6.
Rode - Dese  en presencw |
&g olfes  tenes (o.s W} .
e W g e
I T T el TR sl ()
[~ Habn [ eun
A \ i
N -GL5BY ~SLEO =
| ©.8353 0.9110 i
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Sistema: Acero inoxidable 304/pelicula de 6xido, por tratamiento quimico.

35

Tabla 1.
- Pase
Atl&n 6&51 A“An
Ha POy HsPOu s
No OH KOW  [HzS0u
A 4 2 -3 A 5 8 9 ™y 1 2 1
b |-59.79 -33,84 | -57.66]-56.6C}-58.81 56,90 |- 5186 [-53.15 [-eo.cef-co.2nf-c2.c8
Y2 [0.998 [0.992 {0.922 | 0.999 | 0.829 ©.9%9 {0.999 0.9 |0.2%0 | 0.098
b prem. . ~58.819 —60.43 -62.68
Tabla 2,
Acide - Base  en presnaa
& oWoes  owes Co.t MY
HaP04 HaPOy HaPOy
504> KoM [No; kou |o kol
e ) ] { b = pendiente = mv/pH
b ~60.07 -go.07 hand 2 _ .
'’ - 99% ©.996 — r© = correlacidn
Tabla 3. = ; .
Datos recopilados de la Tesis:
Acds . Base  wn  presenc,
olros  ienes las M) Tratamiento quimico de un acero
HsPO4 RaP04 HaPO, inoxidable, para la construccidn
504 kou [No. kaw (s Kou de un electrodo de estado sélido
e | \ \ selectivo a‘protones,
b =55.17 -62.13 —
> ©.931 ©.999 -




. ACERTGO INOXIDABTLE
I 304 3176
T . - 0.06396 . - 0.06651
Rz .. - 0.06263 .. - '0.06452
'A' R - 0.0671 - 0.06567
¥ - 0.06254 - 0.06259
Tle | cvive mmmmeem P e
al® ~ 0.06299 - 0.06567
M * - 0.06384 * - 0.06499
I . - 0.05881
g @ .. - 0.06043
g ... ~ 0.05762 Fase del proyecto
Nlim ..., - 0.0614
T é et oo en proceso
o O Jeesann ~- 0.06268
* - 0.06018

. Valor de pendiente al titular H3P04 con NaOH
.. Valor de pendiente al titular H3P04 con KOH
... Valor de pendiente al titular HLPO,+ 504 con NaOH
.++s Valor de pendiente al titular H3P04 + NOE con NaOH
+.es.. Valor de pendiente al titular H3P04 + Cl™= con NaOH
«eese. Valor de pendiente al titular NH40H con H2504
* Valor de pendiente promedio.

pendiente = v/pH
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" CONCLUSIONES
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A).

B}.

ch._

_ Se logrd obtener una capa de éxido, al tratar térmica-

mente, los dos tipos de acero inoxidable (304 y 316).

¥ al usarlos como electrodos de medida, si se obtuvieron

respuestas de pH; por lo tanto, estos sistemas funcionan
como electrodos selectivos a los protones.

El sistema: acero inoxidable 304 / pelicula de dxido,
efectivamente es un electrode de estado sSlido selectivo
a protones en el intervalo derpH de 2 a 11, debido a que
la ecuacidn de E = f(pH), sigue la siguiente estructura:
E=k - ( 0.,0639%0.00335)pH, la cual se cumple en el

intervalo de pH mencionado.

©Y, el sistema: acero inoxidable 316 / pelicula de éxido,

es un electrodo de estado sélido selectivo a protcnes,
debido a que la ecuacidn de E = f(pH), tiene la siguien-

te estructura: E=k - ( 0.0665%0.00763)pH, en un
intervalo de pH de 2 a 11.

El electrodo acero inoxidable 304 / pelicula de dxido,

es selectivo a protones, incluso en presencia de los
siguientes idnes: (potasio, sulfato, nitrato, amoniaco/amo-
nio), debido a que la respuesta de E = f{pH}, es lineal

y se represenfa por las siguientés ecuaciones:

* idnes potasio E = k - 0.06263 pH

* idnes sulfato E =k - 0.06710 pH
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* idnes nitrato E =%k - 0.06254 pH

* idénes amoniaco/amonio E =%k - 0.062989 pH

¥ el electrodo acerc inoxidable 316 / pelicula de éxido,
es selectivo a protones, incluso en presencia de los
idnes antes mencionados; donde la respuesta de E = £(pH),
se representa por las sigquientes ecuaciones:

* iénes potasio E = ~ 0.06452 pH

* idnes sulfato

k

=k - 0.06567 pH
k 0.06259 pH
k

E
* idnes nitrato . E =
* idnes amoniaco/amonio E - 0.06567 pH
la diferencia de pendiente, se debe a que no se controld
fuerza iénica; ni temperatura.

Bl electrodo acere inoxidable 304 y1316 / pelicula
de éxido , no es selectivo a protones, cuando en el
sistema estdn presentes los idnes cloruro
_ Estos electrodos, una vez sumergidos en una solucién
con cloruros, pueden regenerarse hidratandolos durante
4 horas.
_ Una adecuada seleccidn del electrodo acero inoxidable / pe--
licula de Sxido, como electrodo sélido selectivo a proto-
nes, se determinard en base a la informacidn acumulada:

Si se analiza como tipo de acero, se tendrd que tomar en
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cuenta, la pendiente registrada con cada uno de ellos, la
velocidad de la respuesta, asi como el costo del material.
Si se analiza, como tratamiento, se tendré'en cuenta,

cual es mids rdpido y econdmico para elaborar la capa de
6xido en el acero, asi como , cual de ellos da una res-
puesta més cercana a la tedrica.

F)._Comparando los resultados de las tablas 1, 2 y 3, para el
electrodo acero inoxidable 304 / pelicula de éxido, por
tratamiento térmico, con las tablas 1, 2 y 3, para el
electrodo acero inoxidable 304 / pelicula de Sxido, por
tratamiento quimico; se observa que en ambos casos la
r2 para las titulaciones de H3P04 con NaOH es de 0.99,
observandose variaciones en la r? de la titulacién de
H3P04 con KOH ( r? para tratamiento térmico = 0.97; -

r2

para tratamiento quimico = 0.99).

'La pendiente promedio ( 10 titulaciones: H3P04 con NaOH),
para tratamiento térmico es de: - 0.0639 v/pH; para
tratamiento quimico es de: - 0.0588 v/pH;. concluyendose,
que en ambos casos, la relacidn: E = f(pH) es lineal.

Y el electrodo acero inoxidable 304 / pelicula de Sxido,

por tratamiento quimico, da una respuesta muy cercana a

la reportada tedricamente: — 0.059 v/pH.
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G)._

Las respuestas del electrodo acerc inoxidable 3116 / pe-
licula de 6xido por tratamiento térmico, no son tan
satisfactorias, pero si para ser utilizadas.

Elaborar, el electrodo: acero inoxidable 316 / pelicula
de dxido, por tratamiento quimico y hacer las pruebas
correspondientes, nos daria la informacién faltante
para concluir en forma definitiva, que electrodo y

con que tratamiento, es el mejor, para ser usadc como

electrodo sdlido selective a los protones.
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I.1 1.2

Volumen de H E pH \E
titulante Electrodo Electrodo de Electrodo Electrodo de
agregado de vidrio acero {(mv} de vidrio acero {(mv}
{ml)
0 1.8 400 1.9 440
2 1.58 390 1.9 438
4 1.62 382 1.95 430
6 1.7 380 2.05 420
8 1.9 362 2.25 400
10 2.2 340 3.0 3540
12 2.5 325 5.25 200
14 5.0 1690 5.6 170
16 5.5 140 5.9 142
19 6.0 110 6.25 120-
20 6.7 70 7-6 40
22 9.2 50 9.05 - 70
24 9.7 20 9.5 -100
26 9.8 - 50 9.7 -115
28 9.9 - §r 9.8 -125
30 10.0 -100¢ 9.9 -130
32 10.15 ~-110 10.0 -132
34 10.2 -120 10.05 -138
36 10.3 -130 10.1 -140
38 10.35 =135 10.15 ~142
40 10.4 -140 10.2 -145
42 10.45 ~-145 10.2 -148
44 10.5 ~150 10.25 -150
46 10.5 -150 10.3 =150
48 10,52 -150 10.3 -152
50 10.6 -152 10.35 -155

b = -57.08 mv/pH b = -69.76 mv/pH
r? = 0.9794 r? = 0.9994
Tablas 1 y 2:- Datos referentes a la primera Yy segunda titula-
cidén de dcido fosférico aproximadamente 0.01 M,

con hidréxido de sodio aproximadamente 0.05 M

" 43



I.3 I.4

Volumen de pH B . pH B
titulante Electrode Electrodo de Electrodo Electrodo de
agregado de vidrio acero {(mv) de vidrio acero (mv)
(ml)
0 1.6 470 1.4 470
2 1.7 462 1.48 460
4 1.7 458 1.5 455
6 1.8 450 1.62 452
8 1.98 440 1.8 442
10 2.52 400 3.1 360
12 5.0 250 5.0 250
14 5.5 215 5.4 220
16 5.8 200 5.8 200
18 6.15 170 6.1 170
20 6.7 140 6.65 140
22 9.2 - 30 9.1 - 25
24 9.6 - 65 9.6 - 60
26 9.8 ~ 80 9.85 - 80
28 10.0 - 90 10.0 - 90
30 10.1 - 98 10.1 - 98
32 10.15 =100 10.18 =100
34 10.2 =108 10.2 -102
36 10.25 -110 10.3 -108%
38 10.3 -112 10.32 -108
40 10.35 -118 10.35 -111
42 10.4 -120 10.4 -115
44 10.4 -120 10.4 ~120
46 10.48 -125 10.45 ~122
48 10.5 ~130 10.5 -128
50 10.5 -132 10.5 -130
b = -66.76 mv/pH b = -65.09 mv/pH
r2 = 0.9999 r2 = 0.9988

Tablas 3 y 4:~ Datos referentes a la tercera y cuarta titula-
cidn de dcido fosférico aproximadamente 0.01 M,

con hidréxido de sodio aproximadamente 0.05 M.
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1.5 I.6

Volumen de .  pH.: E pH E
titulante ~~Electrodo Electrodo de ~Electrodo Electrodo de
agregad de vidrio- acero-(mv} de vidrio acero {(mv)
(ml) - oo : '
0 1.5 468 1.48 462
2 1.52 460 1.5 460
4 1.58 458 1.55 458
6 1.7 450 1.65 450
.. 8 1.9 440 1.8 440
10 3.2 350 2.45 400
12 5.15 240 4.9 250
14 5.5 215 5.4 220
16 5.8 192 5.7 200
18 6.1 170 6.1 175
20 6.7 130 6.65 140
22 9.1 - 30 8.8 1]
24 9.65 -~ 65 9.58 - S0
26 9.9 - 80 9.8 - 70
28 10.0 - 90 10.0 - 80
30 10.1 - 92 10.08 - 85
32 10.15 -100 10.1 - 90
34 10.2 ~-100 10.2 - 95
36 10.28 -105 10.3 - 98
is 10.3 -110 10.35 - 98
40 10.35 -110 10.35 -100
42 10.4 -112 10.4 -108
44 10.42 -115 10.4 -108
46 10.45 -118 10.42 -110
48 10.5 -120 10.45 =110
50 10.5 =120 10.5 -112
b = -65.12 mv/pH b = -63.94 mv/pH
r?2 = 0.9994 r? = 0.9994

Tablas 5 y 6:~ Datos referentes a la quinta y sexta titula-
cién de dcido fosfdrico aproximadamente 0.01 M,

con hidrdxido de sodio aproximadamente 0.05 M.
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1.7 1.8

Volumen de pH E pH B
titulante Electrodo Electrodo de Electrodo Electrodo de
a(tgregado de vidrio acero {(mv) de vidrio acero (mv)
ml)
0 1.5 470 1.55 480
2 1.5 ' 460 1.58 472
4 1.58 460 1.6 470
6 1.68 458 1.7 468
8 1.8 450 1.88 460
10 2.45 410 2.5 420
11 4.9 270 4.8 270
14 5.35 242 5.4 240
16 5.8 215 -5.75 215
18 6.1 192 6.1 190
20 6.6 160 6.6 160
22 8.9 10 8,8 10
24 9.6 38 9.6 45
26 9.8 - 8% 9.85 60
23 10.0 68 10.0 70
30 10.1 75 10.1 78
32 10.15

@
o
_
(=]
.
-
wm
F R O Y S O T A |
@
o

33 10.2 Z8s 10.2 85
36 10.25 - 90 10.25 88
38 10.3 - 90 10.3 90
10 10.35 - 92 10.35 92
42 10.4 - 98 10.4 32
a4 10.4 ~100 10.4 _ o8
46 10.42 -100 10.42 ~100
a8 10.45 Z100 10.45 Z102
50 10.5 -102 10.5 -105
b = ~63.68 mv/pH b = -65.22 mv/pH
r? = 0.9993 2 = 0.9991

Tablas 7 y 8:- Datos referentes a la septima y octava titula-’
cidn de dcido fosfdrico aproximadamente 0.01 M,

con hidrdxido de sodio aproximadamente 0.05 M.
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1.9 I.10

Volumen de pH E pH E
titulante Electrodo Electrodo de Electrodo Electrodo de
agregado de vidrio acero {(mv) - de vidrio - aceroc (mv}
(ml) .
0 1.48 425 s 1.5 480
2 1.5 420 ' 1.55 475
4 1.52 430 o 1.6 448
6 1.6 430 1.72 418
8 i.8 428 - 2.0 410
10 2.4 400 - 4.35 280
12 4.85 260+ T 5.2 240
14 5.3 232 5.5 210
16 5.65 215 5.9 190
18 6.0 195 6.25 165
20 6.5 150 7.65. 80
22 8.7 20 9.35 ~ 35
24 9.5 - 30 9.7 - 60
26 9.8 - 50 9.9 - 75
28 9.98 - 60 10.0 - B2
30 10.02 - 70 10.1 - 90
32 10.1 - 75 10.15 - 90
34 10.2 - 80 10.2 - 92
36 16.22 - 82 10.25° - 98
38 10.3 - 85 10.3 =100
40 10.32 ~ 88 10.35 -100
42 10.35 - 90 10.4 -102
44 10.4 - 90 10.45 -105
46 10.4 - 90 10.48 ~-110
48 10.45 -100 10.5 -115
50 10.5 -100 10.55 =120
b = -59.38 mv/pH b = -63.57 mv/pH
£2 = 0.9965 r? = 0.9976

Tablas 9 y 10:~ Datos referentes a la novena y décima titula-~
cién de dcido fosfdrico aproximadamente 0.01 M,

con hidxdéxido de sodio aproximadamente 0.05 M.

- 47



I.11

Volumen de pH E
titulante Electrodo Electrodo de
agregado de vidrio acero (mv)
(ml)
0 1.45 530
2 1.5 528
4 1.58 525
3 1.68 520
8 1.78 510
10 2.0 500
12 2.5 468
14 4.8 320
16 5.3 285
18 - 5.7 260
20 5.95 245
22 6.2 235
24 6.6 215
26 7.5 158
28 9.3 50
30 9.7 25
32 9.9 15
34 10.0 10
36 10.1 8
38 10.2 0
40 10.25 - 30
42 10.3 - 35
44 10.35 - 38
46 10.4 - 40
48 10.4 - 40
S0 10.45 - 45

b = -62.63 mv/pH
r2 = 0.9747
Tabla 11:- Datos referentes a la titulacidn de dcido
fosfdérico aproximadamente 0.01 M, con hidré-

xido de potasio aproximadamente 0.05 M.
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I.12 1.13

Volumen de pH E pH E
titulante Electrodo Electrodo de Electrode Electrodo de
agregado de vidrio acero (mv) de vidrio acero (mv)}
(ml)
0 2.0 480 2.35 500
2 2.15 470 2.48 490
4 2.28 460 2.6 485
6 2.4 460 2.7 480
8 2.65 450 2.98 460
10 3.3 410 3.6 420
12 4.7 325 4.6 355
14 5.2 300 5.08 322
16 5.55 275 5.4 300
18 5.9 258 5.7 280
20 6.3 230 6.1 255
22 8.3 100 7.8 140
24 9.2 40 9.0 60
26 9.6 20 9.4 35
28 9.85 0 9.7 20
30 10.0 - 35 9.88 5
32 10,1 - 40 10.0 - 35
34 10.2 - 48 101 - 4z
36 10.3 - 50 10.2 . - 50
38 10.35 - 55 10.3 - 55
40 10.4 - 60 10.4 - 60
42 10.48 - 60 10.45 - 62
44 10.5 - 65 10.5 - 70
46 10.55 - 68 10.55 - 70
48 10.6 - 68 10.6 - 72
© 50 10.7 - 70 10.6 ~ 80
b .= -64.60 mv/pH b = -69.61 mv/pH
r2 = 0.9960 r?2=0.9973

Tablas 12 y 13:- Datos referentes a las titulaciones de
dcido fosfdrico aprox. 0.01 M, con hidréxido
de sodio aprox. 0.05 M, en presencia de

sulfato de sodio (0.1 M y 0.5 M, respectivamente)
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I.14 I.15
Volumen de

pH E pH E
titulante Electrodo Electrodo de Electrodo Electrodo de

agregado de vidrio acero (mv) de vidrio acero {(mv)
{ml)
o 1.2 470 1.1 480
2 1.3 460 1.2 470
4 1.42 455 1.38 465
6 1.6 442 1.5 4690
8 1.88 430 1.8 452
10 2.7 375 2.5 415
12 4.68 255 4.38 302
14 5.1 225 4.8 275
i6 5.5 201 5.1 260
18 5.85 185 5.48 240
20 6.25 160 5.9 220
22 8.1 50 7.45 120
24 9.2 - 50 8.85 30
26 9.6 - 10 9.25 5
28 9.8 - 80 9.5 - 40
30 9.9 - 85 9.7 - 50
32 10.02 - 90 9.8 - 60
34 10.12 - 90 9.9 - 65
36 10.2 - 92 10.0 - 170
38 10.25 - 98 10.1 - 75
40 10.3 =100 10.15 - 80
42 10.38 =100 10.2 - 85
44 10.4 -100 10.3 - 88
46 10.45 -100 10.32 - 90
48 10.5 -102 10.35 - 90
50 10.5 -102 10.4 - 90
b = -62.35 mv/pH b = -62.74 mv/pH
r2 = 0.9918 2 = 0.9961

Tablas 14 y 15:- Datos referentes a las titulaciones de dcido
fosférico aprox. 0.01 M, con hidrdxido de
sodio aprox. 0.05 M, en presencia de nitrato

de sodio (0.1 M y 0.5 M, fespectivamente)
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1.16 - I.17

Volumen de . pH .. E pH E

titulante Electrodo . Electrodo de Electrodo' Electrodo de

?gr?gado de vidrio ‘acero (mv) de vidrio acero (mv)

ml " T :
0 1.2 ~290 1.0 =235
2 "1.3 =290 1.1 =235
4 1.42 ~-288 1.3 -235
6 1.6 -282 1.5 -235
8 1.85 -280 1.75 -230
10 2.6 ~260 2.6 -240
12 4.7 -240 4.4 -280
14 5.2 -230 4.8 =285
16 5.5 =220 5.15 =270
18 5.8 =220 5.5 ~270
20 6.25 -220 5.9 -270
22 8.1 -225 7.88 -280
24 9,2 =230 9.0 ~270
26 5.6 -232 9.3 -275
28 9.8 -235 9.5 =270
30 10.0 =235 9.7 -260
32 10.1 =235 9.8 =260
34 10.15 -235 9.9 -260
36 10.25 ~238 10.0 -260
38 10.3 - =235 10.1 -260
40 10.35 -238 10.15 -250
42 16.4 -235 10.2 -250
44 10.45 =235 10.25 =250
46 10.5 E -235 10.3 =245
48 10.5 -232 10.35 -240
S0 10.52 -232 10.4 -235

b & —cee b = come
r2 = ceen re = aaoo

Tablas 16 ¥y 17:— Datos referentes a las titulaciones de dcido
fostdrico aprox. 0.01 M, con hidrdxido de
sodio aprox 0.05 M, en presencia de cleruro

de sodio (0.1 M y 0.5 M, respectivamente)
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I.18 i.19

Volumen de pH E pH E
titulante Electrodo Electrodo de Electrodo Electrodo de
agregado de vidrio acero (mv) de vidrio acero (mv)
{ml)
-0 8.6 - 40 8.8 - 25
2 8.4 - 20 8.55 - 5
4 8.2 30 8.4 35
6 8.1 40 8.25 40
8 8.0 50 8.15 48
10 7.9 52 8.05 50
12 7.8 60 8.0 55
14 7.7 68 7.9 60
16 7.6 70 7.8 68
18 7.5 80 7.75 70
20 7.4 90 7.65 78
22 7.25 98 7.6 80
24 7.1 105 7.5 90
26 6.92 115 7.4 95
28 6.7 130 7.35 100
30 6.1 165 7.25 108
32 2.45 390 7.15 112
34 1.9 420 7.0 120
36 1.7 435 6.8 132
38 1.6 440 6.6 150
40 1.5 448 6.0 190
42 1.4 450 2.4 410
44 1.38 452 1.98 435
46 1.3 455 1.75 450
48 1.28 458 1.6 458
S0 1.2 460 1.5 462
b = ~62.3 mv/pH b = -63.69 mv/pH
2 = 0.997 % = 0.998

Tablas 18 y 19:- Datos referentes a la primera y segunda titu-
lacidn de hidréxido de aménio aproximadamente
0.01 M, con dcido sulfirico aproximadamente

0.01 M,
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GRAFICA 1.— Respuesta del electrodo de acero inoxidable 304
en funcién del pH, para la titulacién de bcide
fosfbrico con hidréxido de sodio.
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a=472.38 mV
b « ~57.08 mV/pH

r? - 0.8794
Ewa+b+«pH

-100

~200

12




14

GRAFICA 2.~ Respuesta del electrodo de acero inoxidable 304
en funcién del pH, para la titulacién de Gcido

0 E (mV) fosférico con hidréxido de sodio
400 -
a = 583.67 mvV
b = -69.76 mV/pH
3001 1° = 0.8904
Ee=a+b+pH
200
100 |
‘0
-100}
_200 1 1 L L (]
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GRAFICA 3.— P del de acero inoxil 304
en funci6n del pH, para la titulacién de Gcido
fosférico con hidréxido de sodio

E (mV)
0
| a = 676.18 mV
400 b = -66.76 mV/pH
r? = 0.9099
300 E=a+b=*pH
200
100}
0
-100
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GRAFICA 4.— Raspuesta del electrodo de acero inoxidoble 304
en funcién del pH, para la titulacién de &cido
fosforico con hidréxido de sodio.

E (mV)
0
a » 582.68 mV
400 b = -86.09 mV/pH
!~ 0.9988
300 E=a+bepH
200}
100 |
0
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GRAFICA 5.~ Respuesta del electrodo de acero inoxidable 304
en funcién del pH, pora la titulacién de Geido
fosférico con hidréxido de sodio.
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00
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GRAFICA 6.— Respuesta del electrodo de acero inoxidable 304
en funcién del pH, para lo titulacién de Gcido
fosforico con hidréxido de sodio.
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GRAFICA 7.— Respuesta del electrodo de acero inoxidable 304
en funcién del pH, para la titulacién de Geido
fosférico con hidroxido de sodio.

E (mV)
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a = 668.92 mV
400 b = -83.68 mV/pH
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GRAFICA 8.— Respuesta del electrodo de acero inoxidable 304
en funcién del pH, para lo titulacion de Geido
fosférico con hidréxido de sodio.

E (mV)
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GRAFICA 9.~ Respuesta del. electrodo de acero inoxidable 304
en funcién del pH, para la titulacién de Gcido
fosférico con hidréxido de sodio.

E (mV)
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GRAFICA 10.- Respuestc dei electrodo de ocero inoxidable 304
en funcién del pH, para lo titulacién de écido
fosférico con hidréxido de sodio.

E (mV)
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GRAFICA 11.~ R

del el

de acero ir ble 304

en funcién del pH, para lo titulocion de Geido
fosférico con hidréxido de potasio.

E (mV)
0
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GRAFICA 12.— Respuesta del electrado de acero inoxidable 304
en funcién del pH, para la titulocin de &cido
fosforico con hidroxido de sodio en presencio

E (mV) de sulfato de sodio 0.1 M
600
a=821.66 mV |
500 b = -64.60 mV/pH
r? « 0.9880
4001 E=a+b+pH
300+
200
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GRAFICA 13.— Respuesta del electrodo de ocero inoxidable 304
en funcién dzl pH, para la titulacion de G¢cido
fosférico cor hidréxido de sodio en presencia

E (mV) de sulfato de sodio 0.5 M
0
L a= 87117 mV
500 b « -68.61 mV/pH }
- 09973
4001 E=a+bspH
300
200
100
0 ‘s
-100 2 ) L \,\
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GRAFICA 14.— Respuesta del electrodo de acero inoxidable 304
en funcién del pH, paro 1o titulacién de &cido
fosférico con hidréxido de sodio en presencia

E (mV) de nitrato de sodio 0.1 M
[+]
a~= 53411 mv
4001 b = -62.36 mV/pH
r* « 0.9918
300 E=as+bepH
200
100}
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400

300

200

100

-100

GRAFICA 15.~ Respuesta del electrocto de acero inoxidable 304
en funcién del pH, para la titulacitn de &cido
fosférico con hidréxido de sodio en presencia

E(mV) de nitrato de sodio 0.5 M
L [a- 68650 mv
b = -62.74 mV/pH
° » 0.9881
- E=a+be+pH
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-100
-150
-200
-250

-300

GRAFICA 16.~ Respuesta del electrodo de acero inoxidable 304
en funcién del pH, para la titulacién de Geido
fosférico con hidréxido de sodio en presencia
de cloruro de sodio 0.1 M
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0

* S taemp

12




69

GRAFICA 17.—~ Respuesta del electrado de acero inoxidable 304
en funcién del pH, pora la titulacién de &cido
fosférico con hidréxido de sodio en presencia

de cloruro de sodio 0.5 M

E (mV)
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GRAFICA 18.— Respuesta de! electrodo de acero inoxidable 304

en funcién del pH, para la tituiacién de hidréxido :

de amanio con &cido sulfarico

0 E (mV)
a = 640.00 mV
400 b = -82.30 mVv/pH
¥ = 0.9870
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GRAFICA 19.— Respuesta d:| electrodo de acero inoxidable 304
en funcién a2l pH, para la titulacién de hidroxido
de amonio con &cido sulfirico

E (mV)
0
a+ 660.00 mV
400 b » -63.69 mV/pH
r*« 0.9980
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) Ir.1 1.2
- Volumen de pH E pH E
titulante . Electrodo Electrodo de Electrodo Electrodo de

agregado de vidrio  acero (mv) de vidrio acero (mv)
* {ml) :
: 0 0.92 460 1.15 470
2 1.1 455 1.2 460
4 1.3 435 1.6 - 450
(] 1.7 400 1.9 415
8 4.2 240 4.4 240
10 4.88 190 5.2 175
12 5.3 90 5.6 145
14 5.7 50 6.1 102
16 B.4 - 90 8.45 ~ 80
18 9.2 -115 9.3 =120
20 9.5 =135 9.5 -130
22 9.7 -140 9.6 -145
24 9.8 ~145 9.75 ~148
26 9.92 -148 9.85 -150
28 10.0 -150 9.95 -150
30 10.1 -152 10.0 =152
32 10,15 -155 10.05 -155
34 10.2 -158 10.1 =155
36 10.25 ~-160 10.15- ~158
38 10.3 =160 10.2 =160
40 10,32 -162 10,22 -160
42 10.38 =165 10.25 =162
44 10.4 -168 10.3 ~-165
46 10.4 ~168 10.32 -165
48 10.45 -170 10.35 ~168
50 10,5 -170 10.35 -168
b = -65,.43 mv/pH b = -6%.9 mv/pH
r2 = 0.987 r2 = 0.995

Tablas 1 y 2:- Datos referentes a la primera y segunda titula-
cidén de dcido fosfdrico aproximadamente 0.01 M,

con hidrdxido de sodio aproximadamente 0.05 M,
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I1.3 I1.4

Volumen de PH E pH E
titulante Electrodo Electrodo de Electrode Electrodo de
agregado de vidrio acero {(mv) de vidrio acero (mv)
(m1)
0 1.1 440 1.1 440
2 1.28 425 1.2 435
4 1.4 420 1.4 430
6 1.8 400 1.75 415
8 4.3 240 4.22 250
10 5.0 200 5.08 190
12 5.5 160 5.5 160
14 6.0 120 6.0 122
16 B.4 - 60 8,3 - 45
18 9.2% -100 9.2 - 95
20 9.5 -110 9.5 -100
22 9.7 -120 9.65 ‘=110
24 9.8 -122 9.75 =120
26 9.9 -130 9.8 -125
28 10.0 -132 9.9 =130
30 10.05 ~13% 9.95 -132
32 10.1 ~140 10.0 -135
34 10.12 -142 10.t -138
36 10.2 =150 10.05 -140
38 10.2 - =150 10.10 -140
40 10.25 -150 10.10 ~-140
42 10.3 ~152 10.15 -142
44 10.3 -155 10.15 -145
46 10.35 -158 10.2 -148
48 10.38 -160 10.2 =150
50 10.4 -162 10.22 ~150
b = ~65.00 mv/pH b = «65.59.mv/pH
r? = 0.998 r2 = 0.999

Tablas 2 y 3:- Datos referentes a la tercera y cuarta titu-
lacidn de dcido fosférico aproximadamente 0.01 M,

con hidréxido de sodio aproximadamente 0.05 M.
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I1.S I1.6

Volumen de pH E pH
titulante Electrodo Electrodo de Electrodo Electrodo de
agr?gado de vidrio acero (mv}) de vidrio acero (mv)
(ml .
Q 1.1 450 1.05 450
2 1.15 440 1.2 440
4 1.3 430 1.35 430
6 1.8 400 1.7 400
8 4.2 260 4.3 240
10 5.0 170 5.1 185
12 5.4 138 5.48 160
14 5.9 100 6.0 130
16 8.1 - 60 8.5 - 50
18 9.1 -120 9.2 -100
20 9.45 -132 9.5 -115
22 9.6 -140 9.65 -122
24 9,75 -145 9.75 -130
26 9.82 -148 9.82 -135
28 9.9 -150 9.9 ~-138
30 10.0 ~150 9.98 -140
32 10.02 -150 10.0 -145
34 10.1 ~152 10,05 ~150
36 10.1 -155 10.1 -150
38 10.15 -158 10.12 -150
40 10.18 =160 10.15 -150
42 10.2 -160 10.2 =152
44 10.25% -160 10.2 ~155
46 10.28 -160 10.25 -155
- 48 10.3 -162 10.25 -158
50 10.3 -162 10.3 ~158
b = -66.56 mv/pH b = ~66.26 mv/pH
r? = 0.9906 r? = 0.9993

Tablas 5 y 6:— Datos referentes a la quinta y sexta titula-
cidn de dcido fosférico aproximadamente 0.01 M,

con hidréxido de sodio aproximadamente 0.05 M
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II1.7 I1.8
Volumen de

pH E pH E
titulante Electrodo Electrodo de Electrodo Electrodo de

agregado de vidrio .acero (mv) de vidrio acero (mv}
{ml): o
0 1.08 470 1.0 460
2 1.2 455 1.15 460
4 1.35 445 t.3 450
6 1.7 420 1.68 428
8 4.35 255 4.3 260
10 5.1 208 5.1 210
12 5.6 170 5.5 182
14 6.0 138 6,02 150
16 8.6 - 50 8.6 - 42
18 9.22 - 90 9.3 - 85
20 9.5 -105 9.5 -100
22 9.7 ~-115 9,65 =110
24 9.8 -120 9.8 =120
26 9.9 =130 9.9 -122
28 9.9% -132 9.95 =130
30 10.0 -135 10.0 -130
32 10.08 ~-138 10.05 -135
34 10.1 -140 10.1 ~138
36 10.15 -142 10.15 ~140
38 10.2 . =145 10.18 -142
40 10.2 . -148 10.2 =145
42 10.22 -148 10.2 -145
44 10.25 -150 10.25 -148
46 10.3 -150 10.3 =150
48 10.3 -152 10.3 -150
50 10.3 -152 10.35 -150
b = -67,45 mv/pH b = -67.09 mv/pH
r2 = 0.994 r? = 0.995

Tablas 7 y 8:- Datos referentes a la séptima y octava titula-
cidén de dcido fosférico aproximadamente 0.01 M,

con hidréxido de sodio aproximadamente 0.05 M.
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o1 a II.s ) 11.10
olumen de H £ H
titulante Eler?hrodo Electrodo de Elecptrodo Elec\'?tcdo de

agregado de vidrio acero (mv) de vidrico acero {mv)
(ml}

0 1.05 460 1.2 460
A 1.2 450 1.25 450
4 1.38 435 1.35% 435
6 1.6 415 1.5 420
.8 4.15 258 2.1 370
10 5.0 205 4.68 220
12 5.5 178 5.1 190
14 6.0 140 5.6 170
16 8.4 - 45 5.8 150
i8 9.28 - 90 6.3 110
20 9.5 -105 8.5 - 60
22 9.7 -110 $.2 - 90
24 9.8 -120 9.4 -100
26 9.9 ~128 9.6 -110
28 9.95 ~-130 9.65 -112
30 . 10.0 =130 8.72 -120
32 10.02 -132 5.8 -120
34 10.05 -132 9.85 -122
36 10.1 ~135 9.9 -125
38 t0.12 -140 9.95% ~125
40 10.15 -140 10.0 -130
42 10.2 -142 10.0 -130
44 190.2 -142 10.0S -130
46 10.2 -142 10.05 -132
48 t0.25 =145 10.1 -132
1] . 10.28 -148 10.1 -135%

b = -66.00 mv/pH b = -65,90 mv/pH

2 = 0.999 r2 = 0,998

Tablas 9 y 10:- Datos referentes a la novena y décima titula-
cidén de dcido fosférico aproximadamente 0.01 M,

con hidréxido de sodio aproximadamente 0.05 M
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II.11

Volumen de pH . .
titulante Electrodo Electrodo de
agregado de vidrio acero (mv)
{ml) . e
0 1.7 400
2 1.75 390
4 1.8 388
6 1.9 380
8 2.0 378
10 2.2 365
12 2.5 340
14 4.55 222
16 5.0 200
18 5.2 182
20 5.5 175
22 5.7 170
24 5.95 150
26 6.4 128
28 7.8 35
30 8.5 - 40
32 8.72 - 55
34 8.9 - 62
36 9.0 - 68
s 9.1 - 70
40 9.15 - 70
42 9.2 - 72
44 9.3 - 75
46 9.3 - 75
48 9.4 - 80
50 9.5 - 80

b = -64.52 mv/pH
r2 = 0.997
Tabla 11:- Datos referentes a la titulacidn de dcido fosfd-
rico aproximadamente 0.01 M, con hidréxido de

potasio aproximadamente 0.05 M.
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II.12 II.13
Volumen de PH E pH B
titulante Electrodo Electrodo de Electrodo Electrodo de
agregado de vidrio acero (mv) de vidrio acero (mv)
(ml)
.. 1.5 342 2.4 250
2 1.8 335 2.5 240
4 2.0 330 2.58 240
6 2.1 320 2.7 238
8 2.2 305 2.9 232
10 3.8 275 3.5 205
12 4.35 160 4.45 155
14 4.8 130 4.75 130
16 5.0 110 5.0 120
18 5.3 90 5.28 100
20 5.6 70 5.6 85
22 6.3 40 7.0 10
24 8.0 -100 8.1 - 90
26 8.5 -140 8.48 -110
28 8.7 -150 8.65 =130
30 8.9 -160 8.8 -140
32 9.0 -165 9.0 -145
34 9.1 -170 9.08. ~150
36 '9.,2 -178 9.15 -158
38 9.25 -180 9.25 -160
40 9.3 -180 9.3 ~162
42 9.4 ~-182 5.4 -165
44 9.45 -185 9.4 =170
46 9.45 -188 9.48 -172
48 9.5 ~190 9.5 -172
50 9.52 =190 2,5 -170
b = -69.81 mv/pH b = -61.53 mv/pH
r2 = 0.993 r? = 0.995

Tablas 12 y 13:- Datos referentes a las titulaciones de
dcido fosférico aprox. 0.01 M, con hidréxido
de sodio aprox. 0.05 M, en presencia de sul-

fato de sodio (0.1 M y 0.5. M, respectivamente).
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I1.14 I1.15

Volumen de pH E pH -
titulante  Electrodo Electrodo de Electrodo  Electrodo de
agregado de vidrio acero {mv) de vidrio "acero {(mv)

{ml) )

0 1.1 370 1.1 450

2 1.2 365 1.25 445

4 1.3 360 1.4 435

6 1.45 350 1.58 420

8 1.65 340 1.95 405

i0 2.2 305 3.9 340

12 4.25 190 4.6 310

14 4.7 . 162 5.0 290

16 5.0 150 5.3 240

18 5.3 130 5.95 235

20 5.7 100 8.4 115

22 6.7 30 8.9 80

24 8.5 -100 9.1 60

26 8.85 =120 9.3 40

28 9.0 -130 9.45 20

30 9.2 -140 9.52 - 35

32 9.3 -150 9.6 - 5%

34 9.4 -i50 9.65 - 75

36 9.45 -155 9.8 - 90

38 9.5 -160 9.8 - 95

40 9.6 ~-160 9.9 -100

42 9.6 -162 9.95 -100

44 9.65 -165 10.0 =105

46 9.7 -170 10.0 -110

48 9.7 -170 10.05 -115

50 9.75 -170 10.1 -120

b = -63.69 mv/pH b = -61.50 mv/pH

r? = 0.9992 r? = 0.977

Tablas 14 y 15:.- Datos referentes a las titulaciones de
dcido fosfdérico aprox. 0.01 M, con hidréxido
de sodio aprox. 0.05 M, en presencia de

nitrato de sodio { 0.1 ﬁ y 0.5 M, respectivamente)
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I1.16 I1.17

Volumen de pH 2 : pH :
titulante Electrode Electrodo de Electrodo Electrodo de
agregado de vidrio acero (mv}) de vidrio acero -(mv)
(ml)
0 1.2 -215 1.25 -200
2 1.35 -210 1.38 -210
4 1.48 =220 1.45 -220
6 1.65 -190 1.60 -235
8 2.0 -180 2.1 ~260
10 4.15 -230 4.2 ~200
12 4.9 -225 4.5 -190
14 5.2 ~210 4.8 -220
16 5.6 =170 5.2 -240
18 6.25 -200 5.7 -235
20 8.7 -250 5.9 ~215
22 9.2 ~260 7.8 ~-1795
24 9.4 =255 8.8 -180
26 9.6 =250 9.4 -190
28 2.7 ~245 9.7 =195
30 9.75 -240 9.8 -200
32 9.85 ~230 10.0 -230
34 9.9 -225 10.05 -250
36 10.0 -220 10.1" -260
38 10.0 =220 10.15 =240
40 - 10.05 -220 10.15 -220
42 10.1 =218 10.18 =220
44 10.1 0 =215 - - 10.2 -220
46 10.15 -212° N 10.2 -215
48 10.2 =210 T 10.25 -210
50 10.2 -210 10.3 =210
| VY Je— D = wame
rz = e . rz T e

Tablas 16 v 17:.- Datos reférentes a las titulaciones de
dcido fosférico aprox. 0.01 M, con hidrdxido
de sodio aprox. 0.05 M, en presencia de clo-

ruro de sodio (0.1 M y 0.5 M, respectivamente).
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’ IX.18 I1.19
Volumen de

pH E pH E
titulante Electrodo ‘Electrodo.de. Electrodo Electrodo de

agregado de vidrio acero {(mv) de vidrio acero (mv}
(mi} . :
0 8.85 65 8.7 25
2 8.65 7% ) 8.5 40
4 8.5 80 8.35 50
6 8.35 90 . 8.25 60
] 8.25 95 8.15 70
10 8.18 100 . 8.08 75
12 8.1 : 110 8.0 80
14 8.0 112 749 85
16 7.9 118 7.85 g0
18 T.85 122 7.8 98
20 7.75 128 7.7 100
22 7.7 130 7.6 108
24 7.6 135 7.55 110
26 7.5 140 7.45 115
28 7.45 150 7.35 120
30 7.35 155 7.3 130
32 7.2 160 7.1 140
34 7.05 175 T.0 150
36 6.7 200 6.7 168
38 6.3 230 5.7 232
40 3.9, 370 2.8 415
42 2.6 458 2.4 450
44 2.3 470 2.25 465
46 2.15 480 2.1 470
48 2.065 480 2.0 480
50 1.9 485 1.9 480
b = -62.34 mv/pH b = -66.33 mv/pH
r? = 0.9396 r® = 0.9997

Tablas 18 y 19:— Patos referentes a la primera y segunda titu-
lacidén de hidrSxido de aménio aproximadamente

0,01 M, con dcido sulfidrico aproximadamente
0.01 M. ’
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GRAFICA 1.— Respuesta del electrodo de acero inoxidable 316
en funcibn del pH, para la titulocion de Gcido
fosférico con hidréxido de sodio.
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GRAFICA 2.~ Respussto del slectrodo de acero inoxidable 316
en funcién del pH, para la titulacién de Geido
fosférico con hidréxido de sodio.
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GRAFICA 3.— Respuesta de! electrodo de acero inoxidable 316
en funcién del pH, para lo titulacion de Geido
fosférico con hidréxido de sodio.
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GRAFICA 4.— R dat do de acero inaxi 316
en funcién del pH, para lo titulacién de écido
fosforica con hidréxido de sodio.

a = 518.20 mV
b = -86.69 mV/pH

7 - 0.9991
E=a+be+pH
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GRAFICA 5.— Respuesto del electrodo de acero inoxidable 316
en funcién del pH, pare la titulacién de Geido
fosférico con hidroxido de sodio.
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GRAFICA 6.— Respuesto del electrodo de acero inoxidable 316
en funcién del pH, pora la titulacién de 4cido
fosférico con hidréxido de sodio.
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GRAFICA 7.— Respuesto del electrodo de acero inoxidable 316
en funcién del pH, para la titulacion de dcido
fosférico con hidréxido de sodio.
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GRAFICA B.— Respuesta dei electrodo de acero inoxidable 316
en funcion del pH, para lo titulacién de 6cido
fosférico con hidréxido de sodio.
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E=a+b+pH




L6

GRAFICA 9.— Respuesta del electrodo de acero inoxidable 316
en funcién del pH, para la titutacién de 6cido
fosférico con hidréxido de sodio.
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GRAFICA 10.—~ Respuesta del electrodo de acero inoxidable 316
en funcién det pH, para la titulacion de acido
fosférico con hidréxido de sodio.
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GRAFICA 11.~ Respuesto del electrcdo de acero inoxidable 316
en funcién del pH, para la titulacién de Geido
fosférico con hidréxido de potasio
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GRAFICA 12.~ Respussta del electrodo de acero inoxidable 316
en funcién del pH, pora la titulacién de dcido
fosférico con hidr6xido de sodio en presencia
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GRAFICA 13.— Respuesta del electrodo de acero inoxidable 316
en funcién del pH, pora la titulacién de dcido
fosférico con hidréxido de sodio en presencia
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GRAFICA 14.— Respuesta de! electrodo de acero inoxidable 316
en funcién del pH, pora la titulacién de Gcido
fosférico con hidréxido de sodio en presencia
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GRAFICA 15.~ Respuesto del electrodo de acero inoxidable 316
en funcién del pH, paro lo titulacién de Geido
fosférico con hidroxido de sodio en presencia
de nitrato de sodio 0.5 M
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GRAFICA 16.~ Respuesta del electrodo de ocero inoxidable 316
en funcién del pH, para Ia titulacion de Gcido
fosférico con hidréxido de sodio en presencia
de cloruro de sodio 0.1 M
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GRAFICA 17.— Respuesta del electrodo de acero inoxidable 316
en funcién de! pH, para la titulacién de Geido
fosférico con hidréxido de sodio en presencia
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GRAFICA 18.— Respuesto de! electrodo de acero inoxidable 316
en funci6n del pH, para lo titulacién de hidréxido
de amonio con &cida sulfarico
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GRAFICA 19.— Respuesta de! electrodo de acero inoxidabie 316
en funcién del pH, paro lo titulacién de hidréxido
de amonio con Gcido sulfarico
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