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RESUMEN
La Quimica Analitica es la ciencia que estudia el conjunto de principios, leyes y
técnicas cuya finalidad es la identificacion y cuantificacion quimica de una
muestra natural o artificial.
Uno de los métodos utilizados por la quimica analitica para la cuantificacion de
un analito en una muestra es el método instrumental, en el cual se encuentra el
método potenciométrico.
El principal objetivo del trabajo fue la aplicacibn de conceptos basicos de
Valoraciones Potenciométricas utilizando hoja de calculo Excel. Para la
construccion de la hoja de calculo fue necesario obtener dos datos: volumen
afiadido en mL de solucion titulante y voltaje reportado por el electrodo por cada
adicién de titulante, datos reportados en los tituladores potenciométricos
utilizados marcas: Metrohm-632 y Mettler Toledo DL53.
Utilizando una secuencia de férmulas se obtuvieron los valores de la Primera y
Segunda derivada por cada valor de volumen afiadido de solucién titulante.
Siendo la grafica de la segunda derivada por excelencia la que se prefiere para
reportar el punto final al observarse claramente un cambio de signos en la
tendencia de la curva.
Se realizaron 4 tipos de titulaciones: Acido — Base (acido fuerte-base fuerte y
acido débil-base fuerte, ambos acuosos), Oxido — Reduccién (yodometria y
permanganometria), Precipitacion y Complejométricas; cada una se realizé por

triplicado para verificar la reproducibilidad de los datos.



Los ensayos se realizaron en las instalaciones de laboratorios de la Facultad de
Quimica y Farmacia en el periodo de Diciembre de 2010 a Marzo de 2011.

El empleo de éste método de analisis permite obtener el punto final de manera
confiable, exacta y rapida, siendo lo interesante de este trabajo, la parte
experimental que seria muy util implementar y darla a conocer a alumnos en

proceso de formacién, asi como, la aplicacion de hojas de calculo Excel.
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INTRODUCCION
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1.0 INTRODUCCION

La Quimica Analitica es una ciencia de la medicién que consiste en un
conjunto de ideas y métodos con aplicacion en todos los campos cientificos y
médicos.

El andlisis cuantitativo tiene como principal objetivo determinar las
cantidades relativas de especies analitos en términos numeéricos, en
parametros como volumen, intensidad luminosa o carga eléctrica, siendo
este Ultimo parametro el utilizado para los métodos electroanaliticos, miden
propiedades eléctricas como voltaje, corriente, resistencia y cantidad de
carga eléctrica.

Dentro de los métodos electroanaliticos se encuentra el método
potenciométrico, el cual es la medida de un potencial con el fin de conocer la
actividad (concentraciéon) de una sustancia en disolucién. Con la ventaja de
la exactitud que ofrece el método ya que no requiere indicador para observar
el punto final, lo que es favorable puesto que las variaciones de colores
puede resultar algo subjetivo a la hora de determinar la concentracion.

El presente trabajo se basa en la aplicacion del Método Potenciométrico a
ciertos tipos de titulaciones, con el fin de demostrar la exactitud del analisis

realizado con éste.
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Se desarrollara la metodologia dentro de las instalaciones de la Facultad de
Quimica y Farmacia, por lo cual se propondra el desarrollo de 4 diferentes
tipos de valoraciones a las que se les aplicara la potenciometria, siendo
estas: Acido — Base (acido fuerte-base fuerte y acido débil-base fuerte,
ambos acuosos), Oxido — Reduccion (entre ellos yodometria y
permanganometria), precipitacion, complejometria; utilizando para cada una
su respectivo electrodo indicador y de referencia segun la caracteristica del
analito, si asi lo requiere para su adecuada medicion.

Se realizara cada analisis por triplicado para demostrar la reproducibilidad de
los datos , Ademas se propondra el uso del programa computarizado Excel
para el manejo de los datos obtenidos de las titulaciones realizadas.

Se disefiara una hoja de célculo Excel, la cual contendra un cuadro de datos
en la que se introduciran los resultados de los ensayos realizadas vy,
mediante la aplicacién de formulas que seran explicadas en el disefio
metodoldgico, elaborar la grafica de Voltaje contra Volumen Afiadido de
titulante, para la posterior obtencién de las gréficas de Primera y Segunda
derivada.

Con la obtencion de dichas graficas se determinara el punto final de la
titulacion de manera mas exacta, por lo que la aplicacion del programa
computarizado hace que el método de analisis sea mucho mas rapido y

eficiente
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2.0 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Aplicar los conceptos bésicos de Valoraciones Potenciométricas utilizando hoja

de calculo Excel.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

2.2.1 Realizar una encuesta para evaluar los conocimientos sobre las
Valoraciones Potenciométricas a los alumnos de la Facultad de
Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador.

2.2.2 Aplicar a las titulaciones de Acido-Base, Oxido-reduccion,
Precipitacion y Complejometria, el Método Potenciométrico para
determinar el punto final.

2.2.3 Disefiar la hoja de calculo en el programa computarizado Excel
para la introduccion de datos a graficar, obtenidos de las
titulaciones realizadas.

2.2.4 Obtener la gréafica de la primera y segunda derivada (Potencial de
celda respecto a Volumen) de las Titulaciones Potenciométricas
realizadas, a partir de los datos arrojados en la hoja de calculo

Excel.



2.2.5 Interpretar las curvas de valoracién obtenidas de las titulaciones
potenciométricas, primera y segunda derivada, para determinar

con exactitud el punto final.



CAPITULO 1l

MARCO TEORICO
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3.0 MARCO TEORICO

3.1 FUNDAMENTOS TEORICOS
3.1.1 Quimica Analiticag,
Es la ciencia que estudia el conjunto de principios, leyes y técnicas cuya
finalidad es la determinacion de la composicion y cuantificacion quimica de una

muestra natural o artificial.

Division de la Quimica Analitica:

- Analisis Cualitativo.
Identifica elementos en su forma, tales como aniones y cationes en una
muestra.
- Analisis Cuantitativo.
Determina la cantidad de uno o varios elementos presentes en una
muestra. Se asemejan en el hecho de que se utilizan para la
determinacién de las propiedades de interés en una situacion ya sean
Fisicas o Quimicas.
- Analisis Quimico Cuantitativo.
La Quimica Analitica se considera como la ciencia de la caracterizacion o
del reconocimiento de las sustancias quimicas, ya que sirve para saber

cuando este presente una sustancia y conocer la cantidad de estas
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sustancias presentes en una muestra, hos permite contestar las
preguntas que surgen al emplear cualquiera de los procesos quimicos
para fines técnicos y cientificos.
Se considera una ciencia central, ya que es una herramienta esencial en todos
los campos de la ciencia, que desarrolla y mejora métodos para obtener

informacion sobre la composicion y naturaleza quimica de la materia.

Es de gran importancia para las ciencias fisicas y biolégicas debido a que se
requieren resultados de tipo analitico, también en medicina para diagndésticos

clinicos, geologia, etc.

3.1.2 Analisis Quimico ()

Es el conjunto de técnicas operativas Utiles para la determinacion de un
compuesto, aplica métodos de analisis para resolver problemas relativos a la
composiciéon y naturaleza Quimica de la materia; la ejecucion de este analisis

Quimico requiere destreza, cuidado y paciencia por parte del analista.

3.1.3 Clasificacion de los Métodos Analiticosz

e Andlisis Inorganico

Se identifican y determinan sustancias de naturaleza inorganica
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- Andlisis Organico

Se identifican y determinan sustancias de naturaleza organica.

3.1.4 Division de la Quimica Inorganicaaz) a3

- Andlisis Cualitativo

Es la identificacion y reconocimiento de los componentes de una muestra

o0 de una mezcla de elementos.

- Analisis Cuantitativo

Comprende la determinacion de las cantidades relativas o absolutas de

uno o varios componentes.

3.1.5 Division del Analisis Quimico Cuantitativog,. (Ver Figura N° 1)

e Método Quimico.

e Métodos Fisicosg

Los Métodos Quimicos se basan en las propiedades Quimicas del analito; que
dependen de la aplicacion de una reaccion quimica en donde interviene el
constituyente que se desea determinar. En estos métodos siempre ocurre una

reaccion estequiométrica.
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3.1.6 Divisiéon de los Métodos Quimicos dependiendo de la Naturaleza de

la Medicion Finag,. (Ver Figura N° 1)

1 - Métodos gravimétricos.

2 - Meétodos volumétricos.

3 - Métodos gasométricos.
Los métodos Fisicos son aquellos en donde en el proceso analitico no se
incluye ninguna reaccion Quimica.
A los Métodos Fisicos se les conoce también como Métodos Instrumentales y a

los Métodos Quimicos como No Instrumentales o Métodos Clasicos.

instrumentales

Métodos Fisicos

cualitativa

Inorganica Opticos

Quimica Analitica cuantitativa

organica Gravimetricos

métodos clasicos

e Volumetricos
de analisis

Gasometricos

Figura N°. 1. Clasificacion de la Quimica Analitica Cuantitativag,
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3.1.7 Clasificacion de los métodos analiticos de acuerdo al tratamiento

que se le da ala muestra durante el analisis(zs)

» Andlisis destructivo: Cuando para llevar a cabo el analisis es necesario

que la muestra se descomponga en otras sustancias mas sencillas.

* Andlisis no destructivo: Cuando para conocer el contenido de un

compuesto en una muestra, no necesitamos cambiar la composicion

original de la muestra.

3.1.8 Etapas de un Analisis Cuantitativog,

Aunqgue los métodos difieren entre si, un andlisis cuantitativo tipico

comprende una secuencia de etapas:

a)

b)

c)
d)
e)
f)
9)
h)

)

Seleccién de un método de analisis.

Muestreo

Procesamiento de la muestra

Pesada

Disolucion de la muestra

Eliminacion de interferencias
Calibracion y medicion

Célculo e interpretacion de resultados

Evaluacién de resultados.
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3.2 TEORIA DE ACIDOS Y BASES (y)3)

Los términos Acido y Base, tal como se usan en Quimica, proceden de una

serie de teorias quimicas, las cuales se definen por sus caracteristicas propias.

A continuacién se describen cada una de estas teorias, ampliando asi la

definicion de Acido y Base.

3.2.1 Teoria de Arrhenius

En 1884, Svante August Arrhenius estudio las propiedades conductoras de las
disoluciones electroliticas en su tesis doctoral, formulando la teoria de la
disociacion electrolitica.

Definiendo los conceptos Acido y Base de la siguiente manera:

— Acido: Sustancia quimica que contienen hidrogeno y disueltas en agua
producian una concentracion de iones hidrégeno H* o protones.
— Base: Sustancia que disuelta en agua producen un exceso de iones

hidréxilo OH'.
3.2.2 Teoriade Bronsted-Lowry

En 1923, los quimicos Bronsted y Lowry propusieron de forma independiente
una teoria del comportamiento acido-base, particularmente util en la quimica

analitica.
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Ellos definieron a un Acido y una Base de la siguiente manera:

— Acido: Especie quimica con capacidad de donar protones.

— Base: Especie quimica con capacidad de aceptar protones.

Para que una molécula se comporte como un Acido debe encontrarse con un
aceptor de protones (Base). De igual forma, una molécula que puede aceptar
un proton se comporta como Base, si esta se encuentra con una molécula
capaz de donar protones (Acido).

Acido; < Base; + proton
Cada base produce un acido conjugado como resultado de aceptar un protén

Base; + proton < Acido,

Una titulacién potenciométrica consiste en medir el potencial de un electrodo
indicador adecuado en funcion del volumen de titulante.
Dando como resultado:

Acido; + Base, <« Base; + Acido,

Originando los Acidos y las Bases conjugadas.
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3.2.3 Teoriade Acido-Base de Gilbert Newton Lewis (Complejos).

En 1938, Gilbert Newton Lewis, desarroll6 la teoria del enlace covalente y,

propuso el concepto mas general de acidos y bases, introduciendo el uso de las

formulas del electrén e'.

— Acido de Lewis: Sustancia capaz de aceptar y compartir un par

electrénico

— Base de Lewis : Sustancia capaz de donar y compartir un par

electrénico

Aunqgue la definicion de Lewis de acidos y bases tiene una gran importancia por
su generalidad, se habla cominmente de un Acido o de una Base en términos
de la definicién de Bronsted-Lowry. En general, la expresion “Acido de Lewis”

se utiliza para sustancias que pueden aceptar un par de electrones pero que no

contienen atomos de hidrogeno ionizables.

De donde se obtienen los siguientes conceptos:

— Acido de Lewis: es caracteristico del ion metélico central aceptor de

pares electronicos

— Base de Lewis: es caracteristico del iobn complejante, donador de pares

electronicos.
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3.3 CONCEPTO DE pH ()3

Al tener una disolucion acuosa, en €ésta, estan presentes concentraciones de
iones H" y OH", en cantidades tan pequefias que se dificulta el trabajo con ellas

y asi su interpretacion.

Por ello, Séren-Sérensen propuso en 1909 una medida mas practica
denominada pH, definida como: logaritmo negativo de la concentracion del i6n

hidrogeno (mol/L)

pH = -log [H]

Al utilizar el logaritmo negativo se proporciona un valor o un nimero positivo
para el valor de pH, que de otra manera seria un niamero negativo, debido al

pequefio valor de [H].

Asi, el termino [H'] de la expresién pH = -log [H'], s6lo corresponde a la parte
numeérica de la expresion para la concentracién del ion hidrégeno, ya que no se
puede tomar el logaritmo de las unidades. Donde el pH de una disolucion es

una cantidad adimensional.
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Las disoluciones acidas y basicas a 25° C se identifican por sus valores de pH,
como sigue:
Disoluciones acidas [H*]> 1.0 x 107 M, pH < 7.00
Disoluciones basicas [H] < 1.0 x 107 M, pH > 7.00
Disoluciones neutras [H']1=1.0x 10" M, pH = 7.00
Con el logaritmo negativo de la concentracion de iones hidrogeno H* de una
disolucidn se obtiene una escala de pOH analoga a la de pH, obteniéndose el

pOH como:

pOH = -log [OH]
Al considerar la constante del producto iénico del agua a 25°C

[H*] [OH] =Kw = 1.0 x 10"

Aplicando logaritmo negativo a cada lado, se obtiene:
-log [H"] + log [OH] = -log (1.0 x 10™*%)

-log [H'] - log [OH] = 14.00

A partir de las definiciones de pH y pOH se obtiene:
pH + pOH = 14.00
De donde pH = 14 — pOH

pOH =14 — pH
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3.4 METODOS VOLUMETRICOS

3.4.1 Fundamento(s) i3

Los métodos por titulacibn comprenden un grupo de métodos analiticos que se
basan en determinar la cantidad de reactivo de concentracién conocida que se
necesita para que reaccione por completo el analito en una medicion de
volumen.

Se puede obtener la concentracion de un constituyente en base a los mililitros
de un reactivo que son gastados en una determinacion.

El reactivo puede ser una solucién patrén de un compuesto quimico o una

corriente eléctrica de magnitud conocida.

3.4.2 Concepto g

El Analisis Volumétrico consiste en la determinacion del volumen de una
solucion de concentracion conocida necesaria para reaccionar con la disolucién
de una cantidad de sustancia pesada o medida volumétricamente, es decir mide
el volumen de una solucion que contiene suficiente reactivo para reaccionar
completamente con el analito.

Una valoracién es un proceso en el cual se mide cuantitativamente la capacidad
de una sustancia para combinarse con un reactivo. Ordinariamente, esto se
lleva a cabo por la adicién controlada de un reactivo de concentracion conocida

a una disolucién de la sustancia a investigar, ademas de un indicador, hasta
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gue luego se complete la reaccion entre los dos, entonces es medido el
volumen de reactivo gastado. Se dara por terminada esta reaccion hasta que el

indicador agregado cambie de color que indica la finalizacion de la reaccion.

Requisitos Fundamentales para que se de una Reaccion Volumétrica:

La reaccion entre el constituyente buscado y el reactivo de concentracion
conocida debe ser sencilla.

La reaccion debe ser estequiometrica; los calculos a efectuar con los datos
exigen una reaccion definida.

La reaccion debe ser rapida, con el objeto de que la valoracidén pueda realizarse
en poco tiempo.

La reaccion debe ser completa en el momento que se han afiadido cantidades
equivalentes (estequiométricas) de las sustancias reaccionantes.

Debe de disponerse de una disolucion patron como reactivo valorante.

Debe existir un indicador que sefiale el punto final de la valoracion

Debe existir un método utilizable para detectar el punto de equivalencia en la
reaccion.

Debe de tener una constante de equilibrio.
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3.43  Aspectos Generales de los Métodos Volumetricos g a3

Patréon Primario:

Es un compuesto de alta pureza que sirve de referencia en todos los métodos

Gravimeétricos y Volumétricos.

Requisitos mas importantes que debe cumplir un Patron Primario:

— Pureza elevada (se debe contar con métodos establecidos para
confirmar su pureza).

— Estabilidad atmosférica.

— Ausencia de agua de hidratacién para que la composicién del sélido no
cambie con la variacion en la humedad relativa.

— Que sea barato y de facil obtencion.

— Tener una solubilidad razonable en el medio de la titulacion.

— Tener una masa molar razonablemente grande para reducir al minimo
el error relativo asociado a la operacion de pesada.

— Las sustancias interferentes que acompafian al estandar, tales como
impurezas en un patron primario, deben ser susceptibles de identificar

mediante ensayos sencillos de sensibilidad conocida.



45

Solucién Patron

Es un reactivo de concentracion conocida, con el que se lleva a cabo un analisis
por titulacién y que puede prepararse de forma directa o por normalizacion

mediante una reaccion con un patrén primario.

Comunmente la concentracion de una disolucién patron se puede establecer de

las siguientes formas:

— La disolucion patron es preparada disolviendo una cantidad
cuidadosamente pesada del reactivo puro y luego disolviéndolo en una
cantidad determinada de disolvente.

- Es necesario que se tomen en cuenta las propiedades de los patrones
primarios, utilizados para un andlisis, como se preparan y como se
expresan sus concentraciones.

- Sea suficiente estable para que sélo sea necesario determinar una vez

Su concentracion.

— Reaccionar rapido con el analito para reducir al minimo el tiempo
requerido entre las adiciones del reactivo.

- Reaccionar completamente con el analito para que se alcance
satisfactoriamente el punto final.

- Reaccionar en forma selectiva con el analito para que esta reaccion,

pueda describirse por una simple ecuacion balanceada.
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La confiabilidad de un analisis por titulacion dependera de la exactitud de la

concentracion de la solucion patron utilizado.

El proceso mediante el cuél es determinada la concentracion de una disolucion
patrén por valoracién de un patrén primario es llamado normalizacion o
estandarizacion; determinado por su titulacién, cantidad cuidadosamente
medida por un patron primario o secundario, utilizando instrumentos de

medicion exacta.

La titulaciéon se realiza afadiendo con una bureta u otro artefacto automatizado
gue haga contacto con la solucion patron a la solucién del analito hasta que la

reaccion se considere completa.

El volumen de reactivo requerido para completar la titulacion se determina por

diferencia entre las lecturas inicial y final.

Para detectar los puntos finales también se utilizan instrumentos que responden
a los cambios de ciertas propiedades de la solucién durante una titulacion, entre
ellos tenemos: colorimetros, turbidimetros, instrumentos que miden

temperatura, voltimetros, conductimetros y potenciométricos.
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3.5 TIPOS DE ANALISIS VOLUMETRICOS3) 11)

Este tipo de analisis se caracteriza por el uso de una solucién patron que se
agrega a la solucion del analito, llevdndose a cabo una reaccion quimica,

estequiométrica, con el objetivo de cuantificar dicho analito.

Existen 5 Tipos de titulaciones volumétricas, las cuales son:

- Titulacion de neutralizacion &cido-base en medio acuoso.

- Titulacion de neutralizacion 4cido-base en medio no acuoso.
- Titulacion de oxido reduccion.

- Titulacion de precipitacion.

- Titulacion de formacion de complejos.

Al realizar cualquier tipo de titulacion volumétrica, esta implicito un error en el
analisis que puede ser de dos tipos:

- Error determinado: Cuando el pH (Acido-Base) con el cual se

modifica el color del indicador este difiere con el correspondiente al

punto de equivalencia.

- Error indeterminado: Por la limitada capacidad del ojo humano para

distinguir de manera reproducible el color intermedio del indicador.
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3.5.1. Titulaciones de Neutralizacion Acido - Base en medio acuoso )

Se emplean mucho para determinar la concentracion de analitos que son
acidos o bases, siendo el agua el disolvente habitual.

Basandose en una neutralizacion, dependera de una reaccién quimica entre
el analito y un reactivo patron. El punto final se detecta por medio de un

indicador quimico y, con un método instrumental, el punto de equivalencia.

La saturacion estequiomeétrica de la solucién que se analiza se hace con una

solucion de caracter opuesto, segun:

AH +B < BH" + A

Este tipo de titulaciones puede clasificarse en tres tipos:

- Acido fuerte — base fuerte: Presenta un tipo de sal que no posee
caracteristicas ni de acido ni basico, con pH neutro en su punto final,

dando como resultado sal y agua.

- Acido débil — base fuerte: Presenta una sal de caracter base fuerte y

un viraje en medio débilmente alcalino.

- Acido fuerte — base débil: Presenta una sal de caracter acido y el

punto de equivalencia esta en medio débilmente acido.
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3.5.1.1 Titulacién de Neutralizacién Acido Fuerte frente a Base Fuerte (3

En solucion acuosa, los acidos y las bases fuertes se encuentran totalmente
disociados; por tanto, el pH a lo largo de la titulacion se puede calcular
directamente de las cantidades estequiométricas de un acido y base que van

reaccionando.

En las titulaciones &cido-base es comun preparar las soluciones del acido y de
la base a una concentracion aproximada a la que se desea tener y, después

estandarizar una de las soluciones con un estandar primario.

La solucion asi estandarizada se puede utilizar como estdndar secundario para
obtener la normalidad de la otra. Este tipo de valoraciones presentan una curva
en forma de S en la cudl si se coloca la sustancia valorante en el erlenmeyer
siendo este un 4cido, se iniciaran en la parte baja de la ordenada terminando en
la parte superior, en este tipo de curvas se plotea el pH resultante en la

ordenada contra los mililitros del valorante los cuéles se ubican en la abscisa.

Las soluciones concentradas de acidos y bases fuertes, resisten grandes
cambios en el pH y las curvas de titulacion son planas en un rango de pH
bastante amplio. Estas soluciones se pueden emplear para mantener constante

el pH a valores muy altos o muy bajos.
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3.5.1.2 Titulacién de Neutralizacién de Acido Débil frente a Base Fuerte (3

En este tipo de valoraciones interviene un acido débil monoprotico y en su
disociacion su respectiva sal.

Diferencias con una valoracion Acido Fuerte-Base Fuerte tenemos:

- La concentracion del i6n H* en un inicio es considerablemente mas
pequefia que la de un acido fuerte.

- En los primeros momentos de la valoracion el pH de la disolucion
aumenta con rapidez debido a que la ionizacion del acido débil esta
restringida por efecto del ibn comun del aniébn que se forma en la

neutralizacion.

3.5.1.3 Titulacién de Neutralizacién Base Débil frente a un Acido Fuerte ()

Los Acidos Fuertes reaccionan de modo completo con el disolvente dando su

respectivo acido conjugado.
3.5.1.4 Titulacién de Neutralizacién Base Débil frente a un Acido Débil (3

Este tipo de valoraciones representan reacciones incompletas con el disolvente;
en consecuencia, la concentracion de iones hidronio o hidroxilo de sus

respectivas soluciones son menores que la concentracion formal del reactivo.
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35.2 Titulaciones de Oxido Reduccion () (12

Los métodos de Oxidacion y Reduccién son aquellos en los cuéles se pierden y
ganan electrones y dichos electrones se transfieren entre el analito y el titulante.
La oxidacién es el proceso en que un &tomo, iébn o molécula pierde uno o mas
electrones. La reduccién es la ganancia de uno o mas electrones por parte de

un atomo, i6n o molécula.

— Agente Reductor: Sustancia que pierde uno o mas electrones y se lleva
a cabo la oxidacion.
— Agente Oxidante: Sustancia que gana uno o mas electrones y se lleva a

cabo la reduccion.

Propiedades generales que un reductor u oxidante deben cumplir para ser
utilizados como regulador de estado de oxidacion:
— El reductor u oxidante debe ser lo suficientemente fuertes para que la
reaccion sea completa.
— Deben convertirse en otra sustancia cuantitativa para su estado de
oxidacion deseado.
— El reductor o el oxidante deben de reaccionar rapidamente con la

sustancia a determinar.
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Requisitos que se llevan a cabo en los Métodos de Oxidacion y Reduccion:

— Lareaccion debe ser rapida y completa.

— Disponer de una técnica indicadora para localizar el punto de
equivalencia con una exactitud razonable.

— Que el elemento o constituyente a analizar esté presente en un estado
de oxidacion.

— En las titulaciones de Oxidacién y Reduccion existen soluciones patron

que actiian como agentes reductores patron y agentes oxidantes patrén.

Agentes Reductores Patron :
— Soluciones de Hierro

— Tiosulfato de Sodio

Agentes Oxidantes Patrén:
— Permanganato de Potasio y Cerio (IV)
— Dicromato de Potasio

— Yodo
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Se basan en una reaccion en la que existe transferencia de electrones de un

flujo de electrones de una especie a otra, existiendo dos tipos:

— Agente oxidante: Sustancia con fuerte afinidad por los electrones

— Agente reductor : Sustancia que dona facilmente electrones

Ce* + e « Ce* reduccion de Ce*

Fe?* « Fe®'+ e  oxidacion de Fe?".

En la determinacion del punto final tiene mucha importancia los colores de la
forma oxidada y reducida de un i6n estdndar porque puede servir como
indicador del punto final. Esto se alcanza cuando el agente reductor es

completamente oxidado por el agente oxidante.

Un indicador oxido-reduccion es una sustancia cuya forma oxidada tiene color

diferente al de la forma reducida.

3.5.2.1 Titulaciones de Oxido-Reduccién con Yodos)

Los procesos de oxido reduccion involucrando yodo pueden clasificarse en

dos grupos :

— Meétodos directos (yodimetria)

— Meétodos indirectos (yodometria)
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— Métodos directos (yodimetria)

Comprenden valoraciones efectuadas con soluciones valoradas de yodo
disuelto, en yoduro de potasio, por lo que la especie reactivo es el ion I37,
aunque por simplicidad es usado como yodo molecular, los reductores fuertes
que tienen potencial de reduccion méas bajo, como el &cido sulfarico reacciona
cuantitativamente y rapidamente con yodo aun en solucion acida.

I, + H,SO4 + 2H,O — H,SO4 + AH' + 21 + 0O,

— Meétodos indirectos (yodometria)

Consisten en la valoracion del yodo que se libera por oxidacion del ién yoduro.
Si un agente oxidante fuerte se trata en solucion neutra o acida con exceso de
ibn yoduro, que reacciona como reductor, el oxidante se reduce
cuantitativamente una cantidad equivalente de yodo se libera y se titula con

solucién valorada de un reductor como tiosulfato de sodio.

2Cu%* + 41" < 2Cul +1,

l, + 25,0352 « 21"+ S4067°

El potencial normal de reduccion de yodo-yoduro es independiente del pH de
solucion siempre que el pH sea menor a 8, ya que a pH mayores el yodo

reacciona con los iones hidroxilo (OH) dando yoduro e hipoyodito inestable,
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este se transforma rapidamente dando como producto yodato y yoduro por
autoxidacion y reduccion
I, +20H < I'+10 + H,0
310 « 21" +105
La reaccion entre yoduro y el i6bn cuprico se produce soOlo a causa de la

remocién del i6bn cuproso o por el yoduro solido.

3.5.2.2 Titulaciones de Oxido-Reduccion con Permanganato de Potasio (13

El Permanganato de Potasio (KMnQOg4) es un agente oxidante de intenso color

violeta.

En soluciones fuertemente acidas (pH =1) se reduce a Mn**

) .
MnO™ + 8H" + 5e > Mn®* + 4H,0

lon manganeso
En solucion neutra o alcalina, el producto de la reaccion es el sélido de color

castafio MnO5:

MnO, + 4H" +3e”

MnOy(s) + 2H,0

A

Dioxido de Manganeso (Café)
En soluciones fuertemente alcalinas (NaOH 2M) se produce el ion manganato,

de color verde:

MnO, + € MnO?%*

v

A

Manganato
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Para preparar soluciones estables, el KMnO,4 se disuelve en agua destilada, se
hierve a fin de acelerar la reaccion entre MnO™ y las impurezas organicas y se
hace pasar por un filtro limpio de vidrio sinterizado para separar el MnOg4
precipitado.
4MnO4 + 2H0 — 4MnOgye) + 30, + 40H
Medio Alcalino.

En el caso de titulaciones realizadas en soluciones fuertemente acidas, el
KMnO4 mismo desempefia la funcién de indicador. El producto Mn*?, es
incoloro. El punto final se considera alcanzado en el primer momento en que

permanezca el color rosa palido del MnO,.

3.5.3 Titulaciones por precipitacion () (2

Estas titulaciones son caracterizadas por la formacién de precipitado en el
punto final de limitada solubilidad, es un método muy limitado porque la
velocidad de formacién de precipitado es muy lenta, ademas de ser muy pocos

los agentes precipitantes.

El reactivo precipitante mas utilizado es el Nitrato de Plata, empleado para la
determinacion de haluros, mercaptanos, acidos grasos , etc.

Para llegar a formar una valoracion de precipitacion la reaccion que se forma,
se debe a un precipitado ligeramente soluble, el cual ha de satisfacer requisitos

importantes:
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- La velocidad de reaccidn entre el agente precipitante y la sustancia que
ha de precipitar debe ser rapida.

- La reaccion ha de ser cuantitativa y debe transcurrir conforme a una
ecuacion estequiométrica definida.

- Debe disponerse de un medio razonable simple y comodo para identificar
el punto en el cual la cantidad de precipitante agregado es
estequiométricamente equivalente a la sustancia que se precipite.

- Debe formar un producto de composicién reproducible y de baja

solubilidad.

Dentro de las titulaciones de Precipitacion se tienen las que usan como
valorante el AgNQOg3, por eso se les denomina Métodos Argentométricos o

Argentimétricos.

El fundamento de la “Argentometria” es la reaccion entre el ion Plata y el ion
Cloruro

Claey + Ag' a9 +——> AgCl ) (precipitado blanco)

Es decir que si se trata una solucion de cloruro soluble, con otra porcion de
solucion de Nitrato de Plata, puede aparecer nuevo precipitado, si es que adn
gueda i6n Cloruro libre, pero cuando ha desaparecido todo, una nueva gota de
solucion de Nitrato de Plata, no producird mas precipitado, siendo este el punto

final de la reaccion.
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Para apreciar el punto final de la reacciéon de una manera mas sencilla y rapida
se aflade un indicador que desarrolla distinto color al original cuando se alcanza
el punto final en la valoracion.

3.5.3.1 Deteccion visual del punto final en Argentometria ()

En una titulacion por Precipitacion, el indicador es una sustancia que produce
con el titulante una reaccién de precipitacién, que va acompafiada de un cambio
de color y, que esto ocurre a un valor de pH cercano al del punto de
equivalencia.

El punto final de una reaccion en los analisis por métodos de precipitacién

puede determinarse de tres formas:

- Afadiendo una solucion tipo a la solucion de la sustancia por analizar,
hasta que no se forme precipitado. Ejemplo: Determinacion del i6n
cloruro, con solucién tipo de Nitrato de Plata.

- Afadiendo solucidn tipo a una sustancia transparente de la sustancia por
analizar, hasta que se forme el precipitado.

- Mediante la adicién de un indicador apropiado.

3.5.3.2 Causas de Error en Volumetria de Precipitacion )

- Las precipitaciones son generalmente lentas y no se inician de
inmediato, muchos precipitados tienden a adsorber y, por lo tanto a

coprecipitar las especies tituladas 0 titulantes.
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- Puede adsorberse el indicador en el precipitado formado durante la
titulacion, el cual deja de funcionar en las cercanias del punto final.

- Si el precipitado es altamente coloreado llegando a la formacion de una
solucion lechosa, la deteccion visual de un cambio de color en el punto
final, llega a ser imposible, la que puede complicar en alto grado la

deteccién del punto final.

3.5.3.3 Existen tres métodos diferentes para la determinacion de haluros )

- Método de Morh: Formacion de un precipitado coloreado.
- Método de Volhard: Formacion de un compuesto coloreado.

- Método de Fajans: Método con indicador de adsorcion

Método de Morh

Se considera un método directo, para determinar iones cloruros y bromuros de
metales alcalinos, magnesio y amonio el cual consiste en: Si a una solucion
neutra de Cloruros se agrega solucion valorada de Nitrato de Plata, en
presencia de una pequefia cantidad de soluciéon de Cromato de Potasio al 5%,
gue actia como indicador, en el punto final, los iones Cromato se combinan con

los iones Plata, para formar Cromato de Plata rojo, escasamente soluble.
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El Cromato de Plata se forma por adicion de un ligero exceso de Nitrato de
Plata, sOlo después que practicamente ha sido precipitado todo el ion Cloruro
en forma de Cloruro de Plata.

Ag"® + CI' < AgCl | precipitado blanco

AgCl* + CrO* « Ag,CrO, |

Condiciones del Método:
- El valor de pH debe estar entre los valores 7 < pH < 10
Si pH < 7 es decir tenemos un medio acido

2CrO? (ac) + 2H* & Cr05

Se formaria un ion Dicromato, impidiendo se forme AgCrO4 y que nos indique el
punto final.
- SipH > 10 es decir tenemos un medio basico.
2Ag" + 20H (ac) < Ag,0O(s) + H0
Se formaria un precipitado oscuro de Oxido de Plata, lo que también impediria

ver el punto final.

El método debe realizarse en medio neutro o débilmente alcalino, y a
temperatura ambiente ya que a temperaturas mayores aumenta la solubilidad

del Ag,CrO,,
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Este método es empleado para reconocer cloruros, pero no es confiable para

yoduros.

Método de Volhard

Método de valoracion indirecta, utilizado para la determinacion de Plata y
compuestos de Plata, aniones que se precipitan con plata como Cloro, Bromo,
Yodo, SCN-.

Se utilizan 2 soluciones valoradas, una de AgNO3 y otra de KSCN las cuales

consisten en:

Una solucién de cloruros se agrega un exceso cuidadosamente medido de
solucién de Nitrato de Plata estandar y una cantidad apropiada de Acido Nitrico,
mas la solucion de Sulfato Férrico Amonico, todos los iones CI° han
reaccionado, quedando Plata en exceso; luego se dispone a una segunda

valoracion.

Para saber cudl es el punto final se agrega indicador de iones Fe*? el cudl
formaré:

Ag” + CI < AgCI(s)

Ag* + CI <  AgSCN

SCN™  + Fe®® —  FeSCN™ complejo rojizo
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Se utiliza el hecho de que el i6n férrico en medio acido forma un complejo de
color rojizo con el i6n Tiocianato. Esta serd una valoracién por retroceso o

retrovaloracion.

En los Yoduros, el problema de remocién del precipitado no es de consecuencia
como en la determinacion del Cloruro, pues la solubilidad de los precipitados

son del mismo orden que del Tiocianato de Plata.

En la valoracion de yoduro, la sal Férrica que se emplea como indicador no
debe de agregarse, sino hasta que haya Plata en exceso, pues el yoduro en
solucién reacciona con el ion Férrico.

Fe** + 2 <  Fe' + I,

Condiciones del Método
- Avalores de pH entre 1< pH <2

Es decir medio fuertemente acido, para evitar que ocurra precipitaciones de :

- Arseniatos
- Oxalatos Precipitan en medio basico o medio neutro

- Carbonatos
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El precipitado de AgCl debe mantenerse coagulado y aislado del resto de la

solucién antes de la valoracion con SCN.

AgCl + SCN° —  AgSCN (s) Sal

Si ocurre esta reaccion no podria observarse con exactitud el punto final ya que

la metatesis nos daria error.

Debe evitarse la metatesis:
- Filtrando el AgCl y luego titulando el filtrado mas las aguas de lavado
- Por calentamiento, coagulando el AgCI.

- Recubriendo el precipitado con Nitrobenceno.

Método de Fajans

El método de Fajans para los Cloruros es uno de los mejores para la
determinacion volumétrica de este ion el cual es un método directo en donde se
utiliza como valorante el AgNO3; y como indicador Fluoresceina (HFI); el

método consiste en:

Al inicio de la reaccion, es decir con las primeras gotas de valorante se formara:

Ag® + CI' — AgCl(s) Cloruro de Plata
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Se adsorberan los iones comunes al precipitado y que estan en mayor cantidad.
Se llega al punto de equivalencia o estequiométrico cuando todos los CI
adsorbidos los iones FI" del indicador, se observara el punto final que estara
dado por un color rosado debido a la formacién de fluoresceinato de plata.

Ag" + FI' — Ag'FI' (rosado)

Condiciones del método:
- pH del medio debe ser entre 7 < pH < 10

Si el pH < 7 0 sea en medio acido
HFl < H" + FI

Al aumentar H, disminuyen los iones FI" y esto impedira la formacion de

Fluoresceinato de Plata.

- Debe mantenerse una alta dispersion del precipitado.
Este tipo de precipitado tiene la tendencia a flocular o coagular y, no es
deseable esta coagulacion, ya que se desea tener una gran superficie de

contacto.

Para la titulacion inversa (solucion de cloruro que se agrega a la del Nitrato de
Plata) un indicador conveniente es la Tartrazina. En el punto final, la solucién

casi incolora toma un color azul.
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3.5.4. Titulaciones de Formacion de Complejos () a3
En estas titulaciones se formaran complejos a partir de un Agente Quelante, el
cual se forma por un agente organico que tiene dos o0 mas grupos capaces de

formar complejos con un i6n metélico.

Se dice que los iones complejos son compuestos constituidos por un ién
metalico con otros iones o moléculas. Las partes del complejo se mantienen
unidas mediante uniones covalentes coordinadas en las cuales el ion o

molécula, son diferentes del ibn metalico central.

La teoria de Lewis es la que por lo general se considera como la mas aplicable

en estas titulaciones complejométricas.

Se puede decir que el ibn metalico central actia como &cido de Lewis y los
otros iones o moléculas como bases de Lewis. La mayoria de los iones
metalicos reaccionan como donadores de pares de electrones formando

complejos o compuestos de coordinacion.

La especie donadora, es llamada ligando; debe tener disponible al menos un
par de electrones no compartidos para formar el enlace. El agua, el amoniaco y

los iones de halogenuros son los ligandos inorganicos mas comunes.
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- Ligandos Monodentados: Poseen un posible sitio de coordinacion
(enlace simple) entre ellos tenemos iones Haluro, NHs.
- Ligandos Bidentados: Poseen dos sitios de coordinaciéon, entre ellos

tenemos: Etilendiamino el cuél reacciona con el Zn*?y Ni*?

Para que dicho proceso se lleve a cabo, es necesario que se de un
enmascaramiento o purificacion de las sustancias mediante la adicion de un

reactivo apropiado, que impide la accion de las sustancias interferentes.

Existen ligandos multidentados de mucha importancia en la aplicacion de
valoraciones complejométricas, en las cudles utilizan como titulante el acido
Etilendiaminotetraacetico (EDTA), que es estable con un gran niumero de iones

polivalentes.

Cada uno de los atomos de hidrogeno en los grupos carboxilicos (-COOH)

experimentan disociacion acida.

La forma neutra del 4cido es tetraprética y se representa con formula H,Y, que
establece complejos en razén de 1:1 debido a que el i6n H4Y posee en total
seis grupos funcionales: cuatro grupos carboxilicos y dos grupos aminos, que
pueden ocupar cuatro, cinco o seis posiciones de coordinacién entorno del i6n

metalico central.
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La sal disédica NayH,Y.2H,0, es un reactivo de uso comun que sirve como
materia prima para la preparacion de soluciones de EDTA estandares que son

las que se utilizan en las valoraciones.

Es preciso que el indicador sea de color intenso cuando este enlazado con el
metal o cuando este libre , a esta propiedad que poseen los indicadores se le
denomina Metalocrémicos. Dentro de los indicadores Metalocromicos utilizados
en las Titulaciones Complejométricas se tienen:

- Negro de Eriocromo T (NET) el mas utilizado.

- Calcon.

- Naranja de Xilenol.

- Murexida.

3.5.4.1 Acido Etilendiaminotetraacético (EDTA) (3)

Usado como valorante bastante utilizado en complejometria con 6 posibles
sitios de enlace con un ién metélico: 4 grupos carboxilo y 2 grupos amino.

La mayor parte son elementos electronegativos tienden a ceder pares
electronicos.

El EDTA es un ligando hexadentado, este se une a los iones analiticos por

medio de dos nitrégenos y cuatro hidrogenos de los grupos carboxilicos.
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Si las soluciones a titular son bastante acidas el H,;Y se descompondria a
medida se alcalinice el medio dando diferentes especies, por ejemplo:
HAY- o también, A" + Y* — CuY? es posible obtener varias reacciones

dependiendo la presencia de iones H3;O" o sea el pH de la solucion.

HeY — H" +  HyY HsY pH< 2

HyY —  H" o+ HoY? HsY" pH* 3

HY? —  HY o+ HY HY? pH= 4y6
HY® —» HY  + \& HY® pH= 6y10
Yt - Y* pH=116mas

Métodos de valoracion con EDTA:

- Valoracion Directa: Cuando se agrega el titulante directamente a la
sustancia a valorar, manteniendo un pH generalmente de 9-10. La
solucion buffer utilizada es NH4CI-NH,OH y como indicador el Negro de
Eriocromo T (NET). Entre los cationes que se pueden valorar de manera

directa Mg*?, Ca*?> Formandose el complejo:

Mg* + NET « MgNET (color rojo)

MgNET + H,Y? < NET + MgH,Y (azul claro)
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- Valoracion Indirecta o Retroceso: Cuando se agrega en exceso la
especie titulante y luego el exceso se valora. Hay casos que no hay
indicador satisfactorio o cuando el i6n metalico forme complejo con el
EDTA muy lentamente.

Co™ + HyY? o CoHyY + HyY?
HoY? + Mg? o MgH,Y

Mg + NET < MgNET (rojo)

- Valoracion por Retroceso: Son utiles en determinacion de cationes que
forman complejos estables con EDTA y no se dispone de indicadores

adecuados.

- Valoracion por Desplazamiento: En la disolucion del analito es agregado en
exceso sin cuantificar, de una disolucién con el complejo (EDTA) con Mg o
Zn. Si el analito forma un complejo mas estable que el Zinc o Magnesio

ocurre la reacciéon de desplazamiento.

MgYZ- + M2+ PN MYZ- + Mg2+

Donde M?* es el catién analito y Mg?* es el cati6n liberado.
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3.6 PUNTO DE EQUIVALENCIA Y PUNTO FINAL 3)a1)

Los estudios de las reacciones se llevan a cabo en forma adecuada por medio
de una técnica conocida como: Valoracion o Titulacion. En una Valoracion una
disolucién de concentracion exactamente conocida, denominada Disolucion
Patrén, se agrega en forma gradual a otra disolucidbn de concentracion
desconocida hasta que la reaccion quimica entre las dos disoluciones se
complete.

La adicién de la Disolucion Patron se efectia hasta alcanzar el Punto de
Equivalencia, e inmediatamente después, el Punto Final, definiéendose cada uno

de ellos de la siguiente manera:

- Punto de equivalencia: De una valoracion se define como la cantidad
de valorante afiadido el cual es quimica y cuantitativamente
equivalente a la cantidad de analito en la muestra, en el cual ha
reaccionado o neutralizado completamente la muestra.

- Punto Final: Es un fenémeno puramente fisico y experimental
relacionado con la condiciébn de equivalencia como un cambio de

color o viraje de un indicador.

La diferencia entre ambos siempre debe ser minima.
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Durante una titulacion, el punto de equivalencia se alcanza cuando la cantidad
de titulante afadido es quimica y cuantitativamente equivalente a la cantidad

de analito en la muestra.

El Punto de Equivalencia es el resultado ideal (tedrico) que se busca en una
valoracion y no se puede determinar experimentalmente, es el punto en el cual
la cantidad de valorante afladida es exactamente la necesaria para que

reaccione estequiométricamente con el analito.

Lo que se mide es el punto final de la valoracion, el cual se observa por un
cambio brusco de una propiedad Fisica o Quimica dados por la misma solucién

0 por un reactivo auxiliar.

Debe esperarse que sea pequefa la diferencia de volumen o masa entre el
punto final y el punto de equivalencia debido a imperfecciones en los cambios
fisicos y nuestra habilidad para observarlas, este es llamado error de titulacién.
Entre los métodos para determinar el momento en que se ha consumido el
analito se citan:

- Detectar un cambio brusco de voltaje o de corriente entre un par de

electrodos
- Observar un cambio de color del indicador

- Formacién de un precipitado coloreado
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3.7 METODOS INSTRUMENTALES (12
Ademas de los métodos gravimeétricos y volumétricos conocidos como métodos
clasicos, existen otros métodos que se basan en la medicidon de propiedades

Opticas, eléctricas o térmicas de la muestra que se va a analizar.

A estos métodos se les denomina Métodos Instrumentales, ya que para hacer la
medicién cuantitativa de una sustancia, se hace uso de un instrumento medidor

de una propiedad especifica.

Divisidon de los Métodos Instrumentales de acuerdo a la propiedad que se mide:
- Métodos Electroanaliticos: Miden una propiedad eléctrica.

- Métodos Opticos: Miden una propiedad 6ptica.

Dentro de los mas utiles se citan:
- Métodos electroanaliticos.
- Potenciométricos: Mide el potencial de un electrodo en equivalencia con
la sustancia a analizar.

- Conductométricos: Mide la conductividad de una muestra en solucion.

Estos métodos se basan en la determinacibn de un componente metélico,

separandolo de una solucién por medio de un proceso de electrilisis.
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Una electrdlisis se lleva a cabo en una celda electrolitica para lograr una

reaccion electroquimica.

3.7.1 Métodos Potenciometricos (12).

3.7.1.1 Fundamentos de electroquimica (1.

Parte de la Quimica que trata de la relacion entre corrientes eléctricas y
reacciones quimicas y, de la conversion de la energia quimica en eléctrica

y viceversa.

Todos los cambios quimicos implican una reagrupacion o reajuste de los
electrones en las sustancias que reaccionan; por eso puede decirse que

dichos cambios son de caracter eléctrico.

Para producir una corriente eléctrica a partir de una reaccion quimica, es
necesario tener un oxidante, es decir una sustancia que gane electrones
facilmente (se reduzca) y, un reductor, una sustancia que pierda

electrones con facilidad (se oxide).

Las reacciones oxido-reduccion tienen lugar por transferencia directa de
electrones de un elemento que sera el que los cede a otro elemento que a

Su vez es que acepta los electrones.
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Cada semireaccion esta caracterizada por un cierto potencial de semicelda o
electrodo, el potencial representa la tendencia del metal a oxidarse y formar
iones cargados eléctricamente.

M?Z + 20 — M°
No podemos obtener el potencial de un solo electrodo en forma directa, pero si
unimos dos semiceldas podemos medir la diferencia de potencial entre dos
electrodos de una misma celda.

Zn° « Zn*? + 2¢e E°

+ 0.8 voltios

Cu™ + 2¢¢ « Cu° E° = + 0.3 voltios

Zn° + Cu'? < Cu° + Zn*? E°=1.1° voltios

A este valor de E se le denomina Potencial de Celda y a los valores de E°1 y

E°2 Potenciales de electrodo o de semicelda.

3.7.1.2 Relacion entre el Potencial de Electrodo y Concentracion (12

El potencial de un electrodo es una medida de la fuerza quimica con que una
semireaccion tiende al equilibrio. Asi, si un sistema (productos y reactantes)
estan en equilibrio, no hay cambios y su potencial E=0 y en cuanto mas se aleje
del equilibrio, E sera mayor.

Nerst formul6 una expresion que relaciona el potencial de una semicelda con la

concentracion de las sustancias que contiene:
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La ecuaciéon de Nerst:

RT = formula reducida

E=E° nF " férmula oxidada
Endonde E° = Potencial estdndar.
E = Potencial de semicelda.
R = Constante Universal de los Gases 8.314 Joules/°K.
T = temperatura Absoluta (°K).
ne” = Numero de electrones que participan en la reaccion.
F =1 Faraday = 96,500 coulombs.

[red] y [0x] = Concentraciones Molares de forma Oxidada o

Reducida.

Efectuando todas las operaciones de los valores se obtiene la siguiente
ecuacion(i:

o 0.05915 [red]
E=E"— log [

ne ox]
La electroquimica analitica comprende un grupo de métodos para el analisis
cuantitativo basado en el comportamiento de una solucion de una muestra

cuando forma parte de una celda electroquimica.
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3.7.1.3 Tipos de Métodos Electroanaliticos iy

- Métodos que dependen de la relacion directa entre la concentracion de
cierto parametro eléctrico como potencial, corriente, resistencia o
conductancia.

- Meétodos que utilizan alguno de los parametros eléctricos que se acaban
de mencionar para establecer el punto final de una titulacién

- Métodos que agrupan los procedimientos en los cuales el analito se
convierte por accién de la corriente eléctrica, en forma que pueda ser

pesada.

Métodos Potenciométricos

La pHmetria se basa en la medida del nimero de electrones usados en una
reaccion Quimica.

La potenciometria es el uso de electrodos para medir voltajes y suministrar asi
informacion quimica.

En las medidas potenciométricas, el electrodo indicador responde a los cambios
de actividad del analito y el electrodo de referencia se halla en una semicelda
aparte produciendo un potencial de referencia constante. Los electrodos de
referencia mas utilizados son el electrodo de calomel y el de plata-cloruro de

plata.
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Electrodos Indicadores de uso Frecuente:
- Electrodo inerte de Pt
- Electrodo de plata, que responde a Ag*

- Electrodos selectivos de iones.

Los métodos potenciométricos pueden realizarse de dos maneras:

- Métodos de Potenciometria Directa: Consiste en la comparacién directa
del potencial de un electrodo sensible a la concentracién de iones en la
muestra, con el potencial de un segundo electrodo, cuyo valor se
mantiene constante.

- Volumetria Potenciométrica: Consiste en seguir el curso de una
valoracion midiendo la diferencia de potencial entre los electrodos
sumergido en la solucién a valorar, a medida que se le agrega el

valorante.

Este tipo de valoraciones tiene la desventaja que necesita mas tiempo que
cualguier método volumétrico y también es necesario la utilizacion de

instrumentacién especial.
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3.8 POTENCIOMETRIA (12

La potenciometria es una de las tantas técnicas abarcadas por la
electroanalitica. Emplean todas las propiedades electroquimicas con las que
cuenta una determinada solucion para precisar debidamente la
concentracion que ésta posee de un analito.

La potenciometria no es mas que la medicion de la diferencia de potencial de
una celda electroquimica.

El potencidmetro se conforma por un electrodo de referencia (reference
electrode), un electrodo indicador o de trabajo (un electrodo sensible a la
especie electroactiva, sensing electrodo) y un dispositivo para medir esa

diferencia de potencial.

Volt Meter

Wi

Reference Sensing

Electrode Electrode
¢ ; >

DRSS
b

1

AV A

s
L~

2
—lp

Current Flow
S

Figura N°2. Esquema de Potencibmetro
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3.8.1 Electrodos de Referencia g

El electrodo de referencia ideal tiene un potencial que se conoce con exactitud y

es constante e insensible a la composicion de la disolucion del analito.

Debe ser facil de montar, proporcionar potenciales reproducibles y tener un

potencial sin cambios con el paso de pequefias corrientes.

Existen los siguientes tipos:

l. Electrodo de Calomel.

Se representa de la siguiente manera:

Hg | Hg2Cl> (say, KCI (xM) ||

Donde x representa la concentracién molar de cloruro de potasio en la solucion.
La reaccion del electrodo esta dada por la ecuacion:

Hg.Clx(s) + 2e” «— 2Hg(l) + 2CI
El potencial de esta celda varia con la concentracién del cloruro y, esta cantidad
debe especificarse al describir al electrodo. Es el mas usado por su facil

preparacion.

Se pueden obtener en el comercio varios tipos de electrodos de calomel que

resultan adecuados; en la Figura N°3 se muestra un modelo tipico. El cuerpo
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del electrodo consiste en un tubo de vidrio de 5 a 15 cm de largoy 0,5 a 1 cm

de diametro.

Un tubo interior contiene una pasta de mercurio-cloruro de mercurio(l)
conectado a la solucién saturada de cloruro de potasio del tubo externo, a

través de un pequenio orificio.

x cable

el&ctrico

I:E Tubo interior gque corntienes

/ una pasta de Hog, HaoCla, v
- solucidn saturada de HCI

lﬁ-\-\__

Solucidn ssturada de HiCI

|
I\\\-—(:_______E idrio poro=so
(o fibra de

amianto]

R . U
Pequeno arificio

Figura N° 3. Esquema de Electrodo de Vidrio o Calomel

Il. Electrodo de Plata-Cloruro de Plata
Consiste en un electrodo de plata sumergido en una disolucién saturada

en cloruro de potasio y cloruro de plata, se representa:

[|AgCI (sat), KCI (xM) | Ag
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3.8.2 Electrodos Indicadoresg,

Este tipo de electrodo responde segun la concentracion del analito, responden
de manera rpida, para las medidas potenciométricas son de dos tipos

fundamentales, denominados metélicos y de membrana.

Caracteristicas que debe poseer un electrodo indicador, para que pueda ser

utilizado en Potenciometria Directa o para Valoracion Potenciométricas

- Debe existir relacion directa entre la concentracion de una o mas

sustancias reaccionantes y el potencial del electrodo.

- El electrodo debe dar una respuesta rapida y reproducible con las

variaciones de concentracion.

- Debe de poseer una forma fisica adecuada, para efectuar las lecturas

con comodidad.

Tipos de Electrodos indicadores:
1. Electrodos indicadores metalicos

2. Electrodos indicadores de membrana



1- Electrodos Indicadores Metalicos

Cuadro N° 1 Electrodos Indicadores Metalicos.
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Electrodos de 1° especie
(De primer orden para

cationes)

Electrodo de 2° especie
(De segundo orden para

aniones)

Electrodo para sistema

Redox

Electrodo metalico puro en

equilibrio directo con su cation

en la disolucién.
No son muy usados porque

no son muy selectivos.

Los metales responden
también en forma indirecta a
los aniones que forman
precipitados poco solubles o

complejos con su catién.

Existen varios conductores
inertes que responden a
sistemas redox mas
apropiado: electrodo de

platino

2- Electrodos indicadores de Membrana.

Durante muchos afos, ha sido el método méas adecuado para la medida de pH

consiste en medir el potencial que se genera a través de una fina membrana de

vidrio, que separa dos soluciones con diferente concentracién del i6n hidrogeno

(H").

Se han desarrollado electrodos de membrana selectivos de iones que permiten

la cuantificacion potenciométrica directa de varios iones tales como K*, Na*, Li*,

FycCa®
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Estos tipos de electrodos se clasifican segun el estado fisico de la sustancia
gue forma la membrana del electrodo. Entre ellos estan:

— Electrodo selectivo de vidrio

— Electrodo selectivo de membrana Sélida

— Electrodo selectivo de membrana liquida
- * Electrodo Selectivo de Vidrio
Se emplean para determinar el pH y Na. Consiste en un electrodo indicador de
vidrio que al sumergirse en la disolucién absorbe agua, formando una capa de
superficie. La delgada membrana en el extremo del electrodo, es la que

responde a los cambios de pH.
Conexidn eléctrica
/7 al pHmetro

Electrodo de vidrio

Electrado de
calomel saturado

[§ f/f___/ Aislamiento de cera
C i}
/ Alambre de Ag
Solucion de pH P
desconocido
Solucion 0,1 M de HCI
saturada con AgCl
Membrana de
[—

vidrio delgada

| — Agitador magnetico

N
L

Figura N° 4 Esquema de electrodos para la medicion potenciométrica del pH.
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Electrodo Selectivo de Membrana Solida

Existen dos tipos, los de membrana solida o granulado. Cuando se sumerge
la membrana en la disolucién, se desarrolla un potencial basado en el
transporte de particulas cargadas sobre la interfase membrana/disolucion
hasta alcanzar el equilibrio dinamico. El material debe ser un conductor

idnico con un solo ibn movil.

Electrodos Selectivo de Membrana Liquida
En este tipo de electrodo la membrana es un liquido inmiscible con un agente
complejante neutro o cargado sobre una matriz porosa como PVC. Presenta

conductancia idnica y preferencia por un ién particular.

Los electrodos de membrana liquida son un medio para la determinacién
potenciométrica directa de las actividades de varios cationes polivalentes y

de ciertos aniones.

3.9 VALORACIONES POTENCIOMETRICAS () 12

El potencial de un electrodo indicador adecuado puede utilizarse en forma muy

conveniente para establecer el punto de equivalencia de una titulacion, lo que

se denomina Titulaciéon Potenciométrica.
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Son valoraciones que consisten en medir el potencial de un electrodo indicador

apropiado en funcion del volumen del valorante.

Son mucho mas fiables que las valoraciones en donde se usan indicadores
guimicos, ademas de ser aplicadas en disoluciones muy coloreadas o turbias y

para detectar la presencia de especies no conocidas en una solucion.

Las medidas basadas en el volumen de valorante producen un cambio rapido
del potencial cerca del punto de equivalencia. La valoracion depende mucho de

la disponibilidad de un valorante de concentracién conocida exacta.

Su uso implica medir y registrar el potencial de celda en milivoltios o unidades
de pH después de cada adicion del reactivo. El valorante se agrega en grandes
incrementos durante la fase inicial de la valoracion que son cada vez menores

conforme se acerca al punto final.

Debe concederse suficiente tiempo para la obtencion del equilibrio después de
cada adicion de reactivo. La buena y constante agitacion es eficaz para acelerar

el logro del equilibrio.
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Existen diferentes tipos de Valoraciones Potenciométricas:
- Valoraciones de neutralizacion (acido-base).
- Valoraciones oxido-reduccion.
- Valoraciones de precipitacion.

- Valoraciones de formaciéon de complejos.

l. Valoraciones de Neutralizacidon (acido-base)

Las curvas experimentales usualmente estan desplazadas respecto a las
teorias ya que son trabajadas bajo concentraciones. Este desplazamiento tiene
un efecto minimo en la determinacién de puntos finales, siendo muy til en
analisis de mezclas de &cidos o de acidos polipréticos, incluyendo a las bases.
Se obtienen utilizando electrodos de vidrio y calomel. Resulta atil su utilizacion

cuando se titulan soluciones coloreadas o turbias.

Il Valoraciones Oxido-Reduccién

Habitualmente en este tipo de valoracion se utiliza un electrodo indicador inerte

de platino para detectar el punto final.
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[l Valoraciones de Precipitacion.

Para una titulacion de precipitacion, el electrodo indicador es a menudo el metal
del que se deriva el cation reaccionante. Pueden emplearse también electrodos
de membrana sensibles a uno de los iones que participan en el proceso de

titulacion.

IV.  Valoraciones de Formacion de Complejos

En valoraciones potenciométricas de formacién de complejos se emplean
electrodos metalicos de membrana. Los reactivos mas importantes para las
Titulaciones Complejométricas, son un grupo de acidos aminocarboxilicos de
los cuales un ejemplo es el Acido Etilenodiaminotetraacético (EDTA).

Los cuatro grupos funcionales carboxilato, al igual que los nitrdgenos

aminicos, participan en la formacién de enlaces con los iones metalicos.

3.9.1 Deteccion del Punto Final () s

El método mas directo consiste en una grafica directa del potencial en funcion
del volumen de reactivo (E vrs Vol). Se estima visualmente el punto de inflexién
en la parte casi vertical de la curva y se determina como punto final.

Se han propuesto diferentes métodos mecéanicos para ayudar a establecer este

punto final mejorando asi la precision.
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Otro procedimiento consiste en calcular el cambio de potencial por unidad de
cambio en el volumen del reactivo (primera derivada). Una representacion
grafica de este parametro en funcion del volumen promedio permite obtener el

punto final mas definido.

Con ambos procedimientos, la curva de titulacion es asimétrica con relacion al
verdadero punto de equivalencia y la inflexion en la curva corresponde a dicho

punto.

Esto se cumple siempre que las sustancias participantes en el proceso quimico
reaccionen entre si en una razén equimolar y, también que el proceso del
electrodo sea lo mas perfectamente reversible. Cuando no se cumplen estos

requisitos, resulta una curva asimétrica.

Generalmente, el cambio de potencial en la region del punto de equivalencia de
estas curvas es bastante grande, por lo que se introduce un error de titulacion
despreciable si se escoge como punto final el punto medio de la parte de

pendiente pronunciada de la curva.

Solo cuando se desea una precision extraordinaria o cuando se emplean

soluciones muy diluidas debe tomarse en cuenta esta fuente de error.
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Primera Derivada (AE /AV) (1
La primera derivada es calculada para detectar el punto final es calcular el

cambio de potencial por volumen unitario de valorante, la grafica produce una

curva con un maximo que corresponde al punto de inflexion.

AZEf AV?
=
=%

20 22 24 26

Volumen de Titulante anadido

Figura N° 5. Curva de la Primera Derivada.
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Segunda Derivada (A’E /AV?) (3

La segunda derivada se calcula ya que posee la caracteristica de un cambio de
signo en el punto de inflexiébn, que es el punto en que la segunda derivada
cruza el cero que se toma como punto final y se puede localizar de manera muy
precisa.

También se pueden definir tipos de curvas para cada tipo de titulacion. Asi se
definen curvas para titulaciones de formacién de complejos, Acido-Base, oxido-

reduccion y precipitacion.

0.6 -
0.4 -
0.2 -
>
S 0
& 20 22 24
0.6 -
Volumen de
0.4 - Titulante anadido
0.2 -

Figura N° 6. Curva de la Segunda Derivada



CAPITULO IV
DISENO METODOLOGICO
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4.0 -DISENO METODOLOGICO

4.1 METODOLOGIA

Tipo de Estudio

- Prospectivo: Este trabajo de graduacion tuvo la vision de ser
utilizado como referencia en andlisis posteriores.
- Experimental: Puesto que se realizaron ensayos para demostrar su

efectiva aplicacion.

- Analitico: Este tipo de estudio es analitico, ya que propuso una
aplicaciéon en la rama de Quimica Analitica, especificamente en

Titulaciones Volumétricas.

4.2 INVESTIGACION BIBLIOGRAFICA

La recoleccion bibliografica se realizé visitando, las siguientes bibliotecas:
- Biblioteca Dr. Benjamin Orozco de la Facultad de Quimica y Farmacia
de la Universidad de El Salvador.
- Biblioteca de la Facultad de Ingenieria y Arquitectura de la
Universidad de El Salvador.
- Biblioteca Central de la Universidad de El Salvador.
- Biblioteca de la Universidad Salvadorefia Alberto Masferrer

- Internet
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4.3 INVESTIGACION DE CAMPO

Universo

Todos aquellos tipos de valoraciones actualmente existentes a los que se les
pudo aplicar la potenciometria o llevar a cabo titulaciones potenciométricas.
Muestra (1

Para el desarrollo de la parte practica de esta investigacién, se utilizd
Muestreo Puntual Dirigido, realizando los siguientes tipos de titulaciones

potenciométricas:

- Neutralizacion (Acido-Base acuoso)

- Redox (Yodometria y Permanganometria)

- Precipitacion (Argentométrica)

- Complejometria (EDTA)
Se aplicé este tipo de muestreo debido a que se han seleccionado previamente
los tipos de titulaciones a realizar, a las que se les aplic6 el Método
Potenciomeétrico.
Por cada tipo de titulacion realizada, el analisis de la Solucion Muestra frente a
la Solucion Estandarizada se realizé por triplicado, verificando con ello, la
reproducibilidad de los datos.
En el Cuadro N° 2 se detallan las soluciones utilizadas por cada tipo de

titulacion realizada.



Cuadro. N°2. Clasificacion de los tipos de valoraciones hechas y soluciones utilizadas.

. . Solucién a valorar Solucion Estandar
Tipo de Valoracion
(muestra) Estandarizada Primario
Acido fuerte-Base fuerte HCI (0.1 N) * NaOH 0.1 N KHCgH;0 0.1 N
Neutralizacion
Acido débil- Base fuerte CH3COOH (0.1 N) * NaOH 0.1 N KHCgH40 0.1 N

Yodometria Cu(NO3), (0.1 N)* Na,S,0; 0.1 N Cu”0.1N
Redox
Permanganometria FeSO,.7H,0 (0.1 N) * KMnO, 0.1 N Na,C,0,0.1 N
Precipitacion Argentometria KCI (0.01 N) * AgNO;0.01 N NaCl 0.01 N
Complejometria Niquel vrs. EDTA Ni(NO3).6H,0 (0.01 M) * EDTA0.01 M CaC03;0.01 M

*Concentraciones teoricas.

94
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Instrumento de Recoleccion de Datos (ver Anexo N°1)

Se realiz6 una Encuesta para evaluar los conocimientos de las Valoraciones

Potenciométricas en los alumnos que hayan cursado la materia de Quimica

Analitica | y Quimica Analitica Il de la Licenciatura en Quimica y Farmacia de la

Universidad de El Salvador. Se realizé en el periodo que comprende Enero a

Febrero de 2011.

4.4

PARTE EXPERIMENTAL

Se preparé cada solucién detallada en el Cuadro N°2, las cuales
comprenden: Soluciones Muestra y Soluciones a Estandarizar.

Se efectlo la respectiva estandarizacion de la solucion titulante (Solucion
Estandarizada), usando para ello el Estandar Primario especificado en el
Cuadro N°2. La estandarizacion se realiz6 por medio de una titulacion
potenciométrica. (Ver en anexos la preparacion de cada una de las
soluciones).

Se realizaron las titulaciones de la Solucion Muestra con la Solucion
Estandarizada que se detallan en el Cuadro N° 2, aplicandoles el Método
Potenciométrico, de las cuales se obtuvieron dos datos: Volumen
agregado a la soluciéon muestra de solucion estandarizada y Potencial

registrado por cada adicion.
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Se diseio la hoja de calculo en el programa computarizado de Excel, en
la cual se ingresaron las férmulas detalladas en el Cuadro N°3 vy los
datos reportados de las titulaciones realizadas.

Se ingresaron los datos obtenidos en la hoja de célculo de Excel que
corresponden a: Volumen agregado de solucién estandarizada y
Potencial registrado por cada adicion.

Desarrollar las férmulas especificadas en el Cuadro N° 3, contenidas en
la hoja de Calculo Excel, con las cuales se obtuvieron los datos que se
utilizaran para graficar las curvas de titulacion.

Se realizaron las graficas de la Primera y Segunda Derivada de cada
titulacidn, y se determinaron con ellas el punto final exacto del analisis

realizado.

A continuacibn se presenta como ejemplo de Valoracion por
Precipitacion observandose en la Figura N° 6 el Grafico de Primera
Derivada. La formacion de una cresta que aparece alrededor de 24.3 mL

se podria determinar como punto final de la titulacion.

Como ejemplo de grafico de segunda derivada: Ver Figura N° 7. El punto

final se toma en el punto de interseccion de la derivada con el cero.
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Cuadro N° 3 Resumen de formulas utilizadas en el disefio de la hoja de

célculo Excel.

Datos Obtenidos de la Titulacién

Vol. de AgNO3
(mL) (A)

Volumen en mL gastado en la titulacién de la Solucién Valorada o

Solucién Patrén.

E contra ECS
enV (B)

Potencial registrado en el electrodo, por cada adicion de solucion

valorada.

Primera Derivada

Vol. en el Punto

Promedio de volumen en mL gastados en la titulacion de la Solucién

Medio (C) Valorada o Solucién Patron. C = (A1+A2)/ 2
AE (D) Diferencia entre potenciales leidos. D =B2-B1
Avol (E) Diferencia entre volimenes gastados. E =A2-Al

AEIAV (F) Cociente entre diferencial de potencial (AE) y diferencial de volumen

(AVol)

F = D1/E1

Segunda Derivada

Vol. En el punto

Promedio de volumen en el punto medio de la primera derivada.

medio (G) G = (C2+C1)/2
A(AE/AV) (H) | Diferencia de la primera derivada (AE/AV). H=F2-F1
AVol (I) Volumen en el punto medio de la primera derivada. | =C2-C1

AE/AV?  (J)

Obtencion de la segunda derivada por medio del cociente entre el

diferencial de la primera derivada y el diferencial de volumen en el punto

medio de la primera derivada.

J=H6/16
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Se presenta a continuacion un ejemplo de célculos realizados para obtener el

resultado a ingresar en la hoja de calculo Excel.

Cuadro N° 4. Ejemplo de aplicacion de formulas a ser introducidas en la hoja
de célculo Excel.

Primera Derivada

Es el volumen promedio de solucion Titulante afiadido en la titulacion, se
toma el volumen de la adicidn anterior y de la adicién siguiente y se hace

el promedio de ambas, reportando el promedio. C = (A1+A2)/ 2

Vol. en el Punto | Se toma como ejemplo un dato de la Tabla N° 1.
Medio (C) Ejemplo: 5 mL + Volumen Titulante en la primera adicion.
15 mL = Volumen Titulante en la segunda adicién
20 mL

Promedio : 20 mL + 2 =10 mL Volumen reportado en el punto medio.

Se realiza el mismo proceso para todos los siguientes valores.

Se determina la diferencia de potenciales reportados. Se efectia restando
el valor del potencial leido en la adiciéon realizada menos la adicion
anterior de Titulante. D =B2-B1

Se toma como ejemplo un dato de la Tabla N° 1

AE (D) Ejemplo: 0.085 mV - Potencial reportado en la adicién realizada.
0.062 mV__ = Potencial reportado en la adicién anterior.
0.023 mv

Resultado: 0.023mV, Diferencia de potencial reportado.

Se realiza el mismo calculo para cada potencial reportado.
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Avol (E)

Para obtener este dato a ingresar en la tabla se debe de realizar la
diferencia de volimenes gastados de solucién titulente en dos adiciones
realizadas. E = A2-Al

Se toma como ejemplo un dato de la Tabla N° 1.
Ejemplo: 15 mL - Volumen Titulante en la segunda adicion.
5 mL = Volumen Titulante en la primera adicion
10 mL

10 mL, Volumen reportado como diferencia de volimenes gastados.

Se realiza el mismo proceso para todos los siguientes valores.

AE/AV (F)
Primera

Derivada

Cociente entre diferencial de potencial (AE) y diferencial de volumen
(AVol) F = D1/E1

Se realiza una division entre el dato reportado como diferencial de
potencial y el diferencial de volumen. De la totalidad de datos reportados

en esta columna, depende la grafica de la Primera Derivada.

Se toma como ejemplo un dato de la Tabla N° 1.
Ejemplo: 0.002 mV =+ 10.000 mL =0.0023

= 0.0023, Dato obtenido, el cual se utilizara junto a todos los demas

obtenidos de la misma manera para graficar la Primera derivada.

Se realiza el mismo calculo para cada pareja de datos.
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Segunda Derivada

Volumen en el

punto medio

Promedio de volumen en el punto medio de la primera derivada.
G = (C2+C1)/2

Es el promedio de volimenes reportados como volumen promedio para la
primera derivada. Se hace un nuevo promedio de los datos, y se utiliza

éste para la segunda derivada.

Se toma como ejemplo un dato de la Tabla N° 1.

Ejemplo: 10.00 mL + Volumen el el punto medio 1

©) 17.50 mL Volumen el el punto medio 2
27.50 mL
2750 mL + 2 = 13.75 mL, Dato reportado como volumen en el punto
medio de la primera derivada.
Se realiza el mismo calculo para cada pareja de datos.
Diferencia de la primera derivada (AE/AV). H=F2-F1
Se realiza la division de los datos que se utilizaron para graficar la primera
derivada. Los cuales corresponden a diferencial de potencial y diferencial
de volumen.
A(AE/AV)
H) Se toma como ejemplo un dato de la Tabla N° 1.

Ejemplo: 0.004 mV - Diferencial de la primera derivada casilla 2
0.002 mV Diferencial de la primera derivada casilla 1
0.002 mVv

Se realiza el mismo calculo para cada pareja de datos.
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A Vol
(1)

Volumen en el punto medio de la primera derivada. | =C2-C1

Es la resta de diferencial de volimenes reportados para la primera

derivada.

Se toma como ejemplo un dato de la Tabla N° 1.

Ejemplo: 17.50 mL - Volumen el el punto medio casilla 2
10.00 mL Volumen el el punto medio casilla 1
7.50 mL

Se realiza el mismo calculo para cada pareja de datos.

AZE/AV?
Segunda
Derivada

()

Obtencion de la segunda derivada por medio del cociente entre el
diferencial de la primera derivada y el diferencial de volumen en el punto

medio de la primera derivada. J=H6/16

Se toma como ejemplo un dato de la Tabla N° 1.

Diferencial de la primera derivada entre
Diferencial de volumen en el punto medio de la primera derivada.
(0.002 + 7.500 = 0.000)

0.000, dato obtenido para graficar la Segunda derivada.

Se toma el conjunto de datos obtenidos en esta columna, con los cuales

se obtendré la grafica de la Segunda derivada.

Se observa en la Tabla N°. 1, un cambio de signo, el cual indica el punto
final de la titulacion, lo cual puede observarse claramente en la grafica que

se obtiene.
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Como Ejemplo, se presenta la tabulacion de datos en la hoja de calculo Excel,

donde se explica el uso de las formulas anteriormente descritas.

Tabla N° 1. Hoja de Calculo disefiada para determinar la Primera y Segunda

derivada de una Titulacién de AgNO3 0.01N contra KCI 0.01N,
utilizando el Método Potenciométrico.

Datos Primera derivada Segunda derivada

\e/z(r)\h:jrg E (V) Vol. en vol. En

AGNO; | E: puer:to AE | Avol. | AE/AV | el punto A(Q/')E/ A V%I. ave

0.01 N | voltaje medio (D) (E) (3] medio (H) () )

my | ® | g (©)
(A)

1| 5.0 0.062 - - - - - - - -
2| 15.0 0.085 | 10.00 0.023 10.0 | 0.002 - - - -
3| 20.0 0.107 | 17.50 0.022 5.0 0.004 13.75 0.002 7.50 | 0.000
4| 220 0.123 | 21.00 0.016 2.0 0.008 19.25 0.004 | 3.50 | 0.001
5| 23.0 0.138 | 22.50 0.015 1.0 0.015 21.75 0.007 1.50 | 0.005
6| 235 0.146 | 23.25 0.008 0.5 0.016 22.88 0.001 | 0.75 | 0.001
7| 238 0.161 | 23.65 0.015 0.3 0.050 23.45 0.034 | 0.40 | 0.085
8| 24.0 0.174 | 23.90 0.013 0.2 0.065 23.78 0.015 | 0.25 | 0.060
9| 24.1 0.183 | 24.05 0.009 0.1 0.090 23.98 0.025 | 0.15 | 0.167
10| 24.2 0.194 | 24.15 0.011 0.1 0.110 24.10 0.020 | 0.10 | 0.200
11| 243 0.233 | 24.25 0.039 0.1 0.390 24.20 0.280 | 0.10 | 2.800
12| 24.4 0.316 | 24.35 0.083 0.1 0.830 24.30 0.440 | 0.10 | 4.400
13| 245 0.34 24.45 0.024 0.1 0.240 24.40 -0.590 | 0.10 | -5.900
14| 24.6 0.351 | 24.55 0.011 0.1 0.110 24.50 -0.130 | 0.10 | -1.300
15| 24.7 0.358 | 24.65 0.007 0.1 0.070 24.60 -0.040 | 0.10 | -0.400
16/ 25.0 0.373 | 24.85 0.015 0.3 0.050 24.75 -0.020 | 0.20 | -0.100
17| 255 0.385 | 25.25 0.012 0.5 0.024 25.05 -0.026 | 0.40 | -0.065
18| 26.0 0.396 | 25.75 0.011 0.5 0.022 25.50 -0.002 | 0.50 | -0.004
19/ 28.0 0.426 | 27.00 0.030 2.0 0.015 26.34 -0.007 | 1.25 | -0.006

E: voltaje en mV

(-): no se reportan datos debido al proceso
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Graficar los siguientes datos, correspondientes a la Primera derivada y
Segunda derivada:

Primera Derivada

Para obtener el grafico de la Primera derivada, se utilizan los datos en el cuadro
gue corresponden al Volumen gastado en la titulacion y la derivada de Potencial
con respecto a volumen.

Tabla N° 2. Datos utilizados para graficar la Primera derivada.

Volumen de AgNO; 0.01 N(mL) AE/AV
5.0 _
15.0 0.002
20.0 0.004
22.0 0.008
23.0 0.015
235 0.016
23.8 0.050
24.0 0.065
24.1 0.090
24.2 0.110
24.3 0.390
24.4 0.830
24.5 0.240
24.6 0.110
24.7 0.070
25.0 0.050
255 0.024
26.0 0.022
28.0 0.015

(-): no se reportan datos debido al proceso



La gréfica obtenida es de la siguiente forma:

Primera Derivada

ﬂ I # 1 1 1 1 I 1 I 1 1 1 1 1 1 I 1
15 20 22 23 235238 24 241242743244245 246247 25 155 26 2B
mLde AgNO; 0.01N

Figura N°7. Representacion grafica de la Primera derivada.
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Segunda Derivada

Para obtener el grafico de la Segunda derivada, se utilizan los datos en el
cuadro que corresponden al Volumen gastado en la titulacion y el cociente entre
el diferencial de la primera derivada y el diferencial de volumen en el punto
medio de la primera derivada.

Tabla N° 3. Datos utilizados para graficar la Segunda derivada.

Volumen de AgNO;

0.01 N(mL) A'EIRVE
5.0 _
15.0 _
20.0 0.000
22.0 0.001
23.0 0.005
235 0.001
23.8 0.085
24.0 0.060
241 0.167
24.2 0.200
24.3 2.800
24.4 4.400
24.5 -5.900
24.6 -1.300
24.7 -0.400
25.0 -0.100
25.5 -0.065
26.0 -0.004
28.0 -0.006

(-): no se reportan datos debido al proceso



La grafica obtenida es de la siguiente forma:

Segunda Derivada

2 /

1 1 T T T T

i~

:','_,."l T T Y Y 1
E 20 FZF Z3 235238 24 241 24 23734 324 4045 24 4.3 25 255 2B 28
h.ﬂ _2 /

-4 /

-6

mLde AgNO:0.1 N

Figura N° 8. Representacion grafica de la Segunda derivada
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CAPITULO V
RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS
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5.0 RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

Para la realizacion de la parte experimental del trabajo, se realizaron 6 tipos de
titulaciones las cuales comprenden titulacion Acido-Base, Oxido-Reduccion,
Precipitacion y Complejometria; se les aplicé el Método Potenciométrico para
determinar el punto final.

Con los datos obtenidos de cada titulacion que comprenden: volumen agregado
de solucién titulante y el potencial registrado en el electrodo; se procede a
tabular los datos obtenidos en la hoja de calculo Excel disefiada para obtener
la grafica de la Primera y Segunda derivada, con las cuales se determinara el
punto final exacto de la titulacion.

Se realizé una encuesta para evaluar los conocimientos de las Valoraciones
Potenciométricas en los alumnos de la Facultad de Quimica y Farmacia de la
Universidad de El Salvador. Los encuestados comprenden estudiantes que han
cursado la materia de Quimica Analitica | y Il en el periodo de Enero a Febrero
de 2011.

Para la interpretacion de los datos se han construido graficos de barras para
cada una de las preguntas de la encuesta, para asi observar los porcentajes de
las respuestas obtenidas.

Los datos obtenidos de la realizacion de la encuesta se presentan en el Anexo
N° 2, del cual se tomaron los datos para realizar las graficas correspondientes a

cada pregunta elaborada en la encuesta.



1- Estudiantes que conocen sobre los métodos Electroanaliticos.
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Cuadro N°5. Porcentaje de estudiantes que respondieron haber conocido
sobre los Métodos Electroanaliticos.

Respuesta Cantidad Porcentaje
Si 33 66 %
No 17 34 %

70%

electroanaliticos
66%

Estudiantes que conocen sobre los métodos

60% -
50% -
40% -
30% -
20% -
10% -
0% -

Si

No

Figura N°9. Grafico de Estudiantes que respondieron haber conocido sobre

los métodos electroanaliticos segun encuesta realizada.

Se encuestaron en total 50 alumnos de la Facultad de Quimica y Farmacia, que

se encuentran cursando entre el 3° - 5° afio de estudio. De ellos un 66% estan

cursando el 4°-5° afio de la carrera, respondieron si conocer de los Métodos

Electroanaliticos, el 34% son alumnos que cursan el 3er afio de la carrera

respondieron negativamente. Se determina con el andlisis de ésta pregunta,

que los alumnos de 3er afio de la carrera no han recibido como parte de los

temas impartidos en clase la parte que corresponde a Electroanalitica, de ahi el

desconocimiento que tienen del tema.
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2- Estudiantes que conocen en qué consisten las Valoraciones

Potenciométricas.

Cuadro N°6. Porcentaje de estudiantes que conocen en qué consisten las

valoraciones Potenciométricas.

Respuesta Cantidad Porcentaje
Si 31 62 %
No 19 38 %

70%

Potenciométricas

Estudiantes que conocen sobre Valoraciones

60%
50%
40%
30%
20%
10%

0%

Si

38%

No

Figura N°10. Gréafico de Estudiantes que respondieron en cuanto a su
conocimiento sobre las Valoraciones Potenciométricas.

Se puede observar claramente que de los alumnos encuestados el 62% de ellos

conoce en qué consisten las Valoraciones Potenciométricas, mientras que el

38% no. Esta respuesta se amarra con el resultado obtenido de la primera

pregunta realizada. De ahi se puede determinar que los alumnos tienen

conocimiento de las valoraciones potenciométricas solo si ya han cursado el 4°

afo de estudio en la carrera de Quimica y Farmacia.
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3- Ventajas y Desventajas del uso de Valoraciones Potenciométricas

Cuadro N°7. Porcentajes destacados de Ventajas de las Valoraciones

Potenciométricas

Respuesta Cantidad Porcentaje
Rapidez en el analisis 16 32%
Mas Exacto 28 56%
No sabe 6 12%

60%
50%
40%
30%
20%
10%

0%

Ventajas de Valoraciones Potenciometricas

56%

12%

Mas exacto

I

No sabe

Figura N°11. Grafico de Ventajas mas destacadas de las Valoraciones Potenciométricas,

obtenidas de la encuesta realizada

Se puede analizar de las respuestas dadas a esta pregunta que los alumnos

encuestados conocen de las ventajas de utilizar valoraciones potenciométricas.

A pesar de no haber recibido en clases la tematica de Electroanalitica, deducen

gue el uso de valoraciones potenciométricas facilita y agiliza el proceso de

analisis. Respondiendo un 32% como analisis mas exacto y un 56%

determinando el andlisis potenciométrico como mas exacto que una titulaciéon

con indicador.
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Cuadro N°8 Porcentajes mas destacados sobre desventajas mencionadas
de las Valoraciones Potenciométricas.

Respuesta Cantidad Porcentaje
Alto costo 19 38%
Mala calibracion del equipo 5 10%
No sabe 26 52%

Desventajas de Valoraciones
Potenciometricas

60%
52%

50% I

40% 38%
6 I

30% -

20% -
10%
10% -

0% -
alto costo mala calibracion no sabe

Figura N°12. Grafico de la frecuencia de desventajas mencionadas de las
Valoraciones Potenciométricas obtenidas de encuesta
realizada.

Las desventajas mas marcadas mostradas en las respuestas brindadas en la
encuesta se puede observar que esta el alto costo del analisis, explicando los
encuestados que se debe a lo sofisticado y/o especializado del equipo utilizado
en la realizacion de los analisis. También comentaron de la probabilidad de
tener problemas en la realizacién de los analisis por una mala calibracion del
equipo, observandose esto en el 10% de las respuestas. El resto desconoce de

las desventajas que puede traer el uso de Valoraciones Potenciométricas.
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4- En las Titulaciones Potenciométricas ¢Tiene conocimiento Si son

empleados indicadores para la deteccion del punto final?

Cuadro N°9. Porcentaje de estudiantes que conocen sobre el empleo de
indicadores en las Valoraciones Potenciométricas.

Respuesta Cantidad Porcentaje
Si 22 44%
No 28 56%

¢éTiene conocimiento del uso de indicadores
en Titulaciones Potenciometricas ?

60% 56%

50%

40% -

30% -

20% -

10% -

0% -
Si No

Figura N°13. Gréafico comparativo de estudiantes que contestaron
afirmativamente y negativamente del empleo de indicadores
en las Valoraciones Potenciométricas.

Se observa que aproximadamente la mitad de la poblacién encuestada contesté
gue no se usan indicadores durante una titulacién potenciométrica, la otra mitad
de la poblacién probablemente haya afirmado un uso de indicadores debido a la

confusion y falta de practica de este método.
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5- ¢Conoce los diferentes tipos de Titulaciones Potenciométricas que

existen?

Cuadro N°10. Porcentaje de estudiantes que conocen los diferentes tipos de
titulaciones potenciométricas.

Respuesta Cantidad Porcentaje
Acido-Base 22 44%
Oxido-Reduccion 15 30%
Precipitacion 18%
Complejométrica 4 8%

50%

40%

30%

20%

10%

0%

éConoces los diferentes tipos de Titulaciones
Potenciometricas ?

44%

Acido-Base

30%

18%

Oxido-Reduccion

8%

Precipitacion Complejometrica

Figura N°14. Grafico que muestra los diferentes tipos de titulaciones
potenciométricas que conocen los alumnos encuestados.

Se observa claramente que el tipo de titulacibn mas conocida por los

estudiantes es el de Acido-Base, tipo de titulacion que se estudia desde el

primer afio de la carrera aunque no como titulacion potenciométrica. Conocen

gue con el electrodo de vidrio se pueden hacer lecturas en voltios aunque no lo

han utilizado como tal.

Las demas titulaciones mencionadas por

encuestados muestra el poco conocimiento que se tiene de ellas.

los



6- Conocimiento entre la diferencia entre punto final

equivalencia.
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y punto de

Cuadro N°11. Porcentaje de estudiantes que conocen la diferencia entre punto

final y punto de equivalencia en la titulacion.

Respuesta Cantidad Porcentaje
Si 50 100%
No 0 0%

120%

Conocimiento de la diferencia entre punto de
equivalencia y punto final

100% -

80% -

60% -

40% -

20% -

0% -

100%

0%

No

Figura N°15. Grafico de estudiantes que respondieron afirmativamente
conocer la diferencia entre punto final y punto de equivalencia

en una titulacion.

Se observa que el 100% de la poblacion conoce claramente la diferencia entre

punto final y punto de equivalencia en una titulacion. Esta tematica se imparte

desde el primer afio de estudio de la carrera, lo cual se observa en la respuesta

dada por los encuestados.
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7- Conocimiento de los diferentes tipos de electrodos utilizados en

Valoraciones Potenciométricas.

Cuadro N°12 Porcentajes de estudiantes que conocen los diferentes tipos de
electrodos utilizados en Valoraciones Potenciométricas.

Respuesta Cantidad Porcentaje
Si 3 6%
No 47 94%

100%
80%
60%
40%
20%

0%

Conoce los diferentes tipos de electrodos
utilizados en Titulaciones Potenciometricas

94%

6%

AEE——— |

Si

No

Figura N°16. Grafica comparativa de estudiantes que conocen los diferentes

tipos de electrodos frente a estudiantes que dicen no conocer los

diferentes tipos de electrodos utilizados en las Titulaciones

Potenciométricas.

La mayoria de la poblacion encuestada respondié no conocer los tipos de

electrodos utilizados en Titulaciones Potenciométricas, resultado que refleja la

falta de practica de este método de andlisis, debido a que Unicamente un 6% si

respondié conocer de la existencia de otros tipos de electrodos empleados en

este método.
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8- Podria mencionar al menos un area de aplicacion de los Anélisis

Potenciométricos 6 Valoraciones Potenciométricas.

Cuadro N°13 Porcentajes de estudiantes que conocen al menos un area de
aplicacion de los Analisis Potenciométricos.

Respuesta Cantidad Porcentaje
Andlisis de Agua 17 34%
Andlisis de alimentos 13 26%
Cuantificacion de elementos 15 30%
No sabe 5 10%

Areas de aplicacion de Titulaciones
Potenciométricas

40%
35%
30% -
25% -
20% -
15% -
10% -
5% -
0% -

34%

107%

Analisis de Analisis Cuantificacion No sabe
Agua Alimentos elementos

Figura N°17. Gréfica comparativa de estudiantes que conocen al menos un
area de aplicacion de las titulaciones potenciométricas.

La mayoria de la poblaciébn encuestada respondié afirmativamente a esta

pregunta. Se puede observar claramente que tiene conocimiento de las areas

de aplicacion de la Potenciometria. S6lo un pequefio porcentaje manifestdo no

saber la aplicacién, pero a pesar de ello se demuestra que la mayoria conocen

la aplicacion de los métodos potenciométricos.
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9- Empleo de Hoja de célculo (Excel) para la determinacion del punto
final en una Titulacion Potenciométrica
Cuadro N°14. Porcentaje de estudiantes que han empleado una hoja de

calculo (Excel) para la determinacion del punto final en una
Titulacion Potenciométrica.

Respuesta Cantidad Porcentaje
Si 0 0%
No 50 100%

¢Ha empleado hoja de célculo para determinar el
punto final en una titulacion potenciometrica ?

120%
100%
80%
60%
40%
20% 0%

0% T
Si No

100%

Figura N°18. Gréfico de estudiantes que no han empleado una hoja de célculo
(Excel) para la determinacién del punto final en una Titulacién
Potenciométrica.

El 100% de la poblacién afirma no haber utilizado hoja de célculo para

determinar el punto final de una Titulacion Potenciométrica. No obstante nos

aclararon haber utilizado hojas de célculo para otros fines y en otras catedras.

Se confirma el poco o nulo implemento de este método en la realizacion de

analisis potenciométricos.
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10- Aplicacion de la primera y segunda derivada en una Titulacién

Potenciométrica

Cuadro N°15. Porcentaje de estudiantes que conocen la aplicacion de la
primera y segunda derivada en una Titulacién Potenciométrica.

Respuesta Cantidad Porcentaje
Si 0 0%
No 50 100%

Conocimiento de la aplicacion de primera y segunda
derivada
en una Titulacion Potenciométrica

120%

100%

100%
80%

60%

40%

20%

0%

0% T
Si No

Figura N°19. Gréfico de estudiantes que han aplicado la primera y segunda
derivada en una Titulacion Potenciométrica.

Podemos observar que el 100% de la poblacion dice desconocer la aplicacion
de la primera y segunda derivada en una Titulacion Potenciométrica, por lo que
se refleja un resultado similar al de la pregunta anterior, por lo que se dice que
los encuestados reflejan poco marco contextual sobre las Titulaciones
Potenciométricas. Nos hicieron la aclaracion, al igual que el item anterior, que si
han utilizado Primera y Segunda derivada, pero no en una Titulacion

potenciométrica.
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Para la determinacion del punto final aplicando el método potenciométrico a las
titulaciones de Acido-Base, Oxido-Reduccién, Precipitacion y Complejometria
se utilizaron electrodos especializados conocidos como electrodos selectivos

para cada una de ellas. ).

Con los electrodos selectivos utilizados se logro reportar el voltaje a medida se
llevo a cabo la titulacidn, luego de cada adicidon controlada de solucidn titulante.

Se realiz6 el ensayo sumergiendo el electrodo selectivo en la solucion muestra
hasta que éste quedara completamente cubierto por la solucién, prosiguiendo
con la adicion de la solucion titulante. A medida se adicionaba la solucion
titulante, se observaba en el aparato el voltaje reportado. Se realiz6 este ensayo
por triplicado para cada uno de los tipos de titulaciones detalladas en el cuadro

N°2. Se reportan los valores promedios obtenidos de los tres ensayos

Figura N° 20. Electrodos Marca Metrohm-632 y Mettler Toledo DL53 ;)
utilizados en la realizacion de las titulaciones detalladas en el
Cuadro N°1.
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Experimento N° 1
Volumetria de Neutralizacién
Valoracion Acido Fuerte — Base Fuerte

Valoracion HCI (Soln. muestra) 0.1N frente a NaOH 0.1N (Soln. estandarizada)

Cuadro N° 16. Valoracion de Experimento N°1. Valoracion HCI 0.1N frente a

NaOH 0.1N
) » Solucién a valorar Solucién
Tipo de Valoracion .
(muestra) Estandarizada
Neutralizacion | Acido fuerte-Base fuerte HCI 0.1N NaOH 0.1 N

En el experimento N° 1 se efectud la titulacion de Acido clorhidrico (solucion
muestra) frente a Hidréxido de Sodio 0.1N (solucion Titulante), obteniendo los
siguientes datos, los cuales se reportan como promedio de los 3 ensayos
realizados en la tabla N° 4.

Se utilizé para realizar los ensayos el pHmetro marca METROHM-632, en él se

observé la lectura de potencial a medida se adicionaba la solucién Titulante.

Figura N°21. pHmetro utilizado en Valoraciones Acido Fuerte- Base Fuerte
marca Metrohm-632.
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Al realizar la titulacion Acido fuerte — Base fuerte, se obtuvieron los resultados

correspondientes a volumen afiadido de titulante y potencial reportado por cada

adicion. Se tabularon los datos en la tabla N° 4.

Tabla N° 4. Resultados obtenidos de la titulacion Acido fuerte-Base fuerte

HCI 0.1 N frente a NaOH 0.1 N.

Datos
No. Volumen de NaOH E (V).
0.1 N(mL). (E= voltaje)
1 0.0 302
2 1.0 301
3 2.0 301
4 3.0 300
5 4.0 299
6 5.0 298
7 6.0 297
8 7.0 296
9 8.0 296
10 9.0 295
11 10.0 294
12 11.0 292
13 12.0 291
14 13.0 289
15 14.0 288
16 15.0 285
17 16.0 283
18 17.0 280
19 18.0 277
20 19.0 274
21 20.0 270
22 21.0 265
23 22.0 260
24 23.0 251




Tabla N° 4 (Continuacion).

25 24.0 239
26 25.0 203
27 26.0 -105
28 26.1 -111
29 26.2 -116
30 26.3 -122
31 26.4 -126
32 26.5 -130
33 26.6 -134
34 26.7 -138

E = voltaje en mV

Experimento N° 2

Volumetria de Neutralizacién

Valoracion Acido Débil — Base Fuerte
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Valoracion CH3COOH (Soln. muestra) 0.1N frente a NaOH O0.1N (Soln.

estandarizada).

Cuadro N°17. Valoracién de Experimento N° 2. Valoracion CH3;COOH 0.1N

frente a NaOH 0.1N

Tipo de Valoracion

Solucién a valorar

(muestra)

Solucién

Estandarizada

Neutralizacion

Acido débil-Base fuerte

CH3;COOH 0.1 N

NaOH 0.1 N
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En el experimento N° 2 se efectu6 la titulacion de Acido acético (solucion
muestra) frente a Hidroxido de Sodio 0.1N (solucion Titulante), obteniendo los
siguientes datos, los cuales se reportan como promedio de los 3 ensayos

realizados en la tabla N° 5.

Se utilizé para realizar los ensayos el pHmetro marca METROHM-632, en el se

observo la lectura de potencial a medida se adicionaba la solucién Titulante.

Figura N°22. pHmetro utilizado en la Valoracion Acido Débil — Base Fuerte.

Al realizar la titulacién Acido débil — Base fuerte, se obtuvieron los resultados
correspondientes a Volumen afiadido de titulante y potencial reportado por cada

adicién. Se tabularon los datos, se reportan a continuacion en la tabla N° 5



Tabla N° 5. Resultados obtenidos de la titulacion: Acido débil - Base fuerte.

CH3COOH 0.1IN vrs NaOH 0.1 N

Datos
No.
Volumen de NaOH 0.1N (mL) (E:Evg\llt)aje)
. 10 220
5 3.0 198
3 5.0 184
) 7.0 172
5 9.0 165
6 12.0 152
7 15.0 141
8 18.0 129
9 21.0 116
10 23.0 104
1 24.0 97
B 25.0 85
13 26.3 65
12 265 60
15 27.0 40
16 271 32
17 27.2 23
18 27.3 9
19 274 -2
20 275 -17
21 27.6 -82
7 27.7 -93
3 27.8 -102
>4 28.0 -106
55 285 -129
6 29.0 -145
57 295 -159

E= voltaje en mV
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Tabla N° 5 (Continuacion)

28 30.0 -173
29 30.5 -186
30 31.0 -200
31 31.5 -211
32 32.0 -219
33 32.5 -225

E = Voltaje en mV

Experimento N° 3

Volumetria por Oxido-Reduccién (Redox)

Yodometria
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Valoracion de Cu(NO3). (Solucion muestra) 0.1 N frente a Na,S,03 0.1 N

(Solucion estandarizada).

Cuadro N°18. Valoracion de Experimento N°3. Valoracion de Cu(NO3), 0.1N

frente a Na,S,03 0.1N

Tipo de Valoracion

Solucién a valorar
(muestra)

Estandarizada

Solucién

Redox

Yodometria

Cu(NO3), 0.1N

Na,S,0; .5H,0

0.1N

Se efectud la titulacion de la solucién de Nitrato de Cobre (solucion muestra)

frente a Tiosulfato de sodio 0.1N (solucién Titulante), obteniendo los siguientes

datos, los cuales se reportan como promedio de los 3 ensayos realizados en la

tabla N°6.
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Se utilizo para realizar los ensayos el pHmetro marca Mettler Toledo DL53, en
€l se observd la lectura de potencial a medida se adicionaba la solucion

Titulante.

Figura N°23. pHmetro utilizado en el Experimento N°3. Marca Mettler Toledo
DL53.

Al realizar la titulacién Nitrato de Cobre frente a Tiosulfato de sodio 0.1N, se
obtuvieron los resultados correspondientes a Volumen afadido de titulante y
potencial reportado por cada adicion. Se tabularon los datos, se reportan a

continuacion en la tabla N° 6.



Tabla N°6. Resultados obtenidos de la titulacidon oxido-reduccion:

Cu(NO3), 0.1 N vrs Na,S,03 0.1 N.

Datos
No.  ™Volumen de Na,S,05.5H,0 0.1N E (V)
(mL) E = voltaje
1 0.0000 403.2
2 0.5700 401.7
3 0.8540 401.0
4 1.0000 400.7
5 1.2920 399.9
6 1.7920 398.7
7 2.2920 397.3
8 2.7920 396.1
9 3.2920 394.6
10 3.7920 393.2
11 4.2920 391.8
12 4.7920 390.2
13 5.2920 388.6
14 5.7920 386.9
15 6.2920 385.0
16 6.7920 382.9
17 7.2920 380.7
18 7.7920 377.9
19 8.2920 374.8
20 8.7920 371.1
21 9.2920 366.1
22 9.7920 358.6
23 10.1900 347.2
24 10.3780 335.5
25 10.4780 320.1
26 10.5780 258.7
27 10.6780 238.8
28 10.7780 236.6
29 10.8780 234.7
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Tabla N°6 (Continuacion)

30 11.0780 232.0
31 11.4780 227.2
32 11.9780 222.5
33 12.4780 216.0
34 12.9560 214.1
35 13.3160 209.2
36 13.6580 205.2
37 14.1580 198.8
38 14.6580 193.1
39 15.1580 187.2
40 15.6580 183.2
41 16.1580 179.0
42 16.6580 174.9
43 17.1580 1711
44 17.6580 167.7
45 18.1580 164.5
46 18.6580 161.6
47 19.1580 158.9
48 19.6580 156.4
49 20.0000 154.8

E = voltaje en mV
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Experimento N° 4

Volumetria por Oxido-Reduccion (Redox).

Permanganometria.

Valoracion de FeS0O4.7H,0O 0.1 N (Solucion muestra) frente a KMnO4 0.1 N
(Solucion estandarizada).

Cuadro N° 19 Valoracién de Experimento N°4. Valoracion de FeSO,4.7H,0
0.1N frente a KMnO40.1 N

Tipo de Valoracién Solucién a valorar (muestra) | Soluciéon Estandarizada

Redox | Permanganometria FeS0O,.7H,0 0.1 N KMnO, 0.1 N

En el experimento N° 4 se efectu6 la titulacion de Sulfato de hierro
heptahidratado (solucibn muestra) frente a Permanganato de potasio 0.1N
(solucion Titulante), obteniendo los siguientes datos, los cuales se reportan
como promedio de los 3 ensayos realizados en la tabla N° 7.

Se utilizé para realizar los ensayos el pHmetro marca Mettler Toledo DL53, en

él se observé la lectura de potencial a medida se adicionaba la solucién
9 %;

Titulante.

Figura N°24. pHmetro utilizado en el Experimento N°4. Marca Mettler Toledo
DL53.
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Al realizar la titulacidon Sulfato de Hierro Heptahidratado (solucibn muestra)
frente a Permanganato de potasio (solucion Titulante) 0.1 N, se obtuvieron los
resultados correspondientes a volumen afadido de titulante y potencial
reportado por cada adicion. Se tabularon los datos, se reportan a continuacion
en la tabla N° 7.

Tabla N° 7. Resultados obtenidos de la titulacion oxido-reduccion: de
FeS0,.7H20 0.1 N frente a KMnO40.1 N

Datos
Ne- Volumen de KMnO, 0.1N(mL) (E :Ev((:Qaje)
1 0.0 460.2
2 0.3 461.7
3 0.4 462.9
4 0.5 463.7
5 0.6 464.8
6 0.9 466.6
7 11 468.7
8 1.4 470.9
9 16 473.3
10 1.9 476.1
11 2.1 478.9
12 2.4 482.1
13 2.6 485.9
14 2.9 490.1
15 3.1 495.1
16 3.4 501.0
17 3.6 508.5
18 3.9 517.3




Tabla N° 7. (Continuacion)

19 4.0 526.5
20 4.1 534.9
21 4.2 543.7
22 4.3 552.2
23 4.3 563.4
24 4.4 582.7
25 4.4 651.2
26 4.5 863.3
27 4.5 861.0
28 4.6 875.6
29 4.7 889.6
30 4.8 904.3
31 51 916.1
32 5.3 923.8
33 5.6 929.4
34 5.8 933.8
35 6.1 937.3
36 6.3 940.2
37 6.6 943.1
38 6.8 945.3
39 7.1 947.4
40 7.3 949.5
41 7.6 951.3
42 7.8 953.1
43 8.1 954.8
44 8.3 956.4
45 8.6 957.9
46 8.8 959.4
47 9.1 960.8
48 9.3 962.1
49 9.6 963.4
50 9.8 964.7
51 10.0 965.8

E= voltaje en mV
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Experimento N° 5

Volumetria por Precipitacion

Argentometria

Valoracion de KCI (Solucion muestra) 0.01 N frente a AQNO3 0.01 N (Solucion
estandarizada).

Cuadro N°20. Valoracién de Experimento N°5. Valoracion de KCI 0.01 N frente
a AgNO30.01 N

Tino de Valoracién Solucién a valorar Solucién
P (muestra) Estandarizada
Precipitacion | Argentometria KCI 0.01N AgNO; 0.01N

En el experimento N° 5 se efectud la titulacion de solucion de Cloruro de
Potasio (KCI) (solucién muestra) 0.01N frente a Nitrato de Plata 0.1N (solucion
Titulante), obteniendo los siguientes datos, los cuales se reportan como

promedio de los 3 ensayos realizados en la tabla N° 8.

Figura N°25. pHmetro utilizado en el Experimento N°5. Marca Mettler Toledo
DL53.
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Al realizar la titulacion, se obtuvieron los resultados correspondientes a

Volumen afadido de titulante y potencial reportado por cada adicion.

tabularon los datos en la tabla N° 8.

Tabla N°8. Resultados obtenidos de la titulacion: Argentométrica. KCl 0.01 N

frente a AQNO30.01 N.

Datos
Ne- Volumen de AgNO; 0.01N (mL) (E :EV((;{t)aje)
1 0.0 44.8
> 0.3 463
3 0.4 47.2
2 0.5 473
5 0.6 48.3
6 0.9 50.0
7 11 51.2
8 1.4 53.1
9 1.6 54.9
5 19 56.8
T 2.1 58.9
12 2.4 61.1
P 26 635
Y 9 66.4
s 31 69.3
16 34 72.9
17 3.6 771
18 3.9 82.0
19 4.1 88.5
20 44 96.9
” 4.6 106.6
22 4.7 114.9

Se



Tabla N° 8 (Continuacion).

23 4.8 122.7
24 4.9 130.4
25 4.9 137.8
26 5.0 144.8
27 51 152.5
28 5.2 159.2
29 5.3 167.7
30 5.6 176.7
31 5.8 182.6
32 6.1 187.4
33 6.3 191.3
34 6.6 194.4
35 6.8 197.2
36 7.1 199.7
37 7.3 201.9
38 7.6 204.0
39 7.8 205.8
40 8.1 207.5
41 8.3 209.0
42 8.6 210.3
43 8.8 211.6
44 9.1 212.8
45 9.3 214.0
46 9.6 215.0
47 9.8 216.0
48 10.0 217.0

E = voltaje en mV
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Experimento N° 6

Volumetria de Complejometria

Valoracion Niquel - EDTA

Valoracion de Nitrato de Niquel (Solucion muestra) 0.01M frente a EDTA0.01 M
(Solucion estandarizada).

Cuadro N°21. Valoracién de Experimento N° 6. Valoracion de Nitrato de Niquel
Ni(NO3).6H,0 0.01 M frente a EDTA0.01 M

Tino de Valoracién Solucién a Solucién
P valorar (muestra) Estandarizada
_ ] Niquel vrs. Ni(NO3).6H,0O
Complejometria EDTA 0.01 M
EDTA 0.01M

En el experimento N° 6 se efectud la titulacion de solucién de Nitrato de Niquel
(soluciéon muestra) frente a EDTA 0.01N (solucion Titulante), obteniendo los
siguientes datos, los cuales se reportan como promedio de los 3 ensayos

realizados en la tabla N°9.

Figura N°26. pHmetro utilizado en el Experimento N°6. Marca Mettler Toledo
DL53.
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Al realizar la titulacion, se obtuvieron los resultados correspondientes a
Volumen afadido de titulante y potencial reportado por cada adicion. Se

tabularon los datos en la tabla N° 9.

Tabla N° 9. Resultados obtenidos de la titulacion Complejométrica:
Ni(NO3).6H,0 0.01 M vrs. EDTA 0.01 M.

Datos
No- Volumen de EDTA 0.01IN (mL) (E :E Vf)\%je)
1 0.00 152.08
> 0.38 153.46
3 0.67 153.86
4 0.81 158.12
5 0.89 159.16
6 1.03 160.45
7 1.29 161.30
o 153 162.67
5 180 164.04
o 506 165.61
m 530 167.24
5 556 169.08
13 2.82 171.21
14 3.07 173.80
15 3.33 176.62
16 3.58 180.12
17 3.83 184.29
18 4.09 188.84
19 4.32 194.35
20 4.51 200.10
o1 465 206.65
2o 4.77 212.40
23 4.84 219.50




Tabla N°9.(Continuacion)

24 4.90 231.03
25 4.96 260.35
26 5.02 356.35
27 5.06 359.80
28 5.08 363.25
29 5.14 390.20
30 5.21 407.37
31 5.32 414.43
32 5.52 421.02
33 5.78 426.67
34 6.03 431.64
35 6.29 435.65
36 6.54 438.74
37 6.79 441.35
38 7.05 443.62
39 7.30 445,57
40 7.56 447.27
41 7.81 448.94
42 8.06 450.39
43 8.32 451.74
44 8.57 453.10
45 8.83 454.29
46 9.08 455.44
47 9.34 456.46
48 9.59 457.48
49 9.84 458.41
50 10.08 458.72

E = volatje en mV
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Con las lecturas obtenidas de las titulaciones realizadas que comprenden
volumen adicionado de titulante y potencial reportado luego de cada adicion, se
ingresan los datos en una hoja de célculo en el programa computarizado de
Excel, y basandose en las formulas del Cuadro N°3, se construye una tabla
similar a la Tabla N° 1, con la cual se procede a efectuar las diversas formulas
gue ahi se detallan para la obtencion de los datos que nos permitiran graficar la

Primera y Segunda derivada de cada ensayo.)

Para el disefio de la hoja de calculo se requiere de férmulas con las cuales se
obtendran los datos que nos permitiran obtener la grafica de la Primera y
Segunda derivada y determinar asi el punto final de la titulacién de una manera
rapida y confiable.

Las férmulas a utilizar para el disefio de la hoja de calculo de Excel se detallan

en el Cuadro N° 4.

A continuacién se presentan los resultados obtenidos de las titulaciones
realizadas que comprenden titulacion : Acido — Base, Oxido-Reduccidn,

Precipitacion y Complejométrica.

Se presenta por cada ensayo, el cuadro en el cual estan incluidas todas las
férmulas descritas en el Cuadro N° 4 para la obtencién de los datos que nos

permitiran graficar la Primera y Segunda derivada.
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Experimento N° 1
Volumetria de Neutralizacién
Valoracion Acido Fuerte — Base Fuerte

Valoracion HCI (Soln. muestra) 0.1 N frente a NaOH 0.1N (Soln. estandarizada)

Cuadro N° 22. Valoracién de Experimento N° 1, Valoracion HCI 0.1N frente a

NaOH 0.1N
) » Solucién a valorar Solucién
Tipo de Valoracién .
(muestra) Estandarizada
o Acido fuerte-Base
Neutralizacion HCI0.1 N NaOH 0.1 N
fuerte

Se presenta a continuacion la Tabla N° 10, la cual contiene la totalidad de
datos obtenidos del Experimento N° 1, en la cual han sido ingresadas y

realizadas todas las férmulas y operaciones detalladas en Cuadro N° 4

Se presenta en color oscuro las columnas que seran utilizadas para realizar las

graficas de Primera y Segunda derivada.



Tabla N° 10. Hoja de calculo Excel disefiada para la Titulacion Acido — Base fuerte. HCI 0.1 N vrs. NaOH 0.1 N

Datos Primera derivada Segunda derivada
Vol. en el
ch:gn:'eorf 1dNe £ :Ev(c\)T'zaje punt'o AE Avol. AE/AV p;/r?:;)i:]ezlio A(AE/AV) | A Vol NE/AV?

(ML) ®) medo | ©®) | © | ©) (H) ) )
1 0.0 302 - - ; , ; - - -
2 1.0 301 0.50 0.5 0.5 1 ; - - -
3 2.0 301 1.50 0.0 0.5 0 1.00 -1 1.00 -1
4 3.0 300 2.50 0.5 0.5 1 2.00 1 1.00 1
5 4.0 299 3.50 0.5 0.5 1 3.00 0 1.00 0
6 5.0 298 4.50 0.5 0.5 1 4.00 0 1.00 0
7 6.0 297 5.50 0.5 0.5 1 5.00 0 1.00 0
8 7.0 296 6.50 0.5 0.5 1 6.00 0 1.00 0
9 8.0 296 7.50 0.0 0.5 0 7.00 -1 1.00 -1
10 9.0 295 8.50 0.5 0.5 1 8.00 1 1.00 1
11 10.0 294 9.50 0.5 0.5 1 9.00 0 1.00 0
12 11.0 292 10.50 1.0 0.5 2 10.00 1.00
13 12.0 291 11.50 0.5 0.5 1 11.00 -1 1.00 -1
14 13.0 289 12.50 1.0 0.5 2 12.00 1 1.00 1
15 14.0 288 13.50 0.5 0.5 1 13.00 -1 1.00 -1
16 15.0 285 14.50 15 0.5 3 14.00 2 1.00 2
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Tabla N° 10 (Continuacion).

17 16.0 283 15.50 1.0 0.5 2 15.00 -1 1.00 -1
18 17.0 280 16.50 15 0.5 3 16.00 1 1.00 1
19 18.0 277 17.50 15 0.5 3 17.00 0 1.00 0
20 19.0 274 18.50 15 0.5 3 18.00 0 1.00 0
21 20.0 270 19.50 2.0 0.5 4 19.00 1 1.00 1
22 21.0 265 20.50 2.5 0.5 5 20.00 1 1.00 1
23 22.0 260 21.50 2.5 0.5 5 21.00 0 1.00 0
24 23.0 251 22.50 4.5 0.5 9 22.00 4 1.00 4
25 24.0 239 23.50 6.0 0.5 12 23.00 3 1.00 3
26 25.0 203 24.50 18.0 0.5 36 24.00 24 1.00 24
27 26.0 -105 25.50 154.0 0.5 308 25.00 272 1.00 272
28 26.1 -111 26.05 3.0 0.05 60 25.78 -248 0.55 -450.90
29 26.2 -116 26.15 2.5 0.05 50 26.10 -10 0.10 -100
30 26.3 -122 26.25 3.0 0.05 60 26.20 10 0.10 100
31 26.4 -126 26.35 2.0 0.05 40 26.30 -20 0.10 -200
32 26.5 -130 26.45 2.0 0.05 40 26.40 -1.4E-12 0.10 -1.42E-11
33 26.6 -134 26.55 2.0 0.05 40 26.50 0 0.10 0
34 26.7 -138 26.65 2.0 0.05 40 26.60 1.42E-12 0.10 1.42E-11
35 26.8 -143 26.75 2.5 0.05 50 26.70 10 0.10 100
36 26.9 -146 26.85 15 0.05 30 26.80 -20 0.10 -200
37 27.0 -150 26.95 2.0 0.05 40 26.90 10 0.10 100

142




Tabla N° 10. (Continuacion)

38 27.1 -152 27.05 1.0 0.05 20 27.00 -20 0.10 -200

39 27.2 -156 27.15 2.0 0.05 40 27.10 20 0.10 200

40 27.3 -159 27.25 15 0.05 30 27.20 -10 0.10 -100

41 27.4 -162 27.35 15 0.05 30 27.30 1.07E-12 0.10 1.06581E-11
42 27.5 -165 27.45 15 0.05 30 27.40 -1.1E-12 0.10 -1.06581E-11
43 27.6 -168 27.55 15 0.05 30 27.50 0 0.10 0

44 27.7 -171 27.65 15 0.05 30 27.60 1.07E-12 0.10 1.06581E-11
45 27.8 -173 27.75 1.0 0.05 20 27.70 -10 0.10 -100

46 27.9 -176 27.85 15 0.05 30 27.80 10 0.10 100

47 28.0 -179 27.95 15 0.05 30 27.90 -1.1E-12 0.10 -1.06581E-11

(-): no se reportan datos debido al proceso.
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Experimento N° 2
Volumetria de Neutralizacién

Valoracién Acido Débil — Base Fuerte

Valoracion CH3COOH (Soln. muestra) 0.1 N frente a NaOH 0.1N (Soln.

estandarizada)

Cuadro N°23. Valoracién de Experimento N° 2. Valoracion Acido débil — Base
fuerte: CH3COOH 0.1N frente a NaOH 0.1N

) » Solucién a valorar Solucién
Tipo de Valoracién )
(muestra) Estandarizada
L Acido débil-
Neutralizacion CH;COOHO0.1 N NaOH 0.1 N
Base fuerte

Se presenta a continuacion la Tabla N°11, la cual contiene la totalidad de datos
obtenidos del Experimento N° 2, en la cual han sido ingresadas y realizadas

todas las formulas y operaciones detalladas en Cuadro N° 4

Se presenta en color oscuro las columnas que seran utilizadas para realizar las

graficas de Primera y Segunda derivada.



Tabla N°.11. Hoja de calculo Excel disefiada para la Titulacion Acido débil — Base fuerte. CH3COOH 0.1N frente

a NaOH 0.1N
Datos Primera derivada Segunda derivada
Vil dle E (V) Vol. en el vol. En
NaOH (mL) | E =voltaje punt.o AE Avol. AE/AV | el pur_lto A(AE/AV) A Vol. AZE/AV?

0.1N (B) medio (D) (E) (3] medio (H) " )

(A) (©) (©)
1 1.0 220 - - - = - - - -
2 3.0 198 2.00 11.0 1 11.0 - - - -
3 5.0 184 4.00 7.0 1 7.0 3.0 -4.0 2.000 -2.0
4 7.0 172 6.00 6.0 1 6.0 5.0 -1.0 2.000 -0.5
5 9.0 165 8.00 3.5 1 3.5 7.0 -2.5 2.000 -1.3
6 12.0 152 10.50 6.5 15 4.3 9.3 0.8 2.500 0.3
7 15.0 141 13.50 55 15 3.7 12.0 -0.7 3.000 -0.2
8 18.0 129 16.50 6.0 15 4.0 15.0 0.3 3.000 0.1
9 21.0 116 19.50 6.5 15 4.3 18.0 0.3 3.000 0.1
10 23.0 104 22.00 6.0 1 6.0 20.8 1.7 2.500 0.7
11 24.0 97 23.50 3.5 0.5 7.0 22.8 1.0 1.500 0.7
12 25.0 85 24.50 6.0 0.5 12.0 24.0 5.0 1.000 5.0
13 26.3 65 25.65 10.0 0.65 15.4 25.1 3.4 1.150 2.9
14 26.5 60 26.40 25 0.1 25.0 26.0 9.6 0.750 12.8
15 27.0 40 26.75 10.0 0.25 40.0 26.6 15.0 0.350 42.9
16 27.1 32 27.05 4.0 0.05 80.0 26.9 40.0 0.300 133.3
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Tabla N° 11 (Continuacion)

17 27.2 23 27.15 4.5 0.05 90.0 271 10.0 0.100 100.0
18 27.3 9 27.25 7.0 0.05 140.0 27.2 50.0 0.100 500.0
19 27.4 -2 27.35 5.5 0.05 110.0 27.3 -30.0 0.100 -300.0
20 27.5 -17 27.45 7.5 0.05 150.0 27.4 40.0 0.100 400.0
21 27.6 -82 27.55 32.5 0.05 650.0 27.5 500.0 0.100 5000.0
22 27.7 -93 27.65 5.5 0.05 110.0 27.6 -540.0 0.100 -5400.0
23 27.8 -102 27.75 4.5 0.05 90.0 27.7 -20.0 0.100 -200.0
24 28.0 -106 27.90 2.0 0.1 20.0 27.8 -70.0 0.150 -466.7
25 28.5 -129 28.25 11.5 0.25 46.0 28.1 26.0 0.350 74.3
26 29.0 -145 28.75 8.0 0.25 32.0 28.5 -14.0 0.500 -28.0
27 29.5 -159 29.25 7.0 0.25 28.0 29.0 -4.0 0.500 -8.0
28 30.0 -173 29.75 7.0 0.25 28.0 29.5 0.0 0.500 0.0
29 30.5 -186 30.25 6.5 0.25 26.0 30.0 -2.0 0.500 -4.0
30 31.0 -200 30.75 7.0 0.25 28.0 30.5 2.0 0.500 4.0
31 31.5 -211 31.25 55 0.25 22.0 31.0 -6.0 0.500 -12.0
32 32.0 -219 31.75 4.0 0.25 16.0 315 -6.0 0.500 -12.0

(-): no se reportan datos debido al procedimiento
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Experimento N° 3

Volumetria por Oxido-Reduccién (Redox)

Yodometria

Valoracion de Cu(NO3), 0.1N (Solucién muestra) 0.1 N frente a Na,S,03 .5H,0

0.1 N (Solucién estandarizada)

Cuadro N° 24 Valoracién de Experimento N°3. Valoracion de Oxido- Reduccion:
Cu(NOs3)2 0.1N vrs Na,S,03 0.1 N.

Tino de Valoracién Solucién a valorar Solucién
P (muestra) Estandarizada
. Na,S,0; .5H,0
Redox Yodometria Cu(NOs3), 0.1N 0N

Se presenta a continuacion la Tabla N° 12, la cual contiene la totalidad de datos
obtenidos del Experimento N°.3, en la cual han sido ingresadas y realizadas

todas las formulas y operaciones detalladas en Cuadro N°.4

Se presenta en color oscuro las columnas que seran utilizadas para realizar las

graficas de Primera y Segunda derivada.



frente a Na,S,03 .5H,O 0.1 N

Tabla N°.12. Hoja de calculo Excel disefiada para la Titulaciéon Oxido — Reduccion (Yodometria): Cu(NO3), 0.1N

Datos Primera derivada Segunda derivada
NAS0 (L) | Evotae | pumtomedio | 8E | Avol | AEAV| SSCERE L AGEAV) | AVol | MEIAV
0.1N (B) (C) (D) (B (F (G) (H) (M M)
(A)
0.0000 403.2 - - - - - - - -
0.5700 401.7 0.29 -1.50 0.57 -2.63 - - - -
0.8540 401.0 0.71 -0.70 0.28 -2.46 0.50 0.17 0.43 0.39
1.0000 400.7 0.93 -0.30 0.15 -2.05 0.82 0.41 0.22 1.91
1.2920 399.9 1.15 -0.80 0.29 -2.74 1.04 -0.68 0.22 -3.13
1.7920 398.7 1.54 -1.20 0.50 -2.40 1.34 0.34 0.40 0.86
2.2920 397.3 2.04 -1.40 0.50 -2.80 1.79 -0.40 0.50 -0.80
2.7920 396.1 2.54 -1.20 0.50 -2.40 2.29 0.40 0.50 0.80
3.2920 394.6 3.04 -1.50 0.50 -3.00 2.79 -0.60 0.50 -1.20
3.7920 393.2 3.54 -1.40 0.50 -2.80 3.29 0.20 0.50 0.40
4.2920 391.8 4.04 -1.40 0.50 -2.80 3.79 0.00 0.50 0.00
4.7920 390.2 4.54 -1.60 0.50 -3.20 4.29 -0.40 0.50 -0.80
5.2920 388.6 5.04 -1.60 0.50 -3.20 4.79 0.00 0.50 0.00
5.7920 386.9 5.54 -1.70 0.50 -3.40 5.29 -0.20 0.50 -0.40
6.2920 385.0 6.04 -1.90 0.50 -3.80 5.79 -0.40 0.50 -0.80
6.7920 382.9 6.54 -2.10 0.50 -4.20 6.29 -0.40 0.50 -0.80
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Tabla N°.12 (Continuacion)

7.2920 380.7 7.04 -2.20 0.50 -4.40 6.79 -0.20 0.50 -0.40
7.7920 377.9 7.54 -2.80 0.50 -5.60 7.29 -1.20 0.50 -2.40
8.2920 374.8 8.04 -3.10 0.50 -6.20 7.79 -0.60 0.50 -1.20
8.7920 371.1 8.54 -3.70 0.50 -7.40 8.29 -1.20 0.50 -2.40
9.2920 366.1 9.04 -5.00 0.50 -10.00 8.79 -2.60 0.50 -5.20
9.7920 358.6 9.54 -7.50 0.50 -15.00 9.29 -5.00 0.50 -10.00
10.1900 347.2 9.99 -11.40 0.40 -28.64 9.77 -13.64 0.45 -30.39
10.3780 335.5 10.28 -11.70 0.19 -62.23 10.14 -33.59 0.29 -114.64
10.4780 320.1 10.43 -15.40 0.10 -154.00 10.36 -91.77 0.14 -637.26
10.5780 258.7 10.53 -61.40 0.10 -614.00 10.48 -460.00 0.10 -4600.00
10.6780 238.8 10.63 -19.90 0.10 -199.00 10.58 415.00 0.10 4150.00
10.7780 236.6 10.73 -2.20 0.10 -22.00 10.68 177.00 0.10 1770.00
10.8780 234.7 10.83 -1.90 0.10 -19.00 10.78 3.00 0.10 30.00
11.0780 232.0 10.98 -2.70 0.20 -13.50 10.90 5.50 0.15 36.67
11.4780 227.2 11.28 -4.80 0.40 -12.00 11.13 1.50 0.30 5.00
11.9780 222.5 11.73 -4.70 0.50 -9.40 11.50 2.60 0.45 5.78
12.4780 216.0 12.23 -6.50 0.50 -13.00 11.98 -3.60 0.50 -7.20
12.9560 214.1 12.72 -1.90 0.48 -3.97 12.47 9.03 0.49 18.46
13.3160 209.2 13.14 -4.90 0.36 -13.61 12.93 -90.64 0.42 -23.00
13.6580 205.2 13.49 -4.00 0.34 -11.70 13.31 1.92 0.35 5.46
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Tabla N°.12.(Continuacion)

14.1580 198.8 13.91 -6.40 0.50 -12.80 13.70 -1.10 0.42 -2.62
14.6580 193.1 14.41 -5.70 0.50 -11.40 14.16 1.40 0.50 2.80
15.1580 187.2 14.91 -5.90 0.50 -11.80 14.66 -0.40 0.50 -0.80
15.6580 183.2 15.41 -4.00 0.50 -8.00 15.16 3.80 0.50 7.60
16.1580 179.0 15.91 -4.20 0.50 -8.40 15.66 -0.40 0.50 -0.80
16.6580 174.9 16.41 -4.10 0.50 -8.20 16.16 0.20 0.50 0.40
17.1580 171.1 16.91 -3.80 0.50 -7.60 16.66 0.60 0.50 1.20
17.6580 167.7 17.41 -3.40 0.50 -6.80 17.16 0.80 0.50 1.60
18.1580 164.5 17.91 -3.20 0.50 -6.40 17.66 0.40 0.50 0.80
18.6580 161.6 18.41 -2.90 0.50 -5.80 18.16 0.60 0.50 1.20
19.1580 158.9 18.91 -2.70 0.50 -5.40 18.66 0.40 0.50 0.80
19.6580 156.4 19.41 -2.50 0.50 -5.00 19.16 0.40 0.50 0.80
20.0000 154.8 19.83 -1.60 0.34 -4.68 19.62 0.32 0.42 0.76

(-): no se reportan datos debido al procedimiento
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Experimento N° 4

Volumetria por Oxido-Reduccion (Redox).

Permanganometria.

Valoracion de FeS0O,.7H,0 (Solucion muestra) 0.1N frente a KMnO4 0.1 N

(Solucion estandarizada).

Cuadro N°25. Valoracién de Experimento N°4. Valoracion de FeSO4.7H,0 0.1N
frente a KMnO,40.1N

Solucién a valorar Solucién

Tipo de Valoracion (muestra) Estandarizada

Redox Permanganometria FeS0O,.7H,0 0.1N KMnO, 0.1 N

Se presenta a continuacion la Tabla N° 13, la cual contiene la totalidad de datos
obtenidos del Experimento N°.4, en la cual han sido ingresadas y realizadas

todas las formulas y operaciones detalladas en Cuadro N°4

Se presenta en color oscuro las columnas que seran utilizadas para realizar las

gréficas de Primera y Segunda derivada.



Tabla N°. 13. Hoja de calculo Excel disefiada para la Titulacion Oxido — Reduccion (Permanganometria)
FeS0O,.7H,O 0.1N frente a KMnO40.1 N.

Datos Primera derivada Segunda derivada
Volumen Vol. en el
de KMnO, E_'f/é}gje punto AE Avol. | AE/AV p;’r?t'(')i?ef;io AAE/AV) | AVol. | AE/AVZ
(mL) ' medio (D) (E) (F) (H) (1 )
0.IN (B) © (G)
(A)
0.0 460.2 - ; ; ; ] ] ] ]
0.3 461.7 0.14 0.75 0.14 5.26 - - ; ;
0.4 462.9 0.36 0.60 0.07 8.45 0.25 3.19 0.21 14.93
0.5 463.7 0.46 0.40 0.04 10.96 0.41 2.51 0.11 23.33
0.6 464.8 0.57 0.55 0.07 7.53 0.52 -3.42 0.11 -31.28
0.9 466.6 0.77 0.90 0.13 7.20 0.67 -0.33 0.20 -1.69
1.1 468.7 1.02 1.05 0.13 8.40 0.90 1.20 0.25 4.80
1.4 470.9 1.27 1.10 0.12 8.84 1.15 0.44 0.25 1.74
1.6 473.3 1.52 1.20 0.13 9.56 1.40 0.73 0.25 2.91
1.9 476.1 1.77 1.40 0.13 11.20 1.65 1.64 0.25 6.54
2.1 478.9 2.02 1.40 0.13 11.20 1.90 0.00 0.25 0.00
2.4 482.1 2.27 1.60 0.13 12.80 2.15 1.60 0.25 6.40
2.6 485.9 2.52 1.90 0.13 15.20 2.40 2.40 0.25 9.60
2.9 490.1 2.77 2.10 0.13 16.80 2.65 1.60 0.25 6.40
3.1 495.1 3.02 2.50 0.13 20.00 2.90 3.20 0.25 12.80
34 501.0 3.27 2.95 0.13 23.60 3.15 3.60 0.25 14.40
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Tabla N°. 13 (Continuacion).

3.6 508.5 3.52 3.75 0.13 30.00 3.40 6.40 0.25 25.60
3.9 517.3 3.76 4.40 0.11 39.82 3.64 9.82 0.24 41.69
4.0 526.5 3.95 4.60 0.08 57.14 3.85 17.32 0.19 90.70
4.1 534.9 4.08 4.20 0.05 79.25 4.01 22.10 0.13 165.56
4.2 543.7 4.17 4.40 0.04 110.00 4.13 30.75 0.09 330.70
4.3 552.2 4.24 4.25 0.03 151.79 4.21 41.79 0.07 614.50
4.3 563.4 4.30 5.60 0.03 224.00 4.27 72.21 0.05 1362.53
4.4 582.7 4.35 9.65 0.02 386.00 4.32 162.00 0.05 3240.00
4.4 651.2 4.40 34.25 0.02 1370.00 4.37 984.00 0.05 19680.00
4.5 863.3 4.45 106.05 0.02 4242.00 4.42 2872.00 0.05 57440.00
4.5 861.0 4.50 -1.15 0.02 -46.00 4.47 -4288.00 0.05 -85760.00
4.6 875.6 4.55 7.30 0.03 292.00 4.52 338.00 0.05 6760.00
4.7 889.6 461 7.00 0.04 157.30 4.58 -134.70 0.07 -1938.08
4.8 904.3 4.75 7.35 0.09 82.58 4.68 -74.72 0.13 -559.69
51 916.1 4.96 5.90 0.13 47.20 4.86 -35.38 0.21 -165.35
5.3 923.8 521 3.85 0.13 30.80 5.09 -16.40 0.25 -65.60
5.6 929.4 5.46 2.80 0.13 22.40 5.34 -8.40 0.25 -33.60
5.8 933.8 571 2.20 0.13 17.60 5.59 -4.80 0.25 -19.20
6.1 937.3 5.96 1.75 0.13 14.00 5.84 -3.60 0.25 -14.40
6.3 940.2 6.21 1.45 0.13 11.60 6.09 -2.40 0.25 -9.60
6.6 943.1 6.46 1.45 0.13 11.60 6.34 0.00 0.25 0.00
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Tabla N°. 13.(Continuacion)

6.8 945.3 6.71 1.10 0.13 8.80 6.59 -2.80 0.25 -11.20
7.1 947.4 6.96 1.05 0.13 8.40 6.84 -0.40 0.25 -1.60
7.3 949.5 7.21 1.05 0.13 8.40 7.09 0.00 0.25 0.00
7.6 951.3 7.46 0.90 0.13 7.20 7.34 -1.20 0.25 -4.80
7.8 953.1 7.71 0.90 0.13 7.20 7.59 0.00 0.25 0.00
8.1 954.8 7.96 0.85 0.13 6.80 7.84 -0.40 0.25 -1.60
8.3 956.4 8.21 0.80 0.13 6.40 8.09 -0.40 0.25 -1.60
8.6 957.9 8.46 0.75 0.13 6.00 8.34 -0.40 0.25 -1.60
8.8 959.4 8.71 0.75 0.13 6.00 8.59 0.00 0.25 0.00
9.1 960.8 8.96 0.70 0.12 5.60 8.84 -0.40 0.25 -1.60
9.3 962.1 9.21 0.65 0.13 5.20 9.09 -0.40 0.25 -1.60
9.6 963.4 9.46 0.65 0.13 5.20 9.34 0.00 0.25 0.00
9.8 964.7 9.71 0.65 0.13 5.20 9.59 0.00 0.25 0.00
10.0 965.8 9.92 0.55 0.08 6.75 9.82 155 0.21 7.50

(-): no se reportan datos debido al proceso
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Experimento N° 5.
Volumetria por Precipitacion.
Argentometria.

Valoracion de KCI (Solucion muestra) 0.01 N frente a AgNO3 0.01 N (Solucion

estandarizada).

Cuadro N°26. Valoracion de Experimento N°5. Valoracion por
Precipitacion: KCI0.01 N frente a AQNO30.01 N

) » Solucién a valorar Solucién
Tipo de Valoracion )
(muestra) Estandarizada
Precipitacion Argentometria KCI0.01 N AgNO3 0.01 N

Se presenta a continuacion la Tabla N° 14, la cual contiene la totalidad de datos
obtenidos del Experimento N°.5, en la cual han sido ingresadas y realizadas

todas las formulas y operaciones detalladas en Cuadro N°. 4

Se presenta en color oscuro las columnas que seran utilizadas para realizar las

gréaficas de Primera y Segunda derivada.



Tabla N°.14. Hoja de calculo Excel disefiada para la Titulacion de Precipitacion (Argentometria)

KCl  0.01 N frente a ANO30.01 N.
Datos Primera derivada Segunda derivada
VielTEn d E (V vol. En el
AgNO; (mL) E: _ Vol. en el AE Avol. AE/AV punt_o A(AE/AV) | A Vol. NE/AV?
0.01N voltaje pgnto (D) (E) (F) medio (H) m )
) (B) medio (C) (G)
0.0 44.8 - - - - - - - -
0.3 46.3 0.14 0.75 0.14 5.26 - - - -
0.4 47.2 0.36 0.45 0.07 6.34 0.25 1.07 0.21 5.03
0.5 47.3 0.46 0.05 0.04 1.37 0.41 -4.97 0.11 -46.22
0.6 48.3 0.57 0.50 0.07 6.85 0.52 5.48 0.11 50.04
0.9 50.0 0.77 0.85 0.13 6.80 0.67 -0.05 0.20 -0.25
1.1 51.2 1.02 0.60 0.13 4.80 0.90 -2.00 0.25 -8.00
14 53.1 1.27 0.95 0.12 7.63 1.15 2.83 0.25 11.34
1.6 54.9 1.52 0.90 0.13 7.17 1.40 -0.46 0.25 -1.84
1.9 56.8 1.77 0.95 0.13 7.60 1.65 0.43 0.25 1.71
2.1 58.9 2.02 1.05 0.13 8.40 1.90 0.80 0.25 3.20
24 61.1 2.27 1.10 0.13 8.80 2.15 0.40 0.25 1.60
2.6 63.5 2.52 1.20 0.13 9.60 2.40 0.80 0.25 3.20
29 66.4 2.77 1.45 0.13 11.60 2.65 2.00 0.25 8.00
3.1 69.3 3.02 1.45 0.13 11.60 2.90 0.00 0.25 0.00
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Tabla N°.14 (Continuacion)

3.4 72.9 3.27 1.80 0.13 14.40 3.15 2.80 0.25 11.20
3.6 77.1 3.52 2.10 0.13 16.80 3.40 2.40 0.25 9.60
3.9 82.0 3.77 2.45 0.13 19.60 3.65 2.80 0.25 11.20
4.1 88.5 4.02 3.25 0.13 26.00 3.90 6.40 0.25 25.60
4.4 96.9 4.27 4.20 0.12 34.29 4.14 8.29 0.25 33.48
4.6 106.6 4.49 4.85 0.10 51.05 4.38 16.77 0.22 77.09
4.7 114.9 4.64 4.15 0.06 71.55 4.56 20.50 0.15 133.98
4.8 122.7 4.74 3.90 0.04 89.66 4.69 18.10 0.10 178.36
4.9 130.4 4.82 3.85 0.04 105.48 4.78 15.82 0.08 197.80
4.9 137.8 4.89 3.70 0.03 112.12 4.86 6.64 0.07 95.56
5.0 144.8 4.96 3.50 0.03 106.06 4.92 -6.06 0.07 -91.83
51 152.5 5.03 3.85 0.04 93.90 4.99 -12.16 0.07 -164.30
5.2 159.2 5.12 3.35 0.05 71.28 5.07 -22.63 0.09 -257.11
53 167.7 5.25 4.25 0.09 50.00 5.18 -21.28 0.13 -161.19
5.6 176.7 5.46 4.50 0.13 36.00 5.36 -14.00 0.21 -66.67
5.8 182.6 5.71 2.95 0.13 23.60 5.59 -12.40 0.25 -49.60
6.1 187.4 5.96 2.40 0.13 19.20 5.84 -4.40 0.25 -17.60
6.3 191.3 6.21 1.95 0.13 15.60 6.09 -3.60 0.25 -14.40
6.6 194.4 6.46 1.55 0.13 12.40 6.34 -3.20 0.25 -12.80
6.8 197.2 6.71 1.40 0.13 11.20 6.59 -1.20 0.25 -4.80
7.1 199.7 6.96 1.25 0.13 10.00 6.84 -1.20 0.25 -4.80
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Tabla N°.14 (Continuacion).

7.3 201.9 7.21 1.10 0.13 8.80 7.09 -1.20 0.25 -4.80
7.6 204.0 7.46 1.05 0.13 8.40 7.34 -0.40 0.25 -1.60
7.8 205.8 7.71 0.90 0.13 7.20 7.59 -1.20 0.25 -4.80
8.1 207.5 7.96 0.85 0.13 6.80 7.84 -0.40 0.25 -1.60
8.3 209.0 8.21 0.75 0.13 6.00 8.09 -0.80 0.25 -3.20
8.6 210.3 8.46 0.65 0.13 5.20 8.34 -0.80 0.25 -3.20
8.8 211.6 8.71 0.65 0.13 5.20 8.59 0.00 0.25 0.00
9.1 212.8 8.96 0.60 0.13 4.80 8.84 -0.40 0.25 -1.60
9.3 214.0 9.21 0.60 0.13 4.80 9.09 0.00 0.25 0.00
9.6 215.0 9.46 0.50 0.13 4.00 9.34 -0.80 0.25 -3.20
9.8 216.0 9.71 0.50 0.13 4.00 9.59 0.00 0.25 0.00
10.0 217.0 9.92 0.50 0.08 6.06 9.81 2.06 0.21 9.93

(-): no se reportan datos debido al proceso
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Experimento N° 6.
Volumetria de Complejometria.
Valoracion Niquel — EDTA.

Valoracion de Nitrato de Niquel 0.01M (Solucién muestra) frente a EDTA 0.01M

(Solucion estandarizada).

Cuadro N°27. Valoracion de Experimento N°6. Valoracion por
Complejometria: Nitrato de Niquel Ni(NO3).6H,0O 0.01M
frente a EDTA0.01 M

) » Solucién a Solucién
Tipo de Valoracion )
valorar (muestra) Estandarizada
] . Niquel wvrs. Ni(NO3).6H,O
Complejometria EDTA0.01 M
EDTA 0.01 M

Se presenta a continuacion la Tabla N° 15, la cual contiene la totalidad de datos
obtenidos del Experimento N°.6, en la cual han sido ingresadas y realizadas

todas las formulas y operaciones detalladas en Cuadro N° 3

Se presenta en color oscuro las columnas que seran utilizadas para realizar las

graficas de Primera y Segunda derivada.



Tabla N° 15 Hoja de calculo Excel disefiada para la Titulacion Complejométrica: Ni(NO3z).6H,0O
0.01 M vrs EDTA 0.01 M.

Datos Primera derivada Segunda derivada
Volumen EDTA E (V). Vol. en eI. AE Avol. AE/AV vol. En eI. AAE/AV) | A Vol. N2E/AV?
(mL) 0.01M E: voltaje | punto medio ) =) punto medio H) 0 )

(A) (B) © (%) (©)
0.00 152.08 - - - - - - - -
0.38 153.46 0.19 1.38 0.38 3.632 - - - -
0.67 153.86 0.53 0.40 0.29 1.379 0.358 -2.252 0.34 -6.723
0.81 158.12 0.74 4.26 0.14 30.429 0.633 29.049 0.22 135.113
0.89 159.16 0.85 1.04 0.08 13.000 0.795 -17.429 0.11 -158.442
1.03 160.45 0.96 1.29 0.14 9.214 0.905 -3.786 0.11 -34.416
1.29 161.30 1.16 0.85 0.26 3.269 1.060 -5.945 0.20 -29.725
1.53 162.67 1.41 1.37 0.24 5.708 1.285 2.439 0.25 9.756
1.80 164.04 1.67 1.37 0.27 5.074 1.538 -0.634 0.26 -2.487
2.06 165.61 1.93 1.57 0.26 6.038 1.798 0.964 0.27 3.639
2.30 167.24 2.18 1.63 0.24 6.792 2.055 0.753 0.25 3.013
2.56 169.08 243 1.84 0.26 7.077 2.305 0.285 0.25 1.141
2.82 171.21 2.69 2.13 0.26 8.192 2.560 1.115 0.26 4.290
3.07 173.80 2.95 2.59 0.25 10.360 2.818 2.168 0.26 8.501
3.33 176.62 3.20 2.82 0.26 10.846 3.073 0.486 0.26 1.906
3.58 180.12 3.46 3.50 0.25 14.000 3.328 3.154 0.26 12.368
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Tabla N° 15 (Continuacion).

3.83 184.29 3.71 4.17 0.25 16.680 3.580 2.680 0.25 10.720
4.09 188.84 3.96 4.55 0.26 17.500 3.833 0.820 0.26 3.216
4.32 194.35 4.21 5.51 0.23 23.957 4.083 6.457 0.25 26.353
451 200.10 4.42 5.75 0.19 30.263 4.310 6.307 0.21 30.032
4.65 206.65 4.58 6.55 0.14 46.786 4.498 16.523 0.17 100.137
4.77 212.40 4.71 5.75 0.12 47.917 4.645 1.131 0.13 8.700
4.84 219.50 4.81 7.10 0.07 101.429 4.758 53.512 0.09 563.283
4.90 231.03 4.87 11.53 0.06 192.167 4.838 90.738 0.07 1395.971
4.96 260.35 4.93 29.32 0.06 488.667 4.900 296.500 0.06 4941.667
5.02 356.35 4.99 96.00 0.06 1600.000 4.960 1111.333 0.06 18522.222
5.06 359.80 5.04 3.45 0.04 86.250 5.015 -1513.750 0.05 -30275.000
5.08 363.25 5.05 6.90 0.06 115.000 5.020 -1485.000 0.06 -24750.000
5.14 390.20 511 26.95 0.06 449.167 5.080 334.167 0.06 5569.444
5.21 407.37 5.18 17.17 0.07 245.286 5.143 -203.881 0.07 -3136.630
5.32 414.43 5.27 7.06 0.11 64.182 5.220 -181.104 0.09 -2012.266
5.52 421.02 5.42 6.59 0.20 32.950 5.343 -31.232 0.15 -201.496
5.78 426.67 5.65 5.65 0.26 21.731 5.535 -11.219 0.23 -48.779
6.03 431.64 591 4.97 0.25 19.880 5.778 -1.851 0.26 -7.258
6.29 435.65 6.16 4.01 0.26 15.423 6.033 -4.457 0.26 -17.478
6.54 438.74 6.42 3.09 0.25 12.360 6.288 -3.063 0.26 -12.012
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Tabla N° 15 (Continuacion)

6.79 441.35 6.67 2.61 0.25 10.440 6.540 -1.920 0.25 -7.680
7.05 443.62 6.92 2.27 0.26 8.731 6.793 -1.709 0.26 -6.703
7.30 445.57 7.18 1.95 0.25 7.800 7.048 -0.931 0.26 -3.650
7.56 447.27 7.43 1.70 0.26 6.538 7.303 -1.262 0.26 -4.947
7.81 448.94 7.69 1.67 0.25 6.680 7.558 0.142 0.26 0.555
8.06 450.39 7.94 1.45 0.25 5.800 7.810 -0.880 0.25 -3.520
8.32 451.74 8.19 1.35 0.26 5.192 8.063 -0.608 0.26 -2.383
8.57 453.10 8.45 1.36 0.25 5.440 8.318 0.248 0.25 0.971
8.83 454.29 8.70 1.19 0.26 4.577 8.573 -0.863 0.25 -3.385
9.08 455.44 8.96 1.15 0.25 4.600 8.828 0.023 0.26 0.090
9.34 456.46 9.21 1.02 0.26 3.923 9.083 -0.677 0.26 -2.655
9.59 457.48 9.47 1.02 0.25 4.080 9.338 0.157 0.25 0.615
9.84 458.41 9.72 0.93 0.25 3.720 9.590 -0.360 0.25 -1.440
10.08 458.72 9.96 0.31 0.24 1.292 9.838 -2.428 0.25 -9.912

(-): no se reportan datos debido al proceso
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Luego de obtener todos los datos segun la Tabla N° 1, se procedio a elaborar
las graficas de Primera (AE/AV ) y Segunda derivada (A?E/AV?) de cada
titulacion realizada, a continuacion se presentan ambas graficas de los ensayos
realizados.

Experimento N° 1

Volumetria de Neutralizacion

Valoracion Acido Fuerte — Base Fuerte

Valoracion HCI (Soln. muestra) 0.1 N frente a NaOH 0.1N (Soln. estandarizada).

Cuadro N° 28. Titulacion Acido fuerte — Base HCI 0.1 N frente a NaOH
0.1N. fuerte para la elaboracion de las graficas de Primera
y Segunda derivada.

Solucion a
Tipo de Valoracion valorar
(muestra)

Solucién
Estandarizada

Neutralizacion | \cdo fuerte - HCI 0.1 N NaOH 0.1 N
Base fuerte

Se muestra en las figuras N° 27 y 28 las graficas de la Primera y Segunda
derivada de la titulacion Acido — Base fuerte obtenidas a partir de los resultados
obtenidos de la hoja de calculo Excel.

Se utilizaron las columnas de la hoja de calculo que estdn sombreadas de color
oscuro las cuales se muestran detalladas en las tablas anteriores.

Los datos a graficar corresponden a Volumen titulante afadido, Primera deriva

y segunda deriva de la titulacion Acido — base fuerte.



GRAFICO DE LA PRIMERA DERIVADA TITULACION ACIDO-BASE FUERTE
HCI 0.1 N FRENTEA NaOHO0.1 N
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Figura N° 27. Grafico de la Primera Derivada de la Titulacién Acido — Base fuerte: HCI 0.1 N
frente a NaOH 0.1N obtenida a partir de la hoja de calculo Excel
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Figura N° 28. Grafico de la Segunda Derivada de la Titulacion Acido — Base fuerte: HCI 0.1 N

frente a NaOH 0.1N obtenida a partir de la hoja de calculo Excel.
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Experimento N° 2
Volumetria de Neutralizacién

Valoracién Acido Débil — Base Fuerte

Valoracion CH3COOH 0.1N (Solucién muestra) frente a NaOH 0.1N (Solucion

estandarizada)

Cuadro N°29. Titulacion Acido débil — Base fuerte CH;COOH 0.1N frente a
NaOH 0.1N para la elaboracion de las gréaficas de Primera 'y
Segunda derivada.

) » Solucién a Solucidn
Tipo de Valoracion )
valorar (muestra) | Estandarizada

L Acido débil- Base
Neutralizacion fUert CH;COOHO0.1 N NaOH 0.1 N
uerte

Se muestran en las figuras N° 29 y 30 las gréaficas de la Primera y Segunda
derivada de la titulacion Acido débil — Base fuerte obtenidas a partir de los

resultados obtenidos de la hoja de célculo Excel.

Se utilizaron las columnas de la hoja de célculo que estdn sombreadas de color
oscuro las cuales se muestran detalladas en el objetivo anterior.
Los datos a graficar corresponden a Volumen titulante afadido, Primera deriva

y segunda deriva de la titulacion Acido débil — Base fuerte.
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Figura N° 29. Grafico de la Primera Derivada de la Titulacion Acido débil — Base fuerte: CH3;COOH

0.1N frente a NaOH 0.1N obtenida a partir de la hoja de célculo Excel
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A%E / AV? segunda derivada

-

CHsCOOHO.1 N FRENTEA NaOHO.1 N

GRAFICO DE LA SEGUNDA DERIVADA TITULACION ACIDO DEBIL - BASE FUERTE
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Figura N° 30. Grafico de la Segunda Derivada de la Titulacion Acido débil — Base fuerte: CH;COOH 0.1N

frente a NaOH 0.1N obtenida a partir de la hoja de calculo Exce
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Experimento N° 3
Volumetria por Oxido-Reduccién (Redox)

Yodometria

Valoracion de Cu(NO3), 0.1 N (Solucién muestra) frente a Na,S,03 .5H,00.1 N

(Solucion estandarizada)

Cuadro N° 30. Titulacion Oxido-Reduccion (Yodometria) Cu(NO3), 0.1 N
frente a Na,S,03 .5H,O 0.1 N para la elaboracién de las
gréficas de Primera y Segunda derivada.

. ., Solucién a valorar Solucidn
Tipo de Valoracion (muestra) Estandarizada
. NaszO3 5H20
Redox Yodometria Cu(NO3),0.1 N OAN

Se muestran en las figuras N° 31 y 32 las gréficas de la Primera y Segunda
derivada de la titulacion Oxido reduccién (Yodometria) obtenidas a partir de los

resultados obtenidos de la hoja de calculo Excel.

Se utilizaron las columnas de la hoja de calculo que estan sombreadas de color
oscuro las cuales se muestran detalladas en el objetivo anterior.
Los datos a graficar corresponden a Volumen titulante afadido, Primera deriva

y segunda deriva de la titulacion Oxido — Reduccion (Yodometria).



GRAFICO DE LA PRIMERA DERIVADA OXIDO- REDUCCION
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Figura N°31. Grafico de la Primera Derivada de la Titulacion Oxido —Reduccién (Yodometria): Cu(NO3);
0.1 N frente a Na,S,03 .5H,00.1 N obtenida a partir de la hoja de célculo Excel
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GRAFICO DE LA SEGUNDA DERIVADA OXIDO - REDUCCION
Cu(NO3); 0.1 N vrs. Naz5;03 0.1 N

5000
4000 R
3000

2000 \
1000 \

A’E /A V?

-100
&

-2000

-3000

-40040

-5000

-6000

mLde Na,5,0; 0.1 N anadido

Figura N° 32. Grafico de la Segunda Derivada de la Titulacion Oxido — Reduccion (Yodometria): Cu(NO3),
0.1 N frente a Na,S,03 5H,O 0.1 N obtenida a partir de la hoja de célculo Excel
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Experimento N° 4

Volumetria por Oxido-Reduccion (Redox).

Permanganometria.

Valoracion de FeS04.7H,O 0.1 N (Solucion muestra) frente a KMnO4 0.1 N
(Solucién estandarizada).

Cuadro N°31. Titulacion Oxido — Reduccién (Permanganometria) FeS0O,4.7H,0

0.1 N frente a KMnO,40.1 N para la elaboracion de las graficas de
Primera y Segunda derivada.

. . Solucién a valorar
Tipo de Valoracion

Solucidn
(muestra)

Estandarizada
Redox

Permanganometria

FeS0O,.7H,0 0.1 N KMnO,4 0.1 N

Se muestran en las figuras N° 33 y 34 las gréficas de la Primera y Segunda

derivada de la titulacion Oxido reduccion (Permanganometria) obtenidas a partir

de los resultados obtenidos de la hoja de célculo Excel.

Se utilizaron las columnas de la hoja de calculo que estan sombreadas de color

oscuro las cuales se muestran detalladas en el objetivo anterior.

Los datos a graficar corresponden a Volumen titulante afadido, Primera deriva

y segunda deriva de la titulacion Oxido — Reduccion (Permanganometria).
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GRAFICO DE LA PRIMERA DERIVADA TITULACION DE OXIDO - REDUCCION
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Figura N° 33. Grafico de la Primera Derivada de la Titulacion Oxido — Reduccién (Permanganometria):

FeS0,.7H,0 0.1 N frente a KMnO40.1 N obtenida a partir de la hoja de célculo Excel.
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A’E / AV? segunda derivada

BOOOO

60000

40000

20000

-20000

-40000

-60000

-80000

-100000

GRAFICO DE LA SEGUNDA DERIVADA DE TITULACION DE OXIDO-REDUCCION
Fe50,7H;0 0.1 N wvrs. KMnO,0.1N

00 04 06 11 16 21 26 31 36 40 42 43 44 4

Sp47 51 56 61 66 71 F6 B1 B6 91 96 100

———

volumen de KMNO, 0.1 N afadido

Figura N° 34. Grafico de la Segunda Derivada de la Titulacién Oxido — Reduccion (Permanganometria):
FeS0,4.7H,0 0.1 N frente a KMnO40.1 N obtenida a partir de la hoja de calculo Excel
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Experimento N° 5.
Volumetria por Precipitacion.

Argentometria.

Valoracion de KCI 0.01 N (Solucion muestra) frente a AGNO3 0.01 N (Solucion

estandarizada).

Cuadro N° 32 Titulacién de Precipitacion (Argentometria) KCI 0.01 N frente a
AgNO30.01 N para la elaboracion de las graficas de Primera 'y
Segunda derivada.

Solucién a Solucién

Tipo de Valoracioén )
P valorar (muestra) Estandarizada

Precipitacion | Argentometria KCI0.01 N AgNO; 0.01 N

Se muestran en las figuras N° 35 y 36 las graficas de la Primera y Segunda
derivada de la titulacién de Precipitacion (Argentometria) obtenida a partir de los

resultados obtenidos de la hoja de calculo Excel.

Se utilizaron las columnas de la hoja de calculo que estan sombreadas de color

oscuro las cuales se muestran detalladas en el objetivo anterior.

Los datos a graficar corresponden a Volumen titulante afadido, Primera deriva

y segunda deriva de la titulacion de Precipitacion (Argentometria)
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Figura N° 35. Grafico de la Primera Derivada de la Titulacion de Precipitacion (Argentometria):
KCI 0.01 N frente a AgNO3 0.01 N obtenida a partir de la hoja de calculo Excel
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GRAFICO DE LA SEGUNDA DERIVADA DE TITULACION DE PRECIPITACION
KCl 0.01N vrs. AgNO; 0.01N
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Figura N° 36. Grafico de la Segunda Derivada de la Titulacion de Precipitacién (Argentometria):
KCI 0.01 N frente a AgNO3 0.01 N obtenida a partir de la hoja de calculo Excel
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Experimento N° 6
Volumetria de Complejometria

Valoracion Niquel - EDTA

Valoracion de Ni(NO3).6H,O 0.01 M (Solucién muestra) frente a EDTA 0.01 M

(Solucién estandarizada).

Cuadro N° 33 Titulacion de Complejometria, Valoracion Niquel Ni(NO3).6H,O
0.01 M frente a EDTA0.01 M para la elaboracion de las
gréficas de Primera y Segunda derivada.

Solucion a

Tipo de Valoracion valorar Estsa?llcljjgriiézgda
(muestra)
_ ) Niquel wrs. Ni(NO3).6H,0O
Complejometria EDTA0.01 M
EDTA 0.01M

Se muestran en las figuras N° 37 y 38 las gréficas de la Primera y Segunda
derivada de la titulacién de Complejometria (Niquel vrs EDTA) obtenidas a partir

de los resultados obtenidos de la hoja de célculo Excel.

Se utilizaron las columnas de la hoja de calculo que estan sombreadas de color

oscuro las cuales se muestran detalladas en el objetivo anterior.

Los datos a graficar corresponden a Volumen titulante afiadido, Primera deriva

y segunda deriva de la titulacion de Complejometria (Niquel vrs EDTA).



PRIMERA DERIVADA DE TITULACION COMPLEJOMETRICA Ni(NO;).6H,0 0.01M
vrs. EDTA 0.01 M
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Figura N° 37. Grafico de la Primera Derivada de la Titulacion de Complejometria: Ni(NO3).6H,O 0.01 M
frente a EDTA 0.01 M obtenida a partir de la hoja de célculo Excel
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Figura N° 38. Grafico de la Segunda Derivada de la Titulacién por Complejometria: Ni(NO3).6H,O
0.01 M frente a EDTA 0.01 M obtenida a partir de la hoja de célculo Excel
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Al obtener las graficas correspondientes a la Primera y Segunda derivada, se

puede determinar al observarlas, el punto final de la titulacién.

Para la grafica de la Primera derivada se observa un maximo que corresponde
al punto de inflexion, el cual indica el punto final de la titulacion. Para la grafica
de la Segunda derivada se observa un cambio de signos en el punto de

inflexién, el cual indica el punto final de la titulacion.

Para determinar con exactitud el punto final de la titulacién se toma el punto de
interseccion de la curva de la segunda derivada con el cero. Este punto puede

ubicarse con bastante precision en la gréfica.

Se presentan a continuacion los graficos de la Segunda derivada para cada
titulacion realizada de Acido-Base, Oxido — Reduccion, Precipitacion vy

Complejométrica.

Se muestra por cada titulacién, la grafica de la Segunda derivada y la indicacién

del punto final exacto determinado por la interseccion de la grafica con el cero.
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Experimento N° 1
Volumetria de Neutralizacién
Valoracion Acido Fuerte — Base Fuerte

Valoracion HCI (Soln. muestra) 0.1N frente a NaOH 0.1N (Soln. estandarizada)

Cuadro N°34. Titulacion Acido Fuerte — Base Fuerte : HCI 0.1N frente a
NaOH 0.1N para la determinacion de punto final exacto.

Solucién a valorar Solucién

Tipo de Valoracioén ]
(muestra) Estandarizada

Acido fuerte-
Neutralizacion HCIO0.1 N NaOH 0.1 N
Base fuerte

Luego de obtener la grafica de la Segunda derivada de la titulacién Acido fuerte
- base fuerte se puede observar claramente el punto final exacto de la titulacién

indicAndose con la interseccién de la grafica con el cero.

En el grafico se marca el punto final exacto con ayuda de un cuadro indicativo
en el cual se muestra qué el volumen adicionado de titulante con el cual se

obtuvo el punto final de esta titulacion es 26.1 mL

En la figura N° 39 se muestra el punto final exacto de la Titulacion Acido —

Base fuerte.
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Figura N° 39. Representacion grafica de la Segunda derivada de la titulacion Acido fuerte — Base fuerte:

HCI 0.1N frente a NaOH 0.1N en la cual se muestra con exactitud el punto final.
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Experimento N° 2
Volumetria de Neutralizacién

Valoracién Acido Débil — Base Fuerte

Valoracion CH3COOH (Soln. muestra) 0.1N frente a NaOH O0.1N (Soln.

estandarizada)

Cuadro N° 35. Titulacion Acido Débil — Base Fuerte CH3COOH 0.1 N frente

a NaOH 0.1 N para la determinacién de punto final exacto.
Solucion a Solucion

Tipo de Valoracién ]
valorar (muestra) | Estandarizada

o Acido débil- Base
Neutralizacion fuert CH;COOH 0.1 N NaOH 0.1 N
uerte

Luego de obtener la gréfica de la Segunda derivada de la titulacion Acido débil -
base fuerte se puede observar claramente el punto final exacto de la titulacién

indicAndose con la interseccién de la grafica con el cero.

En el grafico se marca el punto final exacto con ayuda de un cuadro indicativo
en el cual se muestra qué el volumen adicionado de titulante con el cual se

obtuvo el punto final de esta titulacion es 27.7 mL

En la figura N° 40 se muestra el punto final exacto de la Titulacién:

Acido débil — Base fuerte
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Figura N° 40. Representacion grafica de la Segunda derivada de la titulacion Acido débil — Base fuerte:
CH3COOH 0.1 N frente a NaOH 0.1 N en la cual se muestra con exactitud el punto final
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Experimento N° 3
Volumetria por Oxido-Reduccion (Redox)
Yodometria

Valoracion de Cu(NOs),; 0.1N (Solucién muestra) 0.1 N frente a Na,S,03 0.1 N

(Solucion estandarizada)

Cuadro N° 36. Titulacion Oxido — Reduccion (Yodometria) Cu(NO3), 0.1 N
frente a Na S,03 5H,O 0.1 N para la determinacién de
punto final exacto.

Tioo de Valoracién Solucién a valorar Solucién
P (muestra) Estandarizada
. Na,S,03; 5H,0
Redox Yodometria Cu(NO3), 0.1N OAN

Luego de obtener la grafica de la Segunda derivada de la titulacion Oxido -
reduccion (Yodometria) se puede observar claramente el punto final exacto de

la titulacion indicandose con la interseccion de la gréafica con el cero.

En el grafico se marca el punto final exacto con ayuda de un cuadro indicativo
en el cual se muestra qué el volumen adicionado de titulante con el cual se

obtuvo el punto final de esta titulacién es 10.58 mL

En la figura N° 41 se muestra el punto final exacto de la Titulacién titulacion

Oxido - reduccién (Yodometria)
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Figura N° 41. Representacion grafica de la Segunda derivada de la titulacion Oxido—Reduccion

Cu(NO3)2 0.1 N frente a Na,S,03 5H,O 0.1 N en la cual se muestra con exactitud el
punto final
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Experimento N° 4
Volumetria Por Oxido-Reduccion (Redox).

Permanganometria.

Valoracion de FeS0,4.7H,O (Solucion Muestra) 0.1 N Frente a KMnO4 0.1 N

(Solucién Estandarizada).

Cuadro N°37. Titulacion Oxido Reducciéon (Permanganometria) FeSO,4.7H,0
0.1 N Frente a KMnO40.1 N para la determinacién de punto

final exacto.
. L Solucién a valorar Solucién
Tipo de Valoracion (muestra) Estandarizada
Redox Permanganometria FeS0O,.7H,O 0.1 N KMnO, 0.1 N

Luego de obtener la grafica de la Segunda derivada de la titulacion Oxido -
reduccion (Permanganometria) se puede observar claramente el punto final

exacto de la titulacién indicAndose con la interseccion de la grafica con el cero.

En el grafico se marca el punto final exacto con ayuda de un cuadro indicativo
en el cual se muestra qué el volumen adicionado de titulante con el cual se

obtuvo el punto final de esta titulacion es 4.5 mL

En la figura N° 42 se muestra el punto final exacto de la Titulacion oxido -

reduccion (Permanganometria)
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Figura N° 42. Representacion grafica de la Segunda derivada de la titulacion Oxido—Reduccién:
(Permanganometria) FeS0,4.7H,0O 0.1 N Frente a KMnO,40.1 N en la cual se muestra con

exactitud el punto final
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Experimento N° 5
Volumetria por Precipitacion

Argentometria

Valoracion de KCI 0.01N (Solucién Muestra) frente a AQNO3 0.01N (Solucién

estandarizada)

Cuadro N°38. Titulacion por Precipitacion (Argentometria) KCI 0.01 N frente a
AgNO30.01 N para la determinacion del punto final exacto.

Solucién a .,
. ., Solucién
Tipo de Valoracién valorar )
Estandarizada
(muestra)
Precipitacién | Argentometria KCI 0.01N AgNO; 0.01N

Luego de obtener la gréfica de la Segunda derivada de la titulacion de
Precipitacion (Argentometria) se puede observar claramente el punto final

exacto de la titulacion indicAndose con la interseccién de la grafica con el cero.

En el grafico se marca el punto final exacto con ayuda de un cuadro indicativo
en el cual se muestra qué el volumen adicionado de titulante con el cual se

obtuvo el punto final de esta titulacion es 4.95 mL

En la figura N° 43 se muestra el punto final exacto de la Titulacion de

Precipitacion (Argentometria)



GRAFICO DE LA SEGUNDA DERIVADA DE TITULACION DE PRECIPITACION
KCl 0.01 N wrs. AgNO; 0.01N

300

200

punto final

4.95 mL
100

]

11 18 21 26 31 36 41 46 48 449 51 53 5§ 63 68 73 78 B3I BE 93 98

/
V

Volumen de AgNO; 0.01 N afadido

0.0 0.

A’E/AV? segunda derivada

ta
=
=1

-300

Figura N° 43. Representacion grafica de la Segunda derivada de la titulacion Precipitacion (Argentometria):
KCI 0.01 N frente a AQNO3 0.01 N en la cual se muestra con exactitud el punto final
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Experimento N° 6
Volumetria de Complejometria

Valoracion Niquel - EDTA

192

Valoracion de Ni(NO3).6H,O 0.01M (Solucion muestra) frente a EDTA 0.01M

(Solucién estandarizada).

Cuadro N°39. Titulacion de Complejometria Ni(NO3).6H,0 0.01M frente a EDTA
0.01 M para la determinacion del punto final exacto.

Tipo de Valoracién

Solucién a valorar

Solucién

(muestra) Estandarizada
_ ) Niquel vrs. Ni(NO3).6H,0O
Complejometria EDTA 0.01 M
EDTA 0.01M

Luego de obtener la gréfica de la Segunda derivada de la titulacion de

Complejometria (Nitrato de Niquel vrs EDTA) se puede observar claramente el

punto final exacto de la titulacion indicandose con la interseccion de la grafica

con el cero.

En el grafico se marca el punto final exacto con ayuda de un cuadro indicativo

en el cual se muestra qué el volumen adicionado de titulante con el cual se

obtuvo el punto final de esta titulacion es 5.06 mL

En la figura N° 44 se muestra el punto final exacto de la Titulacion de

Complejometria (Nitrato de Niquel vrs EDTA)



A*E/AVisepundaderivada

GRAFICO DE LA SEGUNDA DERIVADA TITULACION COMPLEJOMETRIA Ni(NO,).6H,0
0.01M vrs., EDTAQ0.01 M
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Figura N°44. Representacion grafica de la Segunda derivada de la titulacién de Complejometria :
Ni(NO3).6H,O 0.01M frente a EDTA 0.01 M en la cual se muestra con exactitud el punto final.
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6.0 CONCLUSIONES

1. En la encuesta realizada a los alumnos de la Facultad de Quimica y
Farmacia en el periodo que comprende de Enero a Febrero de 2011, se
concluyd6 que en general tienen poco conocimiento del Método
Potenciométrico,lo cual se evidencié al momento de responder los diferentes

items de la encuesta.

2. Se construyeron las graficas de la Primera y Segunda Derivada de las
titulaciones realizadas para la determinacion del punto final exacto. Los
alumnos encuestados manifestaron no haber utilizado los conceptos de
Primera y Segunda Derivada en titulaciones potenciométricas, sino aplicados
en otras diversas catedras. Con ello se demuestra que la Primera y Segunda
derivada tienen un amplio campo de aplicacion en la determinacién exacta

de valores finales de andlisis.

3. A las 6 titulaciones realizadas se les aplico el Método Potenciométrico,
obteniendo datos de voltaje (mV) luego de cada adicion de solucién titulante
(mL). Con éste método se omite la utilizacion de indicadores quimicos, por lo
gue se obtienen datos mas confiables que los que se obtendrian al utilizar
indicadores, por no estar implicito la subjetividad en la percepcion del color

en el punto final.
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4. Para realizar las Titulaciones Potenciométricas, se requiere de electrodos
selectivos especializados para cada tipo de reaccion que se lleva a cabo. Se
debe realizar de manera correcta la calibracion de los electrodos selectivos a
utilizar, que son los sensores de las variaciones de voltaje que se llevan a
cabo en la titulacién luego de cada adicion del titulante, para determinar de

una manera exacta el punto final de la titulacién.

5. La importancia de este método, es la obtencion de manera rapida y sencilla
del punto final exacto de las titulaciones, a partir de la aplicacién de férmulas
introducidas en la hoja de célculo Excel, en donde se obtienen los valores de
la Primera y Segunda derivada, con los cuales se determina exactamente el

punto final de la titulacién.

6. La grafica de la Primera Derivada refleja un cambio de potencial por volumen
unitario del valorante, lo que produce una curva con un mMaximo que
corresponde al punto de inflexion, y al construir la grafica de la Segunda
Derivada, éste punto de inflexidbn es el punto que cruza en el cero y es

considerado como punto final exacto de la titulacion.
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7. Ambas gréaficas son consideradas utiles para la determinacion del punto final
en una titulacion potenciométrica, sin embargo, la grafica de la Segunda
Derivada es por excelencia la que presenta mayor exactitud en la
determinacion de este punto. Es por ello que el punto final de las 6
titulaciones trabajadas se presenta en la grafica de la Segunda derivada.

Representa mas confiabilidad y exactitud.

8. La obtencion de graficas de titulacion de Primera y Segunda derivada
utilizando la hoja de calculo Excel es un método efectivo , rapido y confiable
para obtener el punto final de una titulacidbn potenciométrica, el cual se
obtiene por método matematico y no por la deteccién de color como se haria

con el uso de indicadores.
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7.0 RECOMENDACIONES

1. Gestionar la implementacion de métodos y equipos modernos de analisis en
las tematicas impartidas a los estudiantes de la Facultad de Quimica y
Farmacia asi como el desarrollado en este trabajo, por la exactitud,

precision y rapidez con la que se reportan los resultados de los analisis.

2. Implementar en las tematicas de la catedra de Quimica Analitica, una
practica de Titulacion Potenciométrica, para dar a conocer lo util y eficiente
de éste método, facilitando la determinacion del punto final de una

titulacion.

3. Emplear habitos de buenas practicas de laboratorio, como es la calibracion
del equipo, la ambientacion de los electrodos, calidad de agua y reactivos,
tipo de cristaleria a utilizar y la correcta preparacion de los reactivos, para

garantizar la confiabilidad de los resultados obtenidos.

4. Regular previamente el pH de la solucion de muestra antes de iniciar la
titulacion donde esta involucrado un agente complejante como EDTA, es
de mucha importancia, permitiendo la estabilizacion del quelato formado y

la confiabilidad de la lectura de potencial reportado.
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5. Realizar la adicidon a la solucibn muestra de aproximadamente 1 gramo de
yoduro de potasio en titulaciones de Oxido — Reduccién (Yodometria) la que
permite la formacién del complejo de adsorcion en la reaccion, sin lo cual no

seria posible la estabilizacion del potencial en la titulacion.

6. Realizar los andlisis de las titulaciones por triplicado, y utilizar el promedio
de los valores reportados, para asegurar la reproducibilidad de los datos

reportados, y garantizar la exactitud del punto final en la titulacién.

7. Emplear en resultados de analisis hojas de calculo Excel para la
introduccién de formulas que nos permitan obtener de manera rapida y
sencilla, la primera y segunda derivada de una titulacion y, por consiguiente,

determinar de manera exacta el punto final de una titulacién.
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Acido: Sustancia que libera iones hidrogeno (H").

Acido de Bronsted-Lowry: Sustancia capaz de donar un proton.

Acido de Lewis: Sustancia capaz de aceptar un par de electrones.

Acido fuerte: Electrolito fuerte que se ioniza por completo en agua.

Acido débil: Acido con baja ionizacion en agua.

Analisis cuantitativo: Determinacion de las cantidades de sustancias

presentes en una muestra.

Anidn: 16n con carga global negativa.

Base: Sustancia que libera iones hidroxilo (OH"), cuando se disuelve en

agua.

Base de Bronsted-Lowry: Sustancia capaz de aceptar un proton.

Base de Lewis: Sustancia capaz de donar un par de electrones.

Base débil: Base con una baja ionizacion en el agua.



Base fuerte: Electrolito fuerte que se ioniza por completo en agua.

Catidn: 16n con carga global positiva.

Constante de Disociacion del acido (Ka): constante de equilibrio para

la reaccion de disociacion de un acido débil.

Ecuacion de Henderson-Hasselbalch: expresiéon que emplean los
bioquimicos para calcular el pH de una disolucion tampoén: pH = pKa +
log (Cna A/ C 1 A) en donde: pKa es el logaritmo negativo de la

constancia de disociacion del acido.

Ecuacion de Nernst: Expresidon que relaciona el potencial de semicelda
E°, con las concentraciones de las formas oxidada y reducida de la

sustancia.

Electrolito: Sustancia que, cuando se disuelve en agua, produce una

disolucién capaz de conducir la electricidad.

Metatesis: Deformacién del coagulo formado en una titulacion de
precipitacion, lo cual impediria la observacién correcta del punto final en

la reaccion del analito con el indicador.

Numero de Oxidacion: Aquella carga eléctrica que aparenta tener un

atomo, un ion o molécula y que puede ser positivo o negativo.



Peso Equivalente: Relacion que existe entre el peso molecular y el

ndmero de electrones intercambiados.

Potenciometria: Rama de la electroquimica que tiene que ver con la
relacion entre el potencial de una celda electroquimica y la concentraciéon

del contenido de la celda.

pH: Logaritmo negativo de la concentracién de iones hidrégeno.

Punto de Equivalencia: Punto en una valoracién donde la cantidad de
valorante patron afiadido es quimica y cuantitativamente equivalente a la

cantidad de analito que hay en la muestra.

Punto Final: Cambio que se puede observar durante una valoracion y
gue indica que la cantidad de valorante agregado es quimicamente

equivalente a la del analito presente en la muestra.

Titulacién: Adicion gradual de una disolucién de concentracion
exactamente conocida a otra disolucidon de concentraciéon desconocida

hasta que se completa la reaccion quimica entre ellas.
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ENCUESTA UTILIZADA PARA RECOLECCION DE DATOS



ANEXO N° 1
UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR
FACULTAD DE QUIMICA'Y FARMACIA
Objetivo General:
Aplicar los conceptos basicos de Valoraciones Potenciométricas utilizando hoja
de célculo Excel.
Indicacion:
Lee cada pregunta detenidamente antes de contestar coloca tu respuesta en el

lugar indicado.

1. ¢Conoce usted sobre los Métodos Electroanaliticos?.

2. ¢Sabe usted en qué consisten las Valoraciones Potenciométricas?

3. ¢Cudles cree que son las ventajas o desventajas de utilizar

Valoraciones Potenciométricas?

4. En las Valoraciones Potenciométricas, ¢Tiene conocimiento si son

empleados indicadores para la deteccion del punto final?




5. Conoce los diferentes tipos de Titulaciones Potenciométricas que

existen, Menciodnelas.

a) d)
b) e)
9)

6. ¢Conoce la diferencia entre punto final y punto de equivalencia?

Explique

7. ¢Conoce los tipos de electrodos utilizados en los diferentes tipos de
Valoraciones Potenciométricas?

Mencidénelos

8. Podria mencionar al menos una area de aplicacién de los Andlisis
Potenciométrico o Valoraciones Potenciométricas.

a)

b)

d)

©

¢Ha aplicado hojas de célculo para determinar el punto final de una

titulacion?

10. ¢Conoce la aplicacion de la Primeray Segunda derivada en

titulaciones potenciométricas?




ANEXO N° 2
CUADRO RESUMEN DE RESULTADOS
OBTENIDOS EN LA ENCUESTA



ANEXO N° 2

Cuadro N°40. Resumen de los resultados obtenidos en la encuesta
realizada a alumnos de la Facultad de Quimica y

Farmacia.
Pregunta Respuesta Cantidad Porcentaje
1. ¢Conoce usted sobre los Si 33 66 %
Métodos
Electroanaliticos?. No 17 34 %
. ¢Sabe usted en qué Si 31 62 %
consisten las Valoraciones
Potenciométricas? No 19 38 %
v | Rapidezenel 16 32%
E analisis
N
T ;
A Mas Exacto 56%
28
J
A
. S No sabe 6 12%
. ¢Cudles cree que son las
ventajas 0 desventajas de
utilizar Valoraciones D
Potenciométricas? E Alto costo 19 38%
S
v Mala calibracion
E del equipo 5 10%
T
A
J No sabe 26 52%
A
S
. Enlas Valoraciones Si 22 44%
Potenciométricas, ¢ Tiene
conocimiento si son
empleados indicadores
para la deteccion del punto 56%
final? No 28




Cuadro N°40. (Continuacién).

) Acido-Base 22 44%
5. Conoce los diferentes °
tipos de Titulaciones Oxido-Reduccion 15 30%
Potenciométricas que Precipitacion 9 18%
existen, Mencidnelas. .
Complejométrica 4 8%
6. ¢Conoce la diferencia Si 50 100%
entre punto final y punto
. . No 0 0%
de equivalencia?
7. ¢Conoce los tipos de
i 0,
electrodos utilizados en Si 3 6%
los diferentes tipos de
Valoraciones No 47 94%
Potenciométricas?
8. Podria mencionar al Anélisis de Agua 17 34%
menos una area de P N
u Analisis de alimentos 13 26%
aplicacion de los Analisis _
o Cuantificacion de
Potenciométrico o 15 30%
_ elementos
Valoraciones
Potenciométricas. No sabe 5 10%
9. ¢Ha aplicado hojas de .
chaap ) si 0 0%
célculo para determinar el
unto final de una
P No 50 100%
titulacién?
10.¢Con I licacion .
0.¢Conoce la aplicacion de Si 0 0%
la Primera y Segunda
derivada en titulaciones
No 50 100%
potenciométricas?
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ANEXO N° 3

LISTADO REACTIVOS A UTILIZAR

Acido acético glacial ACS 100% (liquido)
Acido clorhidrico concentrado ACS 37% (liquido)
Agua destilada (liquido)
Almidén ACS (solido)
Carbonato de Calcio (solido)
Cloruro de magnesio ACS (solido)
Cloruro de Potasio ACS (solido)
Cloruro de Sodio ACS (solido)
Cloroformo ACS (liquido)
Cobre metalico ACS (solido)
EDTA ACS (s6lido)
Ftalato acido de potasio ACS (solido)
Hidréxido de sodio en perlas ACS (solido)
lodato de potasio ACS (solido)
Nitrato de cobre trihidrato ACS (solido)
Nitrato de nigquel ACS (solido)
Nitrato de plata ACS (solido)

Oxalato de sodio ACS (solido)



Permanganato de potasio ACS

Sulfato de hierro heptahidratado ACS
Tiosulfato de sodio pentahidratado ACS
Urea ACS

Yodo metalico ACS

(s6lido)
(s6lido)
(s6lido)
(s6lido)

(s6lido)
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LISTADO DE CRISTALERIA, EQUIPO Y MATERIAL DE

LABORATORIO A UTILIZAR EN LA PREPARACION DE REACTIVOS



ANEXO N° 4

LISTADO DE CRISTALERIA, EQUIPO Y MATERIAL DE LABORATORIO A

UTILIZAR EN LA PREPARACION DE REACTIVOS

- Agitador de vidrio

- Balanza analitica

- Balanza granataria

- Balon volumétrico 1000.0 mL
- Balon volumétrico 100.0 mL
- Balon volumétrico 250.0 mL
- Balon volumétrico 500.0 mL
- Bafio maria

- Beaker 1000 mL

- Beaker 100 mL

- Beaker 250 mL

- Beaker 500 mL

- Beaker 50 mL

- Bureta volumétrica 50.0 mL
- Céamara extractora de gases
- Capsula de porcelana

- Desecador



Espatulas de metal

Estufa

Frasco gotero

Frascos ambar de vidrio

Frascos plasticos

Hot plate con agitador magnético
Magnetos

Mettler Toledo DL53 (potenciémetro)
Pipeta mohr 2 mL

Pipeta mohr 5 mL

Pipeta volumétrica 25.0 mL
Pipeteador

Pizeta plastica

pHmetro METROHM-632

Probeta 10 mL

Probeta 25 mL

Probeta 50 mL

Probeta 500 mL

Soporte universal con pinzas de sostén y extension
Termdmetro

Vidrio reloj pequeiio
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ANEXO N° 5

PREPARACION DE AGUA LIBRE DE DIOXIDO DE CARBONO

(Agua Libre de CO,) PARA PREPARAR 1 LITRO)

1. Agregar un poco mas de 1000 mL de Agua destilada en un beaker

de 1500 mL.

2. Colocar el beaker con el Agua destilada sobre el hot plate.

3. Calentar el agua hasta que ebulla, manteniendo la ebullicion durante

5 min.

4. Una vez transcurran los 5 min, retirar del hot plate el beaker

conteniendo el agua.

5. Taparlo, y dejar enfriar hasta temperatura ambiente. Evitando asi, que

el agua hervida absorba diéxido de carbono del ambiente.

6. Envasar en un frasco plastico de 1 litro, tapar y etiquetar.

Nota:
Debe de utilizarse en un tiempo maximo de 24 horas luego de su preparacion,

garantizando asi la ausencia de CO,.
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Volumetria de Neutralizacion

ANEXO N° 6

EXPERIMENTO N° 1

Valoracién Acido Fuerte — Base Fuerte

Valoracion HCI 0.1N (Solucion muestra) frente a NaOH 0.1N (Solucién

estandarizada)g

Cuadro N° 41 Valoracion de Experimento N° 1 Valoracion HCI 0.1N (Solucion
muestra) frente a NaOH 0.1N (Solucién estandarizada).

Tipo de Valoracién

Solucién a

valorar (muestra)

Solucién
Estandarizada

Patrén Primario

L Acido fuerte -
Neutralizacion
Base fuerte

HCI 0.1N
Acido Clorhidrico

NaOH 0.1N
Hidréxido de
Sodio

KHCgH40 0.1N
Ftalato acido

de potasio

Preparacion de Solucion Valorante de Hidroxido de Sodio 0.1Ng)13)

Datos:

P.M.de NaOH =40->-
mol

40
Peq de NaOH = Tg =40 g




Gramos de NaOH necesarios para preparar 1000.0 mL de solucion 0.1N.
40 g de NaOH —1000.0 mL —-1 N

x g de NaOH — 1000.0 mL —0.1 N x=4.0 g de NaOH

Gramos de NaOH necesarios para preparar 250.0 mL de soluciéon 0.1N.
4.0 gde NaOH —0.1 N — 1000.0 mL

xgdeNaOH — 0.1N — 250.0mL x=1.0gNaOH

Procedimiento (g):

1. Pesar en un beaker de 50 mL, 1.0 g de NaOH en perlas, utilizando balanza
granataria.

2. Agregar cuidadosamente 100 mL de agua libre de COg, agitar para disolver
todo el NaOH, si no se disuelve agregar otra cantidad de agua libre de CO-.

3. Transferir cuantitativamente la solucion a un balén volumétrico de 250.0 mL,
haciendo lavados al beaker para arrastrar toda la solucién. Llevar a
volumen, tapar y homogenizar.

4. Transferir a frasco plastico con tapon plastico y rotular.

Nota: la solucion de Hidréxido de Sodio guardarla en frasco de plastico y tapon

de plastico.



Preparacion de la Solucion de Estandar Primario Ftalato Acido de Potasio
0.1N(g)

Datos:

P.M.de KHCgH,O =204.23

204.23g
1

Peq de KHCgH,O = =204.23

Gramos necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién de Ftalato Acido
de Potasio 0.1N

204.23 g de KHCgH,O —1000.0 mL— 1N

x g de KHCgH,O —1000.0 mL — 0.1 N x=20.423 g de KHCgH,O

Gramos necesarios para preparar 250.0 mL de solucién de Ftalato Acido
de Potasio 0.1N
20.423 g de KHCgH,O —0.1 N—1000.0 mL

x g de KHCgH,O —0.1 N—100.0 mL X=2.0423 g de KHCgH,O

Procedimientog):

1. Desecar en una estufa por 2 horas a 110°C, 3.0 g de Ftalato Acido de
Potasio, luego dejar enfriar en desecador.

2. Pesar en balanza analitica sobre un vidrio de reloj pequefio, 2.0423 g de

Ftalato Acido de Potasio.



3. Transferir el estandar a un beaker de 30 mL y agregar una pequefa
cantidad de agua libre de CO,, agitar hasta disolver.

4. Transferir cuantitativamente en un balén volumétrico de 100.0 mL, agregar
50 mL, de agua libre de CO,, agitar circularmente para disolver todo el
Ftalato Acido de Potasio, aforar a 100.0 mL con frasco lavador con el mismo
solvente. Homogenizar y aforar.

5. Envasar en frasco de ambar de vidrio y rotular.

Estandarizacion de Solucion Valorante de NaOH 0.1 N, frente a Solucion
Estandar Primario de Ftalato Acido de Potasio 0.1Nj,

Datos:

Célculos para encontrar la normalidad de NaOH:

g = Gramos de estandar utilizado (KHCgH,40)

V = mililitros de NaOH 0.1N gastados

N= Normalidad de NaOH

meq = miliequivalentes de (KHCgH,4O)

Calculos para determinar los miliequivalentes de Ftalato Acido de Potasio,

que seran utilizados en la formula para determinar la Normalidad real g

204.23

1 =204.23

Peq KHCgH,O =

204.23

meq KHCsH.0 = 15500 mL

=0.20423 g/mL



Formula a utilizar

N _ 9 (KHCgH,O en alicuota tomada)
NaOH™ \/(mL)NaOH gast x meq (KHCgH.O)

Procedimientog):

1. Llenar una bureta con la solucion de NaOH 0.1N teniendo el cuidado de
ambientarla previamente con la solucion preparada.

2. Agregar en un beaker 100 mL, con pipeta volumétrica, 25.0 mL de
solucion de Ftalato Acido de Potasio 0.1N, teniendo el cuidado de
ambientarla.

3. Sumergir el electrodo seleccionado para esta determinacion, en la
solucion muestra, asegurando que esté completamente cubierto. Colocar
el magneto dentro del beaker.

4. Titular lentamente dejando caer la solucion de NaOH 0.1N, manteniendo
agitaciéon constante luego de cada adicion. Utilizando Hot Plate con
agitador magnético.

5. Tomar nota del potencial reportado y el volumen gastado por cada
adicion realizada.

6. Tabular los datos reportados en la hoja de calculo Excel, para la
realizacion de las correspondientes curvas (Primera y Segunda

Derivada) y, determinar con ellas, el punto final de la titulacion.



Luego de determinar el volumen en el punto final de la titulacion, se procede a
calcular la Normalidad Real de la solucion valorante de NaOH 0.1N. Para lo
cual se utilizara la siguiente formulaga):

N _ g (KHCgH,O en alicuota tomada)
NaOH™ \/(mL)NaOH gast x meq (KHCgH.O)

Preparacion de Solucion de Acido Clorhidrico 0.1N (Solucidon muestra)e)
Datos:

Formula: HCI

Peso molecular HCI = 36.5 g/mol

Peso equivalente: 36.5 g

Densidad de HCI = 1.18 g/mL

Pureza de HCI = 37% p/p ACS.

Formula a Utilizar:

, masa(g) masa(g)
Densidad = ————— Volumen = ———
volumen densidad

Célculo para determinar los gramos de HCI puro a utilizar en formula de
Volumen

37.0 g HCI — 100 g de solucién de Acido

36.5gde HCI — x de solucién de acido

X = 98.6486 g de solucion de acido al 37% p/p



masa  98.6486 ¢

Volumen = A sidad ~ 1.18 gimL

=83.60 mL de Sin de acido al 37% p/p

Mililitros de HCL 37.0% para preparar 1000.0 mL de solucién 0.1N
83.60 mL HCl al 37% p/p— 1000.0 mL —1 N

xmL de HCI 37% p/p — 1000.0 mL — 0.1 N x=8.360 mL HCI 37% p/p

Mililitros de HCL 37.0% para preparar 250.0 mL de solucion 0.1N
8.36 mL HCl al 37% p/p — 0.1N— 1000.0mL

x mL HCl al 37% p/p — 0.1N — 250.0mL x =2.10 mL HCl al 37% p/p

Procedimientog):

1. Medir 2.10 mL de HCI concentrado (37.0%) utilizando pipeta mohr de 5 mL y
perilla. Realizar el proceso en una camara de extraccion de gases.

2. Medir 100 mL de agua destilada en beaker de 250 mL, luego colocarlo en un
bafio de agua fria para poder mezclarlo con los 2.10 mL de HCI
concentrado, previamente medidos, teniendo precaucion de que el acido sea
vertido con lentitud por las paredes del beaker conteniendo el agua.

3. Transferir a balon volumétrico de 250.0 mL la solucién previamente
homogenizada, lavando el beaker y agregandola al baléon.

4. Luego aforar con agua destilada a temperatura ambiente.

5. Homogenizar, envasar en frasco de vidrio con tapon de baquelita y etiquetar.



Luego de realizar la preparacion de la Solucién estandarizada y de la Solucion
muestra, se procede a realizar la titulacion Acido fuerte - Base fuerte, utilizando

el Método Potenciomeétrico.

Determinacion de la Concentracion de Solucion Muestra de HCIl 0.1N
frente a Solucion Estandarizada de NaOH 0.1Ng)
Reacciones que se llevan a cabo:

HCl+1le —» H" + CI

NaOH +1le —» Na' + OH

H" + CI' + Na* + OH —» HyO + NacCl

Procedimientog):

1. Llenar una bureta con la solucion de NaOH 0.1N (Solucién
estandarizada) teniendo el cuidado de ambientarla previamente con la
solucion.

2. Agregar en un beaker de 100 mL, con pipeta volumétrica, 25.0 mL de
Solucién muestra (HCI), teniendo el cuidado de ambientarla.

3. Sumergir el electrodo seleccionado para esta determinacion, en la
solucion muestra, asegurando que esté completamente cubierto por la

solucion. Colocar el magneto dentro del beaker.



. Titular lentamente dejando caer la solucion de NaOH 0.1N, manteniendo
agitacion constante luego de cada adicion, utilizando hot plate con
agitador magnético.

. Tomar nota del potencial reportado y el volumen gastado por cada

adicion realizada.

. Realizar 2 valoraciones mas.

. Tabular los datos promedios reportados en la hoja de calculo Excel, para
la realizacion de las correspondientes curvas (Primera y Segunda

Derivada) y, determinar con ellas, el punto final de la titulacion.



ANEXO N° 7

EXPERIMENTO N° 2



Volumetria de Neutralizacion

ANEXO N° 7

Valoracién Acido Débil — Base Fuerte

EXPERIMENTO N° 2

Valoracion CH3COOH O0.1N (Solucién muestra) NaOH 0.1N (Soluciéon

estandarizada)g

Cuadro N° 42 Valoracion de Experimento N° 2 Valoracion CH3COOH 0.1N

(Solucion

muestra) frente

estandarizada)

a

NaOH 0.1IN (Solucion

Tipo de Valoracién

Solucién a valorar

(muestra)

Solucién

Estandarizada

Patrén Primario

Acido débil -

Base fuerte

Neutralizacién

CH3;COOH 0.1N

Acido Acético

NaOH 0.1IN
Hidréxido de
Sodio

KHCgH,0 0.1N
Ftalato acido

de potasio

Preparacién de Solucion Valorante de Hidroxido de Sodio 0.1N9)

Datos:

P.M.de NaOH = 40 g/mol

40 g
Peq de NaOH = T =40g¢




Gramos de NaOH necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién 0.1N.
40 g NaOH — 1000.0 mL —1 N

x gNaOH — 1000.0 mL —-0.1 N x=4.0 g NaOH

Gramos de NaOH necesarios para preparar 250.0 mL de soluciéon 0.1N.
4, 0gNaOH — 0.1 N — 1000.0 mL

x gNaOH — 0.1 N — 250.0 mL x=1.0 g de NaOH

Procedimientog):

1. Pesar en un beaker de 50 mL, 1.0 g de NaOH en perlas, utilizando balanza
granataria.

2. Agregar cuidadosamente 100 mL de agua libre de COg, agitar para disolver
todo el NaOH, si no se disuelve agregar otra cantidad de agua libre de CO-.

3. Transferir cuantitativamente la solucion a un balén volumétrico de 250.0 mL,
haciendo lavados al beaker para arrastrar toda la solucién. Llevar a
volumen, tapar y homogenizar.

4. Transferir a frasco plastico con tapon plastico y rotular.

Nota:
La solucion de Hidroxido de Sodio guardarla en frasco de plastico y tapén de

plastico.



Preparacion de Solucion Estandar Primario Ftalato Acido de Potasio 0.1N)
Datos:
PM de KHCgH,O =204.23 g/mol

204.23 g

Peq de KHCgH,O = 1

=204.23 g/mol

Gramos necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién de Ftalato Acido
de Potasio 0.1N.

204.23 g KHCgH,O —1000.0 mL—1 N

x g KHCgH,O —1000.0 mL— 0.1 N x=20.423 g KHCgH,O

Gramos necesarios para preparar 250.0 mL de solucién de Ftalato Acido
de Potasio 0.1N.
20.423 g KHCzgH,O — 0.1 N — 1000.0 mL

x g KHCgH,O — 0.1N — 100.0 mL x=2.0423 g KHCgH,O

Procedimientog):

1. Desecar en una estufa por 2 horas a 110°C, 3.0 g de Ftalato Acido de
Potasio, luego dejar enfriar en desecador.

2. Pesar en balanza analitica sobre un vidrio de reloj pequefio, 2.0423 g de
Ftalato Acido de Potasio.

3. Transferir el estandar a un beaker de 30 mL y agregar una pequefia

cantidad de agua libre de CO,, agitar hasta disolver.



4. Transferir cuantitativamente en un balén volumétrico de 100.0 mL, agregar
50 mL, de agua libre de CO,, agitar circularmente para disolver todo el
Ftalato Acido de Potasio, aforar a 100.0 mL con frasco lavador con el mismo
solvente. Homogenizar y aforar.

5. Envasar en frasco de ambar de vidrio y rotular.

Estandarizacion de Solucion Valorante de NaOH 0.1N, frente a Solucion
Estandar Primario de Ftalato Acido de Potasio 0.1Nj,

Datos:

Célculos para encontrar la normalidad de NaOH:

g = Gramos de estandar utilizado (KHCgH,40)

V = mililitros de NaOH 0.1N gastados

N= Normalidad de NaOH

meq = miliequivalentes de (KHCgH,4O)

Célculos para determinar los miliequivalentes de Ftalato Acido de Potasio,
que seran utilizados en la féormula para determinar la Normalidad real g

204.23 g

Peq KHCgH,O = 1

=204.23g

204.23 g

meq KHCgH,O = m

=0.20423 g/ml



Formula a utilizar

N _ 9 (KHCgH,O en alicuota tomada)
NaOH™ \/(mL)NaOH gast x meq (KHCgH.O)

Procedimientog):

1.

Llenar una bureta con la solucion de NaOH 0.1N teniendo el cuidado de
ambientarla previamente con la solucion preparada.

Agregar en un beaker 100 mL, con pipeta volumétrica, 25.0 mL de
solucion de Ftalato Acido de Potasio 0.1N, teniendo el cuidado de
ambientarla.

Sumergir el electrodo seleccionado para esta determinacion, en la
solucion muestra, asegurando que esté completamente cubierto. Colocar
el magneto dentro del beaker.

Titular lentamente dejando caer la solucion de NaOH 0.1N, manteniendo
agitaciéon constante luego de cada adicion. Utilizando Hot Plate con
agitador magnético.

Tomar nota del potencial reportado y el volumen gastado por cada adicién
realizada.

Tabular los datos reportados en la hoja de calculo Excel, para la
realizacién de las correspondientes curvas (Primera y Segunda Derivada)

y, determinar con ellas, el punto final de la titulacion.



Luego de determinar el volumen en el punto final de la titulacion, se procede a
calcular la Normalidad Real de la solucion valorante de NaOH 0.1N. Para lo
cual se utilizara la siguiente formulaga):

N _ 9 (KHCgH,O en alicuota tomada)
NaOH™ \/(mL)NaOH gast x meq (KHC3H,O)

Preparacion de solucion de Acido Acético 0.1N (Solucién muestra)
Formula: CH3;COOH

Peso molecular: 60.052 g/mol

Peso equivalente: 60.052

Densidad: 1.05

Porcentaje de pureza: 99.8 % p/p

Formula a Utilizar:

. masa(g) masa(g)
densidad = ———— volumen = ———
volumen densidad

Célculo para determinar los gramos de CH3COOH puro a utilizar en
formula de Volumen.
99.8 g CH;COOH — 100 g solucion acida

60.052 g CH;COOH — x x =60.17 g solucién acida al 99.8 % p/p

masa _ 60.17g
densidad = 1.05 g/mL

volumen = =57.5 mL de Sin.acida al 99.8 % p/p



Calculos

Mililitros de CH3COOH 99.8% para preparar 1000.0 mL de solucion 0.1N
57.5 mL CH3COOH solucion al 99.8% — 1000.0 mL— 1N

x mL de CH3COOH solucién al 99.8% — 1000.0 mL— 0.1 N

x=5.75 mL de solucion al 99.8 % p/p

Mililitros de CH3COOH 99.8 % para preparar 250.0 mL de solucién 0.1N
57.5 mL CH;COOH 99.8% — 0.1 N — 1000.0 mL
x mL CH;COOH 99.8% —0.1 N — 250.0 mL

x =1.44 mL CH;COOH solucion al 99.8% p/p

Procedimientog):

1. En un balén volumétrico de 250.0 mL agregar 100 mL de agua destilada,
adicionar con una pipeta morh 1.44 mL de Acido Acético Glacial. (en camara
de extraccion de gases).

2. Agitar y luego diluir hasta llevar a volumen con agua destilada a temperatura
ambiente. (en cAmara de extraccion de gases).

3. Homogenizar, envasar en frasco de vidrio, rotular.

Luego realizar la preparacion de la Solucion estandarizada y la Solucion
muestra, se procede a realizar la titulacion Acido débil - Base fuerte, utilizando

el Método Potenciomeétrico.



Determinacién de la Concentracion de Solucién Muestra de CH;COOH

0.1N frente a Solucién Estandarizada de NaOH 0.1N

Reaccion que se llevan a cabo (313):

CH;COOH + l&¢ — H' + CH;COO~
NaOH +1e¢ —» Na' + OH

H" + CH;COO™ + Na® + OHF ——> CH3COONa + H,0

Procedimientog):

1.

Llenar una bureta con la solucion de NaOH O0.1N (Solucion
estandarizada) teniendo el cuidado de ambientarla previamente con la
solucion.

Agregar en un beaker de 250 mL, con pipeta volumétrica, 25.0 mL de
Solucién muestra (CH3COOH), teniendo el cuidado de ambientarla.
Sumergir el electrodo seleccionado para esta determinacion, en la
solucion muestra, asegurando que esté completamente cubierto por la
solucion. Colocar el magneto dentro del beaker.

Titular lentamente dejando caer la solucion de NaOH 0.1N, manteniendo
agitaciéon constante luego de cada adiciéon, utilizando hot plate con
agitador magnético.

Tomar nota del potencial reportado y el volumen gastado por cada
adicion realizada.

Realizar 2 valoraciones mas.



7. Tabular los datos promedios reportados en la hoja de célculo Excel, para
la realizacion de las correspondientes curvas (Primera y Segunda

Derivada) y, determinar con ellas, el punto final de la titulacion.



ANEXO N° 8

EXPERIMENTO N° 3



ANEXO N° 8

EXPERIMENTO N° 3

Volumetria por Oxido-Reducciéon (Redox)
Yodometria
Valoracion de Cu(NO3),.3H,O 0.1N (Solucion muestra) frente a Na;S,0;

0.1N (Solucion estandarizada)o)

Cuadro N°43. Valoracién de Experimento N° 3. Valoracién de Cu(NO3),.3H,0
0.1N (Soluciébn muestra) frente a NazS,03 0.1N (Solucién
estandarizada)

Tioo de Valoracién Solucién a valorar Solucién Patron
P (muestra) Estandarizada Primario
Cu°
. Cu(NO3),.3H,0 0.1N Na,S,03.5H,0 0.1N
Redox Yodometria ) ) ) Cobre
Nitrato de Cobre Tiosulfato de Sodio .
metalico

Preparaciéon de Solucion Tiosulfato de Sodio 0.1N (Solucién valorada)(9)
Nota:
Es necesario hervir el agua antes de su uso, ya que el CO, descompone el
Tiosulfato a Bisulfito y azufre. Si la solucion debe conservarse mas de un
dia, agregar 1 mL de cloroformo o 0.01g de yoduro mercurico como

estabilizante de la solucion.




Datos:
Formula de Tiosulfato de Sodio: Na,S,03.5H,0
Peso Molecular de Tiosulfato de Sodio = 248.17g/mol

peso molecular _ 248.17 g/mol

Peq de Na,S,03.5H,0= 1

=248.17 g

Gramos de Na;S,03.5H,0 necesarios para preparar 1000.0 mL de solucion
0.1N
248.17 g Na,S,05.5H,0 — 1000.0 mL— 1.0N

x g de Na,S,05.5H,0 — 1000.0 mL —0.1 N

x=24.817 g Na,S,0; .5H,0

Gramos de Na,S,03.5H,0 necesarios para preparar 250.0 mL de solucién
0.1N
24.817 g Na,S,05.5H,0 — 0.1 N — 1000.0 mL

xg Na,;S,03;.5H,0 —0.1 N — 250.0 mL

x=6.204 g Nazszo3.5H20

Procedimientog):
1. Pesar en balanza analitica 6.204 g de Na,S,03.5H,0.
2. Disolver el sélido con aproximadamente 50 mL de agua libre de CO..
3. Si la soluciébn debe conservarse mas de un dia, agregar 1 mL de
cloroformo 6 0.01 g de yoduro mercurico como estabilizantes de la

solucioén.



4. Transferir la solucion a balén volumétrico de 250.0 mL y hacer lavados
para arrastrar totalmente la solucién. Llevar a volumen con el mismo
solvente. Homogenizar.

5. Envasar en un frasco de plastico con tapon de baquelita y rotular.

Preparacion de solucion estandar primario de Cobre metalico 0.1N
Férmula de Cobre: Cu°
Peso molecular del Cobre = 63.54 g/mol

Peq Cobre =63.5g

Gramos de Cobre metalico necesarios para preparar 1000.0mL de solucion
0.1N
63.5g Cu® — 1000.0 mL — 1.0N

x gCu® — 1000.0mL — 0.1 N x=6.35 g Cu°

Gramos de Cobre metalico necesarios para preparar 100.0mL de solucion
0.1N
6.35gCu® — 0.1N — 1000.0 mL

x gCu® — 01N — 100.0mL x=0.635 g Cu®

Procedimiento:
1. Pesar en balanza analitica 0.635 gramos de cobre metalico y disolver en

3 mL de Acido Nitrico concentrado, contenidos en un beaker de 150 mL.



Diluir la mezcla hasta un volumen de 25.mL de agua. Calentar a
ebullicién, agregar un gramo de Urea y hervir nuevamente la solucion
durante 1-2 minutos.

La urea elimina totalmente el Acido Nitrico y los Oxidos de Nitrogeno que
interfieren en la determinacion.

Enfriar la solucion y lentamente, agregar gota a gota solucion de NaOH
1N, hasta que se forme un escaso precipitado permanente de hidréxido
cuprico. Agregar 5.mL de acido acético a la solucion casi neutra.

Agregar cuantitativamente la solucién a un balén volumétrico de 100.0mL
aforar hasta la marca con agua destilada y homogenizar envasar en un

recipiente bien cerrado y rotular.

Preparacion de Solucion de Almidén al 1%. (Solucién de adsorcion)9)

1.

3.

4.

Calentar en Hot-Plate en beaker de 250.mL, aproximadamente 150.mL
de agua destilada hasta ebullicion.

Pesar exactamente en balanza granataria sobre un vidrio de reloj 1
gramo de almidén

Transferir el almidon pesado, a un beaker de 50 mL, afiadir una pequefia
cantidad de agua destilada y agregar con agitacién continua a 100 mL de
agua en ebullicion. Hervir durante 1 minuto, dejar enfriar y homogenizar.

Transferir la solucién a un frasco de vidrio, rotular y mantenerla cerrada.



Estandarizacion de Solucién de Tiosulfato de Sodio 0.1 N frente a solucidn

estandar de Cobre 0.1N(g)

Foérmula a utilizar g):

N _gramos de Cu® (en alicuota tomada)
Na:520:" \/ (mL de Na,S,0; gastado)x Meq Cu®

Procedimientog):

1.

2.

Llenar una bureta con solucion de Tiosulfato de Sodio 0.1N.

Agregar en un beaker de 100 mL con pipeta volumétrica, 25.0 mL de
soluciéon de Cobre 0.1N.

Agregar 1 g de KIO3 y 2 mL de Solucién de Almidén al 1%. (para la
formacion de complejo de adsorcién de color azul intenso).

Sumergir el electrodo seleccionado para esta determinacion, en la
solucion muestra, asegurando que esté completamente cubierto. Colocar
el magneto dentro del beaker.

Titular lentamente dejando caer la solucion de Tiosulfato de Sodio 0.1N,
manteniendo agitacién constante luego de cada adicion, utilizando hot
plate con agitador magnético.

Tomar nota del potencial reportado y el volumen gastado por cada
adicién realizada hasta determinar el punto final, con la desaparicién del

color azul del complejo de adsorcion.



Luego de determinar el volumen en el punto final de la titulacion, se procede a
calcular la Normalidad Real de la solucion valorante de Tiosulfato de Sodio
0.1N. Para lo cual se utilizara la siguiente formula ():

N _gramos de Cu® (en alicuota tomada)
Na:520:" \/ (mL de Na,S,0; gastado)x Meq Cu®

Preparacion de Solucion Muestra de Cu(NO3),.3H,0
Formula: Cu(NO3),.3H,0
Peso molecular = 241.6 g/mol

Peso equivalente: 120.80 g/mol

Gramos de Nitrato de Cobre trihidrato necesarios para preparar 1000.0 mL
de Solucion 0.1N.
120.80 g Cu(NO3),.3H,0 —1000.0mL — 1 N

x g Cu(NO3),.3H,0 —1000.0 mL —0.1 N

x=12.80 g CU(NO3)23H20

Gramos de Nitrato de Cobre trihidrato necesarios para preparar 250.0 mL
de Solucién 0.1N.
12.80 g Cu(NO;3),.3H,0 — 0.1N — 1000.0 mL

Xd CU(NO3)23H20 — 01N — 250.0 mL x=3.2 g CU(NO3)23H20



Procedimientog):

1. Pesar en balanza analitica 3.20 g Cu(NO3),.3H,0 vy disolver el solido con
aproximadamente 100 mL de agua destilada.

2. Transferir la solucion a balén volumétrico de 250.0 mL y hacer lavados
para arrastrar totalmente la solucion. Llevar a volumen con el mismo
solvente.

3. Homogenizar la solucién y envasar en frasco de vidrio. Rotular.

Luego preparar la Solucion estandarizada y la Solucion muestra, se procede a

realizar la titulacion de Oxido-Reduccién, utilizando el Método Potenciométrico.

Determinacion de la Concentracion de Solucion Muestra de Nitrato de
Cobre frente a la solucion Estandarizada de Tiosulfato de Sodio 0.1Ng
Semi-reacciones que se llevan a cabo durante la titulacion )z
Cu? + 1e o Cu
2Cu* + 41 I+ 2Cul
Si06° + 26 <  28S,03
l, + 25,05 o 21 + S,06
Procedimientog):
1. Llenar una bureta con la solucion de Tiosulfato de Sodio 0.1N (Solucion
estandarizada) teniendo el cuidado de ambientarla previamente con la

solucién.



. Agregar en un beaker de 100 mL, con pipeta volumétrica, 25.0 mL de
Solucion muestra (Cu(NO3),.3H,0), teniendo el cuidado de ambientarla.
Agregar 1.0 gramos de yoduro de potasio. Agitar.

. Sumergir el electrodo seleccionado para esta determinacion, en la
solucion muestra, asegurando que esté completamente cubierto por la
solucion. Colocar el magneto dentro del beaker.

. Titular lentamente dejando caer la solucién de Tiosulfato de Sodio 0.1N,
manteniendo agitacién constante luego de cada adicion, utilizando hot
plate con agitador magnético.

. Tomar nota del potencial reportado y el volumen gastado por cada

adicioén realizada.

. Realizar 2 valoraciones mas.

. Tabular los datos promedios reportados en la hoja de calculo Excel, para
la realizacion de las correspondientes curvas (Primera y Segunda

Derivada) y, determinar con ellas, el punto final de la titulacion.



ANEXO N°9

EXPERIMENTO N° 4



ANEXO N° 9

EXPERIMENTO N° 4

Volumetria por Oxido-Reduccién (Redox).
Permanganometria.
Valoracion de FeS0O,4.7H,0 0.1 N (Solucion muestra) frente a KMnO4 0.1 N

(Solucion estandarizada)g).

Cuadro N° 44. Valoracion de Experimento N°4. Valoracién de FeSO,4.7H,0 0.1N
(Solucibn  muestra) frente a KMnO, 0.1IN (Solucion

estandarizada).
Tino de Valoracién Solucion a valorar Solucion Patron
P (muestra) Estandarizada Primario
FeSO,.7H,0 0.1N KMnO,4 0.1N Na,C,0,40.1N
Redox Permanganometria Sulfato de Hierro Permanganato de Oxalato de
Heptahidratado Potasio Sodio 0.1N

Preparacion de Solucion de Permanganato de Potasio 0.1N (solucion
estandarizada))

Datos:

Formula del Permanganato de Potasio: KMnO,4

P.M de KMnO4= 157.89 g/mol

Peso Equivalente= PM KMnO, _ 157.899_31 57 =316
eso Equivalente= o cGe) 5o or2l=t




Gramos de Permanganato de potasio necesarios para preparar 1000.0 mL
de Solucién 0.1N
31.6 g KMnO, — 1000.0mL —- 1.0N

xg KMnO, — 1000.0 mL —0.1 N x=3.16 g KMnQO,

Gramos de Permanganato de potasio necesarios para preparar 1000.0 mL
de Solucién 0.1N
3.16 gKMnO, — 0.1 N — 1000.0 mL

xgKMnO, —- 01N —  250.0mL x=0.79 g KMnO,

Procedimientog):

1. Pesar 0.79 gramos de Permanganato de Potasio sélido en un beaker de
30 mL en balanza analitica.

2. Enun beaker de 100 mL, agregar 50 mL de agua libre de CO..

3. Agregar el KMnO,4 al agua libre de COg, hervir la solucién durante 15
minutos y agregar agua destilada hasta aproximadamente 100 mL. (El
Permanganato de Potasio se disuelve lentamente)

4. Enfriar la solucion de KMnO4 0.1N, filtrarla en embudo Buchner de vidrio
poroso y colocarla en un balon de 250.0 mL, llevar hasta la marca y
homogenizar. (Para filtrar la solucion de KMnO4 0.1 N se debe preparar
el embudo de vidrio sinterizado lavandolo con HCI concentrado y luego
lavarlo con agua destilada hasta que no existan trazas de iones cloruro.)

5. Trasladar la solucion de KMnO4 0.1 N, a frasco ambar y rotular.



Preparacion de Solucion Estandar Primario de Oxalato de Sodio 0.1N (g)
Datos:

Formula del Oxalato de Sodio: NayC504

P.M. del Oxalato de Sodio= 133.92 g/mol

Equivalente gramo de Oxalato de Sodio se calcula a partir de la siguiente

reaccion:
CZOZ_Z Aad 2C02 +2€_

Céalculos:
b Eauivalente = P.M.Na,C,0,

eso Equivalente = N° de o~ (26

, 133.92¢
Peso Equivalente Na,C,0, = 2—e_=66.96 g =67.0 gramos de NaCO
de Na,C,0, = 2109 _5 067 gimL

meq de Na,C, += Too0mL 2 g/m

Gramos de Oxalato de Sodio necesarios para preparar 1000.0 mL de
solucion 0.1N
67.0 g Na,C,0, —1000.0mL— 1 N

x g Na,C,0, — 1000.0 mL —-0.1 N x=6.7 g Na,C,0,

Gramos de Oxalato de Sodio necesarios para preparar 1000.0 mL de
solucion 0.1N
6.70 g Na,C,0, — 10000 mL — 1N

x g Na,C,0, — 1000.0 mL — 0.1 N x= 0.67 g Na,C,0,



Procedimientog):

1.

Secar en estufa 3.0 gramos de Oxalato de Sodio grado reactivo entre 105° -
110° por dos horas, luego dejar enfriar en un desecador.

Pesar aproximadamente una muestra de 0.67 gramos de Oxalato de Sodio
grado reactivo en beaker de 30 mL, en balanza analitica.

Agregar una pequefia cantidad de agua destilada al beaker y agitar hasta
disolver todo el sélido.

Transferir en forma cuantitativa la solucion de Oxalato de Sodio, a un balon
volumétrico de 100.0mL. Lavar el beaker con agua destilada agregandolo al
balon.

Agitar para disolver, aforar con agua destilada.

Homogenizar, envasar en frasco ambar y rotular.

Preparacion de solucion de Acido Sulfarico 2N(g).

Datos:

P.M. de H,SO,4 = 98.08 g/mol

Densidad de H,SO4= 1.84 g/mL

Pureza de H,SO,4 = 98% p/p ACS.

Célculos:
Peso Equivalente= P.M.H,SO,
g " N°dee (2¢)
. .09g
Peso Equivalente = S =49.04 g



Formula a Utilizar y):

, masa masa
densidad = —— volumen= ——
volumen densidad

Gramos de H,SO, a utilizar en la féormula de volumen.
98.0 g H,SO, — 100 g solucion acida 98% p/p
49.09 g H,SO, —x g solucion acida 98% p/p

x=50.09 g solucion acida al 98% p/p

Mililitros de H,SO, solucién al 98 % p/p necesarios para preparar la
solucion muestra.

masa _ 50.09¢

volumen= e rsidad . 1.84 g/mi

=27.22 mL solucion acida al 98% p/p

Mililitros de H,SO,4 solucidén al 98% p/p necesarios para preparar 1000.0mL
soluciéon 2N
27.22 mL H,SO, solucién al 98% p/p — 1000.0 mL —1 N

x mL H,SO, solucién al 98% p/p — 1000.0 mL -2 N

x=54.44 mL H,SO, solucion al 98% p/p

Mililitros de H,SO4 solucion al 98 % p/p necesarios para preparar 50.0 mL
de solucién 2N

54.44 mL H,SO, solucion 98% p/p —2N — 1000.0 mL

x mL H?SO*solucién 98% p/p —2N —  50.0 mL

x=2.72 mL H,SO, solucion 98% p/p



Procedimientog):

1. Medir 2.72 mL de H,SO4 98 % en pipeta mohr de 5 mL, realizando el
proceso en una camara de extraccion de gases.

2. Medir 20 mL de agua destilada en beaker de 50 mL, luego colocarlo en un
bafio de agua fria para poder mezclarlo con los 2.72 mL de H,SO,4 98 %,
previamente medidos, teniendo precaucion de que el acido sea vertido con
lentitud por las paredes del beaker conteniendo el agua.

3. Transferir a balon volumétrico de 50.0 mL la solucion previamente
homogenizada, lavando el beaker y agregandola al balén.

4. Luego aforar con agua destilada a temperatura ambiente.

5. Homogenizar, envasar en frasco de vidrio con tapon de baquelita y

etiquetar.

Estandarizacion de la Solucion de Permanganato de Potasio 0.1N, frente a
Solucion Estandar Primario de Oxalato de Sodio. 0.1Ny9)
Formula a Utilizar (14

N _ gramos de Na,C,0, (en alicuota tomada)
KMnO.™ =/ (mL)gast. KMnO, x meq Na,C,O.,

Reaccion que se lleva a cabo en la estandarizacion del KMnO, frente al Oxalato
de Sodio (7:

2MnO" + 5H,C,04 + 6H" » 2Mn*?+10CO, + 8H,0




Nota:

Cuando se valora con soluciéon de Permanganato de Potasio, debido al color
oscuro de la solucién, la lectura de la bureta se lee en el borde superior del
menisco en vez del inferior y, la solucién que no se utiliza sobrante en la bureta

no se debe regresar donde se guarda la solucién original.

Procedimientog):

1. Llenar una bureta con solucion de Permanganato de Potasio 0.1N.

2. Agregar en un beaker de 150 mL con pipeta volumétrica, 25.0 mL de
solucion de Oxalato de Sodio 0.1N.

3. Adicionar con probeta 15 mL de H,SO4 2N y calentar la solucion a 60°,
controlando la temperatura con un termometro.

4. Sumergir el electrodo seleccionado para esta determinacion, en la
solucion muestra, asegurando que esté completamente cubierto. Colocar
el magneto dentro del beaker.

5. Titular lentamente dejando caer la solucion de Permanganato de Potasio
0.1N, manteniendo agitacion constante luego de cada adicion y
verificando la temperatura de 60°C en todo el proceso, utilizando hot
plate con agitador magnético.

6. Tomar nota del potencial reportado y el volumen gastado por cada

adicion realizada hasta determinar el punto final.



7. Tabular los datos reportados en la hoja de calculo Excel, para la
realizacion de las correspondientes curvas (Primera y Segunda

Derivada) y, determinar con ellas, el punto final de la titulacion.

Luego de determinar el volumen en el punto final de la titulacion, se procede a
calcular la Normalidad Real de la solucion valorante de KMnO,4 0.1N. Para lo
cual se utilizara la siguiente formula (14):

N _ gramos de Na,C,0, (en alicuota tomada)
KMnO.™ ~\/ (mL)gast.KMnO,, x meq Na,C,O.

Preparacion de Solucion de Sulfato de Hierro Heptahidrato FeSO,4.7H,0
(solucion muestra)s)

Datos:

Formula FeS0O,4.7H,0

PM de FeS0O,4.7H,0 = 278.02 g/mol

P.M.FeSO,.7H,0
N° de e™ (1e7)

Peso Equivalente=

, 02g
Peso Equivalente = T=278'02 g
Gramos de FeS0O,.7H,0O necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién
0.1N
278.02 g FeSO,.7H,0 —1000.0 mL — 1N

x g FeSO,.7H,0 — 1000.0mL — 0.1 N X =27.80 g FeS0O,.7H,0



Gramos de FeS0O,4.7H,0O necesarios para preparar 250.0 mL de solucidn

0.1N

27.80 g FeSO,.7TH,O — 0.1 N — 1000.0 mL

xg FeS0O,.7H,O0 — 0.1N — 250.0 mL X=6.95 g FeS0,.7H,0

Procedimientos):

1.

Pesar 6.95 gramos de Sulfato de Hierro Heptahidratado, en beaker de 30
mL, en balanza analitica.

Colocar la sal pesada en un beaker de 100 mL. Colocar en el beaker
aproximadamente 50 mL de agua destilada, agitar hasta solubilizar
completamente.

Verter en frasco volumétrico de 250.0 mL la solucion preparada, haciendo
lavados al beaker para arrastrar totalmente la solucion.

Aforar con el mismo solvente, homogenizar la solucién.

Envasar en frasco de vidrio y tapdn de baquelita y rotular.

Luego de preparar la Solucion estandarizada y la Solucién muestra, se procede

a realizar la titulacion Oxido-Reduccion, utilizando el Método Potenciométrico.



Determinacion de la Concentracion de Solucion Muestra de Sulfato de
Hierro frente a solucion Estandarizada de Permanganato de Potasio 0.1Ns)
Reaccion que se lleva a cabos)as):

MnO, + 8H' + 5Fe*?> « Mn*? + 5Fe™ + 4H,0

Procedimientos):

1. Llenar una bureta con la solucion estandarizada de Permanganato de
Potasio 0.1N teniendo el cuidado de ambientarla previamente con la
solucion preparada.

2. Agregar en un beaker 100 mL, con pipeta volumétrica, 25.0 mL de
Soluciéon Muestra (Sulfato de hierro heptahidratado), teniendo el cuidado
de ambientarla.

3. Agregar a la solucion contenida en el beaker, 15 mL de Acido Sulfurico
2N.

4. Sumergir el electrodo seleccionado para esta determinacion, en la
solucién muestra, asegurando que esté completamente cubierto por la
solucién. Colocar el magneto en el beaker.

5. Titular lentamente dejando caer la solucion de Permanganato de Potasio
0.1N, manteniendo agitacion constante luego de cada adicion, utilizando
hot plate con agitador magnético.

6. Tomar nota del potencial reportado y el volumen gastado por cada

adicion realizada.



Realizar 2 valoraciones mas.
Tabular los datos promedios reportados en la hoja de calculo Excel, para
la realizacion de las correspondientes curvas (Primera y Segunda

Derivada) y, determinar con ellas, el punto final de la titulacion.



ANEXO N° 10

EXPERIMENTO N° 5



ANEXO N° 10

EXPERIMENTO N° 5

Volumetria por Precipitacion
Argentometria
Valoracion de KCI 0.01 N (Solucién muestra) frente a AgNO3z 0.01 N

(Solucion estandarizada)g)

Cuadro N° 45 Valoracion de Experimento N°5. Valoracion de KCI 0.01N
(Solucion muestra) frente a AgNOz; 0.01IN (Solucién

estandarizada)
Solucion a C .
. - Solucién Patron
Tipo de Valoracion valorar ) ; :
Estandarizada Primario
(muestra)
KCI 0.01IN NaCl 0.01N
L i AgNO;0.01N
Precipitacion Argentometria Cloruro de _ Cloruro de
_ Nitrato de Plata )
Potasio Sodio

Preparacion de Solucion Valorante de Nitrato de Plata 0.01N3)
Datos:
Formula molecular: AgNO3

P.M. AgNO; = 170.3 g/mol

Peq. AgNO3;=170.3 g




Gramos de AgNO; necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién 0.1N.
173.0 g AgNO; — 1000.0mL — 1N

xgAgNO; — 1000.0mL — 0.1 N x=17.3 g AgNO;

Gramos de AgNO; necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién 0.01N
17.3 g AgNO; — 1000.0mL — 0.1N

xg AgNO; — 1000.0mL — 0.01N x=1.73 g AgNOs;

Gramos de AgNO; necesarios para preparar 250.0 mL de solucién 0.01N
1.73 g AgNO; — 0.1 N — 1000.0 mL

x gAgNO; - 0.1N — 250.0 mL X =0.4325 g AgNO;

Procedimientog):

1. Pesar en balanza analitica aproximadamente 0.4325 gramos de Nitrato de
Plata, colocarlos en un beaker de 50 mL.

2. Agregar 30 mL de agua destilada en pequefias porciones y agitar
constantemente hasta total disolucion.

3. Transferir la solucién a un balon volumétrico de 250.0 mL, aforar hasta la
marca con el mismo disolvente.

4. Homogenizar, envasar en frasco de vidrio con tapon de baquelita y rotular.



Preparacion de Solucion Patron Primario de Cloruro de Sodio 0.01Ng
Datos:

Formula de Cloruro de Sodio: NaCl
Peso Molecular de NaCl = 58.5 g/mol

meqg de NaCl= 58.5g. =0.0585 g/mL

Gramos de NaCl necesarios para preparar 1000.0 mL de soluciéon 0.1N
58.5gNaCl — 10000mL — 1 N

x g NaCl — 10000mL — 0.1N x =5.85 g NaCl

Gramos de NaCl necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién 0.01N
585gNaCl — 10000mL — 0.1 N

x gNaCl — 1000.0mL — 0.01N x = 0.585 g NaCl

Gramos de NaCl necesarios para preparar 100.0 mL de solucién 0.01 N
0.585 gNaCl — 0.01 N— 1000.0 mL

xgNaCl — 0.01 N— 100.0 mL x=0.0585 g NaCl

Procedimientog):
1. Secar en estufa sobre una capsula de porcelana limpia y seca 5.0 g de
NaCl, calidad reactivo analitico ACS, a una temperatura entre 100 a

105°C durante una hora.



2. Enfriar en desecador y pesar exactamente 0.0585 gramos de NaCl en
balanza analitica.

3. Colocarlo en un beaker de 50 mL y disolverlo con aproximadamente 30
mL de agua destilada.

4. Transferir en forma cuantitativa a un balén volumétrico de 100.0 mL y
disolverlo con agua destilada.

5. Aforar hasta la marca del balén con el mismo disolvente.

6. Homogenizar, envasar en frasco plastico y tapon plastico y rotular.

Estandarizacion de solucion Valorante de Nitrato de Plata 0.01N frente a
una Solucion de Cloruro de Sodio 0.01N(g)

Datos:

V = Volumen en mililitros de AgQNO3; gastado.

g = gramos de estandar en alicuota tomada.

N = Normalidad de AgNO;

meqg. NaCl = 0.05846 g/mL

Formula a Utilizar (14):

N _ g (NaClen alicuota tomada
AINO:" v/ (mL)gast.AgNO; x meq NaCl

Procedimientog):
1. Llenar una bureta con la solucion de AgNO; 0.01 N teniendo el cuidado de

ambientarla previamente con la solucion preparada.



Agregar en un beaker 100 mL, con pipeta volumétrica, 25.0 mL de
solucion de NaCl 0.01 N, teniendo el cuidado de ambientarla.

Sumergir el electrodo seleccionado para esta determinacion, en la
solucion muestra, asegurando que esté completamente cubierto. Colocar
el magneto dentro del beaker.

Titular lentamente dejando caer la solucion de AgNO; 0.01 N, manteniendo
agitaciéon constante luego de cada adicién. Utilizando Hot Plate con
agitador magnético.

Tomar nota del potencial reportado y el volumen gastado por cada adicién
realizada.

Tabular los datos reportados en la hoja de calculo Excel, para la
realizacion de las correspondientes curvas (Primera y Segunda Derivada)

y, determinar con ellas, el punto final de la titulacion.

Luego de determinar el volumen en el punto final de la titulacién, se procede a

calcular la Normalidad Real de la solucién valorante de AgNO; 0.01N. Para lo

cual se utilizara la siguiente formula (14):

N _ g (NaCl)en alicuota tomada
AINO:™ \/ (mL)gast.AgNO; x meq NaCl




Preparacion solucion muestra de Cloruro de Potasio 0.1N(g)
Datos:

P.M. KCI = 74.55 g/mol

Peq. KClI=74.55¢

Gramos de KCI necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién 0.1N
7455gKCI — 1000.0mL — 1N

xgKClI — 1000.0mL — 0.1 N X = 7.455 g KClI

Gramos de KCI necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién 0.01N
7455gKCI — 1000.0mL — 0.1 N

xgKCl — 1000.0mL — 0.01N x =0.7455 g KCl

Gramos de KCI necesarios para preparar 250.0 mL de solucién 0.01 N
0.7455 g KCl — 0.01N — 1000.0 mL

x gKCI — 0.01IN — 250.0mL x=0.1864 g KClI

Procedimientog):
1. Pesar en Balanza analitica en un beaker de 30 mL, 0.1864 g de cloruro
de potasio grado ACS.
2. Colocarlo en un beaker de 50 mL y disolverlo con aproximadamente 30

mL de agua destilada.



3. Transferir en forma cuantitativa a un balén volumétrico de 250.0 mL y
disolverlo con agua destilada.
4. Aforar hasta la marca del balén con el mismo disolvente.

5. Homogenizar, envasar en frasco plastico y tapon plastico y rotular.

Luego de preparar la Solucion estandarizada y la Solucién muestra, se procede
a realizar la titulacion de tipo Argentométrica, utilizando el Método

Potenciométrico.

Determinacion de la Concentracion de Solucion Muestra de Cloruro de
Potasio frente a solucion Estandarizada de Nitrato de Plata 0.01Ng,
Reaccion que se llevara a cabo)s):

KClg) < K" +CI

Cr +Ag+ > AgCI(s)

Procedimientog):
1. Llenar una bureta con la solucién estandarizada de Nitrato de Plata
0.01N teniendo el cuidado de ambientarla previamente con la solucion.
2. Agregar en un beaker de 100 mL, con pipeta volumétrica, 25.0 mL de
Solucién Muestra (Cloruro de Potasio), teniendo el cuidado de

ambientarla.



Sumergir el electrodo seleccionado para esta determinacion, en la
solucion muestra, asegurando que esté completamente cubierto por la
solucion. Colocar el magneto en el beaker.

Titular lentamente dejando caer la solucion de Nitrato de Plata 0.01N,
manteniendo agitacion constante utilizando hot plate con agitador
magnético.

Tomar nota del potencial reportado y el volumen gastado por cada
adicion realizada.

Realizar 2 valoraciones mas.

Tabular los datos promedios en la hoja de calculo Excel, para la
realizacion de las correspondientes curvas (Primera y Segunda

Derivada) y, determinar con ellas, el punto final de la titulacion.
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ANEXO N° 11

EXPERIMENTO N° 6

Volumetria de Complejometria

Valoracion Niquel - EDTA

Valoracion de Nitrato de Niquel Ni(NO3).6H,O 0.01M (Solucién muestra)

frente a EDTA 0.01M (Solucion estandarizada)(g).

Cuadro N° 46 Valoracion de Experimento N° 6 Valoracién de Nitrato de Niquel
Ni(NO3).6H,O (0.01M) (Solucion muestra) frente a EDTA 0.01M
(Solucion estandarizada).

) » Solucidn a valorar Solucion Patron

Tipo de Valoracion ] . .
(muestra) Estandarizada Primario

_ CaCO3

. Ni(NOs).6H,0
. ) Niquel vrs. 0.01M
Complejometria 0.01M EDTA 0.01 M
EDTA Carbonato de

Nitrato de Niquel

Calcio

Preparacion de Solucion estandarizada EDTA 0.01Mg,

Datos:

Formula de EDTA: CIOH14N>Na,Og.2H,0

PM de EDTA = (CIOH1N,Na,0g.2H,0) = 372.24 g/mol




Gramos de EDTA necesarios para preparar 1000.0 mL de solucion 0.1M

372.24 g EDTA —»10000mL —- 1 M

x gEDTA —1000.0mL — 0.1 M x=37.224 g EDTA

Gramos de EDTA necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién 0.01M

37.224 g EDTA —-1000.0 mL - 0.1 M

x g EDTA —1000.0mL —0.01 M x=3.7224 g EDTA

Gramos de EDTA necesarios para preparar 250.0 mL de solucion 0.01M

3.7224 g EDTA — 0.01 M— 1000.0 mL

x gEDTA —0.01 M— 2500mL  x=0.9306 g EDTA

Procedimientog):

1.

2.

3.

Pesar en balanza analitica 0.9306 gramos de sal disédica del &cido
Etilendiaminotetraacético, (EDTA) en beaker de 30 mL en balanza analitica.
Seguidamente pesar 0.01 gramos de Cloruro de Magnesio y, agregarlo a un
balén volumétrico de 250.0 mL, luego agregar los 0.9306 gramos de la sal
disodica Etilendiaminotetraacético ya pesada, agregar aproximadamente
100 mL de agua destilada y mezclar hasta disolver completamente.

Aforar hasta la marca con agua destilada, homogenizar, envasar en frasco

de plastico y rotular.



Preparacion de Solucion Patron Primario Carbonato de Calcio 0.01Mg
Datos:

Formula Carbonato de Calciog): CaCOs3

P.M de CaCO3 = 100.0 g/mol.

Peso equivalente: 100.0 g

Gramos de CaCOg3 necesarios para preparar 1000.0 mL de solucion 0.1M
100.0 g CaCO; — 10000 mL — 1M

x gCaCO; — 10000mL — 0.1M x=10.0 g CaCO;

Gramos de CaCO3 necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién 0.01M
10.0 g CaCO; — 1000.0mL — 0.1 M

x g CaCO; — 10000 mL — 0.01M x=1.0g CaCOs;

Gramos de EDTA necesarios para preparar 250.0 mL de solucion 0.01M
1.0 g CaCO3; — 0.01 M — 1000.0 mL

x gCaCO; — 0.01M— 250.0 mL x=0.1g CaCOs;

Procedimientog):

1. Pesar en balanza analitica 0.1000 g. de Carbonato de Calcio, grado reactivo
ACS.

2. Medir con probeta 10 mL de Acido Clorhidrico 0.1N en camara de extraccion

de gases.



w

Disolver en beaker de 100 mL, el Carbonato de Calcio, con el HCI 0.1N v,

agitar hasta total disolucion.

4. Seguir agregando pequefias cantidades de agua destilada,
aproximadamente 50 mL hasta obtener una solucién totalmente homogénea.

5. Transferir cuantitativamente la solucion a un balén volumeétrico de 100.0 mL,

adicionar agua destilada, agitar para disolver, aforar hasta la marca y

homogenizar.

6. Transferir a frasco de vidrio y rotular.

Preparacion de la solucion NaOH 4N

P.M.de NaOH = 40 g/mol

40 g
Peq de NaOH= T=40 g

Gramos de NaOH necesarios para preparar 1000.0 mL de solucion 4N
40.0gNaOH —1000.0mL — 1N

x gNaOH —1000.0mL — 4N x = 160.0 g NaOH

Gramos de NaOH necesarios para preparar 100.0 mL de solucion 4N
160.0 gNaOH — 4 N — 1000.0 mL

x gNaOH — 4N — 100.0 mL x =16.0 g NaOH



Procedimientog):

1.

Colocar 50 mL de agua libre de diéxido de carbono (agua libre de CO,), en
beaker de 100 mL.

Pesar en un beaker de 50 mL 16.0 g de NaOH, utlizando balanza
granataria.

Agregar cuidadosamente 50 mL de agua libre de CO:2 agitar para disolver
todo el NaOH, si no se disuelve agregar otra cantidad pequefia de agua libre
de COs2.

Transferir cuantitativamente la solucion a un balén volumétrico de 100.0 mL,
haciendo lavados al beaker para arrastrar toda la solucion. Llevar a
volumen, tapar y homogenizar.

Transferir a frasco plastico con tapén plastico y rotular.

Nota:

La solucion de hidréxido de Sodio guardarla en frasco de plastico y tapon de

plastico.

Estandarizacion de EDTA 0.01M frente a solucion Estandar de Carbonato

de Calcio 0.01M(g)

Datos:

Formula del EDTA: CIOH14N2Na208 2H20 (14)



Formula a utilizar (14):

M _ g (CaCO; en alicuota tomada)
EDTA™ V/ (mL gastados de EDTA) x 100.09

Procedimientog):

1.

Llenar una bureta con la solucion de EDTA 0.01M teniendo el cuidado de
ambientarla previamente con la solucion preparada.

Agregar en un beaker 100 mL, con pipeta volumétrica, 25.0 mL de solucién
de CaC030.01M, teniendo el cuidado de ambientarla.

Sumergir el electrodo seleccionado para esta determinacion, en la solucion
muestra, asegurando que esté completamente cubierto. Colocar el magneto
dentro del beaker.

Titular lentamente dejando caer la solucién de EDTA 0.01M, manteniendo
agitacién constante luego de cada adicion. Utilizando Hot Plate con agitador
magnético.

Tomar nota del potencial reportado y el volumen gastado por cada adicion
realizada.

Tabular los datos reportados en la hoja de céalculo Excel, para la realizacion
de las correspondientes curvas (Primera y Segunda Derivada) y, determinar

con ellas, el punto final de la titulacién.



Luego de determinar el volumen en el punto final de la titulacion, se procede a
calcular la Normalidad Real de la solucion valorante de EDTA 0.01M. Para lo
cual se utilizara la siguiente formula (14):

M _ g (CaCO; en alicuota tomada)
EDTA™ V/ (mL gastados de EDTA) x 100.09

Preparacion de Solucion Muestra Nitrato de Niquel (Ni(NO3).6H,0) 0.1Mg)
Datos:

Formula molecular: Ni(NO3).6H20 (2

P.M. de Ni(NO3).6H,O = 228.71 g/mol

Peso equivalente: 114.36 g

Gramos de Ni(NO3).6H,O necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién
0.1M
228.71 g Ni(NO3).6H,0 — 10000mL —1 M

x g Ni(NO3).6H,O0 — 1000.0mL — 0.1 M X = 22871 ¢

Ni(NO3).6H,0

Gramos de Ni(NO3).6H,O necesarios para preparar 1000.0 mL de solucién
0.01M
22.871 g Ni(NO3).6H,0 — 1000.0 mL —0.1 M

x g Ni(NO3).6H,O0 — 1000.0 mL —0.01 M X = 2287 ¢

Ni(NO3).6H,0



Gramos de Ni(NO3).6H,0O necesarios para preparar 250.0 mL de solucién
0.01M
2.287 g Ni(NO3).6H,0 — 0.01 M— 1000.0 mL

x g Ni(NO3).6H, 0 — 0.01 M— 250.0 mL x=0.5718 g Ni(NO3).6H,0O

Procedimientog):

1. Pesar en balanza analitica 0.5718 g. de Nitrato de Niquel, grado reactivo
ACS.

2. Disolver en beaker de 100 mL, el Nitrato de Niquel con agua destilada,
agitar hasta total disolucion.

3. Seguir agregando pequefias cantidades de agua destilada, hasta obtener
una solucion totalmente homogénea.

4. Transferir cuantitativamente la solucion a un balén volumétrico de 250.0 mL,
adicionar agua destilada, agitar para disolver, aforar hasta la marca y
homogenizar.

5. Transferir a frasco de vidrio y rotular.

Luego de preparar la Solucion estandarizada y la Solucion muestra, se procede

a realizar la titulacion de tipo Complejométrica, utilizando el Método

Potenciométrico.



Determinacion de la Concentracion de Solucion Muestra de Nitrato de
Niquel frente a solucion Estandarizada de EDTA 0.01M)
Complejo que se forma en esta titulacions:

Ni*> + NET « NiNET (color purpura)

NINET + H,Y? — NET + NiH,Y (azul claro)

Procedimientosyuay) :

1. Llenar una bureta con la solucion estandarizada de EDTA 0.01M
teniendo el cuidado de ambientarla previamente con la solucion.

2. Agregar en un beaker de 100 mL, con pipeta volumétrica, 25.0 mL de
Solucion Muestra (Nitrato de Niguel), teniendo el cuidado de ambientarla.

3. Agregar una Solucion de Amoniaco hasta obtener un color amarillo
profundo, verificar pH cuyo valor deber ser menor de 10. (Si el color es
amarillo naranja adicionar mas Solucion de Amoniaco hasta que el color
cambie a amarillo)

4. Sumergir el electrodo seleccionado para esta determinacién, en la
solucion muestra, asegurando gue esté completamente cubierto por la
solucion. Colocar el magneto en el beaker.

5. Titular lentamente dejando caer la solucibn de EDTA 0.01M,
manteniendo agitacion constante utilizando hot plate con agitador

magnético.



Tomar nota del potencial reportado y el volumen gastado por cada
adicion realizada.

Realizar 2 valoraciones mas.

Tabular los datos promedios en la hoja de calculo Excel, para la
realizacion de las correspondientes curvas (Primera y Segunda

Derivada) y, determinar con ellas, el punto final de la titulacion.



