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Se elabora un Electrodo Electropulido-Electropulido de Acero Inoxidable 316 para
probar su funcionamiento en microvaloraciones dcido base, de H:POs con NaOH.

El electropulido es una técnica de acabado quimico para superficies, mediante
la cual el metal se disuelve electroliicamente, idn por idn, de la superficie de un
objeto metdlico (Alenka, 2010).

Los electrodos E-E representan una buena alternativa por el bajo costo en su
elaboracién comparado con los electrodos convencionales, asi como para
reducir los residuos generados, para la readlizacidn de determinaciones
potenciométricas, dado que del mismo modo que el electrodo de vidrio, estos
electrodos cumplen con el modelo de la ecuacion de Nernst, que para el caso
particular del FeO (6xido ferroso) se tiene:

2H" + FeO + 2e~ - Fe® + H,0........ ()

E = E9, 4+ 205%0, [[’;‘:g]][[::o];(z)
E = Ef, + “2x 2log[H*].....¢9
Er = EP, + 0.0592 log[H*]........ (4)
Ey = E, — 0.0592pH............. 5

En este frabajo se compara el electrodo electropulido-electropulido elaborado,
con los electrodos convencionales de vidrio, ya que como se sabe, estos pueden
ser utilizados en las titulaciones potenciométricas.

También se demuestra experimentalmente que las valoraciones potenciométricas
pueden llevarse a cabo utilizando un multimetro en vez de un potencidmetro, a
través de un sistema indicador de punto de equivalencia.

Para comprobar que el electrodo E-E (Electropulido-Electropulido) da una
respuesta similar al electrodo de Vidrio y que un multimetro puede funcionar
como sustituto de un potencidbmetro se realizd una serie de valoraciones, las
cuales fueron efectuadas de manera simultdnea con un el electrodo E-E y un
electrodo comercial de vidrio. Por medio de estas valoraciones se encontré que
el electrodo E-E elaborado muestra un comportamiento semejante a los
electrodos comerciales en la determinacion del volumen del punto de
equivalencia en valoraciones dcido-base.

Finaimente se realiza la prueba estadistica de t de Student para corroborar su
funcionalidad y comprobar que esta nueva alternativa nos da resultados
confiables como los que son obtenidos mediante un método convencional.



La quimica analitica ha evolucionado de una manera considerable, los métodos
volumétricos constituyen una herramienta importante y muy Util en cualquier
laboratorio de andilisis quimico. Los métodos volumétricos son empleados para
determinar la concentracidon del analito en estudio, y, dependiendo de Ias
reacciones que se efectien se clasifican en: reacciones dcido base,

complejométricas, de déxido-reduccién y de precipitacidén (Skoog-West-Holler-Crouch,
2005).

Una reacciéon dcido-base o reaccién de neutralizacion es una reaccion quimica
que ocurre enfre un dcido y una base produciendo una sal y agua (Harris D., 2012).

La fitulacidn dcido-base es un procedimiento analitico cuyo objetivo es
determinar la concentracion de un analito con propiedades dcidas o bdsicas,
utilizando una disolucién valorada de una base o dcido, mediante una reaccion
de neutralizacién para formar una sal y agua (Harris D., 2012).

Asimismo, mediante una titulacién también es posible deducir el pK del analito.
Los casos mds frecuentes en las valoraciones dcido-base son:

e valoracioén de dcido fuerte con base fuerte
e valoracion de base fuerte con dcido fuerte
e valoracién de dcido débil con base fuerte
e valoracién de base débil con dcido fuerte

Las valoraciones dcido-base poseen las siguientes caracteristicas

e Se basan en una reacciéon volumétrica dcido-base.

e El fundamento tedrico de dicha reaccion es la transferencia de protones
entre el dcido y la base

e Elintervalo de virgje se caracteriza por un cambio brusco del pH.

e Se necesita un indicador quimico o un pHmetro para monitorizar la
valoracion.

(2]



2. Potenciometria.

La potenciometria es un método que involucra todas las propiedades
electroquimicas con las que cuenta una solucidn para asi obtener la
concentracion del analito que se encuentra presente en ella y se desea conocer.
En definicion, la potenciometria es un método analitico electroquimico basado
en la medida de la diferencia de potencial entre electrodos sumergidos en una
solucién, siendo el potencial de uno de los electrodos funcién de la
concentracién de determinados iones presentes en la solucion. La medida de los
potenciales de electrodo permite obtener de forma directa la concentracion de
una sustancia o seguir su evolucion a lo largo de una reaccidon quimica (reaccién
de titulacioén) (Haris D., 2012).

El objetivo de una medicidn potenciométrica es obtener informacién acerca de
la composicidn de una solucidn mediante el potencial que aparece entre dos
electrodos. La medicion del potencial de la celda se determina bajo condiciones
reversibles en forma termodindmica y esto implica que se debe dejar pasar el
tiempo suficiente para que la celda se equilibre y que sélo se podrd extraer una
corriente insignificante en el franscurso de la determinacion.

El potencial de una celda se expresa con la relacion:
Ecel = (Eind- Eref) + Ei........... (6)

El potencial del electrodo indicador, Eind, €s sensible a las condiciones quimicas de
la solucién, mientras que el electrodo de referencia tiene un potencial fijo, Erer,
independiente de la solucidn en la celda. El potencial también incluye el
potencial en la unién liquida, E;, que representa en la interfase entre el electrdlito
dentro del compartimiento del electrodo de referencia y la solucion externa.

- -
Electrodo de L J
referencia Eces =

Electrodo indicador

Eina
{ g
Puente salino S 4
{ Solucién del anali(nl
E < s

- L B

Figura 1. Celda para determinaciones potenciométricas.

Fuente: (Alquimica, 2011).
(3]



El diagrama de funcionamiento de la celda seria el siguiente:

Electrodo de referencia| puente salino| disolucion de analito]| electrodo indicador
~ Fon i) o > 8 ! v
E ref E} E ing

Existen dos métodos para hacer mediciones experimentales.

e Al primer método se le llama Potenciometria directa; este método consiste
en hacer una medicion del potencial de la celda; esto es suficiente para
determinar la actividad del ion que nos interesa, y se utiliza principalmente
para medir el pH de disoluciones acuosas.

e Al segundo método se le llama Valoracion potenciométrica y aqui el ion a
determinar se valora y el potencial se mide en funcidén del volumen de
agente valorante. Este se utiliza para detectar el punto de equivalencia en
una valoracién. Este segundo método es aplicable a todo tipo de
volumetrias.

2.1 Medidas potenciométricas directas.

Se pueden utilizar las medidas potenciométricas directas para completar los
andlisis quimicos de aquellas especies para las cuales existe un electrodo
indicador. La técnica es simple, y requiere sélo la comparacion del potencial
producido por el electrodo indicador en una solucién problema con el potencial
gue se obtiene cuando se sumerge el mismo electrodo en una solucidon patrén
(Bussi, 2004).

2.2 Titulaciones potenciométricas.

El método de titulacién potenciométrica consiste en medir el potencial (voltaje)
en una solucidn por medio de un electrodo como funcién de volumen de agente
fitulante. El potencial que se mide se puede transformar a unidades de
concentracion de una especie en solucidon. El potencial de un electrodo
indicador adecuado puede utilizarse en forma muy conveniente para establecer
el punto de equivalencia en una titulacién (Bussi, 2004).

El punto final potenciométrico puede utilizarse en muchas circunstancias vy
proporciona datos intfrinsecamente mds precisos que los que se obtendrian con la
misma técnica empleando indicadores. Lamentablemente, este procedimiento
toma mas tiempo que una fitulacion con indicador. Al comienzo, se agregan
porciones grandes del reactivo con el que se titula; a medida que se aproxima el
punto final, anunciado por mayores cambios de potencial en cada agregado, los
incrementos se hacen mds pequenos.

(4]



3. Potenciometro.

Un potencidmetro es un dispositivo conformado por 2 resistencias en serie, Ias
cuales poseen valores que pueden ser modificados por el usuario. Existen multiples
tipos de potencidmetros, variando su forma y el método coémo modifican los
valores de las resistencias (PANAMAHITEK, s.f).

> Un Potencidmetro digital es un circuito integrado que tiene la capacidad
de variar su resistividad a fravés de una senal digital.

4. Multimetro.

Un multimetro es un instfrumento que permite medir directamente magnitudes
eléctricas activas como corrientes y diferencia de potenciales o pasivas como
resistencias, capacidades y ofras. Las medidas pueden realizarse para corriente
continua o alterna.

El funcionamiento se basa en la utilizacidon de un galvandmetro que se emplea
para todas las mediciones. Para poder medir cada una de las magnitudes
eléctricas, el galvandmetro se debe completar con un determinado circuito
eléctrico que dependerd también de dos caracteristicas del galvanémetro: la
resistencia interna (Ri) y la inversa de la sensibilidad. Esta Ultima es la intensidad
que, aplicada directamente a los bornes del galvanémetro, hace que la aguja
llegue al fondo de escala.

En el laboratorio hay distintos tipos o modelos de estos multimetros electrénicos
con lectura digital, correspondientes a diferentes marcas, pero todos ellos tienen
unas partes o componentes comunes:

(5]
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Figura 2. Vista frontal esquematica de un multimetro digital.

Fuente: El multimetro (s.f).

5. Electrodos.

Para medir el pH se utilizan dos fipos de electrodos y cada uno de ellos tiene un
proposito especifico; estos son:

1) El electrodo de referencia que no participa en ninguna reaccién quimica o
electroquimica en las condiciones de la medida.

El electrodo indicador cuya respuesta depende de la concentracion del
analito.

2)

Los electrodos indicadores y de referencia separados solamente son de utilidad
cuando fienen grandes diferencias en su vida estimada. En la prdctica, el
electrodo combinado es el md&s utilizado en la actualidad. En comparacion con
la configuracion separada, es mas facil de usar. El electrodo indicador vy el
electrodo de referencia se combinan en una sola unidad con el electrodo
combinado.
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Figura 3. Esquema de los dos electrodos usados comUnmente para medir pH.

Fuente: (Bussi J., 2004).

5.1 Electirodo de referencia.

Los electrodos de referencia se caracterizan por presentar un potencial que es
constante en el tiempo, no tiene ningln cambio y es independiente de la
composicion de la disolucion del analito; es reversible y obedece la ecuaciéon de
Nernst.

Dos electrodos comUnmente usados son:

e FElectrodos de referencia calomelanos. Las concentraciones de KCl(cloruro
de potasio) empleadas habitualmente en estos electrodos de referencia
son 0.1 M, 1 M, y saturada (casi 4.6 M). El mds comUnmente usado es el ECS
(Electrodo Calomelano Saturado).

e FElectrodos de referencia de plata/cloruro de plata. Electrodo de plata
sumergido en una disolucion saturada en cloruro de potasio y cloruro de
plata (6 a 7M).
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5.2 Electrodo indicador.

Tiene un potencial que varia de manera conocida con la concentfracion del
analito. Los electrodos indicadores para las medidas potenciométricas son de dos
tipos fundamentales, denominados metdlicos y de membrana (especificos 6
selectivos para iones).

e Indicadores metdlicos.

o Electrodos de primera clase. Estos electrodos estdn formados por un
metal puro que se encuentra en equilibrio directo con su cation en
solucion. (Ag*/AQ®, Hg2?*/HgP, Cuzt/Cuo, etfc.)

o Electrodos indicadores metdlicos de segunda clase. En estos
electrodos, los metales no soélo responden hacia sus propios
cationes; también tienen sensibilidad a la actividad de aniones que
llegan a formar precipitados que son poco solubles o complejos que
son estables con estos cationes.

o Electrodos de tercera clase (Electrodo de mercurio para la
determinacion de calcio).

e Indicadores metdlicos inertes para los sistemas redox (oxido-reduccién) que
son usados en materiales conductores inertes. Entre estos se encuentra el
platino, oro, paladio y carbono.

e Indicadores de membrana.

El método mds adecuado para determinar el pH consiste en medir el
potencial que se genera a través de una delgada membrana de vidrio
que separa dos soluciones con diferente concentracion de ion hidrégeno.
Actualmente se han desarrollado electrodos de membrana selectivos de
iones. Existen electrodos de membrana cristalina de cristal simple y cristal
policristalino; asi mismo de membrana no cristalina de vidrio, liquidos vy
liguidos inmovilizados en polimeros rigidos, todos ellos con aplicaciones de
acuerdo a su composicion

6. Electropulido de metales.

El electropulido es un tratamiento superficial mediante el cual el metal se disuelve
electroliticamente, al ser pulido actia como dnodo en una celda electrolitica.
Con la aplicacién de corriente, se forma una capa en la superficie metdlica,
permitiendo a los iones metdlicos difundirse a través de dicha capa. Los puntos
altos de la superficie rugosa, Io mismo que las zonas con rebabas, son dreas de
mayor densidad de corriente que el resto de |la superficie, y se disuelven a mayor
velocidad, dando lugar a una superficie mds lisa y nivelada. Simultdneamente, y
bajo condiciones controladas de intensidad de corriente temperatura, tiene
lugar un abrillantamiento de la superficie.
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Electropulido (pulido electroquimico, pulido electrolitico) funciona bdsicamente
debido que, al disolverse el metal bajo la circulacion de corriente, se forma una
capa viscosa de productos de la disolucién, la cual se va difundiendo lentamente
en el bano electrolitico.

El espesor de esta capa no es constante siendo mayor en los valles, ademds
como su resistencia eléctrica es superior a la de la solucidn de electropulido,
conduce a una disolucion preferencial de los picos, y a una nivelacion de la
superficie.

En la figura.4 (a) se puede apreciar el esquema de un corte transversal (a escala
microscopica) de la superficie al comienzo del procedimiento, y en la (b) cémo
después de un tiempo de tratamiento la superficie se ha disuelto y comienza a
"nivelarse".

capa viscosa

metal de base

metal de base 7,
Figura 4. Electropulido.
Fuente: Alenka, 2010

En este proceso no se forma una capa superficial como en el caso del pulido
mecdnico, ya que lo que se disuelve es el metal de base.

En la figura 5 en a, se puede apreciar una microfotografia de una superficie
tratada con esmeril 180, aumentada 50 veces. En b, la misma superficie, después
de electropulida. Se ve claramente la accion niveladora descripta en el esquema
de la figura.l. La ¢ es una microfotografia, con un aumento de 50 veces, de una
superficie especular obtenida mediante un tratamiento mecdnico con cepillo y
pasta de pulir. Se aprecian claramente las pequenas cavidad es y rayas con
bordes agudos, que dificultardn posteriormente las acciones de limpieza. En
cambio, en d, la misma superficie electropulida muestra la ausencia de huecos
con bordes definidos. En este tipo de terminacion no podrdn alojarse materiales
extranos.
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Figura 5. Microfotografia de proceso.

Fuente: Alenka, 2010.

Algunas ventajas del electropulido son (Alenka, 2010):

Tratar piezas de forma irregular y de gran tamano, en un tiempo corto y
con gran ahorro de mano de obra.

Aumentar la resistencia a la corrosién ya que el proceso permite eliminar
las capas superficiales formadas por labores de Iaminacion y pulido,
dejando sobre la superficie terminada una capa de dxidos de hierro que le
confiere una excelente pasividad en relaciédn con numerosos reactivos
quimicos.

Disminuir la tendencia en los liquidos y sélidos a adherirse a la superficie,
mejorando los aspectos de limpieza y escurrido de las mismas, aspectos
muy importantes en intercambiadores de calor, evaporadores, etc.

Pulir piezas en las que el pulido mecdnico resulta inaccesible. Esto es
posible lograrlo en un solo tratamiento, proporcionando un aspecto
uniforme en toda la superficie, lo cual seria dificil de lograr mediante
métodos convencionales.
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Como se sabe, para poder medir pH se necesita emplear dos tipos de
electrodos, el de referencia y el indicador. Actualmente el electrodo indicador
mds efectivo, empleado en este tipo de mediciones, es el de vidrio, sin embargo,
existen electrodos alternativos que teniendo la precisidon de aquél, pueden
reemplazarlo.

Anteriormente en la Facultad de Estudios Superiores Cuautitldn, en la seccion de
Quimica Andlitica, se ha implementado la metodologia para microvaloraciones
potenciométricas, la cual estd descrita en un articulo publicado en el ano 2003
“Potenciometria con volUmenes a nivel microescala en educacion” (Pérez
Rincén, 2003). Con nuevos avances, se publican nuevos articulos como el de
“Potenciometria de éxido reduccion a microescala en docencia” (Pérez, Rincon, &
Herndndez, 2011) y “Construccion de un electrodo combinado posai-posai para
microvaloraciones dcido-base” (Pérez, Rincén & Tenorio 2013); estos articulos
prueban que es posible reducir costos y riesgos en las valoraciones
potenciométricas, ademds formar parte de la ensenanza en dichos laboratorios.

Aunque en estos frabajos existe la similitud de que se pretende tener una
metodologia alternativa para microvaloraciones potenciométricas lo que
nosotras presentamos es una potenciometria sin potenciometros y sin electrodos
comerciales. La novedad de nuestro trabajo es que se utiliza un electrodo
electropulido-electropulido como sistema indicador de pH ademds el uso de un
multimetro para llevar a cabo la medicidn de potencial.

En este trabajo se presenta un estudio de mayor profundidad, ya que vamos
desde la elaboracién de un electrodo electropulido-electropulido; por lo que el
nombre de este electrodo se debe a que tanto el electrodo indicador como el
de referencia estdn electropulidos. Posteriormente se hacen microvaloraciones
dcido base alternando este electrodo con uno comercial y utilizando un
multimetro como alternativa econdmica comparada respecto a la técnica
convencional utilizando un potenciémetro.

Por lo que el objetivo de este trabajo es encontrar una alternativa viable para
llevar a cabo diferentes tipos de valoraciones potenciométricas en la seccidon de
Quimica Analitica con el menor costo en equipos y residuos generados.

Cabe mencionar que es un proyecto propio de la Facultad de Estudios Superiores
Cuautitlan.
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Objetivo general:

Demostrar que es posible utilizar un multimetro en vez de un potencidometro
en microvaloraciones dcido base utilizando un electrodo E-E (Electropulido-
Electropulido) para asi poder equipar mejor y a un bagjo costo los
laboratorios de Quimica Analitica, asi como disminuir los residuos
generados.

Objetivos particulares:

Realizar microvaloraciones dcido-base utilizando un electrodo
Electropulido-Electropulido y un electrodo convencional para
comparar resultados.

Usar un multimetro como sustituto de un potencidbmetro en
microvaloraciones con el electrodo Electropulido-Electropulido.

Realizar un andlisis de costos para demostrar que la fabricacion y uso
del electrodo Electropulido-Electropulido comparado con uno
comercial es mdas econémico.

Implementar el uso del electrodo Electropulido-Electropulido y del
multimetro como sustituto del potencidmetro para la reduccion de
gastos en la seccion de Quimica analitica asi como disminuir los residuos
generados.
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Figura 6. Diagrama del montaje experimental para llevar acabo el electropulido del
acero 316.

Fuente: Autoria propia.

Procedimiento experimental.

—_

Se cortaron dos trozos de alambre acero 316 de 6 cm.

2. Se sumergieron los dos trozos de acero 316 en una solucién de frioxido de
cromo 2.5 M en H:SO4 5 M, y con unos caimanes se conectaron tanto en
dnodo como cdtodo a una fuente de poder como se indica en la figura.

3. Se encendio la fuente de poder a 0.5 Ampers, se dejaron 20 minutos para
que se lleve a cabo el pulido del alambre de acero.

4. Ya transcurridos los 20 minutos se observd el electropulido en ambos
alambres, por lo que apagamos la fuente de poder y se refiraron los
alambres de la solucién de tridxido de cromo y se enjuagaron con aguad
destilada.

5. Ya enjuagados los alambres se dejaron reposar en una solucién de

Hidroxido de Sodio por 24 horas para que pudiera llevarse a cabo la

hidratacién de los electrodos.
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ALAMBRE DE
ACERO 316

FUENTE DE PODER SOLUCION DE

CI’Og en HzSO4

Figura 7. Montaje experimental utilizado para llevar acabo el electropulido del acero 316.

Fuente: Autoria propia.

Figura 8. Vaso con los electrodos electropulidos.

Fuente: Autoria propia.
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Capitulo Il

VALORACION DE ACIDO FOSFORICO CON HIDROXIDO DE SODIO,
UTILIZANDO LOS ELECTRODOS ELABORADOS

En esta primer etapa para poder hacer las valoraciones se utilizaron los electrodos
electropulidos, el indicador lo sumergimos en la solucidon a valorar y el electrodo
de referencia en una solucion de KNOs y las unimos por medio de un puente de
agar para que pueda llevarse a cabo la valoracion.

Primero se hizo la comparacién de los electrodos electropulidos respecto a un
electrodo comercial para ver si es que estos funcionan de manera similar y
después se realizaron nuevamente microvaloraciones pero ahora el electrodo
electropulido-electropulido conectado a un multimetro y el electrodo de vidrio a
un potencidmetro para poder ver si el multimetro respondia de manera parecida
al potenciémetro.

Comparacion de un electrodo comercial de vidrio con un electrodo
electropulido-electropulido usando potenciémetro.

En esta etapa se utilizd el electrodo E-E y un electrodo comercial, para hacer la
medicion y poder comparar el potencial obtenido en cada uno para comprobar
que funcionan de manera similar.

El montaje experimental se muestra a continuacion:

Bureta 10mL

/ con NalH
Soporte Universal
con pinzas Electrodo indicador,
electropulido
/I(uente de agar Potencidmetro
Electrodo g .-" '
de vidrio " - -Electrodo de
referencia,
electropulido
PO, KMNO5
= 2 = >
Agitador
Potenciémetro D magnético

Figura 9. Diagrama del montaje experimental a utilizar para realizar una valoracion de
H3PO4 con NaOH, a fin de comparar un elecirodo comercial de vidrio con un electrodo
electropulido-electropulido usando potenciémetro.

Fuente: Autoria propia.
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Para llevar a cabo la valoracidén se tomdé una dlicuota de 6 ml de
[H3PO4]=0.010017M y se vertid en una copa tequilera. Para tomar las mediciones
ambos electrodos se conectaron a un potencidmetro cada uno y se infrodujo en
la solucidn. La solucidon valorante es [NaOH]=0.030278 M, se colocd en la bureta y
se fue agregando cada 0.25 ml hasta llegar a los 6 ml de volumen agregado.

Soporte Universal con pinzas

Bureta 10mL con NaOH

Electrodo indicador, electropulido
Electrodo de referencia, electropulido
Solucién de H3PO4

Solucién de KNO3

Puente de agar

Agitador magnético

. Potencidmetros

10. Electrodo de vidrio

© o N~ LN

Figura 10. Montaje experimental empleado para realizar una valoracion de HiPO4 con
NaOH, a fin de comparar un electrodo comercial de vidrio con un electrodo
electropulido-electropulido usando potenciémetro.

Fuente: Autoria propia.
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Se realizaron cuatro corridas utilizando el potencidometro para hacer las lecturas;
con los datos obtenidos (Anexo 5.1, a) tanto de pH como de potencial de dichas
corridas se saca el promedio para cada punto de volumen agregado y se hace
una grafica promedio de pH en funcion de volumen (figura 11) para el electrodo
de vidrio combinado y ofra de potencial en funcién de volumen (figura 12) para
el electrodo E-E, las cuales se muestran a continuacion.

14.00

12.00
o ©
o ®

10.00 °
°

IS.OO .0
oY o 0 °

6.00 o

4.00 ®
o o 0 0 0 °
2.00

0.00
0 0.5 1 15 2 25 3 35 4 4.5 5

Viaon (Ml)

Figura 11. Curva promedio de cuatro valoraciones de HisPO4[0.01M] con NaOH [0.03M]
uvtilizando electrodo de vidrio combinado pH en funcién de volumen agregado usando
potenciometro.

Fuente: Autoria propia

200.00
150.00 oo,
100.00 °
50.00
0.00
-50.00
L -100.00
-150.00
-200.00
-250.00 ® e 000
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(mv)

-300.00
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Figura 12. Curva promedio de cuatro valoraciones de H3PO4[0.01M] con NaOH [0.03M]
utilizando electrodo E-E, potencial en funcion de volumen agregado usando
potenciometro.

Fuente: Autoria propia
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Una vez obtenidos los datos de la valoracién en el laboratorio, lo primero que
tenemos que hacer para aplicar el método de la primera derivada es calcular el
cambio de potencial por unidad de volumen de valorante, es decir, AE/AV, el
cual se calcula de la siguiente manera:

AE _ E1-E,
AV V-V,

Teniendo ya calculados los valores de AE/AV a partir de los datos experimentales,
el siguiente paso es representar AE/AV en funcién del volumen de valorante,
donde se obtiene una curva con un mdaximo que corresponde al punto de
inflexion.

Para el electrodo de E-E se sacd un promedio de AE/AV de las cuatro corridas y se
graficé en funciéon del volumen agregado (figura 13) dicho grdfico se muestra a
continuacion:

-50

-100

-300

-350

-400

Viaon (ml)

Figura 13. Aplicacion del método de la primera derivada para la determinacién del punto
final en la valoracion potenciométrica de HsPO4 con NaOH como valorante, para el
electrodo E-E.

Fuente: Autoria propia
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Para el electrodo de vidrio combinado se sacd un promedio de ApH/AV de las
cuatro corridas y se graficd en funcion del volumen agregado (figura 14), dicho
grafico se muestra a continuacion:

Vyaon (ml)

Figura 14. Aplicacion del método de la primera derivada para la determinacién del punto
final en la valoracién potenciométrica de HsPO4 con NaOH como valorante, para el
electrodo de vidrio combinado.

Fuente: Autoria propia

Una vez realizada la grdfica tanto de AE/AV como de ApH/AV en funcidon del
volumen de valorante podemos observar el volumen de punto de equivalencia,
tanto para el electrodo E-E como para el de vidrio combinado, podemos ver que
estos se encuentran en 1.5 ml y 3.25 ml de volumen agregado (que es en donde
se observan los puntos mdaximos de la curva) para ambos electrodos.

Haciendo estos grdficos para cada corrida podemos observar donde se
encuentran los puntos de equivalencia y posteriormente realizamos una tabla
comparativa de los voluUmenes de punto de equivalencia de las cuatro corridas
para ambos electrodos, utilizando potenciometro. Dicha tabla se muestra a
continuacioén:
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CORRIDA ELECTRODO DE ELECTRODO E-E

VIDRIO
PE 1 PE2 PE1 PE2
1 1.75 3 1.75 3

2 1.75 3.25 1.75 3.25

3 1.75 3.25 1.75 3.25

4 1.75 3.75 1.75 3.75
Media 1.75 3.3125 1.75 3.3125
Desv. Std 0 0.2724 0 0.2724
Varianza 0 0.0742 0 0.0742

Coef. Var (%) 0 8.22 0 8.22

Tabla 1. Comparacién de volumen de punto de equivalencia en una valoracién de H3PO4
con NaOH para el electrodo de vidrio y el electrodo electropulido-electropulido.

Fuente: Autoria propia.

Con esta tabla podemos observar que los puntos de equivalencia que se
obtuvieron con el electrodo E-E son los mismos que se obtuvieron con el electrodo
de vidrio combinado; por lo que podemos decir que el electrodo E-E frabaja de
manera similar que el electrodo de vidrio por lo que es un buen sustituto de este.
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Comparacion de un multimetro con un potenciometro.

En esta segunda etapa se realizaron microvaloraciones acido-base utilizando un
electrodo E-E y un electrodo de vidrio para medir el potencial; y se utilizd un
multimetro y un potencidometro para comparar los resultados obtenidos vy
comprobar que funcionan de la misma manera.

El montaje experimental es el que se muestra a continuacion

— Bureta 10mL

/ con MaOH Multimetro
Soporte Universal
Con pinZas Electrodo indicador,
glectropulide
Aerﬂ:e de agar
Electrodo A g ,','f
de vidrio N .

Electrodao de
KMO
’PE'*_ _ : referencia,
} &= 2 e 2 electropulido
Agitador
Potencidmetro O miagnético

Figura 15. Diagrama del montaje experimental a utilizar para realizar una valoracién de
H3PO4 con NaOH, a fin de comparar un multimetro con un potencidometro.

Fuente: Autoria propia

Para llevar a cabo la valoracion se tomd una dlicuota de 6 ml de
[H3PO4]=0.010017M y se vertid en una copa tequilera. Para tomar las mediciones
ambos electrodos se conectaron a un potencidmetro cada uno y se introdujeron
en la solucién. La solucion valorante que es el [NaOH]=0.030278 M y se colocd en
la bureta y se fue agregando cada 0.25 ml hasta llegar a los 6 ml de volumen
agregado.
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O NGO~

9.
10.
11.

Bureta 10mL con NaOH

Soporte Universal con pinzas
Electrodo de vidrio

Electrodo indicador, electropulido
Puente de agar

H3PO4

KNOs

Agitador magnético

Electrodo de referencia, electropulido
Potenciémetro

Multimetro

Figura 16. Montaje experimental empleado para realizar una valoracion de HsPOs4 con
NaOH, a fin de comparar un multimetro con un potenciémetro.

Fuente: Autoria propia.
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Se realizaron cuatro corridas y con los datos obtenidos (Anexo 5.1, b) se hace una
grdfica tanto de pH como de potencial de dichas corridas, se saca el promedio
para cada punto de volumen agregado y se hace una grafica promedio de pH
en funcion de volumen (figura 17) para el electrodo de vidrio combinado y ofra
de potencial en funcién de volumen (figura 18) para el electrodo E-E, las cuales se
muestran a continuacion.

12.00
e o o
oo
10.00 °
8.00 °

6.00

pH
[ ]

4.00

o o O
2.00

0.00
0 0.5 1 1.5 2 2.5 3 3.5 4 4.5 5

Viaon (ml)

Figura 17. Curva promedio de cuatro valoraciones de Hi:PO4[0.01M] con NaOH [0.03M]
uvtilizando electrodo de vidrio combinado pH en funcién de volumen agregado usando
potenciometro.

Fuente: Autoria propia.

250.00
200000 o o o ¢ .
150.00
100.00
50.00

0.00 ® o
0 0.5 1 1.5 2 25 @ 3 3.5 4 45 5

E (mV)

-50.00
-100.00
-150.00 o
-200.00

o o

-250.00
VNaOH (ml)

Figura 18. Curva promedio de cuatro valoraciones de H3sPO4[0.01M] con NaOH [0.03M]

uvtilizando E-E, potencial en funcién de volumen agregado, usando un multimetro.

Fuente: Autoria propia.
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Una vez obtenidos los datos de la valoracion en el laboratorio, volvemos a aplicar
el método de la primera derivada, calculando el cambio de potencial por unidad
de volumen de valorante, es decir, AE/AV

Teniendo ya calculados los valores de AE/AV a partir de los datos experimentales,
el siguiente paso es representar AE/AV en funcidén del volumen de valorante,
donde se obtiene una curva con un mdximo que corresponde al punto de
inflexion.

Para el electrodo de E-E se sacd un promedio de AE/AV de las cuatro corridas y se
graficd en funcion del volumen agregado (figura 19), dicho grdfico se muestra a
confinuacion:

-50
-100
-150

-200

AE/AV

-250

-300

-350

-400

Viaon (Ml)

Figura 19. Aplicacion del método de la primera derivada para la determinacién del punto
final en la valoraciéon potenciométrica de H:PO4 con NaOH como valorante, para el
electrodo E-E usando un multimetro.

Fuente: Autoria propia.
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Para el electrodo de vidrio combinado se sacd un promedio de ApH/AV de las
cuatro corridas y se graficd en funcion del volumen agregado (figura 20), dicho
grafico se muestra a continuacion:

0 0.5 1 15 2 2.5 3 35 4 4.5 5

Viaon (ml)

Figura 20. Aplicacion del método de la primera derivada para la determinacién del punto
final en la valoracion potenciométrica de HsPO4 con NaOH como valorante, para el
electrodo de vidrio combinado, usando potencidometro.

Fuente: Autoria propia.

Una vez readlizada la grdfica tanto de AE/AV como de ApH/AV en funcién del
volumen de valorante podemos observar el volumen de punto de equivalencia,
tanto para el electrodo E-E como para el de vidrio combinado que es en donde
se observan los puntos mdximos de la curva) para ambos electrodos.

Haciendo estos grdficos para cada corrida podemos observar donde se
encuentran los puntos de equivalencia y posteriormente realizamos una tabla
comparativa de los volUmenes de punto de equivalencia de las cuatro corridas
para ambos electrodos, utilizando potencidmetro. Dicha tabla se muestra a
continuacion:

Realizamos una tabla comparativa de los volUmenes de punto de equivalencia
de las fres corridas para ambos electrodos, la cual se muestra a continuacion.
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CORRIDA ELECTRODO DE ELECTRODO E-E

VIDRIO
PE1 PE2 PE1 PE2
1 1.75 3.25 1.75 3.25
2 1.75 3.25 1.75 3.25
3 1.5 3 1.5 3
4 1.5 3 1.5 3
Media 1.625 3.125 1.625 3.125
Desv. Std 0.125 0.125 0.125 0.125
Varianza 0.0156 0.0156 0.0156 0.0156
Coef. Var (%) 7.69 4 7.69 4

Tabla 2. Comparacién de volumen de punto de equivalencia para el electrodo de vidrio
con potencidmetro y el electrodo electropulido-electropulido con multimetro.

Fuente: Autoria propia.

Con esta tabla podemos observar que los puntos de equivalencia que se
obtuvieron con el electrodo E-E son los mismos que se obtuvieron con el electrodo
de vidrio combinado; por lo que podemos decir que el electrodo E-E frabaja de
manera similar que el electrodo de vidrio y que se puede utilizar el multimetro
como sustituto del potencidmetro ya que tenemos una respuesta semejante en su
comportamiento.
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Capitulo Il

VALORACION DE ACIDO FOSFORICO CON HIDROXIDO DE SODIO,
UTILIZANDO LOS ELECTRODOS E-E YA ECAPSULADOS.

En esta tercera etapa encapsulamos y unimos el electrodo electropulido
indicador y el electrodo electropulido de referencia, y se hicieron las
microvaloraciones para ver si funcionaban de manera correcta.

Comparacion de un multimetro con un potenciometro usando el E-E

encapsulado

Se realizaron microvaloraciones dcido-base utilizando un electrodo E-E y un
electrodo de vidrio para medir el potencial; utilizando un multimetro y un
potencidmetro para comparar los resultados obtenidos y comprobar que
funcionan de la misma manera.

El montaje experimental es el que se muestra a continuacion:

Electrgdp E- Electrodo

encap$ufado de vidrio

Potencidmetro

Figura 21. Diagrama del montaje experimental a utilizar para realizar una valoracion de
H3PO4 con NaOH, utilizando E-E encapsulado, a fin de comparar el multimetro con el
potenciémetro.

Fuente: Autoria propia.
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Para llevar a cabo la valoracidén se tomdé una dlicuota de 6 ml de
[H3PO4]=0.010017M y se vertid en una copa tequilera. Para tomar las mediciones
ambos electrodos se conectaron a un potencidmetro cada uno y se introdujeron
en la solucién. La solucidn valorante que es el [NaOH]=0.030278 M y se colocd en
la bureta y se fue agregando cada 0.25 ml hasta llegar a los 6 ml de volumen
agregado.

T

/

Bureta 10mL con NaOH
Electrodo de vidrio
3. Electrodo E-E encapsulado
3.1 Indicador
3.2 Referencia (KNO3)
Solucién H3PO4
Agitador magnético
Potencidmetro
Multimetro

N -

No o e

Figura 22. Montaje experimental empleado para realizar una valoracion de HiPO4 con
NaOH, utilizando E-E encapsulado, a fin de comparar el multimetro con el potenciémetro.

Fuente: Autoria propia.
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Se redlizaro

n tres corridas y con los datos obtenidos (Anexo 5.2, a) se hace una

grdfica tanto de pH como de potencial de dichas corridas, se saca el promedio

para cada

punto de volumen agregado y se hace una grdfica promedio de pH

en funcion de volumen (figura 23) para el electrodo de vidrio combinado y ofra
de potencial en funcién de volumen (figura 24) para el electrodo E-E, las cuales se

muestran a

12.00
10.00
8.00

L 6.00
4.00

2.00

0.00

continuacién.

°
°
°
°
°
o ®
°
°
o o 0o 0 °
0 05 1 15 2 2.5 3 3.5 4 45 5
Viaon (ml)

Figura 23 . Curva promedio de tres valoraciones de H3PO4[0.01M] con NaOH [0.03M]
vtilizando electrodo de vidrio combinado pH en funcién de volumen agregado usando

150.00
100.00
50.00
0.00

-50.00

(mV)

w -100.00
-150.00
-200.00
-250.00

-300.00

potenciometro.

Fuente. Autoria propia.

°
°
0 0.5 1 15 @ % 2.5 3 3.5 4 4.5 5
® o
°
°
°
°
°

M Y PP

VNaOH (ml)

Figura 24. . Curva promedio de tres valoraciones de H3PO4[0.01M] con NaOH [0.03M]
utilizando electrodo E-E encapsulado, potencial en funcion de volumen agregado usando

un multimetro.

Fuente: Autoria propia.
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Una vez obtenidos los datos de la valoracion en el laboratorio, volvemos a aplicar
el método de la primera derivada, calculando el cambio de potencial por unidad
de volumen de valorante, es decir, AE/AV

Teniendo ya calculados los valores de AE/AV a partir de los datos experimentales,
el siguiente paso es representar AE/AV en funcidén del volumen de valorante,
donde se obtiene una curva con un mdaximo que corresponde al punto de
inflexion.

Para el electrodo de E-E se sacd un promedio de AE/AV de las tres corridas y se
graficé en funcion del volumen agregado (figura 25), dicho grafico se muestra a
confinuacion:

0.00

-50.00

-100.00

-150.00

AE/AV

-200.00

-250.00

-300.00

-350.00

Viaon (Ml)

Figura 25. Aplicacion del método de la primera derivada para la determinacién del punto
final en la valoracion potenciométrica de HsPO4 con NaOH como valorante, para el
electrodo E-E usando un multimetro.

Fuente: Autoria propia.

Para el electrodo de vidrio combinado se sacd un promedio de ApH/AV de las
tres corridas y se graficd en funcidon del volumen agregado (figura 26), dicho
grdfico se muestra a continuacion:
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ApH/AV

Viaon (MI)

Figura 24. Aplicacion del método de la primera derivada para la determinacién del punto
final en la valoraciéon potenciométrica de HsPO4 con NaOH como valorante, para el
electrodo de vidrio combinado, usando potenciémetro.

Fuente: Autoria propia.

Una vez readlizada la grdfica tanto de AE/AV como de ApH/AV en funciéon del
volumen de valorante podemos observar el volumen de punto de equivalencia,
tanto para el electrodo E-E como para el de vidrio combinado se encuentra a los
1.25 ml y 3 ml de volumen agregado (que es en donde se observan los puntos
maximos de la curva) para ambos electrodos.

Haciendo estos grdficos para cada corrida podemos observar donde se
encuentran los puntos de equivalencia y posteriormente realizamos una tabla
comparativa de los voluUmenes de punto de equivalencia de las cuatro corridas
para ambos electrodos, utilizando potencidometro. Dicha tabla se muestra a
continuacioén:
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Realizamos una tabla comparativa de los volUmenes de punto de equivalencia
de las tres corridas para ambos electrodos, la cual se muestra a continuacion.

CORRIDA ELECTRODO DE ELECTRODO E-E
VIDRIO

PE 1 PE2 PE1 PE2

1 15 3.25 15 3.25

2 1.5 3.25 1.5 3.25

3 1.5 3.25 1.5 3.25

Media 1.5 3.25 1.5 3.25
Desv. std 0 0 0 0
Varianza 0 0 0 0
Coef. Var (%) 0 0 0 0

Tabla 3. Comparacién de volumen de punto de equivalencia para el electrodo de vidrio y
el electrodo electropulido-electropulido encapsulado.

Fuente: Autoria propia.

Con esta tabla podemos observar que los puntos de equivalencia que se
obtuvieron con el electrodo E-E encapsulado son los mismos que se obtuvieron
con el electrodo de vidrio combinado; por lo que podemos decir que el
electrodo E-E encapsulado trabaja de manera similar que el electrodo de vidrio y
que se puede utilizar el multimetro como sustituto del potencidmetro ya que
tenemos una respuesta semejante en su comportamiento.
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Capitulo IV

VALORACION DE ACIDO FOSFORICO CON HIDROXIDO DE SODIO,
UTILIZANDO LOS ELECTRODOS E-E ECAPSULADOS Y CON
CONEXIONES.

En esta etapa posterior al encapsulado de los electrodos y ya comprobando que
estos den una respuesta safisfactoria; se procedid a hacer las conexiones del
electrodo.

Después de ponerle las conexiones al electrodo E-E se hicieron nuevamente
valoraciones de H3POs con NaOH, primero con un potencidmetro para
comprobar que el electrodo E-E funciona de manera similar al electrodo de vidrio
y después se realizaron las valoraciones pero utilizando un multimetro para asi
comparar su funcionamiento con respecto al potencidmetro y ver si es posible
que este sirva como su sustifuto.

Comparacion de un electrodo comercial de vidrio con un electrodo

electropulido-electropulido usando potenciémetro.

Se realizaron microvaloraciones dcido-base utilizando un electrodo E-E ya con sus
conexiones y un electrodo de vidrio; para medir el potencial se ufilizaron dos
potencidmetros, uno para cada electrodo, ya teniendo los resultados se
comparan para ver si es que ambos electrodos funcionan de la misma manera.

El montaje experimental es el que se muestra a contfinuacion

El=ctro-do
o oo

Figura 27. Diagrama del montaje experimental a utilizar para realizar una valoraciéon de
H3PO4 con NaOH, a fin de comparar un elecirodo comercial de vidrio con un electrodo E-E
con conexiones, usando potencidémetro.

Fuente: Autoria propia.
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Para llevar a cabo la valoracion se siguid el mismo procedimiento que en las
etapas anteriores. Se tomd una alicuota de 6 ml de [HsPO4]=0.010017M vy se vertid
en una copa tequilera. Para tomar las mediciones ambos electrodos se
conectaron a un pofenciometro cada uno y se introdujeron en la solucion. La
solucion valorante que es el [NaOH]=0.030278 M y se colocd en la bureta y se fue
agregando cada 0.25 ml hasta llegar a los 6 ml de volumen agregado.

Soporte Universal con pinzas
Bureta 10mL con NaOH
Agitador magnético
Potencidmetros

Solucién HaPO4a valorar
Electrodo E-E encapsulado
Electrodo de vidrio

No ok~

Figura 28. Montaje experimental empleado para realizar una valoracion de HsPO4 con
NaOH, a fin de comparar el electrodo E-E encapsulado y el electrodo de vidrio, utilizando
potencidometros.

Fuente: Autoria propia.
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Se realizaron cinco corridas utilizando el potenciometro para hacer las lecturas;
con los datos obtenidos (Anexo 5.3, a) tanto de pH como de potencial de dichas
corridas se saca el promedio para cada punto de volumen agregado y se hace
una grafica promedio de pH en funcion de volumen (figura 29) para el electrodo
de vidrio combinado y ofra de potencial en funcién de volumen (figura 30) para
el electrodo E-E, las cuales se muestran a continuacion.

12
o o o ©
10 ...
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5 6 °
4

o o 0o 0 °
2

0
0 0.5 1 1.5 2 2.5 3 3.5 4 4.5 5

Viaon (ml)

Figura 29. Curva promedio de cinco valoraciones de H3PO4[0.01M] con NaOH [0.03M]
uvtilizando electrodo de vidrio combinado, pH en funcién de volumen agregado usando
potenciémetro.

Fuente: Autoria propia.
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Figura 30. Curva promedio de cinco valoraciones de H3:PO4[0.01M] con NaOH [0.03M]
uvtilizando electrodo E-E c/conexidn, potencial en funcién de volumen agregado usando
un potenciéometro.

Fuente: Autoria propia.
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Una vez obtenidos los datos de la valoracion en el laboratorio, volvemos a aplicar
el método de la primera derivada, calculando el cambio de potencial por unidad
de volumen de valorante, es decir, AE/AV

Teniendo ya calculados los valores de AE/AV a partir de los datos experimentales,
el siguiente paso es representar AE/AV en funcidén del volumen de valorante,
donde se obtiene una curva con un mdaximo que corresponde al punto de
inflexion.

Para el electrodo de E-E se sacd un promedio de AE/AV de las corridas y se
graficé en funcion del volumen agregado (figura 31), dicho grafico se muestra a
confinuacion:

20

AE/AV
o
)

-100

-120

-140

-160

-180

Viaon (ml)

Figura 31. Aplicacion del método de la primera derivada para la determinacién del punto
final en la valoraciéon potenciométrica de HsPO4 con NaOH como valorante, para el
electrodo E-E usando un potenciémetro.

Fuente: Autoria propia.

Para el electrodo de vidrio combinado se sacd un promedio de ApH/AV de las
corridas y se graficd en funcidn del volumen agregado (figura 32), dicho grdfico
se muestra a confinuacion:
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Figura 32. Aplicacion del método de la primera derivada para la determinacion del punto
final en la valoraciéon potenciométrica de HsPO4 con NaOH como valorante, para el
electrodo de vidrio combinado, usando potenciémetro.

Fuente: Autoria propia.

Una vez readlizada la grdfica tanto de AE/AV como de ApH/AV en funciéon del
volumen de valorante podemos observar el volumen de punto de equivalencia,
tanto para el electrodo E-E como para el de vidrio combinado se encuentra a los
1.5 mly 3.5 ml de volumen agregado (que es en donde se observan los puntos
mdaximos de la curva) para ambos electrodos.

Haciendo estos grdficos para cada corrida podemos observar donde se
encuentran los puntos de equivalencia y posteriormente realizamos una tabla
comparativa de los volUmenes de punto de equivalencia de las dos corridas para
ambos electrodos, utilizando potencidmetro. Dicha tabla se muestra a
continuacion:
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CORRIDA ELECTRODO DE ELECTRODO E-E

VIDRIO

PE1 PE2 PE1 PE2

1 15 3.25 1.75 3.25

2 1.5 3.5 1.5 3.5

3 1.5 3.5 1.5 3.5

4 1.5 3.5 1.5 3.5

5 1.5 3.5 1.5 3.5

Media 1.5 3.45 1.55 3.45
Desv. std 0 0.099 0.1 0.099
Varianza 0 0.0099 0.01 0.0099

Coef. Var (%) 0 2.86 6.45 2.86

Tabla 4. Comparacién de volumen de punto de equivalencia para el electrodo de vidrio y
el electrodo electropulido-electropulido encapsulado con conexion.

Fuente: Autoria propia.

Con esta tabla podemos observar que los puntos de equivalencia que se
obtuvieron con el electrodo E-E c/conexién son los mismos que se obtuvieron con
el electrodo de vidrio combinado; por lo que podemos decir que el electrodo E-E
encapsulado y con conexiones trabaja de manera similar que el electrodo de
vidrio.
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Comparacion de un multimetro con un potenciémetro, utilizando E-
E encapsulado y con conexiones.

Se readlizaron microvaloraciones dacido-base utilizando el electrodo E-E
encapsulado y con su conexidn y un electrodo de vidrio, para hacer las
mediciones se utilizard un multimetro y un potencidmetro, se comparardn los
resultados obtenidos para comprobar que funcionan de la misma manera.

El montaje experimental es el que se muestra a continuacion

El=ctrodio
Conwvencions

Foberciometro

Multimetro

(=]

]

Figura 33. Diagrama del montaje experimental a utilizar para realizar una valoracién de
H3PO4 con NaOH, a fin de comparar un multimetro con un potenciéometro.

Fuente: Autoria propia.

Se sigue utilizando el mismo procedimiento. Para llevar a cabo la valoraciéon se
toma una alicuota de 6 ml de [H3PO4]=0.010017M y se vierte en una copa
tequilera. Para tomar las mediciones ambos electrodos deben estar conectados
a un potenciometro cada uno y se introducen en la solucidon. La solucion
valorante que es el [NaOH]=0.030278 M y se coloca en la bureta y se va
agregando cada 0.25 ml hasta llegar a los 6 ml de volumen agregado.
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Soporte Universal con pinzas
Bureta 10mL con NaOH
Electrodo E-E encapsulado
Conexidn del E-E encapsulado
Agitador magnético

Solucién H3PO4a valorar
Electrodo de vidrio
Multimetro

Potencidémetros

VRN AWN =

Figura 34. Montaje experimental a utilizar para realizar una valoraciéon de H:PO4 con
NaOH, a fin de comparar un multimetro con un potenciémetro.

Fuente: Autoria propia.
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Una vez realizadas las corridas y con los datos obtenidos (Anexo 5.3, b) se hace
una grafica de pH en funcidn de volumen (figura 35) para el electrodo de vidrio
combinado y ofra de potencial en funcién de volumen (figura 36) para el
electrodo E-E, las cuales se muestran a continuacion.
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Figura 35. Curva promedio de ires valoraciones de H3PO4[0.01M] con NaOH [0.03M]
uvtilizando electrodo de vidrio combinado, pH en funcién de volumen agregado usando
potenciémetro.

Fuente: Autoria propia.
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Figura 36 . Curva promedio de cuatro valoraciones de H3PO4[0.01M] con NaOH [0.03M]
uvtilizando electrodo E-E c/conexidn, potencial en funcién de volumen agregado usando
un multimetro.

Fuente: Autoria propia.
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Una vez obtenidos los datos de la valoracion en el laboratorio, volvemos a aplicar
el método de la primera derivada, calculando el cambio de potencial por unidad
de volumen de valorante, es decir, AE/AV

Teniendo ya calculados los valores de AE/AV a partir de los datos experimentales,
el siguiente paso es representar AE/AV en funcidén del volumen de valorante,
donde se obtiene una curva con un mdaximo que corresponde al punto de
inflexion.

Para el electrodo de E-E se sacd un promedio de AE/AV de las corridas y se
graficé en funcion del volumen agregado (figura 37), dicho grafico se muestra a
confinuacion:

-50

-100

AE/AV

-150

-200
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Figura 37. Aplicacién del método de la primera derivada para la determinacién del punto
final en la valoraciéon potenciométrica de H:PO4 con NaOH como valorante, para el
electrodo E-E usando un multimetro.

Fuente: Autoria propia.

Para el electrodo de vidrio combinado se sacd un promedio de ApH/AV de las
corridas y se graficd en funcion del volumen agregado (figura 38), dicho grdfico
se muestra a continuacion:
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Figura 38. Aplicacion del método de la primera derivada para la determinacién del punto
final en la valoraciéon potenciométrica de HsPO4 con NaOH como valorante, para el
electrodo de vidrio combinado, usando potenciémetro.

Fuente: Autoria propia.

Una vez readlizada la grdfica tanto de AE/AV como de ApH/AV en funciéon del
volumen de valorante podemos observar el volumen de punfto de equivalencia,
tanto para el electrodo E-E como para el de vidrio combinado se encuentra a los
1.5 mly 3.25 ml de volumen agregado (que es en donde se observan los puntos
maximos de la curva) para ambos electrodos.

Haciendo estos grdficos para cada corrida podemos observar donde se
encuentran los puntos de equivalencia y posteriormente realizamos una tabla
comparativa de los voluUmenes de punto de equivalencia de las cuatro corridas
para ambos electrodos, utilizando potencidometro. Dicha tabla se muestra a
continuacioén:
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CORRIDA

Media
Desv. std
Varianza

Coef. Var. (%)

Tabla 5. Comparacién de volumen de punto de equivalencia para el electrodo de vidrio,
utilizando potencidometro y el electrodo electropulido-electropulido encapsulado con
conexién usando multimetro.

Podemos observar que los puntos de equivalencia que se obtuvieron con el
electrodo E-E c/conexion son los mismos que se obtuvieron con el electrodo de
vidrio combinado; por lo que podemos decir que el electrodo E-E encapsulado
trabaja de manera similar que el electrodo de vidrio y que se puede ufilizar el
multimetro como sustituto del potencidmetro ya que tenemos una respuesta

ELECTRODO DE

VIDRIO
PE 1 PE2
1.5 3.25
1.5 3.25
1.5 3.25
1.5 3.25
0 0
0 0
0 0

semejante en su comportamiento.

Fuente: Autoria propia.
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Capitulo V

CALCULO DE LA T DE STUDENT PARA COMPARAR AMBOS METODOS

Algunas veces se requiere comparar los resultados de dos pruebas a fin de saber
si son “iguales” o “diferentes”. Para ello se aplica la prueba t utilizando la t de
Student. Para comparar los resultados de dos pruebas a fin de saber si son iguales
o diferentes se requiere de una prueba estadistica utilizando la t de Student y la
desviacion estdndar de la poblacién para cada método que es esencialmente la

misma.

Calculode t

tcombinada = % ’% ............. 9
e Media
— _ XX,
L= e 10.1
o = X
2 = s 10.2
e Desviacion estandar
s= [ECxim) 1
n;—-1
e Error estandar
— S1
= e O i
S == 12
JE— S
T = e, 2
S == 12
e Grados de libertad
gl=My+ny) — 2.0, 13
e %CV
Para interpretar el coeficiente de variacion se utiliza la siguiente tabla
CV <10% Existe poca variabilidad  Distribucion
10% <CV <33% Existe una variabiidad ~ homogénea
aceptable
33% < CV <50% Existe una variabilidad Distribucion
excesiva pero tolerante  heterogénea
CV >50% Existe una variabilidad

excesiva
TABLA 6.INTERPRETACION PARA EL

[45]
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Tabla de puntos de equivalencia obtenidos con la primera derivada de las
valoraciones de éml de H3PO4 contra NaOH medido con electrodo de vidrio y
electrodo E-E usando potencidometros para ambos casos.

Electrodo E-E ELECTRODO DE VIDRIO

Veer Vee2 Veer Vee2

MUESTRAS X1 Xi,2 X2 X2,2

1 1.75 3 1.75 3

2 1.75 3.25 1.75 3.25

3 1.75 3.25 1.75 3.25

4 1.75 3.75 1.75 3.75

5 1.75 3.25 1.5 3.25

6 1.5 3.5 1.5 3.5

7 1.5 SN 1.5 3.5

8 1.5 3.5 1.5 3.5

9 1.5 3.5 1.5 3.5
MEDIA 1.6388 3.3888 1.6111 3.3888
DESV ESTA 0.1242 0.2078 0.1242 0.2078
VARIANZA 0.0154 0.0432 0.0154 0.0432
ERROR EST 0.0146 0.024 0.0146 0.024
COEF. 7.57 6.1319 7.57 6.1319

VAR. (%)
TABLA 7. TABLA DE COMPARACION UNSANDO POTENCIOMETROS.

FUENTE: AUTORIA PROPIA
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Tabla del cdiculo de t de Student y grados de libertad para X1 y X2 de las
valoraciones de éml de H3PO4 contra NaOH medido con electrodo de vidrio y
electrodo E-E usando potenciometros.

PRUEBA T DE STUDENT

VPEI VPE2
Grados de libertad 16 16
Nivel de confianza 99.95 99.95
PRUEBA T estadistica 0.4474 0
Prueba T calculada 0.6441 0
Varianza agrupada 0.0173 0.0486
Valor critico de t (dos colas) 51199 0

TABLA 8. CALCULO DE LA T DE STUDENT PARA COMPARACION DE ELECTRODO E-E.
FUENTE: AUTORIA PROPIA

Como podemos ver en este caso para el VPE] nuestra T (0.6441) es aceptada, ya
que es menor que el valor critico de 1 (2.1199), por ofra parte en el VPE21a T es de
cero |o que nos indica que ambos datos son aceptados por lo que se deduce
gue nuestro electrodo E-E actua de manera similar al electrodo de vidrio.

[47]



Tabla de puntos de equivalencia obtenidos con la primera derivada de las
valoraciones de éml de H3PO4 contra NaOH medido con electrodo de vidrio y
electrodo E-E usando multimetro.

ELECTRODO E-E ELECTRODO DE VIDRIO
Ve Vee2 Ve Vee2
MUESTRAS X1 X1,2 X2,1 X2,2
1 1.75 3.25 1.75 3.25
2 1.75 3.25 1.75 3.25
3 1.5 3 1.5 3
4 1.5 3 1.5 3
5 1.5 3.25 1.5 3.25
6 1.5 3.25 1.5 3.25
7 1.5 3.25 1.5 3.25
8 1.5 3.25 1.5 3.25
9 1.5 3.25 1.5 3.25
MEDIA 1.55 3.19 1.55 3.19
DESV ESTA 0.1102 0.1102 0.1102 0.1102
VARIANZA 0.0108 0.0108 0.0108 0.0108
COEF. VAR (%) 6.70 3.25 6.70 3.25
ERROR EST 0.0122 0.0122 0.0122 0.0122

TABLA 9. TABLA DE COMPARACION UNSANDO MULTIMETRO.
FUENTE: AUTORIA PROPIA
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Tabla del cdiculo de t de Student y grados de libertad para X1 y X2 de las
valoraciones de éml de H3PO4 contra NaOH medido con electrodo de vidrio y
electrodo E-E usando multimetro.

Grados de libertad

Nivel de confianza

Prueba T estadistica

PRUEBA T calculada

Varianza agrupada

Valor critico de t
(dos colas)

PRUEBA T DE STUDENT

Vre1

99.95

0.0121

0.6901

Vre2

16

99.95

0.0121

0.6901

TABLA 10. CALCULO DE LA T DE STUDEN PARA COMPRACION DEL ELECTRODO E-E Y

MULTIMETRO.
FUENTE: AUTORIA PROPIA

Para este caso nuestro valor de t es aceptable ya que es igual a cero, lo que
representa que nuestro electrodo E-E trabaja de manera similar al electrodo de
vidrio asi como el uso del multimetro como sustituto del potencidmetro.

Mediante esta prueba podemos observar que el sistema presentado en este
trabajo no se presentd diferencias significativas con el método convencional. Por
lo que podemos asegurar que nuestro electrodo E-E elaborado funciona de
manera similar al electrodo de vidrio y que es posible utilizar el multimetro como
instrumento de fin de valoracion sustituyendo al potencidmetro con un alto nivel

de confianza.
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Conclusiones Generales:

o

o

Mediante la técnica presentada en este trabajo de electropulido de metales
logramos hacer dos electrodos electropulidos de acero inoxidable 316, uno
que nos sirve como electrodo de referencia y otro que sirve como electrodo
indicador.

Se lograron redalizar las microvaloraciones dcido-base utilizando el electrodo
electropulido-electropulido.

La novedad que tiene este sistema presentado es que no hay un electrodo
electropulido-electropulido que se esté usando como sistema indicador de pH
en donde se esté ufilizando un multimetro; por lo que se estd haciendo una
potenciometria sin potencidmetros y sin electrodos comerciales.

Es un proyecto propio de la FES Cuautitldn, que puede implementarse en los
laboratorios de Quimica Analitica, ya que con todo esto obtenemos una
metodologia alternativa, confiable y de gran ayuda para poder mejorar el
equipo en los laboratorios y reducir significativamente tanto los costos como
los residuos generados.

Conclusiones Particulares:

1. Se elaboraron dos electrodos electropulidos de acero inoxidable 316; uno
se utilizd como electrodo indicador de pH y ofro como electrodo de
referencia.

2. Se comprobd experimentalmente que los electrodos elaborados,
utiliz&dndolos por separado, funcionan de manera equivalente el electrodo
convencional de vidrio combinado en la valoraciéon de H3PO4 con NaOH
utilizando como sistema de medida un potencidmetro.

3. Se comprobd experimentalmente que los electrodos elaborados,
combinados, funcionan de manera equivalente el electrodo convencional
de vidrio combinado en la valoraciéon de HiPOscon NaOH, utilizando como
sistemna de medida un Multimetro.

4. Se comprobd experimentalmente que los electrodos elaborados,
combinados, funcionan de manera equivalente el electrodo convencional
de vidrio combinado en la valoraciéon de HsPOs con NaOH con las
conexiones equivalentes al electrodo de vidrio combinado utilizando como
sistema de medida un Multimetro.

5. El electrodo E-E elaborado funciono de manera similar al electrodo
convencional y se puede utilizar el multimetro como instrumento de fin de
valoracién ya que muestra respuestas muy satisfactorias por lo que sirve
como un sustituto del potencidmetro.

6. Con esto obtenemos una metodologia alternativa e innovadora y de bajo
costo (anexo8), la cual puede ser implementada dentro de los laboratorios,
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todo con la finalidad de mejorar el equipo, reducir significativamente en el
volumen de la alicuota a valorar, también implica una reduccion en el
consumo de reactivos andaliticos, reducciéon de residuos y por consiguiente
un menor impacto ambiental. Cabe mencionar que esta tecnologia fue
desarrollada en la Universidad Nacional Autonoma de México en la
Facultad de Estudios Superiores Cuautitldn.
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ANEXOS
MATERIAL UTILIZADO PARA LLEVAR ACABO TODO EL TRABAJO

ANEXO 1.
EXPERIMENTAL.

Material y Equipo Reactivos
H3PO4
Multimetro Merck
STEREN PM=98
Mod. MUL-600 p=1.71 g/ml
Pureza= 85%
Potencidmetro NaOH
o OAKTON pH150 Meyer
e OAKTON pH110 PM=40
Purezo=97%
KNOs3
Electrodo Electropulido-Electropulido REPROQUIFIN
(Acero 316) PM=101.10
Pureza= 99%

Electrodo de vidrio
Copa tequilera
Soporte universal con pinzas

Agitador magnético
CORNING
PC-353
Barra de agitacion magneética

Bureta 10 mL.
KIMAX
Tipo/Clase: A
Puente de agar

Pipeta graduada 10 ml
PYREX
Matraz volumétrico 250 mll
Clase A
PYREX
Fuente de Energia
LODESTAR
Modelo: PS-305

Vaso de precipitado
e 50 ml KIMAX

100 mly 150 ml PYREX
Propipeta

Micropipeta
Single Chaannel Pipette CAPP Denmark

CrO32.5MenHSO42.5M
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ANEXO 2. PREPARACION DE SOLUCIONES.

> Para el NaOH 3x10-2

3x1072mol\ /40 gr NaOH\ [ 97 gr RA
250ml ( )(

= 0.291 gr NaOH
1000ml 100grRP> 0.291 gr NaO

1 mol

Se pesaron 0.2937 gr de NaOH por lo que para sacar la concentracion real el
cdlculo seria:

(0.2937 gr NaOH)( 1 mol ) (100 gr RP

NOTA: Este reactivo no es estdndar primario, ya que sdlo se comparan puntos de
equivalencia, por lo que no se necesita saber concenfraciones.

> Para el H:PO4 1x10-2

1x10~2mol\ /98 gr H,PO,\ / 1ml 85 gr RA
250ml ( )( )(

=0.12178 ml
1000ml 1.71 gr/ \100 gr RP) m

1 mol

Con una micropipeta Single Chaannel Pipette CAPP Denmark se tomaron 122 il
porlo que la concentracion real del HsPOs

(0.122 ml)( 1 mol ) (1.71gr) (100 gr RP

1 = 0.01001
250 ml /\98 gr H,PO,/ \ 1 ml 85grRA)(000ml) 0.010017 M
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ANEXO 3. IMAGENES DEL PROCESO DE ELABORACION DEL ELECTRODO
ELECTROPULIDO-ELECTROPULIDO

Imagen 1. Acero 316 electropulido Imagen 2. Acero 316 electropulido
(dnodo) (catodo)

Imagen 3. Electrodo Imagen 4. Electrodo
electropulido de referencia. electropulido indicador.

Imagen 5. Electrodo
Electropulido-Electropulido
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Imagen 6. Cable para comenzar con la Imagen 7. Conector macho.
conexién para el electrodo E-E.

Imagen 8. Material utilizado para poner las
conexiones
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Imagen 10. Electrodo Electropulido-Electropulido terminado
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Imagen 11. Prueba para saber si las conexiones estdn bien.
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ANEXO 4. PRUEBA DE CALIBRACION DE ELECTRODO E-E

Con el fin de asegurar el funcionamiento de los sistemas indicadores de fin de
valoracién con los electrodos alternativos, fueron calibrados para asegurar su
precision.

Al graficar datos de potencial medido contra pH obtenemos una linea recta con
pendiente negativa y correlacion cercana a 1; por lo tato con esto se puede
comprobar si nuestro electrodo funciona correctamente.

Para checar si el electrodo elaborado funciona hicimos una misma prueba,
tomamos diferentes valores de potencial contra pH y obtuvimos una linea recta
con correlaciéon de =.9989, cercana a 1 por lo que con esto logramos verificar que
nuestro electrodo tiene una buena eficiencia.

Prueba de calibracion de Electrodo E-E

250

200

150
y =-49.465x + 339.89

R? = 0.9989

100

50

E (mV)

12

-50

-100

-150

-200

pH

FUENTE: AUTORIA PROPIA.
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ANEXO 5. TABLAS DE RESULTADOS OBTENIDOS EXPERIMENTALMENTE.

5.1 VALORACION DE ACIDO FOSFORICO CON HIDROXIDO DE SODIO,
UTILIZANDO LOS ELECTRODOS ELABORADOS

a. Comparacién de un electrodo comercial de vidrio con un electrodo
electropulido-electropulido usando potencidmetro.

ler Corrida 2da Corrida 3er Corrida 4ta Corrida Promedio

Viml)[ pH E(mMV)| pH E(MmMV)| pH Emv)| pH EmV)| pH EmMV)

0 2.66 205 266 945 279 223 | 2.64 1504 | 2.69 168.23
0.25 | 2.69 200 272 883 2.81 211 2,67 1513 | 272 162.65
0.5 | 280 184.8 | 2.83 54 287 201 277 148.6 | 2.82 147.10

0.75 |1 297 176.5 | 295 b51.1 297 1701 | 289 147.1 | 2.95 136.20
1 3.15 163.7 | 3.11 53.2 3.05 1652 3.03 143.3 | 3.09 131.35
1.25 | 3.45 151.1 | 3.38 46 325 1588 | 3.18 137.2 | 3.32 123.08

1.5 | 498 108.5 | 4.54  43.6 3.63 137.1 [ 3.61 128.6 | 4.19 104.45
1.75 | 6.48 27 6.39 -46 574 373 | 571 442 | 6.08 15.63

2 6.88 6.9 681  -62.6 | 6.53 -3 6.49 3.6 6.68 -13.78
225|714 -138 | 710 -71.5 | 686 -15.1| 682 -17.9 [ 6.98 -29.58
25 | 741 -1562 | 738 829 | 707 -31.8 | 7.04 -28.9 |7.23 -39.70
275|773 299 | 768 934 [ 7.31 -42 722 354 | 749 -50.18

3 9.55 -130.7 | 821 -118.6 | 758 -57.3 | 722 -447 | 8.14 -87.83
3.25 [10.35 -176.1 | 10.27  -227 793 -75.8 | 7.44 -57.9 | 9.00 -134.20
3.5 11084 -203 |10.79 -263 8.97 -126 | 821 -82.9 | 9.70 -168.73
3.75 111.04 -215 11 -278 [ 10.42 -200 | 9.81 -178.7 [10.57 -217.93

4 1116  -224 |11.12  -288 [10.78 -217 | 10.55 -199.2 [10.90 -232.05
425 [11.26  -227 |11.23 -292 |10.96 -225 | 10.67 -214 |11.03 -239.50
45 | 11.33 229 |11.29 -293 |11.07 -230 | 10.86 -222 |11.14 -243.50
47511139 -236 |11.34 -295 [11.19 -234 | 11.01 -223 [11.23 -247.00
5 |11.43 240 |11.41  -299 [11.24 -238 | 11.8 -225 [11.47 -250.50

FUENTE: AUTORIA PROPIA.
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b. Comparacién de un multimetro con un potencidémetro.

1° Corrida | 2° Corrida | 3° Corrida | 4° Corrida Promedio

Viml)[ pH E(mV)[ pH E(mV)| pH E(mV)| pH EmV)| pH E(mV)
0 |[2.63 254.5 [2.66 205.2 |2.64 134.2 |2.77 188.4 | 2.68 195.58
0.25 [2.68 254 [2.67 202.2 |2.71 1322|279 1712 | 2.71 189.90
0.5 |2.77 257 275 1993 |28 129.4 285 161.4| 279 186.78
0.75 [2.89 246.5 |2.86 195.6 |2.99 121.8 |2.94 157.6 | 2.92 180.38
1 |3.06 2509 [3.08 191.7 [3.22 120 [3.05 151.8 | 3.10 178.60
1.2513.28 2372 |3.35 179.6 |3.75 1143 [3.26 143.6 | 3.41 168.68
1.5 14.08 200.5 |4.49 120.3 |6.21 28 |3.83 1155 | 4.65 116.08
1.75 16.41 90 [6.41 21.2 (673 72 |6.24 -14.5 | 6.45 25.98

2 1683 659 (683 10 [7.03 -56 [6.75 -37.2 | 6.86 8.28

225 (703 55 |7.18 -88 |7.33 -17.2 |7.07 -49.1 [ 7.15 -5.03
25 | 7.3 43.7 |737 -198 |7.69 -357 |[7.28 -56 | 7.4] -16.95
275|759 30.6 |7.67 -38.7 |8.34 -70.4 |7.55 -67.8 |7.79 -36.58
3 |7.88 20.2 (822 -67.3 [10.2 -160 [7.94 -83.5 | 8.55 -72.58
3.2519.73 -70.9 [10.1 -176 [10.6 ~-175 [9.27 -142 | 9.90 -140.90
35 |10.5 -99.9 [10.7 -213 [10.8 ~-190 [10.5 -195 |10.61 -174.30
3.75(10.8 -117 [10.9 -229 | 11 -201 |10.9 -210 |10.89 -189.08
4 11 133 [ 11 =261 [11.1 226 [11.1 219 |11.04 -209.80
425|111 -132 111 267 [11.1 244 [11.2 -223 |11.14 -216.58
45 1112 -136 [11.2 270 [11.2 -246 [11.2 -226 |11.21 -219.73
475 [11.3 -144 [11.3 -278 |11.3 -247 |11.3 -228 |11.28 -224.50
5 |11.4 -148 |11.3 -293 |11.3 -249 |11.4 -225 [11.33 -228.55

FUENTE: AUTORIA PROPIA.
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5.2 VALORACION DE ACIDO FOSFORICO CON HIDROXIDO DE SODIO, UTILIZANDO
LOS ELECTRODOS E-E YA ECAPSULADOS.

a. Comparacién de un multimetro con un potencidmetro usando el E-E
encapsulado

1° Corrida 2° Corrida 3° Corrida Promedio
V (ml) pH E(mV) pH E(mV) pH E(mV) pH E(mV)
0 2.66 66 2.72 93.2 2.71 138 2.70 99.07
0.25 2.73 61 2.77 89.5 2.74 134.2 2.75 94.90
0.5 2.81 55.5 2.89 86.4 2.86 125.9 2.85 89.27
0.75 2.98 51.5 3 82.4 2.96 122.5 2.98 85.47
1 3.26 40.5 3.22 71.5 3.14 112 3.21 74.67
1.25 3.48 37.7 3.50 56.7 3.57 92.8 3.52 62.40
1.5 5.68 -19.3 5.81 -15.6 5.92 18.3 5.80 -5.53
1.75 6.59 -55.5 6.71 -53.7 6.63 -2.6 6.64 -37.27
2 6.96 -70.5 6.99 -64 6.96 -14.1 6.97 -49.53
2.25 7.25 -82 7.19 -70.4 7.24 -23.9 7.23 -58.77
2.5 7.53 -92.8 7.46 -78.6 7.51 -33.2 7.50 -68.20
2.75 7.90 -107.3 7.69 -84 7.84 -44.3 7.81 -78.53
3 8.93 -143.7 8.22 -101.4 8.65 -79 8.60 -108.03
3.25 10.35 -227.7 9.92 -166.3 10.27 -150.7 10.18 -181.57
3.5 10.81 -252 10.53 -195.4 10.72 -174.2 10.69 -207.20
3.75 10.94 -260.7 10.80 -208.1 10.94 -185.4 10.89 -218.07
4 11.06 -274.1 10.69 -215.3 11.08 -192.8 10.94 -227.40
425 11.13 -288.8 11.06 -220.3 11.15 -195.9 11.11 -235.00
4.5 11.19 -295.5 11.14 -224.8 11.23 -200.6 11.19 -240.30
475 11.26 -299 11.21 -228.3 11.29 -203.3 11.25 -243.53
5 11.30 -301.5 11.26 -230.5 11.34 -206 11.30 -246.00

FUENTE: AUTORIA PROPIA.
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5.3 VALORACION DE ACIDO FOSOFRICO CON HIDROXIDO DE SODIO,

UTILIZANDO LOS ELECTRODOS E-E ECAPSULADOS Y CON CONEXIONES.

a. Comparacién de un electrodo comercial de vidrio con un electrodo
electropulido-electropulido usando potencidmetro.

1° corrida 2° corrida 3° corrida 4° corrida 5° corrida PROMEDIO
}/ml) PH E(mV) | pH E(mV) PH E(mV) |pH E(mV) | pH E(mV) |pH E(mV)
0 272 442 2.82 759 292 74.6 292 851 282 1074 284 77.44
0.25 276 456 2.84 75.5 291 74.4 294 822 282 106.5| 2.854 76.84
0.5 28 463 2.89 74.4 2.93 73.8 299 819 285 106.2] 2.892 76.52
0.75 3.04 469 2.98 73.3 3 73.3 3.08 80.5 2.98 106| 3.016 76
1 3.19 5438 3.13 72.9 3.2 73.2 3.28 821 3.22 105.2] 3.204 77.64
1.25 3.51 594 3.37 72 3.63 72.2 3.74 83.6 3.6 1043| 3.57 783
1.5 572 598 5.69 44.6 591 37.1 598 475 5.9 88.3] 584 5546
1.75 6.63 38.5 6.55 35.3 6.59 30.2 6.59 268 6.55 83.9| 6.582 4294
2 695 382 6.9 35.1 6.92 25.6 689 18.1 6.79 789 6.89 39.18
2.25 721 309 7.18 26.8 7.17 23.5 706 162 7.02 74.5( 7.128 34.38
2.5 747 223 7.36 21.7 7.39 17.6 7.29 11 7.25 70.9( 7.352 287
2.75 7.69 156 7.64 14.8 7.66 8.9 7.54 5.3 7.44 65.7| 7.594 2206
3 8.11 0.1 7.97 4.2 8.04 -4.1 7.76 -3 7.67 5941 791 11.32
3.25 9.45 -52.5 8.66 -18.9 8.73 -29.3 8.14 -15.2 7.95 49.5] 8.586 -13.28
3.5] 1031 -91.7( 10.22 -72.1 9.97 -71.6 9215  -49.1 9.23 17.3| 9.776 -53.44
3.75] 10.65 -109.5] 10.45 -79.8( 10.42 -93.7 989 -71.1 9.74 3.6 1023 -70.1
4 10.87 -121.4( 10.73 -88( 10.67 -106.2| 10.17 -79.9 9.97 2.2(10.482 -78.66
425 11.01 -132.5( 10.93 -95.21 1084 -117.5] 1046 -91.4] 1014  -2.98]10.676 87.916_
4.5] 11.11 -136.8| 11.06 -100.7| 10.95 -1282| 10.61 -97.4] 10.28 -7.5110.802 -94.12
475 11.17 1412 11.14 -104.9|1 11.04 -133.3| 10.75 -103.9| 10.45 -9.6] 1091 -98.58
5| 11.25 -146.5 11.2 -11331 1111 -142. 10.87 -111.7] 10.58 -12.5111.002 105.22

FUENTE: AUTORIA PROPIA.
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. Comparacion de un multimetro con un potenciometro, utilizando E-E
encapsulado y con conexiones.

1° Corrida 2° Corrida PROMEDIO
V (ml) pH E(mV) pH E(mV) pH E(mV)

0 2.66 -27.8 2.73 -61 2.70 -44.4
0.25 2.72 -31.4 2.75 -62.5 2.74 -46.95
0.5 2.78 -33.7 2.86 -63.9 2.82 -48.8
0.75 2.94 -36.3 2.95 -64.5 2.95 -50.4
1 3.10 -39.3 3.20 -70.3 3.15 -54.8
1.25 3.52 -42.2 3.53 -95.3 3.53 -68.75
1.5 6.11 -74.3 6.10 -104.9 6.11 -89.6
1.75 6.59 -87.6 6.59 -105.3 6.59 -96.45
2 6.98 -100.3 6.93 -107.5 6.96 -103.9
2.25 7.25 -108.8 7.20 -116.3 7.23 -112.55
2.5 7.46 -114.5 7.48 -124.8 7.47 -119.65
2.75 7.79 -123.8 7.75 -133.8 7.77 -128.8
3 8.34 -139 8.25 -149 8.30 -144
3.25 9.97 -189.8 9.91 -204 9.94 -196.9
3.5 10.60 -208.7 10.55 -228.9| 10.58 -218.8
3.75 10.90 217 10.83 -24491 10.87 -230.95
4 11.07 -217.2 10.99 -2558] 11.03 -236.5
4.25 11.17 -218 11.10 26161 11.14 -239.8
4.5 11.26 -218.9 11.19 -266.5] 11.23 -242.7
4.75 11.31 -219 11.23 -269.21 11.27 -244.1
5 11.36 -219.5 11.28 -273.4] 11.32 -246.45
5.25 11.40 -219.5 11.33 -2758| 11.37 -247.65
5.5 11.44 -219.5 11.37 -278.1 11.41 -248.8
5.75 11.46 -219.5 11.40 -280.8| 11.43 -250.15
6 11.49 -219.5 11.43 -283.9| 11.46 -251.7

FUENTE: AUTORIA PROPIA.
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ANEXO 6.
E-E UTILIZANDO POTENCIOMETRO.

COMPARACION DEL POTENCIAL PARA EL ELECTRODO DE VIDRIO Y EL

Potencidmetro electrodo de vidrio Potencidmetro electrodo E-E
V (ml) E(mV) 4 corr E(mV) 5 corr E(mV) ? corr prom E(mV)4cor E(mV)5cor E(mV)9 corrprom
0 -79.55 -84.064 -81.807 168.23 77 .44 122.8325
0.25 -80.586 -84.4784 -82.5322 162.65 76.84 119.745
0.5 -83.398 -85.6032 -84.5006 147.10 76.52 111.81
0.75 -87.172 -89.2736 -88.2228 136.20 76 106.1
1 -91.316 -94.8384 -93.0772 131.35 77.64 104.495
1.25 -98.124 -105.672 -101.898 123.08 78.3 100.6875
1.5 -124.024 -172.864 -148.444 104.45 55.46 79.955
1.75 -179.968 -194.8272 -187.3976 15.63 42.94 29.2825
2 -197.654 -203.944 -200.799 -13.78 39.18 12.7025
2.25 -206.608 -210.9888 -208.7984 -29.58 34.38 2.4025
2.5 -213.86 -217.6192 -215.7396 -39.70 28.7 55
2.75 -221.556 -224.7824 -223.1692 -50.18 22.06 -14.0575
3 -240.944 -234.136 -237.54 -87.83 11.32 -38.2525
3.25 -066.326 -254.1456 -260.2358 -134.20 -13.28 7374
3.5 -287.194 -289.3696 -288.2818 -168.73 -53.44 -111.0825
3.75 -312.798 -302.808 -307.803 -217.93 -70.1 -144.0125
4 -322.714 -310.2672 -316.4906 -232.05 -78.66 -155.355
4.25 -326.488 -316.0096 -321.2488 -239.50 -87.916 -163.708
4.5 -329.67 -319.7392 -324.7046 -243.50 -94.12 -168.81
475 -332.482 -322.936 -327.709 -247.00 -98.58 -172.79
5 -339.512 -325.6592 -332.58564 -250.50 -105.22 -177.86
Promedio de 9 valoraciones de [H;PO,]
0.010017 M con [NaOH] 0.030278 M utilizando
potenciémetro.
200
= 0® ®eeee o
EE_T 58 R
5 130 2 s
£ 700
3 5%

V Naon (ml)

—@— Electrodo de vidrio usando potenciometro

® electrodo E-E usando potenciometro

FUENTE: AUTORIA PROPIA.
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ANEXO 7.

COMPARACION DEL POTENCIAL PARA EL ELECTRODO DE VIDRIO
UTILIZANDO POTENCIOMETRO YPARA EL E-E UTILIZANDO MULTIMETRO.

-400

V Naon (ml)

—@— Electrodo de vidrio usando potenciometro

® Electrodo E-E usando multimetro

FUENTE: AUTORIA PROPIA.
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Potencidmetro electrodo de vidrio Multimetro electrodo E-E
V(ml)| 4cor 3 corr 2 corr prom 9 corr Acorr 3cor 2cor  prom 9 corr
0 -79.18 -79.8213333 -79.772 -79.59111111 | 195,575 99.07 -44.4  83.41388889
0.25 [ -80.29 -81.3013333 -80.956 -80.84911111 189.9 9490 -46.95 79.28333333
0.5 | -82.658 -84.4586667 -83.472 -83.52955556 | 186.775 89.27  -488 7574722222
0.75 | -86.432 -88.208 -87.172 -87.27066667 | 180.375 85.47 -50.4  71.81388889
1 -91.834 -94.9173333 -93.24 -93.33044444 | 178.6 74.67  -548  66.15555556
1.25 [-100.936 -104.093333 -104.34 -103.1231111 | 168.675 62.40 -68.75 54.10833333
1.5 [-137.714 -171.778667 -180.708 -163.4002222 | 116.075 -5.53 -89.6  6.980555556
1.75 [-190.846 -196.642667 -195.064 -194.1842222 | 25975 -37.27 -96.45 -35.91388889
2 -203.056  -206.312  -205.868 -205.0786667 | 8.275 -49.53 -103.9 -48.38611111
225 |[-211.714 -213.909333 -213.86 -213.1611111 | -5.025 -58.77 -112.55 -58.78055556
2.5 [-219.336 -222 -221.112 -220.816 -16.95  -68.20 -119.65 -68.26666667
2.75 | -230.51 -231.176  -229.992 -230.5593333 | -36.575 -78.53 -128.8 -81.30277778
3 -253.006 -254.56 -245.532 -251.0326667 | -72.575 -108.03 -144  -108.2027778
3.25 |-293.114 -301.328 -294.224 -296.222 -140.9 -181.57 -196.9 -173.1222222
3.5 |[-313.982 -316.325333 -313.02 -314.4424444 | -1743 -207.20 -218.8 -200.1
3.75 | -322.27 -322.442667 -321.604 -322.1055556 |-189.075 -218.07 -230.95 -212.6972222
4 -326.71 -323.922667 -326.488 -325.7068889 | -209.8 -227.40 -236.5 -224.5666667
425 [-329.744 -328.954667 -329.596 -329.4315556 |-216.575 -235.00 -239.8 -230.4583333
4.5 | -331.89 -331.125333 -332.26 -331.7584444 |-219.725 -240.30 -242.7 -234.2416667
4.75 [-333.814 -333.098667 -333.592 -333.5015556 | -224.5 -243.53 -244.1 -237.3777778
S -335.442 -334.48 -335.072 -334.998 -228.55 -246.00 -246.45 -240.3333333
Promedio de 9 valoraciones de [H3PO4]
0.010017 M con [NaOH] 0.030278 M utilizando
multimetro.
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ANEXO 8. COMPARACION DE COSTOS ACTUALES.

Para poder demostrar que la elaboracién de un electrodo E-E comparado
con un electrodo comercial es mds econdmico y que el uso de este como
sistema indicador de pH con multimetro como instrumente de fin de
valoraciéon presentado contra un sistema convencional reduce los costos
significativamente hicimos un andlisis de costos, en donde comparamos
primero los gastos generados en la fabricacion de un electrodo E-E contra un
electrodo comercial y posteriormente comparamos algunos potencidémetros
comerciales con mulfimetros.

» Comparacion en los costos de electrodos comerciales contra el electrodo
E-E elaborado.

ELECTRODO ELECTROPULIDO-ELECTROPULIDO

Material Délar
Acero 316 0.84
Cable coaxial 0.80
Conector macho 0.53
Termofit 0.59
Tubos para encapsular 1.07
Hilo 0.27
Silicén 1.33
Encendedor 0.29
Total Aprox. 5.33
ELECTRODO DE VIDRIO
Marca Délar
Electrodo para pH /HANNA 146.50
Electrodo de vidrio /OHAUS 243.86
Electrodo de vidrio/ 125.99
ANALYTICAL SENSORS
MILW AUKEE 208.40

> Comparacion en los costos de potencidmetros contra multimetros.

Potenciometro Multimetro
Marca Ddlar Marca Ddlar
HANNA 484.71 Truper 17.53
Jenway 639.26 Uni-T 17.66

Hm Digitall 340.89 Steren 63.39
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El electrodo electropulido-electropulido fiene un costo actual de
elaboraciéon de alrededor de 5.33 UDS (mientras que el Electrodo de vidrio
comercial tiene un costo actual de alrededor de 246.83 USD), debido a su
forma y construcciéon es posible modificar su tamano el diseno de este y
realizar valoraciones ufilizando voliUmenes de tres mililitros de alicuota e
incluso menos.

Por otra parte, en la actualidad un potencidbmetro tiene un costo de
alrededor de 639.26 USD mientras que un multimetro tiene un costo de
alrededor de 63.39 USD; por el precio de un potencidmetro se podrian
adquirir un aproximado de 9 multimetros.

Se compararon precios vigentes de electrodos comerciales de vidrio y
potencidmetros (886.09 USD) y se pudo comprobar que al elaborar un
electrodo electropulido-electropulido y utilizar un multimetro (68.72 USD) se
reducen costos significativamente.
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GLOSARIO

ACIDO: Sustancia que en disolucion incrementa la concentracion de H*.

AMPERE (A): Es la intensidad de la corriente eléctrica que produce una fuerza
exactamente igual a 2x 103 N/m, cuando dicha corriente circula en uno de dos
conductores paralelos infinitamente largos, de seccidon transversal despreciable y
separados a una distancia de 1m en el vacio.

ANALITO: Es un término utilizado sobre todo en la quimica analitica, andlisis
quimico, etc., donde hace referencia a una sustancia, la cual puede ser un ion,
un elemento, o incluso un compuesto determinado, que posee un interés en
nuestra muestra, pues es la parte que deseamos analizar.

ANODO: Electrodo en el que se realiza una oxidacién.
BASE: Sustancia que reduce la concentracion de H* cuando se anade al agua.

BURETA: Tubo de vidrio calibrado provisto de una llave de paso en el extremo
inferior, se utiliza para verter volUmenes conocidos de liquido.

CATODO: Electrodo donde tiene lugar la reduccion.

DESVIACION ESTANDAR (§8): Expresa que tanto se agrupan los datos alrededor de
la media.

ELECTRODO: Dispositivo a través del cual circula electrones hacia o desde
especies quimicas implicadas en una reaccion redox.

ELECTRODO E-E: Electrodo electropulido-electropulido

ELECTROPULIDO: Mejora de la rugosidad y del brilo de la superficie del metal
convirtiendolo en el dnodo de una solucidon apropiada.

HsPO.: Acido fosforico.

KNOs: Nitrato de potasio.

MOLARIDAD (M): Numero de moles de soluto por litro de solucién.
(n): NUmero total de valores.

NaOH: Hidroxido de Sodio.

OXIDACCION: Proceso qguimico que involucra la pérdida de electrones o
aumento en el nUmero de oxidacion.

PROMEDIO (X) : Sume de todos los valores numéricos dividida entre el nimero de
valores para obtener un numero que pueda representar de la mejor manera a
todos los valores del conjunto.
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POTENCIOMETRO: Dispositivo que mide el potencial eléctrico equilibrdndolo con
un potencial conocido de signo opuesto.

REDUCCION: Proceso quimico que involucra la ganancia de electrones o
decremento del estado de oxidacion.

VARIANZA: es una de las medidas de dispersion , que es una medida de cudnto
pueden diferir los valores en el conjunto de datos de la media de los valores. Es el
promedio de los cuadrados de las desviaciones de la media. La cuadratura de las
desviaciones asegura que las desviaciones negativas y positivas no se anulan
entre si.
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