UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR
FACULTAD DE QUIMICA'Y FARMACIA.

CLASIFICACION DE LOS ESTANDARES EN BASE A LOS DIFERENTES
METODOS ANALITICOS Y SU ESTANDARIZACION POR METODOS
CLASICOS VOLUMETRICOS

TRABAJO DE GRADUACION PRESENTADO POR:
CECILIA MOISA VARELA
VERONICA MARISOL PORTILLO ASCENCIO.

PARA OPTAR AL GRADO DE:
LICENCIATURA EN QUIMICA Y FARMACIA.

MAYO 2004

SAN SALVADOR, EL SALVADOR CENTRO AMERICA

\

©2004, DERECHOS RESERVADOS

Prohibida la reproduccion total o parcial de este documento,
sin la autorizacion escrita de la Universidad de El Salvador

http://virtual.ues.edu.sv/
.._SISTEMA BIBLIOTECARIO, UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR /




Universidad de El Salvador.

Rectora:

Dra. Maria Isabel Rodriguez.

Secretaria General:

Licda. Lidia Margarita Mufioz Vela.

Facultad de Quimica y Farmacia.
Decano:

Lic. Salvador Castillo Arévalo.

Secretaria:

Msc. Miriam Ramos de Aguilar.



Comité de Trabajos de Graduacion.

Coordinadora General:

Licda. Maria C. Odette Rauda Acevedo.

Coordinadora de Area: Industria Farmacéutica, Cosmética y Veterinaria:

Licda. Rossana Brito de Gamez.

Coordinadora de Area de: Control de Calidad de Productos
Farmacéuticos, Cosméticos y Veterinarios:

Msc. Rocio Ruano de Sandoval.

Docente Director:

Lic. Arturo Alfonso Garcia Mazzini.



AGRADECIMIENTOS
Al Comité de Trabajos de Graduacion por su importante desempefio en la
evaluacion de este trabajo.
A nuestros jefes, por su apoyo y comprension para la realizacion de este
trabajo.
Para nuestros compafieros de trabajo y amigos gracias por su apoyo Yy carifio.
Y en especial queremos agradecer a: Edwin Roberto Méndez, José Eduardo
Moisa, Juan Alonso Soriano, por toda la ayuda y soporte técnico en el Area
Informatica.
A cada una de las personas que colaboraron de una u otra manera, para la
realizacion de este trabajo.
Gracias a todos. Atentamente:

Ceciliay Veronica.



DEDICATORIA.

Dios: quien ha sido el principal apoyo de este trabajo ya que me ha dado
fortaleza para seguir adelante y no darme por vencida.

Virgen de Guadalupe: por interceder ante su hijo, para no desfallecer y tener
fuerza para levantarme.

A mis Padres: Maria Cristina que siempre ha estado conmigo brindado su
apoyo y confianza incondicional en toda mi vida y Victor Eduardo por sus
consejos para ser mejor cada dia.

A mi hermano: José Eduardo, por estar cada dia escuchandome vy
ayudandome en el transcurso de mi vida.

A mi Familia: que ellos siempre me han apoyado en toda mi vida dandome
animo para seguir adelantes a mis tios Guadalupe, Francisco, Daysi.

A mis amigos: Lety, Maru, Anibal, Esther, Rocié, Karla, Vicki, Juan Pablo y
para aquellas personas que siempre me daban palabras de aliento.

Amigos Docentes: Licda. Chacon, Licda. Monterrosa, Licda. de Garcia, que
me brindaron consejos para seguir adelante y no darme por vencida.

A mi compafiera y amiga: Vero, por su paciencia, apoyo Yy carifio demostrado

en este trabajo.

Moisa.



DEDICATORIA.
Dios Todopoderoso: gracias por darme la oportunidad de alcanzar este
triunfo, por todas las bendiciones que me has dado.
Jesus Eucaristia: gracias por ser mi luz durante toda mi carrera, por esa
Misericordia infinita que siempre derramaste. Gracias por darme la fortaleza
para seguir adelante en los momentos dificiles.
Virgencita de Guadalupe: Madre gracias por interceder ante tu hijo por mi, por
escucharme Yy por colocar angeles en mi camino, gracias por todo lo bueno y
maravilloso que me has dado.
A mis Padres: gracias por todo el apoyo, comprension, amor Yy ensefianzas
para realizarme como profesional.
A mis Hermanos: gracias por su apoyo, comprension y carifio.
A mis Sobrinos: gracias por suamor y sonrisas que alegran mis dias.
A mi Novio: Edwin, gracias por llenar mi vida de amor, comprension, apoyo;
por darme fuerzas en los momentos dificiles, por todo lo que me has ayudado
gracias, sin ti no habria sido posible este trabajo.
A mis Amigos: Tete, Fran, Marcos, Esther, Karla, Vicky, Lic. Aguilera, Norma,
Sr. Gonzalo, Marvin, a todos gracias por su apoyo y carifio.
A mi compafera y Amiga: Cecy, gracias por toda tu paciencia, comprension,
apoyo y carifo.

Vero



INDICE
Contenido.
Introduccion.
Objetivos.
Marco Tedrico.

Disefio Metodoldgico.

CAPITULO |

1.0 FUNDAMENTO DE ANALISIS VOLUMETRICO.
1.1 Requisitos Fundamentales.

1.2 Método Directo.

1.3 Método Indirecto.

1.4 Estandares.

1.5 Estandares Primarios.

1.6 Estandares Secundarios.

CAPITULO I

2.0 METODO DE NEUTRALIZACION.

2.1 Peso Equivalente de Neutralizacion.

2.2 Teoria de Acido y Base de Bronsted — Lowry.
2.3 Patrones Primarios Alcalinos.

2.4 Patrones Primarios Acidos.

2.5 Clasificacion de las Valoraciones de Neutralizacion.

N° de Pagina.

XV

18

23

26
27
27
28
29
29

30

32
32
32
32
32

33



2.6 Valoraciones Acido — Base en Medio Acuoso.
2.6.1 Valoracion de un Acido Fuerte con una Base Fuerte.
2.6.2 Valoracion de un Acido Débil con una Base Fuerte.
2.6.3 Valoracion de Base Débil con un Acido Fuerte.
2.6.4 Valoracion de un Acido Débil con una Base Débil
2.7 Indicadores Acido — Base.
2.8 Preparacion y Estandarizacion de Acidos Fuertes.
2.8.1 Estandarizacion del Acido Clorhidrico 0.1 N vrs
Carbonato de Sodio Anhidro 0.1N.
2.8.1.1 Preparacion del Carbonato de Sodio Anhidro 0.1 N.
2.8.1.2 Preparacion del Acido Clorhidrico 0.1N
2.9 Preparacion y Estandarizacion de Bases Fuertes.
2.9.1 Estandarizacion del Hidroxido de Sodio 0.1 N vrs
Ftalato Acido de Potasio.0.1 N.
2.9.1.1 Preparacion del Ftalato de Acido de Potasio.0.1 N.
2.9.1.2 Preparacion del Hidréxido de Sodio 0.1N.
2.10. Determinacion del Acido Acético en Vinagre.
2.11 Reacciones de Neutralizacion en Medio No Acuoso.
2.11.1. Cualidades que debe tener un disolvente.
2.11.2. Clasificacion del Disolvente.
2.11.3. Disolvente Anfiprotico.

2.11.4. Disolvente Apratico.

33

33

34

34

35

35

36

38

39

39

42

43

44

44

46

48

49

49

49

49



2.11.5. Efecto Nivelador y Diferenciador.
2.11.6 Estandarizacion del Acido Perclérico 0.1 N. vrs
Ftalato Acido de Potasio 0.1 N.
2.11.6.1 Preparacion del Ftalato Acido de Potasio. 0.1 N
2.11.6.2 Preparacion del Acido Perclérico 0.1 N
2.12. Determinacién del Contenido de Agua en muestra de Xileno.

CAPITULO Il

3.0 METODO DE PRECIPITACION.
3.1 Clasificacion de los Estandares.
3.2 Indicadores.
3.3 Método de Volhard.
3.3.1 Método Directo.
3.3.2 Método Indirecto.
3.3.3 Indicador.
3.3.4 Estandarizacion de Tiocianato de Potasio 0.1N vrs
Nitrato de Plata 0.1N.
3.3.4.1 Preparacion del Nitrato de Plata 0.1N.
3.3.4.2 Preparacion del Tiocianato de Potasio 0.1 N.
3.3.5 Conservacion de los Estandares.
3.3.6 Determinacion Indirecta del lon Cloruro.

3.3.7 Determinacién de Cloruros en Leche y Productos Lacteos

50

51

52

52

54

57

59

60

61

62

62

64

65

66

66

67

68

71



3.4 Método de Mohr.
3.4.1 Indicadores.
3.4.2 Estandarizacion del Nitrato de Plata 0.01N vrs
Cloruro de Sodio 0.01N.
3.4.2.1 Preparacion del Cloruro de Sodio 0.01N.
3.4.2.2 Preparacion del Nitrato de Plata 0.01N
3.4.2.3 Causas de Error
3.4.3. Determinacion de Cloruros en Bebidas.
3.5 Método de Fajans.
3.5.1 Indicadores.
3.5.2 Estandarizacion del Nitrato de Plata 0.1 N vrs
Cloruro de Sodio 0.1 N.
3.5.2.1 Preparacion del Cloruro de Sodio 0.1N.
3.5.2.2 Preparacion del Nitrato de Plata 0.1 N.

CAPITULO IV

4.0 METODO COMPLEJOMETRICO.
4.1 Teoria Acido — Base de Lewis.
4.2 Ligando.

4.3 Complejo Labil.

4.4 Complejo No Labil o Inerte.

4.5 Monodentados.

4.6 Bidentados.

73

74

75

76

76

77

79

81

81

83

84

84

87

87

87

88

88

88

88



4.7 Polidentados.
4.8 Indicadores Metalocromicos
4.9 Estandarizacion del EDTA 0.01M vrs Carbonato
de Calcio 0.01 M.
4.9.1 Preparacion de Carbonato de Calcio 0.01M.
4.9.2 Preparacion del EDTA 0.01M.
4.10 Determinacién de Calcio y Magnesio en Muestra de agua.

CAPITULO V

5.0 METODO OXIDO - REDUCCION.
5.1 Oxidacion.

5.2 Agente Reductor.

5.3 Reduccion.

5.4 Agente Oxidante.

5.5 Indicadores Redox.

5.6 Permanganometria.

5.6.1 Oxido Arsenioso.

5.6.2 Oxalato de Sodio.
5.6.3 Indicadores para Permanganometria.
5.6.4 Estandarizacion del Permanganato de Potasio 0.1N vrs
Oxalato de Sodio. 0.1 N
5.6.4.1 Preparacion del Oxalato de Sodio.

5.6.4.2 Preparacion del Permanganato de Potasio 0.1 N.

88

91

92

93

93

96

100

100

100

100

100

102

106

107

108

108

109

110

110



5.6.5 Determinacién del Peréxido de Hidrégeno.

5.7 Valoraciones con Dicromato de Potasio.

5.7.1 Preparacion de la Solucién de Dicromato de Potasio 0.1 N

5.7.2 Determinacién de Hierro en un Mineral (Sulfato Férrlco)
5.8 Cerimetria.
5.8.1 Estandarizacion de Sulfato de Cerio 0.1 N vrs
Hierro (111) 0.1N
5.8.2 Preparacion de Sulfato de Cerio 0.1N.
5.8.3 Preparacion del Hierro (111) 0.1N
5.8.4 Determinacién de Hierro en Hoja de Afeitar
5.9 Valoraciones con Yodo.
5.9.1 Clasificacion de los Estandares.
5.9.2 Indicadores.
5.9.3 Método Directo o Yodimetria.
5.9.3.1 Estandarizacion de Yodo 0.1N vrs Tridxido de
Arsénico 0.1 N
5.9.3.2 Preparacion del Triéxido de Arsénico 0.1N.
5.9.3.3 Preparacion de la Solucién de Yodo 0.1N.
5.9.3.4 Determinacion de Antimonio en Muestra de Estibina
5.9.4 Método Indirecto o Yodometria.
5.9.4.1 Estandarizacion del Tiosulfato de Sodio 0.1N vrs

Cobre 0.1N.

113

115

116

117

120

121

122

122

124

127

128

129

130

131

132

132

134

137

137



5.9.4.2 Preparacion de la Solucién de Cobre 0.1N

5.9.4.3 Preparacion de la Solucién de Tiosulfato de Sodio 0.1N.

5.9.4.5 Determinacién del Agente Oxidante en una Lejia.

CAPITULO VI

6.0 CONSERVACION DE LAS SOLUCIONES ESTANDARES.

CAPITULO VII

7.0 TIPOS DE ERRORES.

7.1 SEGURIDAD EN EL LABORATORIO.

CAPITULO VI

8.0 DISCUSION TEORICA.

CAPITULO IX

9.0 CONCLUSIONES.

CAPITULO X

10.0 RECOMENDACIONES.
BIBLIOGRAFIA.

ANEXOS.

138

139

140

144

147

149

155

158

161



ANEXO 1:

ANEXO 2:

ANEXO 3:

ANEXO 4:

ANEXO 5:

ANEXO 6:

ANEXO 7:

ANEXO 8:

INDICE DE ANEXOS.

TIPO DE AGUA ESPECIALIZADO.

ENVASE.

SOLUCIONES AMORTIGUADORAS O SOLUCION BUFFER.
CURVAS DE TITULACION.

TABLA DE INDICADORES ACIDO-BASE EN MEDIO ACUOSO
Y NO ACUOSO.

REACTIVO VALORANTE Y PATRONES PARA EL METODO DE
PRECIPITACION.

TABLA DE INDICADORES REDOX.

PREPARACION DE REACTIVOS COMPLEMENTARIOS.



XV

INTRODUCCION.
La Quimica Analitica desempefia un papel muy importante en la realizacion de
los Analisis Quimicos, ya sean estos Cualitativos y Cuantitativos, debido a que
en diversos tipos de analisis las muestras se pueden identificar y cuantificar
respectivamente.
El objetivo principal de un Andlisis Cuantitativo es ensefiar que la Quimica
correspondiente a dicho campo, comprende principios fundamentales,

reacciones quimicas, aplicaciones, técnicas y calculos y fuentes de error.

Los principios y métodos presentan una utilidad directa como parte de la
preparacion profesional de los alumnos que se van a dedicar a la Quimica y
Farmacia, Ingenieria y Medicina.

Se establece la diferencia entre un Estandar Primario y un Estandar Secundario
empleando los siguientes Métodos Clasicos Volumétricos:

- Analisis Gravimétrico.

- Analisis Volumétricos.

- Analisis Colorimétricos.

- Andlisis Cromatoégraficos.

- Analisis Potenciometrico.

- Andlisis Electrogravimétricos.

El Andlisis que se estudiara es el Volumétrico, el cual se clasifica en:

- Acidimetria y Alcalimetria. ( Neutralizacion)

- Complejometria.
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- Precipitacion.

- Oxido — Reduccion (Redox)
Cada uno de estos métodos comprende las diferentes preparaciones de las
soluciones a utilizar, como soluciones estandares, indicadores, reactivos
complementarios y las diversas aplicaciones para cada uno de ellos.
Dependiendo de las caracteristicas fisico — quimicas de cada estandar, asi sera
el tipo de envase, en el cual se almacena, para que estas soluciones sean

estables por largo tiempo.



OBJETIVOS.

1.0 OBJETIVO GENERAL:
Clasificar los Estandares en base a los diferentes Métodos Analiticos y su

estandarizacion por Métodos Clasicos Volumétricos.

2.0 OBJETIVOS ESPECIFICOS:

2.1 Identificar y Clasificar los diferentes tipos de estandares.

2.2 Conocer los diferentes tipos de indicadores para cada tipo de
valoracion.

2.3 Dar a conocer la preparacion y estandarizacion de las soluciones a
utilizar.

2.4 Indicar el tipo de material de envase adecuado para la conservacion
de los diferentes tipos de estandares.

2.5 Establecer las fuentes de error especificos para los Métodos
Volumeétricos.
2.6 Establecer la importancia de las medidas de seguridad dentro de un

Laboratorio.
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MARCO TEORICO.
El presente trabajo trata de dar a conocer la importancia de una buena
seleccidn de estandares, para realizar un Analisis Cuantitativo efectivo, para lo

cual se debe tomar en cuenta ciertos factores como:

- Tipos de estandares y sus caracteristicas

- Aparatos para medidas volumétricas.

- Calidad del reactivo.

- Calibracion del equipo.

- Almacenamiento adecuado de los estandares.

1. Tipos de estandares y sus caracteristicas.

Los Tipos de estandares son:

- Estandares Primarios.

- Estandares Secundarios.(2)

Los Estandares Primarios: Son obtenidos de materiales puros, los cuales se
caracterizan por su alto peso molecular, elevada pureza, estabilidad, no son
higroscopicos, ni eflorescentes y deben ser de facil obtencion.) (17)

Los Estandares Secundarios: son aquellos cuya concentracion se puede
determinar directamente, basandose en el peso del soluto y el volumen de la
solucion. () (17)

No se obtienen puros, son de bajo peso molecular, baja pureza y no son

estables (para su preparacion), son higroscopicos y eflorescentes.
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A los estandares secundarios se les puede determinar su concentracion
directamente utilizando un estandar primario.

2. Aparatos que se utilizan en el Andlisis Volumétrico.

Estos se clasifican en:

Medicién exacta: estos se usan en un Analisis Cuantitativo ejemplo: las
buretas, pipetas volumétricas, balones volumétricos.1) (13)

Medicidn inexacta: estos se utilizan para un Andlisis Cualitativo ejemplo:
probetas, beakers, erlenmeyers, pipetas de Mohr. (11) (13)

3. Calidad del reactivo: para un Analisis Cuantitativo 6ptimo se debe seleccionar
reactivos con alto grado de pureza para obtener resultados exactos y precisos,
de esta manera se evita repetir, innecesariamente un analisis.

4. Calibracion del equipo: esta se realiza dependiendo del tipo de muestra que
se tiene, asi sera su respectivo estandar y el equipo que se va a utilizar.

El Andlisis Instrumental comprende el uso de equipo, el cual posee un protocolo
para poderlo utilizar, ejemplo: encender el equipo una hora antes de usarlo,
calibrar el equipo, luego analizar la muestra y compararlo con el estandar
correspondiente.

5. Almacenamiento adecuado de los estandares: las condiciones para proteger
estas soluciones deben de ser correctas, para evitar que reaccionen con los
factores externos como: luz, temperatura, humedad, tipo de envase, y para
mantener su estabilidad, es necesario que cada reactivo, tenga su propio

certificado de analisis 3)
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Un factor muy importante que el Analista debe tener en cuenta es la destreza
al utilizar la balanza analitica ya que al tener esta habilidad; se pueden obtener
resultados exactos y precisos.

La Gravimetria: es un sistema de métodos de andlisis cuantitativo y cuyo
fundamento consiste en separar o aislar una muestra sélida que al final es
pesada.

Andlisis Volumétrico: consiste en la determinacion del volumen de una
solucion de concentracidn conocida que se necesita para reaccionar en forma
equivalente con la solucion de una cantidad de sustancia pesada o medida
volumétricamente. ()

Indicador: sustancia organica que presenta colores diferentes cuando esta en
forma molecular y en forma idnica. (s)

Solucion estandar o solucion valorada: es la solucion de concentracion
exactamente conocida. Esta solucion debe ser preparada en condiciones
Optimas para obtener buenos resultados en el analisis que se va a realizar. (2)
Valoracion o titulacién: es el proceso de medir cuantitativamente la capacidad
de una sustancia para combinarse con un reactivo, esto se lleva a cabo por la
adicion controlada de un reactivo de concentracion conocida a una solucion de
la sustancia hasta que es completa la reaccion entre las dos, al final se mide el
volumen del reactivo utilizado. (13)

Punto de equivalencia o estequiométrico: Es el punto preciso en el que han

reaccionado, las cantidades equivalentes de reactivo y de la sustancia que se
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valora. En general ,cuando este punto esta muy cercano, el analista agrega el
reactivo muy lentamente gota a gota hasta que el indicador, sufre un cambio
caracteristico, cuando esto sucede, se dice que se ha llegado al punto final y
aqui termina la titulacion por que la reaccion se ha dado completamente. Lo
ideal es siempre elegir un indicador que de la menor diferencia posible entre el

punto de equivalencia con su punto final.

Punto final de la valoracioén: Es el punto en el que se ve un cambio brusco de
una propiedad del sistema reaccionante y se determina mediante un indicador.
Agua libre de CO,: Agua que no contiene Diéxido de Carbono, por que este se
ha eliminado por un proceso de ebullicion.

Solucién Buffer o Amortiguadora: Solucion que contiene un par Acido- Base
conjugada, esta solucion resiste grandes cambios en el pH se le adicionan
iones HzO" , OH ~ cuando se diluye.

Existen varios tipos de error:

- Error Operacional: tiene su origen en la inexperiencia o en la falta de
cuidado del analista.

- Error Personal: se debe a la falta de habilidad del analista para distinguir, y
juzgar las observaciones con certeza. Ejemplo: paralaje, distincion incorrecta
de los colores, mala pesada.

- Error causado por el equipo utilizado: incluyen el uso de aparatos de
medicion sin calibrar, (buretas, balones volumétricos), contaminacion de las

soluciones por ataque quimico de los recipientes que lo contienen.
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Error Constante: es dificil de descubrir pudiendo pasar desapercibido.
Error Determinado: son aquellos que pueden atribuirse a causa definida
por lo que pueden corregirse o evitarse.

Error Indeterminado: es aquel error en el cual no se determina su

origen.(16)

\
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DISENO METODOLOGICO.
La recoleccion de informacion se realizo a través de una investigacion
bibliografica y una investigacion de campo, en la cual se tiene: libros, catalogos
de reactivos, manuales de laboratorio, Internet.
Esta investigacion se realizo en 2 etapas:
1) Investigacion Bibliogréfica se realizo en:
- Biblioteca de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El
Salvador.
- Biblioteca de la Universidad Centroamericana José Simeon Canfas.
- Paginas Web de Internet.
2) Investigacion de Campo se realizo:
En el Laboratorio de Quimica Analitica Il de la Facultad de Quimica y
Farmacia.
El tipo de estudio que se realizo en este trabajo es Descriptivo orientado a

Métodos Cuantitativos.

El Universo del analisis esta formado por todos los Métodos de Analisis

Cuantitativo que se describieron.

Para el Método de Neutralizacidon se utilizaron dos estandares primarios y tres

estandares secundarios.

Para el Método Complejométrico se uso un estandar primario y un estandar

secundario.
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Para el Método de Precipitacion se utilizaron dos estandares primarios y dos

estandares secundarios.

En total se utilizaron veinte estdndares entre primarios y secundarios, para toda

la Investigacion.

En cada método se presento, el fundamento tedrico, los indicadores que se
emplearon en cada valoracion, el equipo y cristaleria que se uso, la preparaciéon
de los estandares y estandarizacion de las soluciones valorantes, calculos y
aplicaciones. La preparacion de cada uno de los reactivos se encuentra en los
anexos y ademas se estudio las medidas de seguridad, que son indispensable

en un Laboratorio.

Asi como los factores de error presente en los métodos de Analisis
Volumétricos y la importancia, sobre el uso de los diferentes tipos de agua para

cada valoracion.



CAPITULO .
FUNDAMENTO DE ANALISIS VOLUMETRICO.
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1.0 Fundamento de Anélisis Volumétrico.

En el Andlisis Volumétrico la cantidad de sustancia que se busca, se determina
de forma indirecta o directa midiendo el volumen, de una dilucion de
concentracibn conocida, que se necesita para que reaccione con el

constituyente que se analiza o0 con otras sustancias quimicamente equivalente

2.

El proceso de adicion de un volumen medido de la solucidon de concentracion
conocida para que reaccionen con el constituyente buscado se denomina
valoracion.

La solucién de concentracion conocida es una “Solucién Patron”, que puede
prepararse en forma directa o por normalizacion.

El punto final de la valoracién se determina por un cambio brusco de alguna
propiedad del sistema reaccionante. Esto se hace mediante un indicador.

Este cambio deberia presentarse idealmente en el momento en el que se
aflade una cantidad de reactivo equivalente a la de la sustancia buscada, es

decir; el punto estequiométrico de la reaccién o punto final.

Punto de equivalencia de una valoracién: se define teéricamente como el punto

en el cual la cantidad de valorante agregado es estequiometricaménte

equivalente a la sustancia determinada.
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1.1 Requisitos Fundamentales.

Para que un proceso se considere un método volumétrico debera cumplir los
siguientes requisitos:

- La reaccion entre el constituyente buscado y el reactivo de concentracion

conocida debe ser sencilla; la reaccién sirve de base a los calculos.

- La reaccién debe de ser estequiométrica; los célculos a efectuar con los datos
exigen una reaccion definida.

- La reaccion debe ser rapida con objeto de que la valoracién pueda realizarse
en poco tiempo. La mayor parte de las reacciones iénicas son tan rapidas que
se consideran instantaneas.

- La reaccion debe ser completa en el momento que se afiaden cantidades
equivalentes (estequiométricas) de sustancias reaccionantes lo cual permite
gue puedan realizarse calculos.

- Debe disponerse de una solucién patrén como reactivo valorante.

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

- Debe utilizarse instrumentos de medidas exactas (buretas, pipetas, balanza
analitica)

La solucién patrén se puede preparar por dos métodos:

1.2 Método Directo.

Se disuelve una cantidad exactamente pesada o medida (volumen) de soluto

de composicion definida y conocida; luego llevandose a un volumen conocido.
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Para que pueda aplicarse este método, el soluto debe ser una solucién de
patrén primario. (2)

1.3 Método Indirecto.

Los compuestos que se utilizan como reactivos valorantes no pueden
considerarse patrones primarios, por lo que sus soluciones se preparan en
medidas aproximadas de peso y de volumen, las que posteriormente se
normalizan, determinando el volumen exacto de solucion necesario para valorar
una cantidad exactamente pesada de un patréon primario. (2

1.4 Estandares.

Los estandares son sustancias quimicas que contienen una pureza conocida en
un analito. Ellos proveen una referencia para determinar concentraciones no
conocidas o para calibrar instrumentos analiticos.

Los Métodos de Andlisis Volumétricos comprenden: Neutralizacion,
Precipitacion, Complejométrico y Redox, en estos métodos se utilizan

estandares, los cuales se clasifican en:

- Estandares Primarios.

- Estandares Secundarios.

Un patron ideal: es la sustancia cuya concentracion debe mantenerse
indefinidamente invariable para evitar la necesidad de su normalizacion.

1.5 Estandares Primarios: Son sustancias necesarias para la preparacion de

una solucion estandar por medicion directa del peso de la sustancia y el
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volumen al que se diluye el estandar, que debe usarse directa o indirectamente
en la preparacion de toda solucion estandar. (2) (7)

Para que una sustancia se considere patron primario, debe cumplir lo siguiente:

- Debe tener una pureza absoluta (100%) o aproximada. Ejemplo: 98.55% en un
componente activo.

- Cuando la sustancia no es absolutamente pura, todas las impurezas deben de
ser inertes respecto a las sustancias que se ponen en juego en la reaccion.

- Las sustancias interferentes que acompafian como impurezas a un patrén
primario deben ser de facil identificacion mediante ensayos sencillos de
sensibilidad conocida.

- Las sustancias patron primario deben ser estables, es decir, que no sufran
cambios al desecarse en la estufa. Las sustancias hidratadas no se utilizan
como patrones primarios, pues es dificil eliminar la humedad absorbida.

- El patron debe permanecer inalterable al aire durante la pesada, es decir no
debe ser higroscopico, ni reaccionar con el Oxigeno y Dioxido de Carbono a
temperatura ambiente.

- Debe reaccionar con la solucion que se normaliza cumpliendo con todos los
requisitos expuestos anteriormente para Métodos Volumétricos.

- El patron debe tener un peso equivalente elevado con objeto de que los
errores en la pesada sean siempre inferiores a los errores de lectura y

manejo de buretas. ()
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Puede ser necesario, ocasionalmente basar un andlisis en una sustancia que

no cumple todos los requisitos de un Patron Primario, para eso existen los
Patrones Secundarios y su fuerza se establecera por medio de un minucioso
analisis.

1.6 Estandar Secundario: Es aquel cuya concentracion no puede determinarse
directamente en base al peso del soluto y el volumen de la solucion. Ejemplo:

Acido Clorhidrico, Hidréxido de Sodio, EDTA, etc.



CAPITULO II.
METODO DE NEUTRALIZACION.
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2.0 METODO DE NEUTRALIZACION.

Los solutos utilizados como reactivos en volumetrias acido-base deben estar
altamente ionizados, no ser volatiles ni oxidantes, deben ser estables a la luz, al
aire y no formar sales insolubles en la valoracion.

2.1 Peso equivalente de Neutralizacion: es el peso de la sustancia que puede
suministrar, reaccionar con o ser quimicamente equivalente a un atomo gramo
de protones (H") en la reaccion que tiene lugar:

Peq Acido = Peso sustancia Peq Base = Peso sustancia

N° (H") N° (OH)

2.2 Teoria de Acido y Base segun Bronsted — Lowry.

Acido: es una sustancia que puede donar un protén y la formacién de un
enlace quimico covalente.

Base: es una sustancia que puede aceptar un proton de un acido para formar
un enlace covalente.

Los estandares utilizados en los Métodos de Neutralizacion se pueden clasificar
en:

2.3 Patrones Primarios Alcalinos: dentro de los cuales se pueden mencionar:

Carbonato de Sodio, Bicarbonato de Potasio, Borax.

2.4 Patrones Primarios Acidos: Ejemplo de estos son los siguientes: Ftalato

Acido de Potasio, Acido Benzoico, Acido Oxalico.
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2.5 Las valoraciones de Neutralizacion se clasifican en:

- Valoraciones Acido — Base en Medio Acuoso.

- Valoraciones Acido — Base en Medio No Acuoso.

2.6 Valoraciones Acido — Base en Medio Acuoso.

Las valoraciones Acido — Base en Medio Acuoso se clasifican en:

- Valoraciones de un acido fuerte con una base fuerte.

- Valoraciones de un acido débil con una base fuerte.

- Valoraciones de una base débil con un acido fuerte.

- Valoraciones de una base débil con un acido débil.

2.6.1 Valoracién de un Acido Fuerte con una Base Fuerte.

En este tipo de valoracion de neutralizacién se tiene como ejemplo:

El Acido Clorhidrico (HCI) con Hidroxido de Sodio (NaOH) a medida que la
valoracion prosigue se va disminuyendo la concentracion del Hidrégeno, por lo
gue se va aumentando el pH cerca del punto estequiométrico y la variacion de
pH se hace muy rapido y precisamente esta variacion sirve de base para la

deteccidn del punto final de la valoracion.

La proporcion del acido a valorar y el alcali, deben de encontrarse en similar
proporcion, es decir la misma concentracion, al igual que el punto

estequiométrico. (2)
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La Valoracion de una Base Fuerte con un Acido Fuerte es semejante a la
anterior, la diferencia, es el sentido de la valoraciéon, es decir que al comienzo
existe una alta concentracién de iones oxidrilos (OH") por lo que el valor del pH
es alto. Al agregar el acido fuerte, el pH va disminuyendo gradualmente hasta

aproximarse al punto estequiométrico. (2)

2.6.2 Valoracién de un Acido Débil con una Base Fuerte.
En esta valoracion participa un acido débil monoprotico y en su disociacién su

respectiva sal. (2)

Las diferencias que existen entre la valoracion de un acido débil con una base

fuerte son:

- La concentracion del i6n Hidrégeno en el acido débil, al comienzo es
considerablemente mas pequeiia (pH alto) que para el acido fuerte.

- En los primeros momentos de la valoracion el pH de la disolucién aumenta con
relativa rapidez debido a que la ionizacion del acido débil esta restringida por
efecto del ibn comun de la sal, por lo que son altamente ionizadas en la
neutralizacion. Cuando se ha formado el Buffer se restringe el aumento rapido
del pH de iones Hidrogeno.

2.6.3 Valoraciones de Base Débil con un Acido Fuerte.

Tienen el mismo fundamento que la valoracion anterior.
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2.6.4 Valoracion de un Acido Débil con una Base Débil.
Para la realizacién de esta valoracion es dificil de realizarla, debido a que el
cambio de color de los indicadores es lento, por lo que resulta imposible decidir

la localizacién del punto final. (2)

Este comportamiento es consecuencia de la naturaleza de la solucién en las

proximidades del punto de equivalencia.

2.7 Indicadores Acido — Base.
El punto final de una valoracién de neutralizacion se puede determinar de dos

maneras:

- Utilizando indicadores acido — base, los cuales son colorantes organicos que

cambian de color ha determinado pH.

- Se puede hacer midiendo el pH con un electrodo de vidrio y registrarse, por lo
gue de una forma visual se localiza el punto de maxima pendiente de la curva
de valoracion y se acepta esta etapa como punto final.

Los indicadores utilizados en las valoraciones de neutralizacion son acidos o
bases organicas débiles ya que los iones tienen un color diferente al de la
forma sin disociar. El color del indicador depende de la concentracion de iones
Hidrégenos, por lo que a una concentraciéon baja de iones Hidrégeno, el
indicador presenta su color alcalino.

En el caso de bajas concentraciones de OH " el color que se aprecia es acido y

con respecto a concentraciones altas de OH " se observa el color alcalino.
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Para emplear los indicadores acido—base se debe de cumplir con ciertos

requisitos:

- El indicador utilizado debe tener un intervalo de viraje que coincida con el pH
del punto estequiométrico de la valoracion, ya que si no, el punto final

observado no coincidira con el punto estequiométrico.

- Debe de utilizarse una cantidad pequefia de indicador aproximadamente de

2-3 gotas.

- El primer cambio de color detectable del indicador debe ser tomado como

punto final.
2.8 Preparacion y Estandarizacion de Acidos Fuertes.

No todos los acidos son adecuados para la preparacidon de soluciones

estandares, de modo que es necesario saber cual utilizar como por ejemplo:
Acido Clorhidrico, Acido Nitrico, Acido Perclérico, Acido Sulfarico.

En el caso del Acido Nitrico concentrado, no se usa como valorante porque su
solucion es extremadamente inestable a la luz y calor. Tiene la desventaja de

sufrir reacciones Redox, en cambio el Acido Nitrico en concentraciones diluidas

es estable por largo tiempo y forma excelentes soluciones estandares acidas (2

El Acido Perclérico diluido es buen valorante para reacciones acido — base,
pero concentrado y a ebullicion es un poderoso oxidante, por lo que puede

reaccionar con violencia explosiva en presencia de materia organica. (2)
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El Acido Clorhidrico es el mas utilizado debido a su pureza, disponibilidad

comercial y su larga vida en soluciones diluidas.

El Acido Sulfarico es un acido fuerte no volatil, este acido reacciona en dos

etapas:
- En la primera etapa actia como acido fuerte.
H2SO4 acg ———» H (ae)+ HSO4 (a)
- En la segunda etapa actiia como acido débil.
HSO4 a) +—>  H' (ag) + SO4 (ac)

Estas etapas se producen debido a que es un Acido Diprético, por cada unidad

de lon Hidrégeno.

De los &cidos antes mencionados se prefiere trabajarlos en dilucion, ya que

concentrado puede variar de un lote a otro.

Cuadro 1: Clasificaciéon de Estandares Acidos Fuertes. @) () (8)

ACIDOS ESTANDAR PM Peq CAMBIO DE
FUERTES PRIMARIO (Q) (g) | INDICADOR | COLOR
Acido Clorhidrico | Carbonato de Sodio | 106.00 | 53.00 Rojo metilo | amarillo-rosa
Acido Nitrico | Carbonato de Sodio. | 106.00 | 53.00 |Naranja metilo| amarillo-rosa

Carbonato Acido de
Acido Sulfarico Potasio 100.21 | 100.21 |Naranja metilo| Amarillo-rosa

Nota: En los calculos se utiliza la Normalidad Real por lo tanto no se utiliza el

Factor de Correccion.
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2.8.1 Estandarizacién del Acido Clorhidrico 0.1 N vrs Carbonato de Sodio

Anhidro 0.1N

Material y Equipo:

- Balanza Analitica.

- Balén volumétrico de 100.0 mL
- Beaker de 100 mL

- Bureta de 50.0 mL

- Desecador.

- Erlenmeyer 250 mL

- Espatula.

- Estufa con termostato

- Frasco lavador.

- Hot Plate

- Pinza para bureta.

- Pipeta volumétrica de 10.0 mL
- Soporte.

Reactivos:

- Acido Clorhidrico 37% P/P
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- Agua libre de CO; (ver anexo 1)

- Carbonato de Sodio anhidro sadlido.

- Rojo de Metilo 2% (ver anexo 8)

- Acido Clorhidrico 37% P/P

- Agua libre de CO2 (ver anexo 1)

- Carbonato de Sodio anhidro sadlido.

- Rojo de Metilo 2% (ver anexo 8)

2.8.1.1 Preparacion del Carbonato de Sodio Anhidro 0.1N. (s)

1. Secar en estufa Carbonato de Sodio a 110 °C por dos horas y colocar en un
desecador.

2. Pesar 0.52969g de Carbonato de Sodio en balanza analitica.

3. Transferirlo a un baléon de 100.0 mL, teniendo cuidado de pasar todo el
solido al balon.

4. Disolver con agua destilada, el Carbonato de Sodio agitar, aforar vy
homogenizar con agua destilada.

2.8.1.2 Preparacion del Acido Clorhidrico 0.1 N. (25)
Pureza = 37% P/ P.
Densidad = 1.18 g/mL

1. Medir 8.25 mL. de Acido Clorhidrico al 37 % p/p de pureza 'y con una

densidad de 1.18 g/mL.
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2. Colocar un balén volumétrico de un litro en un bafio de agua fria y adicionar
500 mL. de agua destilada.

3. Agregar el acido lentamente con agitacion constante, aforar y homogenizar
con agua destilada.

Valoracion del Acido Clorhidrico 0.1 N vrs. Carbonato de Sodio Anhidro

0.1N.
Procedimiento (g)

1. Tomar con una pipeta volumétrica de 10.0 mL de la solucion preparada de
Carbonato de Sodio Anhidro 0.1N

2. Transferirla a un erlenmeyer de 250 mL

3. Adicionar 2 gotas de Rojo de Metilo 2%.

4. Titular con Acido Clorhidrico 0.1N hasta que el indicador haya virado
gradualmente de amarillo a rojo.

5. Ebullir la solucidon suavemente por dos minutos, el color del indicador debera
virar a un color amarillo.

6. Tapar el erlenmeyer con vidrio de reloj, dejar enfriar a Temperatura
ambiente, continuar la titulacidon hasta que vire a rojo en el punto final.

7. Leer los mililitros gastados.

8. Realizar 2 valoraciones mas. ()
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Calculo:

en alicuota

Gramos , co,

N, =
HCI m
\Y mL. HCI gastado X eq Na,CO4

meq = g/mL

Nota: Los gramos del estandar primario ( Na,COs3) se calculan de la siguiente

manera:
En 100.0 mL 0.5296 g Carbonato de Sodio Anhidro
En 10.0 mL X g

0.05296 g de Carbonato de Sodio Anhidro en alicuota de 10.0 mL.



2.9 Preparacion y Estandarizacién de Bases Fuertes (2
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Las soluciones estandares de bases para aplicaciones generales suelen

prepararse, a partir de Hidroxido de Sodio (NaOH) y otras bases como: el

Hidroxido de Potasio (KOH), Hidroxido de Bario Ba(OH),, Hidroxido de Calcio

Ca (OH)2 , Hidroxido de Aluminio AI(OH ); .La desventaja de estas bases es

gue absorben Biéxido de Carbono de la atmésfera produciendo un precipitado

insoluble, que disminuye la concentracién de iones OH .

Es importante la eliminacion del Biéxido de Carbono de la solucion por medio

de la ebullicion del agua para poder realizar la estandarizacion de esta, luego

guardarla y protegerla del Bioxido de Carbono de la atmosfera

Cuadro 2: Clasificacion de los estandares de Bases Fuertes.

BASES ESTANDAR PM Peq CAMBIO DE
FUERTES PRIMARIO (9) (9) INDICADOR COLOR
Hidroxido de Ftalato Acido de
Sodio. Potasio 204.23 | 204.23 | Fenolftaleina | Incoloro-rosa
Hidroxido de
Potasio. Acido Oxalico. | 126.07 | 63.02 | Fenolftaleina | Incoloro-rosa
Hidroxido de Bario| Acido Benzoico. | 122.12 | 122.12 | Fenolftaleina | Incoloro-rosa
Hidroxido de
Calcio Acido Oxalico. | 126.07 | 63.03 | Fenolftaleina | Incoloro-rosa
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2.9.1 Estandarizacion del Hidroxido de Sodio 0.1N vrs Ftalato Acido de

Potasio 0.1 N.

Material y Equipo:

- Balanza analitica.

- Balon volumétrico de 100.0 mL
- Beaker de 300 mL

- Bureta de 50.0 mL

- Erlenmeyer de 250 mL

- Espatula.

- Estufa con termostato.

- Frasco lavador

- Pinza para bureta.

- Pipeta volumétrica de 10.0 mL
- Portamuestra.

- Soporte.

- Vidrio de relo;.

Reactivos:

- Agua libre de CO,, (ver anexo 1)
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- Hidréxido de Sodio (NaOH) perlas.

- Ftalato Acido de Potasio Sélido. ( KHC,H,0,)

- Solucién de Fenolftaleina 1% (ver anexo 8)
2.9.1.1 Preparacion del Ftalato Acido de Potasio 0.1 N (2)

1. Desecar en una estufa por 2 horas a 110°C el Ftalato Acido de Potasio y
colocar en un desecador.
2. Pesar en balanza analitica 2.0423 g de Ftalato Acido de Potasio.

9. Agregar en porciones el agua libre de CO, y agitar circularmente para

disolver todo el Ftalato Acido de Potasio, aforar y homogenizar.

2.9.1.2 Preparacion del Hidroxido de Sodio 0.1 N 2

1. Ebullir aproximadamente 300 mL de agua por 5 —10 minutos para eliminar el
CO;

1. Enfriar y tapar el beaker con vidrio de reloj.

2. Pesar en balanza granataria 0.4 g de Hidroxido de Sodio (perlas) en beaker
de 50 mL.

3. Agregar cuidadosamente el agua y agitar hasta que se disuelva todo el
Hidroxido de Sodio.

4. Transferir la solucion a un balén volumétrico de 100.0 mL y lavar el beaker y
transferir el lavado al balon.

5. Aforar y homogenizar la disolucién.
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Nota: Guardar la solucién de Hidroxido de Sodio en frascos de plastico y

tapdn de goma.

Valoracion de Hidroxido de Sodio 0.1 N con Ftalato Acido de Potasio 0.1N

(2)

1. Tomar 10.0 mL con una pipeta volumétrica de Ftalato Acido de Potasio y
transferirla a un erlenmeyer de 250 mL.

2. Agregar 2 o 3 gotas de solucién indicadora de Fenolftaleina 1%.

3. Valorar el Hidréxido de Sodio 0.1N que esta en la bureta (previamente
ambientada).

4. Titular hasta la aparicion de un color rosa palido.

5. Leer los mililitros gastados.

6. Hacer 2 valoraciones mas.

Célculos:

_ Gramos KHCgH, O,
NaOH — V

alicuota

mLNaoH X MeJ wyic.h,0,

meq = g/mL
En 100.0 mL 2.0423 g de Ftalato Acido de Potasio.
En 10.0 mL X g de Ftalato Acido de Potasio.

X = 0.20423 g de Ftalato Acido de Potasio en alicuota de10.0 mL.



Aplicacién.

2.10 Determinacion del Acido Acético en Vinagre. (2

Material y Equipo:

- Balén Volumétrico 250.0 mL
- Bureta de 50.0 mL.

- Erlenmeyer de 250 mL.

- Frasco lavador

- Pinza para bureta.

- Pipeta de 10.0 mL.

- Probeta de 100 mL.

- Soporte para bureta.

Reactivos:

- Agua libre de CO 2 (veranexo 1)

- Muestra: Vinagre
- Solucién Indicadora de Fenolftaleina 1% (ver anexo 8)

Procedimiento:
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7. Pipetear 10.0 mL. de vinagre Yy transferirlo a un balén volumétrico de 100.0

mL y aforar con agua libre de CO, .

2. Tomar una alicuota de 10.0 mL. de la soluciéon anterior y colocarla en un

Erlenmeyer de 250 mL.

8. Adicionar con probeta 50 mL de agua libre de CO, .
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3. Agregar 2 gotas de solucion indicadora Fenolftaleina al 1 %.

4. Titular con Hidroxido de Sodio 0.1 N y agitar circularmente hasta que el
color rosa palido persista.

5. Leer los mililitros gastados.

9. Realizar dos valoraciones mas.

Célculos:

Gramos,oac = Nyaorrea X Vininaon XMEUyoac X10

Nota: Se multiplica por 10 debido a que la muestra esta en un balon de

100.0 mL y las alicuotas tomadas son de 10.0 mL.
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2.11 REACCIONES DE NEUTRALIZACION EN MEDIO NO ACUOSO.

Este tipo de valoracion se realizan cuando no se puede hacer por el Método de

Neutralizacién en Medio Acuoso como ejemplo: la valoracion de un Acido Débil-

Base Débil, compuestos organicos con grupos funcionales acidicos o basicos

gue son insolubles en agua y solo pueden valorarse si estan disueltos en

disolventes organicos. (7)

Entre los disolventes utilizados tenemos el Etanol, Acido Acético Glacial,

Piridina, Alcohol Terbutilico, Benceno, Tolueno.

Ventajas de las Valoraciones No Acuosas:

- Cuando el compuesto que se analiza es insoluble en agua.

- Cuando la fuerza del acido o la base es muy débil en agua y como
consecuencia, el punto de equivalencia es dificil de mostrar.

- Cuando no hay diferencia entre el caracter acido-basico de las sustancias en
medio acuoso. (7)

Existen factores que afectan las valoraciones acido-base en medio No Acuoso

son las siguientes:

- Las propiedades acido-base del disolvente.

- Constante de autoprotélisis del disolvente.

- Constante dieléctrica del disolvente.
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2.11.1 Cualidades que debe tener un disolvente.

- Aumentar las propiedades acido-base de la sustancia en estudio.

- Si se forma un precipitado durante la determinacion, debe ser compacta y
cristalina para no interferir en un intercambio de protones en solucién.

- Ausencia de reacciones secundarias entre el disolvente y el reactivo titulante y
las sustancias a determinar.

- Deben ser poco toxicos y baratos.

Generalmente el disolvente que se escoge es el Acido Acético Glacial porque

tiene un magnifico poder disolvente, es un reactivo poco peligroso y de poca

toxicidad y es econémico. EL Acido Acético Glacial reacciona con las aminas

primarias y secundarias. El Tolueno es menos téxico que el Benceno, pero no

siempre se puede utilizar, se debe de estabilizar con Tiofeno. (7)

2.11.2 Clasificacion de los disolventes.

- Disolvente Anfiprotico.

- Disolvente Inerte o aproético.

2.11.3 Disolvente Anfiprotico: es capaz de actuar como acido o como base en

el concepto de Bronsted-Lowry. Ejemplos de sustancias que tienen estas

caracteristicas es el Agua, Acido Acético Glacial, Amoniaco liquido y

Etilendiamina.

2.11.4 Disolvente Inerte o Aprético: es aquel que no muestran propiedades

de acido o base ejemplo: Benceno, Cloroformo, Tetracloruro de Carbono.
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Son disolventes aproticos porque no tienen protones ionizables, estos no tienen
reacciones de autoprotolisis.

2.11.5 Efecto Nivelador y Diferenciador.

El caracter 4cido o basico de un disolvente es de gran importancia cuando este
se emplea para proporcionar un medio especial para un soluto &cido o basico;
por lo que inicialmente el soluto reacciona con el disolvente hasta cierto grado

por las fuerzas relativas de ambos y existen la posibilidad:

-Si el soluto reacciona por completo con el disolvente; ejemplo un acido HX vy el
solvente S donde el solvente se convierte en SH™ y se dice que el solvente es
nivelador.
Si queremos comparar dos acidos con un disolvente con efecto nivelador en
el cual ambos &cidos apareceran con la misma fuerza. Estos acidos se
nivelan por la fuerza de los iones LIONO (iones positivos); estos hacen que
el acido fuerte pueda sustituir el solvente, por consiguiente los iones LIATO

(iones negativos), actuaran como una base fuerte. (7)
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2.11.6 Estandarizacion del Acido Perclérico 0.1N vrs Ftalato Acido de

Potasio. 0.1N )
Material y Equipo:
- Agitador de Vidrio.

- Balanza Analitica.

- Balén volumétrico de 100.0 y 1000.0 mL.

- Beakers de 100 y 250 mL.
- Bureta de 50.0 mL.

- Erlenmeyers de 250 mL

- Espatula.

- Hot plate.

- Pinza para bureta.

- Pipeta volumétrica de 10.0 mL.
- Probetas de 10y 100 mL.
- Soporte.

Reactivos:

- Acido Acético Glacial.

- Acido Perclérico 72% P/P
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- Anhidrido Acético
- Ftalato Acido de Potasio sdélido.

- Solucién Indicadora de Violeta de Metilo 2% (ver anexo 8)

2.11.6.1 Preparacion del Ftalato Acido de Potasio 0.1 N. (1

1. Desecar en una estufa por dos horas a 110 ° C el Ftalato Acido de Potasio y
colocarlo en un desecador.

2. Pesar en balanza analitica 2.0423 g de Ftalato de Acido de Potasio.

3. Pasar todo el estdndar a un baléon de 100.0 mL. y agregar en porciones
Acido Acético Glacial y agitar circularmente para disolver todo el Ftalato
Acido de Potasio y aforar con Acido Acético Glacial.

2.11.6.2 Preparacion del Acido Perclérico 0.1 N. )

1. Medir en probeta 150 mL de Acido Acético Glacial y transferirlo a un beaker
de 250 mL.

2. Medir en probeta 8.6 mL de Acido Perclérico al 72 %.

3. Transferir el Acido Perclérico al beaker que contiene el Acido Acético Glacial
y mezclar para homogenizar.

4. Agregar 10 mL de Anhidrido Acético y dejar reposar la soluciéon por 30
minutos.

5. Transferir la disolucion a un balon volumétrico de 1000.0mL

6. Aforar con Acido Acético Glacial y homogenizar.
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Nota: Dejar enfriar la solucion a Temperatura ambiente y realizar
inmediatamente la estandarizacion y el andlisis, para evitar alteraciones en

los resultados.
Valoracién del Acido Perclérico 0.1N con Ftalato Acido de Potasio 0.1 N @)

1. Tomar con una pipeta de 10.0 mL Ftalato Acido de Potasio.

2. Transferirlo a un erlenmeyer de 250 mL.

3. Adicionar 2 o 3 gotas de Solucion Indicadora de Violeta de Metilo 2%.

4. Titular con Acido Perclérico 0.1 N hasta que la solucién violeta cambie a un
color azul.

5. Leer los mL gastados.

6. Realizar 2 valoraciones mas.

Calculos:

Gramos e c,

N H,O, enalicuota
Hclo, —

\ Heio, XMed khc,H,0,

meq = g/mL
En 100.0 mL 2.0243 g Ftalato Acido de Potasio.
En 10.0 mL. X g de Ftalato Acido de Potasio.

X = 0.20243 g de Ftalato Acido de Potasio en alicuota de 10.0 mL.



Aplicacién de Neutralizacion en Medio No Acuoso.
2.12 Determinacién del contenido de Agua en una muestra de Xileno.

Material y Equipo:

- Agitador de Vidrio.

- Balanza Analitica

- Balén Volumétrico de 100.0 mL
- Beakers de 100 y 250 mL.

- Bureta de 50.0 mL.

- Espatula.

- Pinza para bureta.

- Pipeta volumétrica de 10.0 mL.
- Soporte.

Reactivos:

- Acido Acético Glacial.

- Acido Perclérico 0.1 N.

- Muestra: Xileno.

- Solucién Indicadora de Violeta de Metilo 0.1 %. (ver anexo 8)



55

Procedimiento:

1. Pesar 1.12 g de Xileno y transferirlo a un balén volumétrico de 100.0 mL.

2. Disolver la muestra con Acido Acético Glacial aforar a 50.0 mL vy
homogenizar.

3. Tomar una alicuota de 10.0 mL de la muestra disuelta.

4. Transferir a un erlenmeyer y agregar 3 gotas de la solucién indicadora de
Violeta de Metilo.

5. Titular con Acido Perclérico estandar hasta la aparicion del color violeta.

6. Leer los mL gastados.

7. Realizar dos valoraciones mas.

Calculos:

VmLHCIO4 XNHCIO4 Real Xmeq H,O
Peso de la muestra o Vol. de muestra

% Agua=

meq =g/ mL



CAPITULO Il
METODO DE PRECIPITACION.
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3.0 METODO DE PRECIPITACION.
La base de las valoraciones de precipitacion, es la de calcular por
estequiometria, la reaccion de precipitacion, la cantidad de sustancia presente

en la solucién de la muestra original a determinar.

Las reacciones mas importantes en estas valoraciones son las que intervienen
los iones plata y por esta razdn se le conoce también como Argentometria; adn
cuando algunos casos se usan otras sustancias diferentes a la Plata como
ejemplo: La titulacién de fosfatos que se basan en la reaccion del ion Fosfato
PO, 3 con las sales de Uranilo. El fundamento de la Argentometria consiste en
qgue los iones cloruros y plata reaccionan en una relacion de uno a uno y se
representa con la siguiente reaccion estequiométrica:

Ag" + CI- —>  AgCl
Muchos cationes metalicos Zn, Ni, Co, Mn, Al, Fe, Cr, Pb, Cu, Bi y Cd; forman
hidroxidos y sulfuros muy insolubles, podria esperarse asi que estos elementos
pudieran determinarse por valoracién de precipitacion con solucion de Hidréxido
de Sodio.
Para que sea util una valoracion de precipitacion, la reaccion quimica en la cual
se forme un precipitado ligeramente soluble debe satisfacer tres requisitos
importantes:
- La velocidad de reaccion entre el precipitante y la sustancia a analizar debe

ser rapida.
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- La reaccion ha de ser cuantitativa y ha de transcurrir conforme a una relaciéon
estequiométricamente definida.

- Debe de disponerse de un medio razonablemente simple y comodo para
localizar o identificar el punto en el cudl la cantidad de sustancia que se
precipita sea equivalente al valorante.

El i6n Plata, forma con los Halogenuros, Tiocianatos y Cianuros precipitados

amorfos poco aptos para un analisis gravimétrico en cambio en un Analisis

Volumétrico produce resultados satisfactorios, seleccionando un indicador que

produzca la menor diferencia entre el punto final y punto de equivalencia.
Para poder detectar el punto final se puede realizar por tres métodos que son:

- Método Potenciométrico

- Método con Indicadores.

- Método de Dispersién de la Luz (Turbidimetriay Nefelometria)

Las titulaciones de Precipitacion no son tan numerosas como las titulaciones de

Acido- Base y reacciones Redox.

Las desventajas de este método son:

- En el caso de titular soluciones diluidas, la velocidad de reaccion es
demasiado lenta y esto no es conveniente para una titulaciéon. Cuando la
reaccion se aproxima al punto de equivalencia y el titulante se adiciona
lentamente, no existe una sobre saturacion elevada y la precipitacion puede

ser muy lenta.
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- La limitacién de estas valoraciones es la de la precipitacion de aniones como
los Halégenos y el Tiocianato con el ion Plata.

- Otra limitacion es la falta de indicadores adecuados. ()

- Con frecuencia no se conoce la composicion del precipitado debido a los
efectos de la co-precipitacion.

Existen diferentes Métodos para establecer el punto final de estas reacciones

gue son las siguientes:

- Formacion de un precipitado coloreado. (Método Mohr).

- Formacion de un compuesto coloreado. (Método Volhard)

- Empleo de indicadores de adsorcion. (Método Fajans)

3.1 Clasificacion de los Estandares.

Cuadro 3: Clasificacion de los Estandares para Valoraciones por

Precipitacion.

Cambio
Agente |EstandarDeterminacion | Indicador de Método a
Valorante De: Color Utilizar
Amarillo
Nitrato de | NaCl Cloruros, Cromato de | a Rojo | Método Mohr
Plata Bromuros Potasio 5%
Tiocianato Cloruros Rojo
Intenso a
Potésico | AgNO3 Bromuros Sal férrica |Incoloro |Método Volhard
Yoduros
Amarillo
Nitrato de | NaCl Halogenuros | Fluoresceina |a Rosado| Método Fajans
Plata KCI y derivados
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3.2 Entre los indicadores estudiados estan:

- 16n Cromato (Método de Mohr); para precipitara Ag.CrO4 de color rojo ladrillo.

- 16n Hierro (Método de Volhard); para formar un complejo rojo intenso con el
Tiocianato.

- Indicadores de Adsorcién (Método de Fajans) (s)

El Nitrato de Plata no puede considerarse patron primario debido a que

reacciona con particulas de materia organica; transformandose en Plata

metalica, esto se demuestra por la aparicién de un color rosa palido o pardo en

la superficie de los cristales. Las soluciones de Nitrato de Plata deben de

guardarse en frascos de vidrio color ambar, por que se da una lenta pero

progresiva fotoreduccion del Nitrato de Plata en Plata Metalica y se representa

con la siguiente reaccion: (21)

Ag' +1e  ___, Adg
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3.3 METODO DE VOLHARD.

El método de Volhard es utilizado para titular Plata (I) con una solucién de
estandar de Cloruro de Sodio. Es un método indirecto para cuantificar una
cantidad de halogenuros o de otro i6n que pueda ser precipitado
cuantitativamente por Nitrato de Plata .Este método es especialmente para la
Plata, pero se puede determinar cualquier ion que forme una sal insoluble de

Plata. (s)

Las reacciones que estan involucradas para la titulacién de Plata por este

método son las siguientes:

1. KSCN + A" —» AgSCN) Reaccion de titulacion.
Blanco.
2. SCN~ Fe® —» Fe (SCN)™?  Reacci6n de punto final
Rojo Sangre.
Fundamento:

La titulacion con Tiocianato se efectla en solucion acida. Cuando la Plata ha
precipitado como Tiocianato de Plata (AgSCN), el primer exceso de titulante y la
solucién indicadora de Sulfato Férrlco Amonico, reaccionan para formar un

complejo soluble de color rojo. )

Con este método se puede determinar iones como Bromuro o Yoduros. Los
aniones de los acidos débiles como el Oxalato, Carbonato y Arseniato se
pueden determinar precipitando sus sales de Plata a pH elevado, ya que son

solubles en &cidos y filtrando la sal de Plata que se obtiene. Luego el
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precipitado se disuelve en Acido Nitrico y la Plata se titula directamente con la
solucion de Tiocianato (s) .Las concentraciones elevadas de cationes coloreados
como ejemplo: Cobalto (II), Niquel (Il) y Cobre (ll), ocasionan dificultad para
observar el punto final. EI Acido Nitroso interfiere en la titulacion, ya que

reacciona con el Tiocianato y produce un color rojo.
Las posibles modificaciones pueden ser:

- Método Directo

- Método Indirecto (Método por Retrovaloracion)

3.3.1 Método Directo: consiste en la precipitacion del ion a analizar por adiciéon
de un exceso de Nitrato de Plata, se forma el precipitado, se filtra, se lava 'y sé
redisuelve. El ion Plata puede valorarse con solucién valorada de Tiocianato de
Potasio o Amonio. Asi puede calcularse la cantidad de sustancia deseada de la

sal de Plata encontrada en el precipitado redisuelto.

En este tipo de titulacion existen dos tipos de error los cuales son:

- El precipitado de Tiocianato de Plata adsorbe iones Plata sobre su superficie y
esto ocasiona que el punto final suceda antes. Se puede evitar realizando una
agitacion vigorosa de la mezcla al acercarse al punto final.

- El cambio de color que marca el punto final se debe a que existe un exceso de
Tiocianato de Potasio.

3.3.2 Método Indirecto: es él mas usado, para determinar cloruros. En el caso

de la valoraciéon de Yoduro, la solucion de Sulfato Férrlco Aménico no debe de
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agregarse, si no hasta que exista un exceso de Plata, pues el Yoduro en
solucion reacciona con ién Férrico dandose una reaccion de oxidacion

convirtiéndose en yodo.

Si el precipitado del Halogenuro de Plata que se ha formado es menos soluble
que el Tiocianato de Plata, el exceso de Plata se titula directamente con

Tiocianato de Potasio, cuando el Halogeno sea el iobn Bromuro o ién Yoduro.

Cuando el Cloruro de Plata es mas soluble que el Tiocianato de Plata debera de
retirarse el Cloruro de Plata por filtracién para que no se convierta en Tiocianato

de Plata durante la titulacion ).

Los aniones de acidos débiles que forman sales de plata insolubles en
disolucion neutra, pero son solubles en Acido Nitrico, pueden determinarse por
este método. Lo que sucede es que el anion precipita por adicion de un exceso
de Nitrato de Plata; se separa por filtracidon, el precipitado se lava para eliminar
el exceso de 16n Plata, disolviéndolo después en Acido Nitrico Concentrado. El
I6n Plata de esta disolucion se valora con solucidon patron de Tiocianato de
Potasio. También puede precipitarse el anién por adicion de un volumen
conocido de solucion estandar de Nitrato de Plata en exceso, después filtrar,
lavar el precipitado determinar el exceso de idn Plata en la solucion y aguas de
lavado. Este método es aplicable para diferentes aniones como ejemplo
tenemos: PO, ° , AsO, ° , AsO; ° ,CrO, ?, CO3 2 103~ ,S? ,S03 2,

Fe (CN)s >, Fe (CN)s ~*.
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3.3.3 Indicador.
El indicador utilizado en esta valoracion es la sal de Sulfato Férrico Amonico, el
cual se emplea en una concentracion del 5% y en un medio acido para que se

de la formacién del complejo coloreado.
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Método de Volhard.
3.3.4 Estandarizaciéon del Tiocianato de Potasio 0.1N vrs Nitrato de Plata
0.1N

Material y Equipo:

- Agitador

- Balanza Analitica.

- Beakers 50 y 250 mL.

- Bureta de 50.0 mL.

- Embudo de vidrio.

- Erlenmeyer de 250 mL con tapon de vidrio esmerilado.

- Espatula.

- Pinza de bureta

- Pipeta volumétrica de 10.0 mL.
- Probetas de 5y 10 mL.

- Soporte para bureta
Reactivos:

- Acido Nitrico 6N. (ver anexo 8)

- Acido Nitrico concentrado.
- Agua bidestilada

- Nitrato de Plata sdlido. (Estandar Primario)

-Solucion indicadora de Sulfato Férrico Amonico al 5%. (ver anexo 8)
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- Tiocianato de Potasio solido. (Estandar Secundario)

3.3.4.1 Preparacion de Nitrato de Plata 0.1 N (7)

1.

2.

Pesar en balanza analitica 1.6987 g de Nitrato de Plata
Transferirlo a un balén volumétrico de 100.0 mL.
Disolver con agua bidestilada.

Aforar y homogenizar la solucion.7)

Ver Estandarizacion de Nitrato de Plata 0.1 N en pagina 84

3.3.4.2 Preparacion de Tiocianato de Potasio 0.1 N (7)

1. Pesar 0.9718 g de Tiocianato de Potasio en Balanza Analitica.

2. Transferirlo a un balén volumétrico de 100.0 mL con tapdn esmerilado.

3. Disolverlo con agua bidestilada.

4. Aforar y homogenizar la solucién (7)

Estandarizacion del Tiocianato de Potasio 0.1 N. con Nitrato de Plata 0.1 N

Pipetear 10.0 mL. de solucién de estdndar de AgNOs; 0.1N en un
Erlenmeyer de 250 mL.

Agregar 5 mL. de una mezcla de Acido Nitrico 1:1 con agua bidestilada y 2
mL. solucion indicadora de Sulfato Férrico Amonico.

Luego titular con solucién de Tiocianato de Potasio 0.1N.

Agitar la solucion en forma circular y constante hasta que aparezca el color

café rojizo.

. Leer los mL. gastados.
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5. Realizar dos valoraciones mas. (7)

Preparacion del Blanco:

1. En un erlenmeyer agregar 5 mL de una mezcla de Acido Nitrico 1:1 con
agua bidestilada, con 2 mL de solucion de Sulfato Férrico Amonico y luego
adicionar 115 mL de agua bidestilada.

2. Agregar cerca de 0.02 mL de Tiocianato de Potasio 0.1 N, hasta que
aparezca el color café rojizo anotar el volumen gastado.

Célculos:

Gramos

AgNO; en alicuota

N =
KSCN
(Vimt ksen = Va mi blanco ksen) X MeQ AgNO,

V1 = mL gastados de AgNO;

V, = mL gastados en el blanco

meq = g/mL.
En 100.0 mL 0.9718 g de Tiocianato de Potasio.
En 10.0 mL X g de Tiocianato de Potasio.

X =0.09718 g de Tiocianato de Potasio en alicuota de 10.0 mL
3.3.5 Conservacion de los Estandares.

La solucion de Nitrato de Plata, debe conservarse en frascos de vidrio color

ambar para su preparacion debe de protegerse de la luz. (21)



Aplicacién del Método de Volhard
3.3.6 Determinacion Indirecta del lon Cloruro.
Material y Equipo.

- Balanza Analitica.

- Balén Volumétrico de 100.0 mL.

- Beaker 100 mL.

- Bureta de 50 .0 mL.

- Erlenmeyers de 250 mL.

- Espatula

- Frasco Lavador.

- Pinza para bureta.

- Pipeta Volumétrica de 10.0 mL.

- Portamuestra.

- Probetas de 5y 100 mL.

- Soporte para bureta.

Reactivos.

- Acido Nitrico 6N (ver anexo 8)

- Agua Bidestilada.

68
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- Nitrobenceno.

- Solucién de Nitrato de Plata 0.1 N. (ver pagina 66)

- Soluciéon Estandar de Tiocianato de Potasio 0.1N (ver pagina 66)

- Solucién indicadora de Sulfato Férrlco Amoénico al 5%. (ver anexo 8)
Procedimiento:

1. Pesar con exactitud 0.1 g. de muestra de cloruros luego transferir a un
beaker de 100 mL.

2. Disolver con 50 mL de agua bidestilada.

3. Transferir a un balon volumétrico de 100.0 mL y aforar con agua bidestilada.

4. Tomar con una pipeta volumétrica 10.0 mL de la solucion y transferir a un
erlenmeyer de 250 mL.

5. Agregar con probeta 5 mL de Acido Nitrico 6 N; por medio de una bureta
adicionar cuidadosamente y con agitacion constante 20 mL de la solucion de
Nitrato de Plata 0.1 N. Continuar agitando después de 30 segundos. Afnadir
el Acido Nitrico 6N hasta que se forme el precipitado.

6. Afnadir 3 mL de Nitrobenceno, agitar vigorosamente y afadir 2 mL de
solucion indicadora de Sulfato Férrico Amonico al 5%.

7. Luego titular lentamente con agitacion constante con la solucién estandar de
Tiocianato de Potasio 0.1 N, hasta que aparezca un color pardo rojizo.

8. Leer los mL gastados.

9. Realizar dos valoraciones mas.
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Consideracion:

En el caso de que la muestra sea una solucion, aforar hasta 100.0 mL con
agua bidestilada, tomar con una pipeta volumétrica 10.0 mL de solucion y
transferirla a un erlenmeyer de 250 mL y agregar agua destilada hasta un
volumen de 25 mL y seguir el procedimiento desde el paso nimero 5.

Célculos:

El porcentaje de cloruros se determina con la siguiente férmula:

|.(V1AgNO3XNAgNO3 Real) B (V2KSCN X Niscnreal )] Xxmeq .. X 100

Gramos de muestra o Vol. de muestra

%Cl =

V1 AgNO,: son los mL afiadidos en exceso de AgNO,
V2 KSCN: son los mL afadidos en la retrovaloracion del exceso de AgNO,; .
meq = g/mL
Cl ": cloruros

Observaciones:

10.El Acido Nitrico evita la hidrélisis del Fe*® y elimina el color del i6n férrico de
la solucion indicadora, por lo que el punto final es mas pronunciado.

3. El Acido Nitrico usado en la preparacion de la disolucion indicadora y en las
muestras a valorar debe estar exento de ion cloruro.

4. La mayoria de los cationes comunes no interfieren en la valoracion a
excepcion del Mercurio (II) que impide la formacion del complejo Férrico

rojo.
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5. El Nitrobenceno reviste las particulas de Cloruro de Plata formando una
capa protectora () 8).
La ventaja de este método es que puede usarse para la determinacién

volumétrica de haluros en medios fuertemente acidos.

Aplicacién Método de Volhard.

3.3.7 Determinacién de Cloruros de la Leche y Productos Lacteos.
Material y Equipo:

- Bureta de 50.0 mL

- Erlenmeyer de 250 mL.

- Hot plate.

- Perlas de Vidrio.

- Pinza para bureta.

- Pipeta de Mohr de 5mL

- Pipetas volumétricas de 10.0 mL.

- Probetas de 10y 100 mL

- Soporte.

Reactivos:

- Acido Nitrico Concentrado.

- Solucion Indicadora de Sulfato Férrico Amonico 5%. (ver anexo 8)
- Solucion de Nitrato de Plata 0.1 N.

- Solucién de Tiocianato de Potasio 0.1N.
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Procedimiento:

1.

Medir con una pipeta de 10.0 mL. de leche y transferirla a un erlenmeyer de
250 mL.

Adicionar 10.0 mL de Nitrato de Plata 0.1N.

Agregar 10.0 mL de Acido Nitrico Concentrado y perlas de vidrio, hervir
suavemente durante pocos minutos.

El liquido debe ser amarillo tenue.

Enfriar la solucién, adicionar 60 mL de agua y 1mL. de indicador de Sulfato
Feérrico - Amonico.

Titular el exceso de Nitrato de Plata con solucion de Tiocianato de Potasio
0.1N.

Realizar una prueba en blanco, repitiendo el procedimiento con 10.0 mL de

agua en vez de la leche.

Calculos:

%ClI =

|.(V mi agno, X N real AgNO3) - (V mksen X N ear ksen )J X meq .. x 100
Peso de la muestra o Vol. de la muestra.

V agnos: mililitros gastados de Nitrato de Plata.

N real agnos: NOrmalidad del Nitrato de Plata.

Vkscn: mililitros gastados de Tiocianato de Potasio

N real kscn: Normalidad de Tiocianato de Potasio.

meq CI" : g/mL.
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3.4 METODO DE MOHR.

Fundamento:

Es un método directo de valoracion y se emplea un precipitado secundario
como indicador. Para este método las soluciones de cloruros y bromuros deben

ser incoloras y el medio debe ser neutro o ligeramente alcalino.

Consiste en titular el cloruro con una solucion estandar de Nitrato de Plata y se
agrega como indicador una sal soluble de cromato. Cuando la precipitacion del
cloruro termina, el primer exceso de Plata (I) reacciona con el cromato para

formar un precipitado rojo de Cromato de Plata y se dan las siguientes
Reacciones:

Ag*+Cl- —> AgCl~ Blanco.

2Ag * + CrO; 2 — Ag,CrOy4 (s) Rojo.

Este método es empleado para reconocer cloruros, pero no es confiable para

Yoduros y Tiocianatos.

El titulante afadido cerca del punto de equivalencia provoca excesos locales de
Plata (I), por lo que se ve por momentos un color rojo, pero el punto final
correcto es cuando se oscurece por primera vez en forma permanente el color
amarillo del cromato. El punto final no es tan pronunciado como se desearia.

Es necesario afiadir un ligero exceso de Nitrato de Plata para que forme

suficiente Cromato de Plata y sobresalga sobre el precipitado blanco y la
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solucion amarilla de cromato, por lo que es necesario realizar un blanco de y
restarlo al volumen de Nitrato de Plata empleado para titular la muestra. ) (7)

3.4.1 Indicadores.

El punto final del Método de Mohr se detecta con la solucion de Cromato de
Potasio por la formacion de un precipitado rojo o anaranjado de Cromato de
Plata.

La concentracion del indicador de Cromato de Potasio es importante, cuando la
concentracion es grande, el color amarillo del Cromato de Potasio hace dificil
observar el precipitado coloreado. Normalmente se utiliza a una concentracion
de 0.005 — 0.01 M. El error de emplear esta concentracion pequefia, se corrige
pasando un blanco y estandarizando el Nitrato de Plata con una sal pura de
Cloruro de Sodio en condiciones idénticas al analisis.

El punto final se alcanza antes del punto de equivalencia y si la concentracion

es baja el punto final se alcanza despues.
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3.4.2.0 Estandarizacién de Nitrato de Plata 0.01 N vrs. Cloruro de Sodio

0.01IN.

Material y Equipo:

- Balanza Analitica.

- Balén Volumétrico de 100.0 mL.

- Bureta de 50.0 mL.

- Desecador.

- Erlenmeyers de 250 mL.
- Espatula.

- Estufa con Termostato.
- Frasco Lavador.

- Pinza para bureta.
-Pipeta Volumétrica de 10.0 mL.
- Probeta de 25 mL.

- Soporte.

Reactivos:

- Agua bidestilada.

- Cloruro de Sodio Sdlido.

- Nitrato de Plata Soélido.
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- Solucién indicadora de Cromato de Potasio 5% (ver anexo 8)

3.4.2.1 Preparacion de Cloruro de Sodio 0.01 N.

1.

2.

Secar en una estufa NaCl a una temperatura de 100 -105°C por una hora
Enfriar en un desecador y pesar en una balanza analitica 0.05846 g y

disolver en agua destilada luego aforar en un frasco volumétrico de un litro.

3.4.2.2 Preparacion del Nitrato de Plata 0.01N.

1.

2.

3.

4.

Pesar 0.1698 g en balanza analitica.
Transferir en balon volumétrico de 100.0 mL.
Disolver con agua bidestilada.

Homogenizar y aforar la solucion.

Valoracién del Nitrato de Plata 0.01N vrs Cloruro de Sodio 0.01N

1.

5.

6.

Tomar con una pipeta volumétrica 10.0 mL Cloruro de Sodio 0.01N y colocar
en un erlenmeyer de 250 mL.

Colocar el Nitrato de Plata 0.01N en la bureta.

Adicionar al erlenmeyer 10 mL de Cromato de Potasio al 5%

Titular el Cloruro de Sodio con el Nitrato de Plata, hasta que cambie el color
de amarillo intenso a un color amarillo parduzco.

Leer los mililitros gastados.

Realizar dos valoraciones mas.

En estas valoraciones se recomienda realizar un blanco, de esta manera se

disminuye el porcentaje de error.
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Blanco: es el gue lleva todos los reactivos excepto la muestra.

Ensayo en Blanco:

1. Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de agua destilada y colocarla en un
erlenmeyer de 250 mL.

2. Agregar 2 mL de solucién de Cromato de Potasio y una cantidad necesaria
de Carbonato de Calcio para que la turbidez del liquido sea idéntica al
problema. (El Carbonato de Calcio facilita la igualdad de color.)

3. Valorar la solucion de ensayo del blanco y anotar los mL gastados en la
titulacion.

3.4.2.3 Causas de error:

- La titulacion de cloruros por este método se debe de realizar a temperatura
ambiente, con el fin de evitar que aumente la solubilidad del Cromato de
Plata

- La titulaciébn no debe efectuarse a un pH inferior de 6.5 porque el i6n
cromato (CrO,?) se trasforma en ién Dicromato (Cr,O; ) ni a pH superior
a 10 , pues en soluciones alcalinas precipita a Oxido Hidratado de Plata
(color café)

- Se deba evitar la presencia de aniones como: | ,Br ,SCN ", asi como la
presencia de cationes como el Ba™ que forman Cromatos insolubles y
finalmente la presencia de sustancias reductoras que impiden transformar

el ion Dicromato (VI) a Cromato (111).
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Céalculos:

Gramos

NaCl en alicuota

N =
AgNO, me
(V mL AgNO; — \% mL AgNO; blanco ) X q NacCl

En 100.0 mL 0.5846 g de Cloruro de Sodio.
En 10.0 mL X g de Cloruro de Sodio.

X =0.05846 g de Cloruro de Sodio en alicuota de10.0 mL.

Nota: para la determinacion de cloruros el medio debe ser neutro o ligeramente

acido, si se sospecha que la muestra esta acida, se realiza la siguiente prueba:

Adicionar Bicarbonato de Sodio grado reactivo, para neutralizar el acido y si la
muestra produce efervescencia, se agrega mas bicarbonato hasta que cese el

desprendimiento de CO,, se dice que la solucién esta neutra.
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Aplicacion Método de Mohr.

3.4.3 Determinacion de Cloruros en Bebidas.
Material y Equipo:

- Bureta de 50.0 mL.

- Embudo.

- Erlenmeyer de 125 mL.

- Pinza para Bureta.

- Pipeta Volumétrica de 25.0 mL.

- Probeta de 10 mL.

- Soporte de Bureta.

Reactivos:

- Carbdn Activado solido.

- Muestra Bebida de Refresco

- Solucioén Indicadora de Cromato de Potasio 5%
- Solucién de Nitrato de Plata 0.1 N

Procedimiento:

1. Filtrar 50.0 mL de bebida de refresco para el andlisis a través de Carbodn
Activado, para poder eliminar el color de la muestra, si es que la tiene.

2. Tomar una alicuota de 25.0 mL. de la muestra filtrada en un Erlenmeyer de
125 mL.

3. Agregar 1.0 mL. de solucién indicadora de Dicromato de Potasio 5%.



4. Titular con Nitrato de Plata 0.1N hasta la precipitacion de cloruros.
5. Leer los mL gastados.

6. Realizar dos valoraciones mas.

Céalculos:

\% mL AgNO, X N Real AgNO, X meq C|_X 100

%Cl =
0 Y

mL muestra
De donde:
V = mL de AgNOs en la valoracién.

100 = se multiplica para determinar porcentaje.
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3.5 METODO FAJANS.

Este método es uno de los mejores para la determinacion volumétrica de
halégenos, es un método directo. El precipitado de Plata es de naturaleza
coloidal y absorbe los iones Cloruros u otro Haluro, dependiendo de las
condiciones en que se esta trabajando. ()

Su empleo se basa en el punto de equivalencia, el indicador es adsorbido por el
Haluro de Plata, provocando un cambio de color en la superficie del precipitado
del Halogenuro de Plata y no en la solucién (s).

Las reacciones que se dan en esta valoracion son las siguientes:

Ag" + X~ - AgXs) Reaccion de valoracion.
AgX(s)+ AgX(sy —» AgX(s): AgX(s) Reaccion final.
2Ag'+CrO? ~——> Ag,CrO, Rojo Ladrillo,

De donde X = halégeno.

Los indicadores que son utilizados son la fluoresceina y sus derivados, son
tintas organicas que ionizan ligeramente produciendo iones Hidrégeno y

aniones coloreados.

3.5.1 Consideraciones de los Indicadores:

La fluoresceina y sus derivados son acidos débiles de fuerzas diferentes, esta
accion esta influenciada por la concentracion de ion Hidrégeno en la solucion.
En la valoracion de Cloruro con Fluoresceina como indicador; el pH debe estar

comprendido entre 7 — 10.
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La Diclorofluoresceina es un acido mas fuerte que la Fluoresceina, por ello
puede utilizarse en disoluciones débilmente acidas.

La Tetrabromofluoresceina (eosina) es un acido mas fuerte, puede utilizarse en
soluciones de hasta pH = 2. Pero se adsorbe sobre el Cloruro de Plata con
tanta fuerza que presenta demasiado pronto el punto final, cuando se valora
Cloruro y demasiado tarde cuando se valora ion Plata.

La Eosina es adecuada para la valoracion de Bromuros, Yoduros y Tiocianato
con el ion Plata.

En presencia de Fluoresceina el Cloruro de Plata tiene un color amarillo rojizo,
en un exceso de ion Plata. Al usar estos indicadores el punto final llega cuando
el precipitado blanco en la solucion amarilla verdosa cambia de color formando
un pronunciado tinte rosado.

Al emplear fluoresceina, la solucidén debe ser neutra o ligeramente acida por la

adicion de Acido Acético. (s



3.5.2 Estandarizacién de Nitrato de Plata 0.1N vrs Cloruro de Sodio 0.1N

Método de Fajans. () (18)
Material y Equipo:

- Balanza Analitica.

- Balon volumétrico de 100.0 mL.
- Bureta de 50.0 mL.

- Desecador.

- Espatula.

- Estufa con termostato.

- Pinza para bureta.

- Pipeta volumétrica de 10.0 mL
- Soporte.

- Vidrio de relo;.

Reactivos:

- Agua Bidestilada.

- Cloruro de Sodio Solido.

- Dextrina Sdélido.

- Solucién de Nitrato de Plata 0.1N (ver pagina 66)
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- Solucién Indicadora de Diclorofluoresceina 0.1% (ver anexo 8)
3.5.2.1 Preparacion del Cloruro de Sodio 0.1N.

1. Secar en una estufa NaCl a una temperatura de 100-105°C por una hora
2. Enfriar en un desecador y pesar en una balanza analitica 0.5846 g y disolver
en agua destilada luego aforar en un frasco volumétrico de 100.0 mL.

3.5.2.2 Preparacion del Nitrato de Plata 0.1 N.

Ver pagina 66.

Valoracion del Nitrato de Plata 0.1 N con Cloruro de Sodio 0.1N.
Procedimiento:

1. Medir 10 mL de la solucién de Cloruro de Sodio 0.1 N con pipeta
volumétrica.

2. Transferirla a un Erlenmeyer de 250 mL. y diluir aproximadamente a 100
mL. con agua bidestilada.

3. Verificar con papel pH(6-10)

4. Agregar al erlenmeyer 0.1 g de Dextrina y 10 gotas de solucion indicadora
de Diclorofluoroceina al 0.1 %. ()

5. Titular con Nitrato de Plata 0.1N y agitar en forma continua hasta aparicion
de color rosa palido. (s)

6. Leer los mililitros gastados.

Nota: la bureta debe estar previamente forrada con papel carbon.



Céalculos:

Gramos NaCl en alicuota

AgNO =
vV mL AgNO, X meq ar-

N

meq = g/ mL
En 100.0 mL 0.5845 g de NaCl.
En 10.0 mL X g de NacCl.

X =0.05846 g de Cloruro de Sodio en alicuota de10.0 mL.
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CAPITULO IV
METODO COMPLEJOMETRICO
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4.0 METODO COMPLEJOMETRICO.

4.1 Teoria Acido — Base segun Lewis.

En este tipo de valoraciones se involucra las definiciones de acido y base segun
la teoria de Lewis.

Acido: es capaz de aceptar pares de electrones.

Base: es capaz de donar pares de electrones.

Basandose en las definiciones anteriores se puede decir que los iones
metalicos, o elementos que estan ubicados en el centro de la tabla periddica se
comportan como acido de Lewis; ya que pueden aceptar pares de electrones
cedidos por los ligandos o ligantes, los cuales en consecuencia se comportan
como base de Lewis.

4.2 Ligando: es la sustancia que forma el complejo con el i6n metdlico y este
i6n metdlico puede combinarse con uno o mas ligandos.

El ligando aporta un par de electrones para formar el enlace es decir es el
donador, y el ibn metalico es el aceptor, formando enlace covalente coordinado.
Fundamento:

Se puede definir como valoraciones complejométricas, aquellas que el reactivo
titulante es un agente complejante (llamado también agente quelante) el cual
forma un complejo metalico soluble en agua, con la sustancia analizada.

El agente complejante mas comunmente empleado es el Acido

Etilendiaminotetracético (EDTA); para detectar el punto final de la titulacion, se
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usa un indicador metalocrémico, el cual forma un complejo de color fuerte con
el ibn metalico. Esta titulacidén se ve afectada por el pH.
La formacién de muchos iones complejos se caracteriza por la lenta velocidad

de reaccion y estos se clasifican en:

- Complejo Labil. (Rapido)

- Complejo No Labil o Inerte. (Lento)

4.3 Complejo Labil: son los que reaccionan rapidamente para formar el
complejo, ejemplo: Co*?, Cu*?, Pb* Bi*3, Ag*™, Cd*?, Ni*% zn'? Hg", AI"
Fe*?, Fe®,

4.4 Complejo No Labil o Inerte: son los que reaccionan o no en forma lenta
para formar el complejo, ejemplo: Cr*3, Co**, Pt *

4.5 Monodentados: son ligandos que tienen un solo par de electrones
ejemplo: Amoniaco (NHj3), iones Haluros (F, CI, Br, 1), i6n Hidroxido (OH ),
compuestos organicos que contienen el grupo Carboxilico, (COOH") o grupo
Carbonilo (-CO-) y algunos compuestos que contienen Azufre y Fésforo.

4.6 Bidentados: son los ligandos que tienen dos pares de electrones ejemplo:
etilendiamina que reacciona con Zn*?, Ni*?

4.7 Polidentados, los cuales tienen hasta 6 pares de electrones sin compatrtir,
ejemplo: la sal del Acido Etilendiaminotetracético (EDTA).

La estructura del EDTA se basa en la capacidad de actuar como ligando a

través de los atomos de Nitrdgeno, Oxigeno, Carboxilicos de los grupos
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acetatos. Los grupos formadores de quelatos estan ubicados en la molécula de
modo que los centros de coordinacién son facilmente accesibles y asegura la

formacién del anillo.

HOOCCH?2 CH2 COOH.
\
/ N- CH2 — CH2 -N
HOOCCH?2 CH2 COOH.
EDTA: H4 Y.

EDTA: (HOOC-CH2)2 N- CH2 —CH2 — N (CH,- COOH )a.

El EDTA forma con los metales e independientemente de su estado de
oxidacion complejos de tipo 1:1 soluble en agua. Estos complejos seran
incoloros si el acuocomplejo del metal es incoloro y seran a su vez fuertemente
coloreados para aquellos metales que dan acuocomplejos de color, ejemplo de
quelatos cuyos complejos con agua son incoloros como: Ca*?, Zn*?. En el caso
de metales que al complejarse con el EDTA intensifican el color, podemos
mencionar: Ni*? es azul, Co*? rosado, los quelatos del Cr *3, Co ** son de color
rojo violaceo intenso. Al analizar la estructura del EDTA se puede observar que
su poder complejante sé vera disminuido por la presencia de iones Hidrégeno,
de esta manera el pH de la solucion juega un papel preponderante en la
formacion del complejo y las modificaciones del pH pueden hacer la reaccion

selectiva para diferentes muestras. Las reacciones de complejacion con EDTA,
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son mas completas a pH elevado y la mayor parte de las titulaciones se hacen

en medio alcalino, pero un gran niimero de cationes como: Cd *?, Cu *?, Ni *?

forman 6xidos o hidroxidos muy poco solubles a pH 7 a 8.

Para evitar su precipitacion se adiciona un agente complejante auxiliar (solucion
buffer) que evita dicha precipitacion.

Se utiliza la solucion buffer por que regula el pH durante la valoracion, y
mantiene al ibn metalico en solucién bajo la forma de un complejo.

Los complejos de metales divalentes son estables en solucion amoniacal y se
descomponen en medio &cido; mientras que los metales trivalentes son
estables en este medio. La mayor parte de los iones reaccionan
instantaneamente con el EDTA, excepto Cr *3,Co*3,cuyas soluciones deben
ebullir para producir complejos gque termodinamicamente sean estables, el
Fe (Ill) solo reacciona rapidamente a bajo pH.

El punto final de la titulacion se alcanza por la adicion de una sustancia
indicadora que da el color con el metal a ser titulado. Es fundamental que el
indicador no forme complejos mas fuertes con el metal; que los que forma con
el EDTA.

Aunque el EDTA no es un reactivo selectivo es posible a través de la adicion de
sustancias enmascarantes llevar acabo la titulacion de un metal seleccionado
en presencia de otros que normalmente interfiere, ejemplo: de sustancias
enmascarantes: Cianuro, Sulfuro, Yoduro, Fluoruro, Acido Ascérbico,

Trietanolamina, etc.
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4.8 Indicadores Metalocromicos.
Los indicadores metalocromicos son sustancias organicas que forman con

iones metalicos, complejos de color diferente al del indicador no acomplejado.
El viraje de uno a otro color se produce dentro de una zona determinada de pH.

Uno de los indicadores metalicos mas usados es el Negro de Eriocromo T a un
pH entre 7.5y 10.5 el indicador producira el color azul, si no esta acomplejado,
el indicador forma quelatos rojos en proporcion de 1 a 1, para ionizarse deben

reaccionar los dos nitrégenos y los dos oxidrilos.

Las reacciones son muy sensibles y en estos casos es posible agregar un
agente complejante que evite alguna reaccion indeseable como ejemplo: el
caso de la sal de Tartrato que forman complejo con Fe™y lo mantiene en

solucién mientras se hace precipitar al Ni*? con Dimetilglioxina.

El Negro de Eriocromo T (NET) se usa en solucion al 1.5 % en Etanol o en una
mezcla 15:5 de Formamida: Etanol. La solucion es inestable, por lo que a veces
se prefiere mezclar en un mortero al indicador en polvo con Cloruro de Sodio

sélido adicionando con una espatula una pizca del polvo antes de titular.



4.9 Estandarizacion de la Solucion
Carbonato de Calcio 0.01M
Material y Equipo:

- Agitador de vidrio

- Balanza analitica.

- Balén Volumétrico de 1000.0 mL
- Beaker de 250 mL

- Bureta de 50.0 mL

- Desecador.

- Embudo de vidrio de tallo largo

- Erlenmeyer de 250 mL

- Espatula.

- Estufa con termostato.

- Frasco lavador

- Papel filtro Whatman N°42

- Papel pH.

- Pinza para bureta

- Pipeta volumétrica de 10.0 mL.

- Probeta de 25 mL

- Soporte.

- Vidrio de reloj

92

Estdndar de EDTA 0.01 M wvrs.
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Reactivos:

- Agua libre de CO..

- Carbonato de Calcio Salido.

- Cloruro de Magnesio Sdlido.

- Negro de Eriocromo T (NET) sélido.

- Sal Sédica del Acido Etilendiamino Tetracético (EDTA) sélido.

- Solucién buffer Cloruro de Amonio — Hidréxido de Amonio (ver anexo 8)

4.9.1 Preparacion del Carbonato de Calcio 0.01M. s)

0. Secar en una estufa el Carbonato de Calcio a una temperatura de
100-105 ° C por una hora.

1. Enfriar es desecador y pesar en una balanza analitica 0.100 g de Carbonato
de Calcio.

2. Transferir el Carbonato de Calcio a un bal6n volumétrico de 100.0 mL y
agregar 20 mL de agua destilada para disolver.

3. Agregar 10 mL de Acido Clorhidrico 2 N hasta completa disolucion.

1. Homogenizar y aforar con agua libre de CO,,

4.9.2 Preparacion del EDTA 0.01 M. )

Procedimiento:
2. Secar en una estufa el EDTA a 80°C durante 2 horas.
3. Colocar el EDTA en un desecador durante 30 minutos antes de la

preparacion del estandar de EDTA.
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Pesar 3.7224g de EDTA, disolverlo en un beaker de 250 mL con agua libre
de CO,.

Filtrar la solucion en un embudo de vidrio tallo largo y recibir en un matraz
volumétrico de 1000.0 mL, lavar el beaker para arrastrar restos de la
solucion de EDTA.

Adicionar 0.02g de Cloruro de Magnesio Hexahidratado (MgCl,.6H,0)

Agitar circularmente y llevar a volumen con agua libre de CO..

Guardar la solucién de EDTA en un recipiente de polietileno (por que en los
frascos de vidrios, la solucibn de EDTA reacciona gradualmente con los

iones del vidrio, por lo que cambia su concentracién.)

Valoracién del EDTA 0.01M con el Carbonato de Calcio 0.01 M. ()

1.

Medir con pipeta volumétrica 10.0 mL de solucion de Carbonato de
Calcio 0.01M

Transferirlo a un Erlenmeyer y diluir con agua a un volumen aproximado de
25 mL. con probeta

Adicionar gotas de solucion buffer Cloruro de Amonio — Hidroxido de
Amonio hasta que la solucién tenga un pH =10 (agitar en forma circular y
suave cuando se agrega el buffer)

Agregar una pequeia cantidad de indicador Negro de Eriocromo T (NET)
Ambientar la bureta con EDTA, y llenarla.

Titular la solucion estandar con solucion de EDTA 0.01M, hasta que

aparezca un color azul.
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7. Leer los mL. gastados.

8. Realizar dos valoraciones mas.

Consideracién: El quelato Ca*® — EDTA es uno de los menos estables, por lo
gue la elevada concentracion del buffer nos asegura que no habra variaciones
de pH durante la titulacién.

Se agita suavemente para que no se evapore el amoniaco de la solucion buffer.
Calculos:

Gramos cat?

en alicuota

M epra =
V ot epta X mmol Ca*?

mmol: g/ mL

Nota: Célculos de gramos de Ca*® en muestra:
En 100.0 mL 0.04 gramos de Ca*?
En 10.0 mL X gramos de Ca*?

X = 0.004 g de Ca*?en alicuota de 10.0 mL.
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Aplicacion Método Complejométrico

4.10 Determinacion de Calcio y Magnesio en Muestra de Agua. (2)e)

Material y Equipo:

- Bureta de 50.0 mL

- Erlenmeyers de 250 mL

- Papel pH.

- Pinza para bureta

- Pipetas volumétricas de 10.0 mL

- Probeta de 25 mL

- Soporte.

Reactivos:

- Agua libre de CO; (ver anexo 8)

- Buffer Cloruro de Amonio-Hidréxido de Amonio. (ver anexo 8)

- Muestra Agua

- Negro de Eriocromo T. (NET) Sdlido.

- Solucion de EDTA 0.01 M.

Procedimiento:

9. Medir con una pipeta volumétrica 10.0 mL de la muestra y transferir a un
Erlenmeyer de 250 mL diluir con agua libre de CO, a un volumen
aproximado de 25 mL

4. Agregar gotas de solucion buffer Cloruro de Amonio - Hidroxido de Amonio

hasta llegar a un pH =10 (comprobar con papel pH), agitar la solucién.
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5. Agregar una pequefia cantidad de indicador Negro de Eriocromo T sélido.

6. Llenar la bureta con solucién de EDTA, agitar circularmente y suave hasta
gue aparezca un color azul en toda la solucion (no debe permanecer el color
rojo vino)

7. Leer los mL gastados.

8. Realizar 2 valoraciones mas.

Calculos:
ViLeora XMgpra xmmol ., x10°
m. ., = -
PPMc, mL de alicuota
ppm = ug/mL.

ug : microgramos.
mmol = g/mL
Se multiplica por 10° para pasar las unidades a mg a ug del Calcio.
En 100.0 mL 0.04 g de Ca.
En 10.0 mL X gramos de Ca.
X =0.004 g de Ca en alicuota de 10.0 mL.
Consideraciones:

- El pH o6ptimo en la valoracion de Calcio y Magnesio, debe de ser un
pH =10 en soluciones mas alcalinas puede precipitar el Hidroxido de
Magnesio, mientras que en un medio mas acido el complejo formado por
Mg*® con el indicador, no es suficientemente estable por lo que no

aparece el color azul.
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- El pH se puede mantener al afiadir suficiente cantidad de solucion buffer
con este pH, el cambio del color del indicador en la valoracién es de color
vino — azul.

- El i6n Magnesio debe existir siempre para el cambio de color durante la
valoracion, por lo que la solucion EDTA se agrega Magnesio en pequefia
cantidad cuando se prepara.

El EDTA reacciona primero en la valoracién con los iones Calcio libres, luego
con los iones Magnesio libres y por ultimo con el Mg*? presentes en la solucién
con el indicador.

En estas valoraciones se utiliza como indicador Negro de Eriocromo T, que es
un acido tribasico que forma complejos solubles coloreados, tanto con los iones

calcio, como los iones Magnesio.

Aplicaciones. (23)
Las aguas que contienen concentraciones elevadas de estos cationes se
llaman desde la antigliedad Aguas Duras, debido a las altas concentraciones de

Calcio y Magnesio.

La dureza se expresa en términos de concentracion de Calcio, generalmente
como Carbonato de Calcio. La dureza del agua a nivel Industrial es importante,
por que el agua dura cuando se calienta en calderas produce precipitacion de

Carbonato de Calcio que obstruye las cafierias y recipientes.



CAPITULO V
METODO DE OXIDO - REDUCCION
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5.0 METODO OXIDO — REDUCCION. (REDOX)
Se define el término de oxido- reduccion como: la reaccién en la que hay un

intercambio de electrones entre un oxidante y un reductor.

Para comprender el fundamento de REDOX es importante conocer los
siguientes conceptos:

5.1 Oxidacion: Es el proceso en el que se da una pérdida de electrones, por lo
gue el nimero de oxidacion del elemento aumenta. (11)

5.2 Agente Reductor: Es la sustancia que pierde uno o mas electrones; es
decir es la sustancia que se oxida. (2)

5.3 Reduccion: Es el proceso en el que se da una ganancia de electrones, por
lo cudél el nUmero de oxidacion del elemento disminuye. (11)

5.4 Agente Oxidante: Es la sustancia que gana uno o mas electrones, es decir
la sustancia que se reduce. (2)

Gran parte de los elementos pueden presentarse mas de un estado de
oxidacion por ello son muchas las sustancias que pueden determinarse por
valoraciones Redox. Es importante que el analito presente un solo estado de
oxidacion.

Fundamento:

El intercambio de electrones sé efectla entre dos pares oxido-reductor, donde
uno se oxida mientras el otro se reduce. No se concibe una oxidacion sin una

reduccion simultanea y viceversa. Los dos pares Redox son los siguientes:

- Primer par: Ox; / Red;
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- Segundo par: Ox; / Red;

El balance de la reaccion Redox es la siguiente:
Ox; + Red, - > Red; + Ox»
Como ejemplo se tiene:

2Fe®+7Zn° —» 2Fe™ + Zn™

zZzn® —> Zn+2e” (Oxidacion)

Fe®+e- _—» Fe” (Reduccion)

Cuando los electrones estan al lado derecho de la reaccién es una Oxidacion;

en cambio si el electrén se encuentra al lado izquierdo es una Reduccién 1)

Los célculos que se emplean para determinar la normalidad se basa en el Peso

Equivalente y se expresa de la siguiente manera:

Peso Equivalente = Peso Molecular

Numero de electrones que intervienen en la reaccion
Existen diferentes tipos de Agentes Oxidantes y Agentes Reductores dentro de

los cuales se pueden mencionar los siguientes: () (7)

Agentes Oxidantes

Agentes Reductores
Peréxido de Hidrogeno Dioxido de Azufre
Perdxido de Sodio Acido Sulfhidrico
Bismutato de Sodio Cloruro de Estafio
Permanganato de Potasio Metales(Ag,Hg,Zn,Cd,Al,Ni)
Dicromato de Potasio Hierro (Fe*?)
Yodo Cromo,Cr*?
Acido Peryé6dico Titanio, Ti*
Bromato de Potasio Cobre
Cerio IV
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Los estandares primarios utilizados en las valoraciones de Redox son los
siguientes: Acido Oxalico, Oxalato de Sodio, Dicromato de Potasio, Cobre
Metalico, Trioxido de Arsénico. Los estdndares secundarios utilizados son:
Permanganato de Potasio, Yodo.

Algunos reactivos como el Acido Nitrico, Acido Clorhidrico, Cloro y Peroxido de
Hidrégeno no se utilizan como valorante debido a que sus disoluciones no son
suficientemente estables o porgue no reacciona estequiométricamente.

5.5 Indicadores Redox. () (®)

Los indicadores Redox son sustancias organicas que presentan la propiedad de
oxidarse o de reducirse modificando su color. Estos indicadores son sistemas

Redox tipicos que pueden representarse por la semi-ecuacion:

In ox+ ne_ < » In red

Existen compuestos organicos fuertemente coloreados que sufren oxidacion o

reduccion reversible.

En la mayoria de indicadores Redox estos dependen del pH donde interviene

la concentracion de iones H* y afecta el color del indicador.

Cuando se varia el pH en un sistema se puede provocar la precipitacion de
algunos de los iones compuestos del sistema debido a la alteracion de los
componentes del sistema. En estos casos la influencia del pH solo es valida
para aquellos valores de pH en los que se puede producir una precipitacion. Si

se tiene por ejemplo en la precipitacién del sistema Fe*™® / Fe*? este potencial
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depende del pH debido a que si el pH es menor que 2.5 se aplica la siguiente

ecuacion: (7)
E=E°-0.0591log Fe*?

Fe™

Pero si el Hierro precipita como Fe(OH); en donde el pH es mayor que 2.5

donde se obtiene:
Fe(OH); = Fe™ + OH "
Kps=[Fe™®] [OH ]*

Kps

W3y _
[Fe™] = oH |

Si este valor se aplica a la ecuacion de Redox:

| +2

E=E° - 0.0591 log Kps de donde:
loH T
E=E°- lo |Fe+2 |OH |3 : pero si
B 9 Kps P
Kw

[OHT] = ]

E = E° - 0.0591 log[Fe*?] 1};—\"’]
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Fe*?| Kw?
Kps[H'[

E=E° 0.0591 log

Cuando la concentracion de iones Hidrégeno es mayor el pH es menor, en

cambio a mayor concentracion de iones Oxidrilos el pH es alcalino.
Las cualidades de un indicador Redox son las siguientes:
- El cambio de color debe ser instantaneo- reversible.

- Sensible, para que se utilice una pequefia cantidad de indicador, para llegar al

punto final.

Existen diferentes tipos de indicadores que se pueden utilizar en las titulaciones

Redox, dentro de ellos estan:

- Autoindicadora: lo cual puede actuar como su propio indicador ejemplo:

Permanganato de Potasio y Cerio (IV).
- Indicador Especifico ejemplo: el almidén.
- Indicador Externo, ejemplo: el 16n Ferrocianuro.

De todos los indicadores Redox, la Ferroina es la que mas se acerca al
indicador ideal, ya que reacciona rapida y reversiblemente, su cambio de color
es muy marcado y sus soluciones son estables y se preparan facilmente. Su
forma oxidada es bastante inerte a los agentes oxidantes fuertes lo que no

sucede con la mayoria de indicadores.
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Los indicadores metdlicos, estos se comportan de manera reversible y pueden

oxidarse o reducirse repetidamente si es necesario.

Algunas determinaciones se verifican de forma indirecta mediante una
secuencia de reacciones Redox, como ejemplo la valoracion de Cobre (II) con
Tiosulfato de Sodio. ElI Cobre se determina haciéndolo reaccionar con un
exceso de Yoduro, con lo que se libera el Yodo, que posteriormente se valora

con una Solucién Patréon de Tiosulfato de Sodio.

2Cu?+ 41 2Cul +1,

|, +2NasS,03 —— »  S406 2 4217
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5.6 Permanganometria. (7)

Cuando se utiliza el Permanganato de Potasio el medio debe ser fuertemente

acidico, en los cuales el productos de reduccion es el ibn Manganeso (Mn™) y
este a la vez actia como autoindicador.
El Manganeso puede existir en varios estados de oxidacion estables; sin
embargo en la mayoria de las valoraciones de oxido - reduccion; Los estados
de oxidacién importantes de este elemento son Manganeso (VII), Manganeso
(IV) y Manganeso (Il). Pero el estado de oxidacién que interesa es el
Manganeso (VII) y las reacciones que intervienen son:

MnO, +8H"+5e- _— , Mn™ +4H,0 Medio &cido

MnOz; +4H" +3e- ——* MnO; +2 H;O Medio alcalino (7)
La eleccion del &cido en la determinacion de Permanganometria es muy
importante, ya que no se puede utilizar cualquier acido, en el caso del Acido
Sulfurico y Acido Fosforico son los mas utilizados, porque no reaccionan con el
Permanganato de Potasio en medio diluido; en cambio el Acido Clorhidrico solo
Se usa para ciertos casos:
- En solucion muy diluida.
- Sin aumento de Temperatura.
- Si la titulacion se efectia lentamente.

- Para mantener el nimero de oxidacién deseado.
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El Acido Nitrico no se recomienda en este tipo de valoraciones, debido a que
presenta productos nitrosos que reducen al Permanganato. (2)

El Permanganato de Potasio escasamente se encuentra en un alto grado de
pureza, para poderlo usar directamente como estandar primario.

El cuidado que se debe de tener cuando se prepara la solucion de

Permanganato es de no filtrarla con papel filtro, ya que este es causa de

descomposicion de dicha solucion; por lo que se recomienda usar un embudo
Gooch filtrante de vidrio poroso. (e)

Entre las soluciones reductoras estandar tenemos:

- Oxido Arsenioso (As,O,)

- Oxalato de Sodio (Na,C,0,)

- Alambre de Hierro puro.

5.6.1 Oxido Arsenioso.()

Cuando se utiliza el Oxido Arsenioso para estandarizar al Permanganato de
Potasio se debe de utilizar un catalizador debido a que la valoracion no
transcurre rapidamente y esto se debe a que el Permanganato de Potasio se
reduce parcialmente a Manganeso (lll) y Manganeso (IV) que se estabiliza
como complejos Arsenatos. El catalizador que se utiliza es Monocloruro de

Yodo.

Los requisitos que debe de cumplir un catalizador Redox son los siguientes:
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- La forma oxidada del catalizador ha de reaccionar rapidamente con el agente
reductor.

- La forma reducida del catalizador ha de reaccionar rapidamente con el agente
oxidante. (7)

5.6.2 Oxalato de Sodio. (7)

Para obtener resultados analiticos exactos y estequiométricos se deben de
cumplir cierta condicion:

- La valoracion se debe de realizar a una temperatura aproximadamente a
60 °C, de modo que la velocidad de la reaccion es convenientemente rapida.
Las primeras gotas de la solucion de Permanganato reaccionan muy
lentamente; es decir las primeras gotas no desaparecen durante varios
segundos, pero las siguientes gotas del valorante reaccionan cada vez con mas
rapidez hasta que se vuelve instantdnea. Este comportamiento se le conoce
como Proceso Autocatalitico, en el cual uno de los productos de reaccién
funciona como un catalizador. En este caso el Manganeso (Il) actia como
catalizador. El Acido Oxalico es oxidado a Bioxido de Carbono, y el

Permanganato es reducido a iobn Manganeso.

5.6.3 Indicadores para Permanganometria. (7)

En estas valoraciones no se utiliza indicador, ya que el Permanganato actua
como autoindicador; excepto si la solucion se encuentra muy diluida como por
ejemplo: 0.001 N y en este caso el indicador que se puede utilizar es la

Ferroina.
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5.6.4 Estandarizacion del Permanganato de Potasio 0.1N vrs. Oxalato de
Sodio 0.1N. )

Material Y Equipo:

- Balanza Analitica.

- Balén Volumétrico de 100.0 y 1000.0 mL.
- Beaker de 30 mL.

- Bureta de 50.0 mL.

- Crisol Gooch.

- Desecador.

- Erlenmeyer de 250 mL.

- Espatula.

- Estufa con termostato.

- Frasco Lavador.

- Hot plate.

- Pinza para Bureta.

- Pipeta Volumétrica de 25.0 mL.
- Probeta de 25 mL.

- Soporte.

- Termometro.

Reactivos:

- Acido Sulfarico 1N (ver anexo 8)

- Agua libre de COy, (ver anexo 8)
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- Oxalato de Sodio Solido.

- Permanganato de Potasio Sdlido.

5.6.4.1 Preparacion del Oxalato de Sodio 0.1 N. (s

1. Pesar 0.6800 gramos de Oxalato de Sodio en una balanza analitica
(previamente secado a 105 - 110 °C por dos horas y enfriado en un
desecador).

1. Transferirlo a un balon volumétrico de 100.0 mL.

2. Disolver, aforar y homogenizar.

5.6.4.2 Preparaciéon del Permanganato de Potasio 0.1 N. 2

Procedimiento.

2. Pesar 3.16 g de sal de Permanganato de Potasio sélido en beaker de 30
mL.

3. Disolver el Permanganato de Potasio con agua hirviendo hasta completa
disolucion.

4. Filtrar la solucion en un Crisol Gooch de vidrio poroso.

3. Llevar a volumen en un balén volumétrico de 1000.0 mL y aforar con agua
libre de CO, y homogenizar.

5. Guardar la solucién en un frasco ambar.
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Notas:

- Conservar las soluciones en frascos bien lavados y secos, protegidos de la
luz.

- El KMnO,4 oxida muy facilmente las materias organicas por lo que se debe
evitar usar papel filtro.

- Las soluciones valorantes de KMnQ, se usan a una concentracion de 0.1N.

Valoracion del Permanganato de Potasio 0.1 N con Oxalato de Sodio 0.1 N

1. Tomar con una pipeta 25.0 mL. de la solucion de estandar de Oxalato de
Sodio 0.1N.

2. Transferirlo a un Erlenmeyer de 250 mL.

1. Adicionar con probeta 15 mL. de Acido Sulfurico 1 N y calentar la solucion a
60°C (controlar la temperatura con un termometro).

3. Valorar la solucion estandar de Oxalato de Sodio 0.1 N, con la solucion de
Permanganato de Potasio 0.1N en caliente.

4. Agitar constantemente hasta la aparicion de un color rosado tenue.

5. Leer los mL gastados.

6. Realizar dos valoraciones mas. (9)

Célculos:

_ Gramos y,c,0,
NKMno4 - vV

mL kmno, X MeJ \a.c,0,

en alicuota

meq = g/ mL.
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En 100.0 mL 0.6800 g de Oxalato de Sodio.

En 10.0 mL X gramos de Oxalato de Sodio.

X =0.068 g Oxalato de Sodio en alicuota de 10.0 mL.
Nota: En el caso de las valoraciones de soluciones de Permanganato de
Potasio, que son soluciones obscuras su lectura se realiza en el borde superior

del menisco en vez del inferior como se hace tradicionalmente. (9)
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Aplicacién del Permanganato de Potasio.
5.6.5 Determinacion de Perdxido de Hidrégeno. (6)
Material y Equipo:

- Balanza granataria.

- Balén Volumétrico de 250.0 mL.

- Beakers de 600 y 50 mL.

- Bureta de 50.0 mL.

- Erlenmeyer de 250 mL.

- Pinza para Bureta.

- Pipeta de 25.0 mL.

- Probetas de 5y 100 mL.

- Soporte para Bureta.

Reactivos:

- Acido Sulfurico 2 N (ver anexo 8)

- Agua libre de CO,, (veranexo 1)

- Solucién de Permanganato de Potasio 0.1 N. (ver pagina 110)

- Muestra: Peroxido de Hidrégeno.

Tratamiento de la Muestra:

Pipetear 25.0 mL de solucion de Peroxido de Hidrégeno y transferirlo a un balon

volumétrico de 250.0 mL y aforar la muestra con agua libre de CO,.
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Procedimiento:

2.

6.

7.

Tomar con una pipeta volumétrica de10.0 mL. de solucion de Peroxido de
Hidrégeno.

Transferirla a un Erlenmeyer de 250 mL.

Adicionar 15 mL. de Acido Sulftrico 2 N

Titular con la solucion de Permanganato de Potasio que ha sido previamente
estandarizada hasta que la solucion cambie ha rosado.

Leer los mL. gastados.

Realizar dos valoraciones mas. (9)

Céalculos:

% Agua Oxigenada =

VmL KMnO, X NReaI KMnO, X meq H,0, X 100
\%

mL muestra

Vkmnos = Volumen del Permanganato de Potasio.

N real kMnoa = Normalidad del Permanganato de Potasio.

meq = g/mL de Peroxido de Hidrégeno.

V = volumen de la muestra.

100 = se multiplica para determinar porcentaje.
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5.7 Valoraciones con Dicromato de Potasio. (7)
El Dicromato de Potasio en disolucién acida, no es un oxidante tan fuerte, como

el Permanganato de Potasio (KMnO,), sin embargo presenta ciertas ventajas

sobre este:

- El Dicromato de Potasio existe en el comercio como patrén primario, las
soluciones patrén pueden prepararse por el Método Directo.

- La solucién patrén de Dicromato de Potasio, son estables indefinidamente.

- No existe ningun estado de oxidacion del Cromo estable entre los estados de
+6 y +3, por lo que es posible una reaccién para el Dicromato de Potasio.

- La solucion patron de Dicromato pueden ebullir sin descomposicion. Esta
caracteristica lo hace util, para la oxidacion de los compuestos inorganicos
gue normalmente exigen para su oxidacion completa a Temperatura elevada y
de bastante tiempo.

- ElI Dicromato de Potasio es suficientemente transparente para que se perciba

en la bureta el fondo del menisco.

- El principal uso del Dicromato de Potasio es la valoracion de Hierro (ll) o

Hierro (lll) que se utiliza directamente para el andlisis del Hierro.



5.7.1 Preparacion de la Solucion de Dicromato de Potasio 0.1 N.

Material y Equipo:

- Balanza Analitica.

- Balén Volumétrico de 1000.0 mL.
- Beakers de 500 mL.

- Frasco Lavador.

Reactivos:

- Agua Destilada.

- Dicromato de Potasio Solido.

Procedimiento:

1. Pesar 4.9 gramos de Dicromato de Potasio Saolido.
2. Transferirlo a un balén volumétrico de1000 .0 mL.

3. Disolver el Dicromato de Potasio con agua destilada

4. Aforar y homogenizar .con agua destilada (s)

Nota: Esta solucion se toma como un estandar primario
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Aplicacién del Dicromato de Potasio.
5.7.2 Determinacién de Hierro en un Mineral. ()
Material y Equipo:

- Balanza Analitica.

- Bureta de 50.0 mL.

- Erlenmeyer de 250 mL.

- Hot Plate.

- Pinza para Bureta.

- Pipeta Volumétrica de 10.0 mL

- Probeta de 25 mL.

- Soporte para bureta.

- Vidrio de Relo;.

Reactivos:

- Acido Clorhidrico Concentrado.

- Acido Fosférico 85 %. P/P

- Acido Sulfarico Concentrado.

- Agua destilada.

- Cloruro de Estafio (II) 2N (ver anexo 8)

- Cloruro de Mercurio (1) 2N (ver anexo 8)

- Solucion de Dicromato de Potasio 0.1 N
- Solucién de Difenilaminasulfonato de Sodio (ver anexo 8)

- Muestra: Soluciéon de Sulfato Férrico 0.1N
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Procedimiento:

1.

9.

Medir con una pipeta 10.0 mL. de Sulfato Férrico y colocar en un beaker
de 400 mL

Agregar 10 mL. de Acido Clorhidrico concentrado con probeta.

Calentar la muestra cerca del punto de ebullicién y enfriar.

Agregar lentamente y con agitacion gota a gota solucion de Cloruro
Estannoso, hasta decoloracion (procurando de no agregar un exceso de
Cloruro Estannoso y de que la solucién este fria).

Adicionar 10 mL de Acido Clorhidrico concentrado con probeta y diluir
con agua destilada a un volumen aproximado de 200 mL.

Adicionar con probeta 10 mL de solucién de Cloruro de Mercurio (II) y
dejar reposar durante 2-3 minutos.

Adicionar 5 mL de Acido Fosférico al 85 % con probeta y 14 gotas de
indicador de Difenilamina

Titular lentamente con la solucion de Dicromato de Potasio 0.1 N, hasta
la aparicion de una coloracion verde - azul.

Leer los mL gastados y realizar dos valoraciones mas.

Céalculos:

Gramos de Fe(alicuota)=V,,  c.o. XNy c.0, XMeq,__.;

meq: g/mL

Vkocr2o7: militros del Dicromato de Potasio.
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N kocro07 - Normalidad Real del Dicromato de Potasio.

Nota:
El Cloruro Estannoso se agrega para regular el nuUmero de oxidacion del hierro
y se reconoce cuando la solucién desaparece el color amarillo del hierro.

Se evita el exceso porque este interferiria en la valoracion. (o)



120

5.8 Cerimetria. (7)
Los estados de oxidacion de Cerio son +3 y +4 los compuestos sélidos de Cerio
(IV) son amarillo - naranja y sus disoluciones presentan una coloracion analoga
al Dicromato. Las disoluciones del Cerio (lll) son incoloras; aunque las
disoluciones de Cerio (IV) pueden ser autoindicadores, la mayor parte de los
procedimientos se recomienda que el reactivo valorante se debe especificar el
uso de indicadores redox, especialmente los de la familia de la Fenantrolina
ferrosa, que proporciona un viraje mas pronunciado desde el rojo intenso al azul
tenue.
Las disoluciones de Cerio (IV) gue se utilizan son:

- Sulfato Cérico Anhidro Ce(SOy);

- Sulfato Cerioamédnico Ce (SOg4)4(NHz), 2 H,0.

- Nitrato Cerioaménico Ce (NO3)s(NH,)2.
Generalmente las soluciones valoradas 0.1N se preparan en medio Sulfarico
(1 a 3 M) o en medio Perclérico.
Las soluciones sulfuricas de sales de Cerio se pueden conservar durante un

afo, las soluciones percléricas solo pueden guardarse por una hora.
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5.8.1 Estandarizacion de Sulfato de Cerio (V) 0.1N vrs Hierro (Ill) 0.1N
Material y Equipo:

- Agitador de vidrio.

- Balanza Granataria.

- Balén Volumétrico de 100.0 mL.
- Beaker de 100 mL.

- Bureta de 50.0 mL.

- Desecador.

- Erlenmeyer de 250 mL.

- Estufa con termostato.

- Frasco con tapon esmerilado.

- Frasco Lavador.

- Hot plate.

- Pipeta Volumétrica de 10.0 mL.
- Pinza para Bureta.

- Portamuestra.

- Probeta de 10 ,25 mL.

- Soporte para Bureta.

Reactivos:

- Acido Clorhidrico Concentrado

- Hierro (Alambre)
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- Solucién de Cloruro Estannoso (I11) 2N (ver anexo 8)

- Solucién de Cloruro de Mercurio (I1) 2N (ver anexo 8)

- Sulfato de Cerio (V) Sélido.

- Solucién indicadora de Ferroina (ver anexo 8)

5.8.2 Preparacién de Sulfato de Cerio (IV). ) (7)

Procedimiento.

1.

Pesar en una balanza granataria 65 g de Sulfato de Cerio en un porta
muestra.

Transferirla en un beaker.

Agregar 500 mL H>SO4 2N y agitar hasta completar disolucion.

Aforar y homogenizar con agua en un balén volumétrico de 1000.0 mL.
Conservarlo en frasco con tapén esmerilado.

Nota: Si la solucién esta turbia, se debe de filtrarla antes de usarla.

Valoracion de Sulfato de Cerio (IV) 0.1N vrs. Hierro (1l1) 0.1 N ) (7)

5.8.3 Preparacion de Hierro y reduccion del Hierro (111) 0.1N.

Pesar 0.56 gramos de alambre de Hierro puro y transferirlo a un balén
volumétrico de 100.0 mL y aforar.

Tomar una alicuota de 10.0 mL de Hierro y transferirla a un beaker de

400 mL.

Agregar 10 mL. de Acido Clorhidrico concentrado con una probeta.
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5. Calentar la solucion cerca del punto de ebullicion, enfriar y agregar
lentamente y con agitacidén gota a gota solucién de Cloruro Estannoso, hasta
completar decoloracion, procurando no agregar un exceso de Cloruro
Estannoso, la solucion debe estar fria.

6. Adicionar 10 mL. de Acido Clorhidrico concentrado con una probeta y diluir
con agua destilada a un volumen aproximado de 200 mL.

7. Afadir 10 mL. de solucion de Cloruro de Mercurio (Il) y dejar reposar la
solucién durante 2-3 minutos.

8. Transferir la solucion a un Erlenmeyer de 500 mL. y adicionar dos gotas de
solucion indicadora de Ferroina.

9. Titular la solucion de Cerio (IV) hasta que el color cambie de rosado a color
amarillo tenue.

Calculos:

Gramos

de Fe* en alcuota

NCe =
(v)
VmL Ce(lV) X meq Hierro

meqgre" : g/mL
V: mL Sulfato de Cerio (1V)

En 100.0 mL 0.56 g de Hierro. ()

En 10.0 mL X gde Hierro. (")



124

Aplicacién de Cerio (1V)
5.8.4 Determinacién de Hierro en una Hoja de Afeitar. ()
Material y Reactivo:
- Balanza Analitica.
- Bureta de 50.0 mL.
- Erlenmeyer de 250 mL.
- Hot Plate.
- Pinza para Bureta.
- Probeta de 25 mL.
- Soporte para Bureta.
- Vidrio de Relo;.
Reactivos:
- Acido Clorhidrico 1N (ver anexo 8)
- Acido Clorhidrico Concentrado.
- Agua Destilada.
- Muestra = Hoja de rasurar (para determinar hierro)
- Solucion de Sulfato de Cerio (IV) 0.1 N.
- Solucidn de Cloruro de Estafio (lI) (ver anexo 8)

- Solucién Indicadora de Ferroina (ver anexo 8)
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Tratamiento de la Muestra.

1. Pesar la hoja de rasurar en una balanza analitica y anotar el peso.

2. Agregar aproximadamente 5 mL de agua destilada en un Erlenmeyer de
250 mL.

3. Luego adicionar 25 mL. de Acido Clorhidrico concentrado con
precaucion.

4. Calentar la muestra durante 5 minutos en un Hot Plate.(realizarlo en
camara)

5. Dejar la muestra en reposo por 10-15 minutos a temperatura ambiente.

6. Calentar nuevamente hasta ebullicion hasta que se disuelva por
completo (la solucién debera ser de color verde claro).

7. Si la solucion es amarilla se debe de agregar Cloruro Estannoso para
reducir todo el Hierro y luego adicionar 10 mL. de Cloruro de Mercurio
().

Procedimiento:

3. Tomar de la solucion anterior 10.0 mL que ha sido previamente tratada,
transferirla a un balon volumétrico de 100.0 mL, aforar y homogenizar.

4. Tomar una alicuota de 50.0 mL. y transferirla a un erlenmeyer de
500 mL. y agregar dos gotas de solucion de Ferroina 1.5 %.

5. Titular con la solucion de Sulfato de Cerio (IV) hasta que el color cambie

de rosado a un amarillo tenue.
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Céalculos:

Gramos _.. =V _.. XN_..xmeq . x10

V ceso, : Mililitros de Cerio.

N ceso, - Normalidad Real Sulfato de Cerio (IV).

meq: g/mL
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5.9 Valoraciones con Yodo. (2

Los oxidantes mas fuertes oxidan los iones Triyoduro (I ) a Yoduro (I 7) y los
reductores fuertes reducen el Yodo (I ) a Triyoduro (I ) .Por este motivo, los

métodos volumétricos que involucran al yodo se dividen en dos grupos:
- Los Métodos Directos (Yodimetria)
- Los Métodos Indirectos (Yodometria) (1)

Las Fuentes de Error que existen en los métodos de Yodo son:

- El Yodo tiene la caracteristica de sublimarse, esto se puede minimizar
afnadiendo a la disolucion un exceso de Yoduro de Potasio.

- Las valoraciones con Yodo no se realizan en caliente debido a la volatilidad
del Yodo.

- El'i6n Yoduro se oxida con él Oxigeno del aire.

41 +0,+4H" — 2H,0 + 2,

- Esta oxidacion no se percibe en disolucion neutra, pero se aprecia mejor a
medida que se aumenta la acidez.

- La luz intensa acelera la oxidacién atmosférica del i6n Yoduro y de la misma
forma actlan algunos catalizadores como Cobre (1), Nitratos y Oxidos de
Nitrégeno.

- El agua que se usa para disolver el Yoduro Potasico en los métodos Indirectos
debe estar recientemente hervida para eliminar el Oxigeno disuelto y poder

valorar el Yodo posteriormente
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- El Yodo ataca materiales organicos como el corcho y el hule, por eso se debe
utilizar frascos con tapon de vidrio. (1)

La disolucion de Yodo: no es suficientemente pura como para poderse utilizar
como patrén primario, debido que es volatii a Temperatura ambiente y su
pesada exacta es dificil por lo que se prepara una disolucién de yodo de
concentracion aproximada y después se normaliza.

La cantidad necesaria de yodo se mezcla con un peso 3 — 4 veces superior de
Yoduro Potasico y se tritura en un beaker con pequefias porciones de agua,
vertiendo luego de cada una de estas porciones en el frasco volumétrico de un
litro y continuando el tratamiento hasta que todo el yodo este disuelto vy
posteriormente aforar.

5.9.1 Clasificacion de los Estandares: (s

METODO DIRECTO (YODIMETRIA)

ESTANDAR PRIMARIO ESTANDAR SECUNDARIO

Trioxido Arsénico(As,O3 ) [Yodo (1)

METODO INDIRECTO (YODOMETRIA)

ESTANDAR PRIMARIO ESTANDAR SECUNDARIO

Cobre Tiosulfato de Sodio (Na,S,03)

Dicromato de Potasio Tiosulfato de Sodio (Na,S,03)
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5.9.2 Indicadores. (2
La ventaja de utilizar el método con Yodo, es la sensibilidad con que se detecta

el punto final.

En los métodos directos se utiliza como reactivo valorante el Yodo, el cudl
reacciona con el almidon (indicador) por aparicion del primer exceso de yodo,
dando un color azul intenso, por lo que se reconoce que se llego al punto final.
En cambio en valoraciones indirectas se valora el Yodo liberado. 1)

Los indicadores mas utilizados son los siguientes:

- Yodo como autoindicador: Se usa cuando las soluciones son incoloras y el
color que se produce es amarillo palido.

- Almidon: produce un color azul intenso del complejo yodo - almidén, es una
prueba muy sensible para el Yodo, su sensibilidad es mayor en soluciones
ligeramente acidas y en presencia de iones yoduros que en sus soluciones

neutras.

- Las soluciones de almidén se descomponen facilmente debido al crecimiento
bacteriano, por lo que debe de usarse un conservador como Yoduro de
Mercurio (1), Acido Borico, para evitar su descomposicion. Los productos de
descomposicion reaccionan con el yodo dando una coloracion rojiza. La
sensibilidad del indicador disminuye al aumentar la temperatura con algunos

reactivos organicos como el Metanol y el Etanol.



El almidon en el método directo produce un cambio de color azul y en el

analisis Indirecto el color azul cambia a incoloro.

Entre los Agentes Reductores y Agentes Oxidantes se puede mencionar: (2)

AGENTES REDUCTORES

AGENTES OXIDANTES

Tiosulfato de Sodio

Sulfuro de Hidrogeno

Arsénico (Ill)

Dioxido de Azufre

Antimonio(lIl)

Tiosulfato de Sodio

Sulfuro

Sulfito

Estano(ll)

Ferrocianuro

5.9.3 Método Directo (Yodimetria). ()

Consiste en utilizar una solucién Estandar de Yodo para determinar reductores
fuertes como el Tiosulfato de Sodio, Arsénico (lII),Antimonio (lIl),Sulfuro, Sulfito,
Estafio (I1),Ferrocianuro ,generalmente en medio Neutro o ligeramente Acido,

determinacion de Hidrazina, determinacion de Estafio(ll), Arsénico (l11).
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5.9.3.1 Estandarizacion de Yodo 0.1 N vrs. Triéxido de Arsénico 0.1N
Material y Equipo:

- Balanza granataria.

- Balon volumétrico de 1000 .0mL
- Beakers 250 mL

- Bureta de 50.0 mL

- Desecador

- Erlenmeyers de 250 mL

- Estufa con Termostato.

- Frasco lavador.

- Hot plate.

- Pinza para Bureta.

- Pipeta Volumétrica de 10.0 mL
- Probeta de 10y 25 mL

- Soporte para Bureta.

- Vidrio de relo;.

Reactivos:

- Acido Clorhidrico Concentrado.

- Agua destilada.
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- Bicarbonato de Sodio sélido.

- Solucion de Almidén (ver anexo 8)

- Tribxido de Arsénico solido.

- Yodo sdlido.

- Yoduro de Potasio sélido.

5.9.3.2 Preparacion del Trioxido de Arsénico 0.1 N. () (15)

. Secar en una estufa el Triéxido de Arsénico por una hora a 110 °C y luego
dejarlo enfriar en un desecador.

. Pesar en una balanza 0.5 g de Trioxido Arsénico y transferirlo a un beaker
de 100 mL y disolverlo con una solucién de Hidroxido de Sodio 10 N gota a
gota.

. Diluir a 40 mL. de agua y Neutralizar con Acido Clorhidrico 12 N empleando
papel pH como indicador o solucién de Fenolftaleina al 1%.

. Agregar gotas de Acido Clorhidrico 12N hasta que la solucién este
levemente acida.

. Transferirlo la solucién anterior a un balén volumétrico de 100.0 mL. y
adicionar 0.5 g de Bicarbonato de Sodio hasta completa disolucion del

Bicarbonato de Sodio.

6. Aforar y homogenizar la solucion.

5.9.3.3 Preparacion de la Solucion de Yodo 0.1 N. )

1. Pesar 20 g de Yoduro de Potasio puro en beaker de 250 mL forrado.
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2. Pesar 12.7 g de Yodo en vidrio de reloj y mezclar ambas sales fuertemente y
luego disolverlas en agua destilada.

3. Aforar y homogenizar la solucion de Yodo con agua destilada.

Nota: En las soluciones de Yodo la cristaleria que se utiliza debe ser de vidrio,

tapdn de vidrio esmerilado.
Valoraciéon del Yodo 0.1N con Triéxido de Arsénico 0.1 N. )

1. Tomar una alicuota de 10.0 mL de solucion de Trioxido de Arsénico y
transferirla a un erlenmeyer.

2. Agregar 10.0 mL de agua destilada y adicionar 10 mL. de solucion saturada
de Bicarbonato de Sodio.

3. Agregar 2 mL. de solucion de almidon (recién preparado) y homogenizar,
hasta disolver todo el Carbonato Acido de Sodio.

4. Valorar lentamente con la solucién de Yodo, hasta que la solucién cambie a
color azul.

Célculos:

N = gAs:ZO3 (alicuota)
L=
© " Vi, XMeE 0,

mL1,

V. i mililitros gastados de Yodo.

Meq a0, - 9/ML
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En 100.0 mL 0.5 g de Trioxido de Arsénico.

En 10.0 mL X g de Tridxido de Arsénico.

X =0.05 g de Trioxido de Arsénico en alicuota de 10.0 mL
Aplicacion de Yodimetria (Método Directo)
5.9.3.4 Determinacion de Antimonio en muestra de Estibina. ()

Material y Equipo:

- Agitador de Vidrio.

- Balanza Granataria.

- Balén Volumétrico de 1000.0 mL.
- Beaker de 600.0 mL.

- Bureta de 50.0 mL

- Erlenmeyer de 250 mL.
- Espatula.

- Estufa.

- Hot plate.

- Perilla de goma.

- Pinza para bureta.

- Pipeta de10.0 mL.

- Soporte para bureta.



- Vidrio de reloj

Reactivos:

- Acido Clorhidrico Concentrado.

- Acido Clorhidrico 6N (ver anexo 8)

- Agua destilada.

- Bicarbonato de Sodio Sdlido.

- Muestra: Estibina.

- Solucién de Almidon (ver anexo 8)

- Solucién Indicadora Fenolftaleina 1 % (ver anexo 8)
- Solucién de Hidroxido de Sodio 6 N.
- Solucién de Yodo 0.1N
Tratamiento de la muestra:

Procedimiento:

1. Secar en una estufa a 110 °C la Estibina por dos horas.

2. Pesar 8.9 gramos de Estibina y transferirlo a un beaker de 600 mL.
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3. Agregar 20 mL. de Acido Clorhidrico concentrado y cubrir el beaker con

un vidrio de reloj.

4. Calentar la solucion hasta que se disuelva la sal.

5. Agregar Acido Clorhidrico 6 N si la sal no se ha disuelto completamente.
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6. Adicionar tres gotas de Fenolftaleina y neutralizar con Hidroxido de Sodio
6 N hasta que cambie a color rosado.

7. Agregar solucion saturada de Bicarbonato de Sodio, hasta que no
produzca efervescencia.

8. Transferir la solucién a un balén volumétrico de un litro aforar y
homogenizar la solucién con agua destilada.

Estandarizacion:

1. Tomar una alicuota de 10.0 mL. de solucion de Estibina 0.1 Ny
transferirla a un Erlenmeyer.

2. Agregar 10 mL. de agua destilada.

3. Agregar 2 mL de solucién de Almidon de preparacion reciente y
homogenizar hasta disolver todo el Bicarbonato de Sodio.

4. Valorar lentamente con solucion de Yodo 0.1N hasta que la solucién
cambie a un color azul.

5. Leer los mL gastados y realizar dos valoraciones mas.

Célculos:

Gramos 5, =V = xNg ™ xpeq " x10
V. mililitros yodo.
N, :normalidad Real de I.

meq ... =g/ mL.
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5.9.4 Método Indirecto (Yodometria) (7)

Son aquellos en los que los oxidantes se determinan haciéndolos reaccionar
con un exceso de iones yoduro y determinandose el yodo liberado con un
reductor estandar como el Tiosulfato de Sodio, ejemplo: determinacién de

halégenos, O3, Ce™, Fe*?.

5.9.4.1 Estandarizacion del Tiosulfato de Sodio 0.1N vrs. Cobre 0.1 N. ) (6

Material y Equipo:

- Balanza Analitica.

- Beaker de 250 mL

- Bureta de 50.0 mL.

- Espatula.

- Hot plate.

- Papel glasin.

- Pinza para bureta.

- Pipeta de 10.0 mL.

- Probetas de 10y 25 mL
- Soporte para bureta.

- Termometro.

Reactivos:

- Acido Acético 6N (ver anexo 8)
- Acido Acético glacial

- Acido Nitrico Concentrado.
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- Agua destilada.

- Cobre metalico Sélido.

- Solucién de Hidroxido de Sodio 1IN (ver anexo 8)

- Tiosulfato de Sodio Sélido.

- Yoduro de Potasio Sélido.

5.9.4.2 Preparacion de la Solucion de Cobre 0.1 N. ()

1.

2.

Pesar 0.635 g de Cobre metalico.

Disolver el Cobre con Acido Nitrico Concentrado hasta disolucién
completa.(realizar en camara)

Diluir la solucion con 25 mL de agua y hervir durante un minuto (para
eliminar los Oxidos de Nitrégeno) y agregar 1.0 g de Urea.

Retirar el beaker del hot plate y adicionar Hidroxido de Sodio 1 N hasta que
comience a formarse un precipitado.

Si la solucion tiene un color azul permanente, se hierve para eliminar el
Hidroxido de Sodio en exceso.

Afiadir con una probeta 7.0 mL de Acido Acético Glacial o 20 mL de Acido
Acético 6N (disuelve el precipitado de Oxido de Cobre )

Transferir la solucidon estandar a un balon volumétrico de 100 mL. y agregar

agua destilada aforar y homogenizar.
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5.9.4.3 Preparacion de la Solucion de Tiosulfato de Sodio 0.1 N (s)

1.

1.

2.

3.

Pesar 12.5 g. De Tiosulfato de Sodio Pentahidratado.

Transferirlo a un baldon volumétrico de 500.0 mL disolverlo con agua
destilada

Agregar 0.1 g de Carbonato de Sodio.

aforar y homogenizar con agua destilada.

Valoracién del Tiosulfato de Sodio 0.1N con Solucién de Cobre 0.1N

2.

Tomar una alicuota de 10.0 mL. de Solucion de Cobre 0.1N y colocarlo en
un Erlenmeyer de 250 mL.

Agregar 10 mL de solucién de Yoduro de Potasio al 10 %.

Tapar y esperar 2 minutos para que pueda reaccionar con el Cobre.

Agregar 1 mL. de solucién indicadora de almidén.

Titular la solucion de Cobre con la solucion de Tiosulfato de Sodio hasta
cambio de color azul a incoloro.

Leer los mililitros gastados.

Realizar 2 valoraciones mas.
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Céalculos:

gCu en alicuota

VmL Na,S,03 X meq Cu

Na,S,05 —

meq _..=g/mL

En 100.0 mL 0.635 g de Cobre metalico.

En 10.0 mL X g de Cobre metalico.

X =0.0635 g de Cobre en alicuota de 10.0 mL.

Aplicacion de Yodometria (Método Indirecto).
5.9.4.4 Determinacion del Agente Oxidante (Cl) de una Lejia. ()
Material y Equipo:

- Agitador de Vidrio.

- Balanza Analitica y Granataria.

- Bureta de 50.0 mL.

- Erlenmeyer de 250 mL.

- Espétula.

- Perilla de goma.

- Pinza para Bureta.

- Pipeta de 2.0 mL.

- Probeta de 100 mL.

- Soporte para Bureta.
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Reactivos:

- Acido Sulftrico (1:6)

- Agua Destilada

- Muestra: Lejia.

- Solucién de Molibdato de Amonio 3%.

- Tiosulfato de Sodio sélido.

- Yoduro de Potasio (sélido)

- Solucién Indicadora de Almidon.

Procedimiento:

1.

Pipetear 2.0 mL. de lejia utilizando una perilla de goma y transferirla un
Erlenmeyer de 250 mL.

Agregar 75 mL. de agua destilada, 3 gramos de Yoduro de Potasio, 8 mL de
Acido Sulfdrico 1:6 con agua y 3 gotas de solucién de Molibdato de Amonio
3%.

Titular con la solucion de Tiosulfato de Sodio 0.1 N hasta que desaparezca
el color café del Yodo.

Luego adicionar 5 mL de solucion indicadora de almidén.

Segquir titulando hasta que desaparezca el color azul.

Leer los mL gastados.

Realizar dos valoraciones mas.
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Céalculos:
Gramos , =V, ya,s,0, X Nya,s,0, XMeQq  X10
En donde:

V i nays,0, = Mililitros gastados de Tiosulfato de Sodio.

N geal na,s,0, = NOrmalidad Real de Tiosulfato de Sodio.



CAPITULO VI

CONSERVACION DE SOLUCIONES ESTANDARES
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6.1Conservacion de Soluciones Estandares. (7)

Para conservar y guardar soluciones estandares es necesario tomar
precauciones especiales. ElI frasco debe ser éambar y mantenerse
herméticamente cerrado para evitar la evaporacion del disolvente, que podria
causar incremento en la concentracion del soluto. Antes de extraer la solucién,
el frasco se agitara con mucho cuidado para asegurar uniformidad de
composicién, tanto de la porcion extraida como del remanente en el frasco. Las
porciones de solucion extraidas, no se trasladaran de nuevo en el frasco. Esta
precaucion es necesaria para reducir al minimo el riesgo de contaminacion de
la solucién madre, es decir que toda porcién no usada de la alicuota extraida
tiene de desecharse. También se tendra cuidado para impedir que una solucién
estandar moje el tapén de vidrio que lo contiene. Por lo que al evaporarse,
puede hacer que el tapdn se pegue, si no que posteriormente puedan caer
cristales de soluto en la solucion y alterar su concentracion.

Algunas soluciones estandares deben de protegerse de los gases atmosféricos,
por ejemplo, las soluciones de Hidroxido de Sodio reaccionan con el Bioxido de
Carbono atmosféricos, produciendo Acido Carbonico.

Algunas soluciones, como el Nitrato de Plata y Permanganato de Potasio,
deben de almacenarse en frascos de vidrio de color ambar o guardarse en la
oscuridad mientras no se utilizan, para prevenir su descomposicién por efecto
catalitico de la luz.

En el caso de las soluciones de Almidon y de Tiosulfato de Sodio deben de

protegerse para evitar una descomposicion inducida de bacterias



CAPITULO VII
TIPOS DE ERRORES.
SEGURIDAD DE LABORATORIO
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7.0 TIPOS DE ERROR. @) (16)

En la mayoria de los procedimientos experimentales se gasta mucho esfuerzo
para reunir los datos y hoy en dia la mayoria se han convertido en analisis en
datos cuantitativos; esto quiere decir que se derivan de mediciones. Cuando se
realiza cualquier medicion es necesario considerar que se puede cometer
errores y es importante desarrollar habilidades para evaluar los datos y sacar
conclusiones gque estén realmente justificadas.

El término de error es utilizado para referirse a la diferencia humérica entre el
valor medido y el valor real.

Los tipos de errores se clasifican en:

- Error determinado.

- Error Indeterminado.

Los errores determinados: son los que pueden ser atribuidos a causas
definidas y se les conoce también como errores sistematicos ya que también
varia lo que son las condiciones ambientales. Estos a su vez se clasifican en:

- Error causado por el equipo utilizado: incluyendo el uso de aparatos de
medida sin calibrar como es el caso de balanza analiticas, bureta, balones
volumétricos, construccion defectuosa de balanza y contaminacién de las

soluciones por ataque quimico de los recipientes que las contienen.

- Error debido a los reactivos: derivan del que los reactivos pueden contener

impurezas que interfieren en el método del analisis.
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- Error personal, debido a la falta de habilidad del analista para distinguir o
juzgar observaciones con certeza; como ejemplo se tienen, mala distincion de
los colores, no pesar adecuadamente, no pesar en la misma balanza.

- Error operacional: tiene su origen en la inexperiencia o falta de cuidado del
analista. Como ejemplo, el vertido o perdida de reactivos, absorcion de
humedad en sustancias higroscopicas en la pesada, contaminacion de la
muestra durante el analisis.

- Errores indeterminados: son aquellos que ocurren a pesar de ser muy
cuidadoso y meticuloso: son errores fortuitos que no pueden reducirse mas.

Por su propia naturaleza de estos errores hace imposible encontrar ejemplos.
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7.1 SEGURIDAD EN EL LABORATORIO.

Es importante conocer los medios de prevencion, proteccion, y las reglas de
seguridad en el laboratorio para evitar cualquier accidente.

Medios de prevencidn y proteccién individual.

La cabeza: no llevar el cabello suelto en desorden (despeinado), ya que puede
entrar en contacto con una llama o las partes giratorias de un aparato.

Los ojos: el uso de lentes protectores es indispensable frente a proyecciones o
explosiones.

No se recomienda el uso de lentes de contacto, teniendo en cuenta las
emanaciones de los productos volatiles, irritantes o cuando se trabaja con
vapores concentrados, ya que dichos gases pueden concentrarse bajo los
lentes y causar dafio a los ojos.

El uso de lentes prescritos por el médico no es una proteccién adecuada para
los ojos, se recomienda el uso de lentes equipados con vidrio templado o lentes
de plastico con resguardo lateral.

En caso de existir riesgo de salpicaduras, no se considera adecuado el uso de
lentes de seguridad planos o equipados con protectores laterales, sino el de
gafas protectores o lentes con careta.

En caso de trabajar con luz ultravioleta, rayos laser, soldadura, se recomienda
el uso de lentes especiales.

Las manos: para proteger las manos es necesario usar guantes de latex o de

elastdmeros sintéticos. (24) (11)
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Existen guantes que son resistentes a productos quimicos y que son de los
siguientes materiales: goma natural, Neopreno, Nitrilo o Vinilo.

El latex resiste muy poco los solventes organicos. Mientras que el neopreno
puede ser conveniente para la manipulacién de muchos solventes.

Los guantes aislantes hechos de materiales sintéticos se deben utilizar cuando
las temperaturas son extremas, sin embargo los guantes aislantes, hechos de
asbesto no se recomiendan, ya que este material es carcinogénico.

Conviene utilizar dos pares de guantes por turno porque después de un tiempo
de uso variable el guante se hincha, por lo que se recomienda descartarlo para
evitar contaminacion; cuando se realicen analisis con radiacion el uso de
guantes se debe de limitar el tiempo de exposicion.

Los guantes antitérmicos son eficaces contra las quemaduras.

Las cortaduras con vidrio son bastante frecuentes y conviene tomar todas las
precauciones necesarias cuando se manipulan objetos de este material.

El cuerpo: La ropa protectora como batas blancas deben de ser de preferencia
de algodon; Las telas sintéticas deben de prohibirse.

Los pies: se les protege con zapatos cerrados y resistentes. Las sandalias y los
pies descalzos deben prohibirse, asi como zapatos de lona con suela de
caucho.

Las vias respiratorias: Los aparatos de proteccion de las vias respiratorias

tienen que estar adaptados a la naturaleza de la sustancia toxica. (24) (11)
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Los aparatos de proteccion individual con filtros para polvo no son eficaces
contra los gases y vapores; los aparatos filtrantes anti-gas de cartuchos son los
mas utiles en el laboratorio para prevenir accidentes cuando se manipulen
sustancias toxicas, se escoge el tipo de cartucho filtrante que se adapte al
producto.

Las vias digestivas: se evitara pipetear con la boca, lo correcto es usar una
perilla o un aspirador que proporcione el vacio, como una jeringa de plastico
conectada a la pipeta por una manguera de plastico.

Esta prohibido comer y beber en el laboratorio, ni conservar alimentos en el
refrigerador, ni fumar.

Los medios de auxilio: para seguridad del personal las puertas se abriran
hacia el exterior de los locales.

Las vias de salida (pasillos, escaleras) siempre estaran libres de estorbos, se
colocara un sistema de alarma envista de una evacuacion rapida de los locales,
en caso de incendio se realizaran simulacros de evacuacion.

Reglas de Seguridad en el Laboratorio.

Toda persona que este en el laboratorio debe de tener en cuenta ciertas reglas:
Nunca realice un experimento sin conocer el equipo necesario para la seguridad
personal, ni trabaje sin conocer la localizacion y operacion de todos los equipos

de emergencia de los laboratorios. (24)11)
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Los equipos de emergencia son: deposito de agua, extinguidores, alarmas de
incendio, salida de emergencia, respiradores, aparato para administrar
respiracion artificial, botiquin, soluciones oftalmicas para lavar los ojos.

Nunca utilice los reactivos quimicos que estén almacenados en contenedores
gue no tengan etiqueta, que estas se encuentren ilegibles o no se describan sus
caracteristicas. Leer bien las etiquetas antes de usar el contenido del frasco.

No salga del laboratorio sin lavarse las manos en forma minuciosa.

No tomar un frasco o balon vidrio se debe de tener mucho cuidado al tomarlo
por el cuello y sostener de la base para evitar que se quiebre.

Cuando pese o utilice un reactivo quimico, nunca regrese el exceso a su
envase original, tome la cantidad necesaria del reactivo.

No caliente los contenedores de vidrio blando (embudos, probetas) con la flama
directa, el material de vidrio que no sea pirex 0 kimax, no esta disefiado para
resistir altas temperaturas.

Nunca inserte un tubo de vidrio o un termometro dentro de caucho o tapon de
hule sin poner un poco de lubricante (agua, agua jabonosa, o glicerina). (24) (11)
Nunca dirigir con la parte abierta de un tubo de ensayo hacia usted o hacia otra
persona, mientras el tubo este siendo calentado o durante una reaccion
quimica.

Cuidados al usar los Acidos.

Cuando se trabaja con materiales volatiles, recordar que el calor causa la

expansion y el confinamiento de la expansion resulta en explosion.
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Nunca agregue agua a los &cidos concentrados, especialmente al Acido
Sulfarico, los é&cidos fuertes pueden reaccionar con el agua y romper el
recipiente de vidrio por la cantidad de calor que generan.

Cuando se prepara una mezcla de Acido Sulfarico y agua, la forma correcta es
agregar el acido sulfurico al agua, nunca se hace al revés.

El Acido Perclérico es extremadamente peligroso, debido a que explota con
materiales organicos, su forma de almacenamiento es en botellas de vidrio o de
ceramica.

Cuando se trabaja con acidos se debe utilizar el equipo de proteccién adecuado
y tener el cuidado de no Pipetear loa acidos concentrados directamente con la
boca.

Antes de abrir cualquier frasco que contenga el acido o el alcali se debe de

lavar por fuera para evitar contacto con residuos del acido o de la base. 1)



CAPITULO VIIL.

DISCUSION TEORICA
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8.0 DISCUSION TEORICA.

6. El tipo de agua utilizada debe ser agua libre deCO,, para evitar una

reaccion en las muestras o en los estandares.

0. Los estandares secundarios tienen la caracteristica de ser sustancias
higroscopicas, se pesan en una balanza granataria ya que estas
posteriormente son estandarizadas y ademas deben ser guardadas en un
frasco plastico o de vidrio con cierre ajustado.

1. Cuando se preparan estandares por el método de neutralizacion no acuoso
se deben de aplicar solventes organicos.

2. La solucion de Nitrato de Plata debe de conservarse en frascos de vidrio
color ambar, con cierre ajustado.

3. El método de Mohr se emplea para determinar cloruros y bromuros
utilizando como indicador la solucién de Cromato de Potasio al 5%.

4. La valoracion por Volhard se puede realizar por dos métodos: Métodos
Indirecto y Método Directo.

5. El método directo de Volhard es utilizado para la determinacion de los iones
Yoduros y Bromuros; mientras que el método Indirecto es especificos para
iones Cloruros; aplicando como indicador Sulfato Férrlco Amonico al 5%.

6. El método de Volhard por precipitacion es un Método de Andlisis
Volumétrico que se realiza por retrovaloracion.

7. El método de Fajans se aplica para todos los halogenuros, se emplea como

indicador la solucién de Fluoresceina el cual actia a un pH 7-10.
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8. Para observar el quelato de Ca *?

se adiciona Cloruro de Magnesio
Hexahidratado a la solucion de EDTA 0.01M .

9. En la valoracion de Calcio y Magnesio el medio debe estar a un pH 10.

10. Para mantener el numero de Oxidacion del lon Permanganato la
estandarizacion debe de realizarse en medio Acido.

11. La solucion de Cloruro Estannoso se utiliza para disminuir el nimero de
oxidacion de los agentes oxidantes.

12. El material de envase adecuado para almacenar la solucién de Yodo es un
frasco de vidrio ambar con tapon esmerilado.

13. Para solubilizar el Yodo se emplea el Yoduro de Potasio para aumentar la
superficie de contacto, facilitando la solubilidad en agua.

7. En las valoraciones yodimétricas se usa el estdndar de Yodo para
determinar reductores fuertes como el Na;S,03, Ar3,Sb*3, Sn*?

14. En las valoraciones yodométricas lo que se valora es el exceso de yodo.

15.La solucién de almidon debe de ser de preparacion reciente ya que esta se

degrada facilmente su preparacion debe de realizarse en caliente y su uso

es en frio.



CAPITULO IX.

CONCLUSIONES
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9.0 CONCLUSIONES.

Este trabajo estudia las bases fundamentales para que el Quimico Analista
pueda diferenciar entre un estandar primario y un estandar secundario.

Los Métodos Clasicos Volumétricos se basan en las propiedades quimicas
del analito, mientras que los Métodos Instrumentales se fundamentan en las
propiedades quimica — fisica.

El Analisis Volumétrico es una alternativa cuando no se cuente con un
equipo avanzado como un espectrofotometro, debido a que este tipo de
analisis se puede aplicar en cualquier Laboratorio.

En el Método de Neutralizacidn el caracter acido — base se da por que existe
un intercambio de protones, en cambio en el Método Redox se da un
intercambio de electrones.

En las valoraciones de Neutralizacion y Redox, el punto final se puede
determinar potenciometricamente.

El Método de Precipitacion presenta la desventaja que no se puede
determinar la composicion del precipitado, el nimero de indicadores es
limitado y ademas se da una reaccion lenta.

En las valoraciones Complejométricas la estabilidad del Complejo depende
del pH, esto se debe a que los complejos de los metales bivalentes son
estables en medio alcalino o débilmente acido, los complejos de metales

trivalentes son estables en pH éacido.
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La dureza del agua se determina por Valoraciones Complejométricas, se
puede expresar la concentracién de los iones Calcio y Magnesio, por medio
de los miligramos de Carbonato de Sodio.

Para evitar un error de paralaje es necesario leer en forma correcta la bureta
y tener en cuenta que las soluciones cristalinas se lee el borde inferior del
menisco, mientras que en las soluciones obscuras se lee el borde superior
del menisco.

Las medidas de seguridad se aplican en el Laboratorio para evitar
accidentes.

El indicador ideal para una determinada sustancia es aquel que presenta

estabilidad a Temperatura y pH.



CAPITULO X.

RECOMENDACIONES
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10.0 RECOMENDACIONES.

Se recomienda que al iniciar un analisis se verifique que el equipo este
calibrado, el material a utilizar este limpio, rotulado y en Optimas
condiciones.

Es indispensable que el Quimico Analista cuente con su cuaderno de
registro de analisis, en el cual incluya fecha, nombre del andlisis, marcha
analitica, calculos, observaciones.

Al preparar soluciones toxicas debe de utilizarse una camara de extraccion.

Aplicar Buenas Practicas de Laboratorio en los analisis, para obtener
resultados confiables.

Se recomienda utilizar frascos de vidrio tipo Il (borosilicato), por que no
produce reaccion con soluciones salinas, acido, base y solventes organicos.
Al realizar un analisis quimico se debe utilizar la misma balanza para reducir
los errores.

Se recomienda que todo el personal de Laboratorio debe de conocer la
ubicacion de los extintores, ser diestro en su manejo, y estar informado
sobre cual es el mas apropiado segun sea el caso.

El Laboratorio debe de poseer un botiquin de primeros auxilios, asi como
una ducha, lava ojos, etc.

Debe existir en el Laboratorio un aviso de no fumar, ni comer dentro de las

instalaciones para evitar accidentes.
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ANEXO 1.

Tipos de Agua Especializado. (3)(4)

Existen diferentes tipos de agua, cada uno de ellas tiene caracteristicas propias

que la diferencia una de la otra, y poseen diferentes usos. (18)

El agua se clasifica en:

- Agua bidestilada: es doblemente pura, mejora cualquier rendimiento en los
procesos quimicos, directos con el proceso y con el producto segun sea el
caso. (3)

- Agua desionizada: Esta agua es muy pura lo cual, la hace muy especial. Es
necesaria en los procesos farmacéuticos, maquiladores de componentes
electrénicos, hospitalarios, elaboracion de reactivos quimicos.

- Agua desmineralizada: agua libre de sales y minerales, especial para todo
proceso quimico, lavado de todo tipo de maquinaria, procesos electronicos,
emulsiones, pinturas.

- Agua destilada: Esta posee baja conductividad, la cual hace una buena opcién
en los procesos directos, ya sea mezclada con alguna emulsion, o por si solo.
Le ayuda a tener un mejor rendimiento con diferentes productos quimicos. Los
usos en la industria por lo general se requieren una buena calidad de agua (3)

- Agua Libre de CO,: agua que no contiene Dioxido de Carbono por que se ha

eliminado por un proceso de ebullicion.



Preparacion de Agua Libre de CO, .

En un beaker colocar 500 mL de agua destilada y calentar el agua hasta

ebullicion y dejar ebullir por 10 minutos y tapar la solucién con un vidrio de reloj.

- Agua ultrapura: Este tipo de agua es sumamente especializado con rangos
especificos en resistibilidad, especial para procesos con tarjetas electronicas,
rayos laser, infrarrojos y otro equipo especializado. También para la
preparacion de reactivos y lavado de plastico y material de vidrio para la
preparacion de medios de cultivos.

El agua posee diferentes tipos de impurezas dentro de las cuales se puede

mencionar: particulas suspendidas, coloides, solidos y gases inorganicos

disueltos, gases disueltos y sdlidos organicos.

En la actualidad existen diferentes métodos de purificacion del agua por

ejemplo:

- Adsorcion: esta utiliza carbon activado para remover sustancias organicas y
cloro del agua de alimentacién, estas sustancias se adhieren a la superficie
del carbon activado y permanecen en el filtro. (3)

- Desionizacion: conocida también como desmineralizacion o intercambio de
iones, consiste en la remocion de iones, del agua de alimentacion por medio
de resinas sintéticas. Estas resinas tienen afinidad por las impurezas
inorganicas disueltas y estas se dividen en anidnicas y cationicas.

- Destilacion: esta es la tecnologia mas utilizada en todo el mundo, el agua es

sometida a dos fases durante el proceso, cambiando de liquido a vapor y



nuevamente a liquido. La destilacion tiene la mas amplia capacidad de
cualquier forma de purificacién. (3)

- Filtracion: se usa en los sistemas de purificacion de agua para remover
particulas; los filtros de membrana usualmente tienen poros del tamafio de un
submicron. Las particulas y bacterias no pueden pasar a través de la
membrana y se depositan en la superficie.(3)

- Osmosis Inversa: esta se da cuando el agua es presionada a través de una
membrana semipermeable usando presion externa. La mayoria de las
impurezas del agua no pasan a través de la membrana y permanecen en la
superficie de la membrana hasta que se desechan en el desague.

Esta técnica se usa para el lavado de articulos de vidrio y plastico de resinas
sintéticas. Estas resinas tienen afinidad por las impurezas inorganicas

disueltas y estas se dividen en anidnicas y catidnicas.

- Oxidacion ultravioleta: la oxidacion fotoquimica con luz ultravioleta de longitud
de onda dual entre 185 y 245 nm puede eliminar los rastros organicos y
erradicar microbios del agua pura. La luz ultravioleta puede también reducir
los rastros de solidos organicos. (3)

- Ultrafiltracion: esta se usa para remover pirdgenos.



ANEXO 2.
Envase. (4)
Los tipos de envase que se utilizan en un laboratorio son:
- Vidrio
- Plasticos (Nalgene)
Para poder elegir entre el vidrio y el plastico depende de la naturaleza de la
sustancia a utilizar la aplicacién y el tipo de producto teniendo en cuenta las
propiedades especificas de estos materiales y el aspecto econdémico.
Envase de Vidrio.
Un material de envase, que cumpla todas las exigencias para el
almacenamiento de Estandares en el laboratorio no existe.

Propiedades Generales.

El vidrio se distingue por su muy buena resistencia quimica frente al agua,
soluciones salinas, acidos, bases y disolventes organicos, sobrepasando en
este aspecto a la mayoria de plasticos. Unicamente es atacado por el Acido
Fluorhidrico y a elevadas temperaturas, por Bases Fuertes y Acido Fosforico
concentrado. (4)

Otra ventaja del vidrio son las estabilidades de la forma e incluso a elevadas
temperaturas y su alta transparencia. (4)

Envase de Plastico.



Propiedades Generales: Las ventajas de los plasticos son su resistencia a la
rotura y su bajo peso. Sus propiedades fisicas y quimicas varian notablemente
segun su composicion. Muchos factores deben ser considerados, tiempo de
actuaciéon y concentracion de los productos quimicos, carga térmica,
esterilizacion por vapor, esfuerzo mecéanico, radiacion ultravioleta y
envejecimiento por ejemplo el efecto del detergente, es por otras influencias del
medio ambiente. (4)

Propiedades Quimicas:

Los plasticos estan clasificados segun su resistencia quimica en los siguientes

grupos:

- Muy buena resistencia quimica: Si el efecto continuo del medio no provoca
ningun dafo al plastico en treinta dias, el plastico puede permanecer
resistente durante afos.

- Buena resistencia quimica: esta condicionada por el efecto continio del
medio, provocando dafos en el periodo de tiempo entre siete y treinta dias.

- Baja resistencia quimica: No adecuadas para soportar el efecto continuo del
medio ambiente. Pueden presentarse dafios inmediatamente como

deformaciones, coloracion, fisuras.



ANEXO 3.
SOLUCIONES AMORTIGUADORAS O BUFFER. (2)
Una solucién amortiguadora es una mezcla compleja que, al afadirse a la
solucion, ayuda a mantener un pH determinado. Una solucién amortiguadora
soporta los cambios de pH que se produciran, si se diluye la solucion o si se
aflade un acido fuerte o una base fuerte a la solucion manteniendo el pH
constante. Estas soluciones son de gran importancia en numerosos sistemas
Quimicos y Bioquimicos.
La solucién amortiguadora esta conformada por un Acido Débil y la Sal de dicho
Acido o de una Base Débil y la sal de dicha Base, o bien de una sal 4cida, como
ejemplo se tiene el Ftalato Acido de Potasio. Cuando se titula un Acido Débil
con una Base Fuerte se forma una solucion amortiguadora; como por ejemplo:

cuando se titula Acido Acético 0.1N con el Hidroxido de Sodio 0.1 N



ANEXO 4.

Curvas de Titulacion. (2)

Las curvas de valoracidon muestran el cambio minimo de pH en la region
amortiguadora en el curso de la titulacion. Cuando se afiade una base como la
del Hidréxido de Sodio, a la solucién en el punto intermedio de la titulacién, el
pH también se disminuird muy poco.

Se puede afiadir mucho acido o base, de forma que el pH rebase la region
amortiguadora y se eleve o disminuya con mas rapidez. La cantidad de acido o
de base que puede soportar una solucién amortiguadora manteniendo el pH en
un intervalo muy pequefio se denomina Capacidad amortiguadora de la
solucion. Desde el punto de vista cuantitativo la capacidad amortiguadora se
define como: el nimero de moles de una base fuerte que se necesitan para
elevar el pH de un litro de solucién amortiguadora por unidad de pH

La capacidad amortiguadora sera mayor si hay mas cantidad de solucion
amortiguadora presente. Una cantidad determinada de solucién amortiguadora
tendra mas capacidad amortiguadora cuando las concentraciones del acido
conjugado y la base de dicha solucién son equimolares.

Para el caso en el plano cartesiano, en el eje de las “y “se coloca el pH cuando
son Valoraciones de Neutralizacion, pero cuando son Valoraciones
Complejométricas se utiliza las soluciones Pca, y Pug, €n el caso de
Valoraciones de Precipitacion se coloca las soluciones de Pag 0 Pcr, y cuando
son Valoraciones Redox se usa los potenciales redox en el eje “y”; para todas

estas valoraciones se coloca en el eje de las “X” los mililitros gastados.



ANEXO 5.
En las siguientes tablas se describen los diferentes indicadores Acido - Base
con su intervalo de pH y su respectivo color en los diferentes medio.

Tabla de Indicadores Acido-Base en Medio Acuoso. 2)13)

pH COLOR [COLOR
INDICADOR INTERVALO | ACIDO | ALCALINO
Amarillo de metilo 2.8-4.0 rojo Amarillo
Anaranjado de metilo 3.1-4.1 rojo Amarillo
Azul de bromofenol 3.0-4.6 amarillo Purpuareo
Azul de bromotimol 6.0-7.6 amarillo Azul
Azul de timol 1.2-2.8 rojo Amarillo
Azul de timol 8.0-9.6 amarillo Azul
Fenolftaleina 8.0-9.6 incoloro | rojo-violeta
Rojo de cresol 0.2-1.8 rojo Amarillo
Rojo de metilo 4.2-6.2 rojo Amarillo
Verde de bromocresol 3.8-54 amarillo Azul

Tabla de Indicadores Acido-Base en Medio No Acuoso. (1)

pH COLOR |COLOR

INDICADOR INTERVALO| AciDO | ALCALINO

Alizarina Sulfonato de 37_509 Amarillo Verde

Sodio
Bromocresol Purpura 5.2-6.8 Amarillo Parpura
Heliantina 3.0-4.4 Rojo Amarillo
Rojo de Fenol 6.8 — 8.6 Amarillo Rojo
Tornasol 5.0-8.0 Rojo Azul

Violeta de Metilo 0.0-22 Amarrillo Verde




ANEXO 6.
Reactivos Valorantes Y Patrones para el Método de Precipitacion. (2
Existen diferentes métodos de normalizacidén se exponen de forma resumida en

el siguiente cuadro:

REACTIVO METODO DE
VALORANTE NORMALIZACION USOS
AgNO3; |Pesada directa de AgNOs3 Valoraciones CI, Br
Directa de Ag + HNO3; CN’, y algunas mezclas

Contra KCIl o NaCl

Contra AgNOs3
KCNS |Contra Hg o HgO disuelto en Valoraciones Ag*, Hg""

HNO3

KSCN Contra Cu disuelto en HNO; Valoracién Cu™, Ni*™

anadir NH3
Hg(NO3), |Contra KCI, NaCl o KSCN Valoracién CI',Br,CNS’
HQ(CIO4), |Directa Valoracion Ag*

KCI, NaCl |Contra AgNO3

K4sFe(CN)s |Contra Zn o ZnO disuelto en Valoracién de zZn*?
H,SO,
(NH4 )2 MoO4|Contra PbSO4 disuelto en Valoracién de Pb*?

NH, * Acido.

&)



NOTA: Los cianuros metalicos (KCN) y el gas HCN liberado en su reaccion con
los &cidos son venenos poderosos; utilicense en disolucion alcalina y en lugares
bien ventilados y con mucho cuidado (usar camara)

Cuando la velocidad de precipitacion es muy lenta o de muy lento alcance de
equilibrio de solubilidad puede emplearse la técnica de retrovaloracion.

En este método se agrega un exceso medido de precipitante el cual reacciona a
velocidad favorable para formar el precipitado deseado y a continuacion sé
retrovalora el precipitante que no reacciond con una solucion estandar de otro

reactivo.



ANEXO 7.

Tabla de Indicadores Redox. (7) a1)

Indicador Color del Color del Condiciones
Reductor Oxidante
Fenosafranina Incoloro Rojo Acido 1M
indigo Tetrasulfonato Incoloro Azul Acido 1M
Azul de Metileno Incoloro Azul Acido 1M
Difenilamina Incoloro Violeta H ,S0, 1M
Ac. Diluido
Difenilbenzidina Incoloro Violeta H, SO, 1M
Ac.difenilaminosulfénico |Incoloro Rojo-violeta  |Ac. Diluido
Erioglaucina A Amarillo - Rojo- azul H, SO, 0.5M
Verdoso
Ferroina Rojo Azul tenue H, SO, 1M
p- Etoxicrisoidina Rojo Amarillo Ac. Diluido
Ac. 2,3- difenilaminodi- |Incoloro Azul-violeta H, SO, 7-10 M

carboxilico




ANEXO 8.
Preparacion de Reactivos Complementarios.
Preparacion de Acido Acético 6N. (25
Pureza del Acido = 99.8% P/ P
Densidad del Acido = 1.05 g/mL.
Medir 34.5 mL de Acido Acético al 99.8% P/P de pureza y d = 1.05 g/mL,
colocar en un beaker de 1000 mL aproximadamente 500 mL de agua destilada
fria y agregar al 4cido lentamente con agitacion constante, transferir la solucion
a un balén volumétrico de un litro de capacidad completar a volumen y
homogenizar, envasar.
Preparacion de Acido Clorhidrico 0.1N. (2s5)
Medir 8.25 mL de Acido Clorhidrico al 37% P/P de pureza y d = 1.18g/mL,
colocar en un beaker en bafio de agua fria, aproximadamente 500 mL de agua
destilada y agregar el acido lentamente con agitacion constante, transferir la
solucion a un balén volumétrico de un litro de capacidad y completar a volumen.
Homogenizar, envasar.
Preparacion de Acido Clorhidrico 1N. (25
Pureza = 37% P/ P.
Densidad = 1.18 g/mL
Medir 82.50 mL de Acido Clorhidrico al 37% P/P de purezay d = 1.18 g/mL,
colocar en un beaker en bafio de agua fria, aproximadamente 500 mL de agua

destilada y agregar al acido lentamente con agitacion constante, transferir la



solucion a un balon volumétrico de un litro de capacidad y completar a volumen
y homogenizar, envasar.

Preparacion de Acido Nitrico 6N. (5

Pureza = 69% P/ P

Densidad = 1.41 g/mL.

Medir 388.62 mL de Acido Nitrico al 69% P/P de purezay d = 1.41g/mL, colocar
en un beaker de 1000 mL aproximadamente 500 mL de agua destilada y verter
el acido lentamente con agitacién constante, transferir la solucién a un balén
volumétrico de un litro de capacidad y completar volumen y homogenizar,
envasar.

Preparacion de Acido Sulfarico 1:6. (5

Pureza = 98 % P/ P.

Densidad = 1.84 g/mL.

Medir 1 mL de Acido Sulfirico Concentrado y en un beaker colocar 6 mL de
agua destilada y agregar al acido sobre el agua; agitar y envasarlo en un frasco
gotero.

Preparacion de Acido Sulfarico 1N. (s)

Pureza = 98% P/ P.

Densidad = 1.84 g/mL.

Medir 27.0 mL de Acido Sulfarico al 98% P/P de pureza y d = 1.84 g/mL,
colocar en un beaker de 1000 mL aproximadamente 500 mL de agua destilada

fria y agregar al 4cido lentamente con agitacion constante, transferir a un balon



volumétrico de un litro de capacidad y completar a volumen y homogenizar,
envasar.

Preparacion de Acido Sulfarico 2N. (25

Pureza = 98% P/P.

Densidad = 1.84 g/mL.

Medir 54.0 mL de Acido Sulfarico al 98% P/P de pureza y d = 1.84 g/mL,
colocar en un beaker de 1000 mL aproximadamente 500 mL de aguad estilada
fria y agregar al 4cido lentamente con agitacion constante, transferir a un balon
volumétrico de un litro de capacidad y completar a volumen y homogenizar,
envasar.

Preparacion del Almiddn. (s)

Hacer una pasta con 1 gramo de almidon soluble y una pequefa cantidad de
agua destilada y agregar con agitaciéon continua a 100 mL de agua en
ebullicion. Hervir durante 1 minuto y dejar enfriar, en el caso de no utilizar
inmediatamente la solucion agregar 2.3 gramos de Yoduro de Potasio, el cual
sirve como preservante.

Preparacion de Solucion Buffer de Cloruro de Amonio- Hidréxido de
Amonio. (25

Disolver 67.5 gramos de Cloruro de Amonio en 570 mL de Amoniaco
Concentrado. Homogenizar y aforar la solucion buffer con agua destilada en un

baldn volumétrico de 1000.0 mL.



Preparacién de Cloruro de Mercurio 0.2N. (25)

Pesar con cuidado 27.15 g de reactivo puro en un beaker adecuado, luego
disolverla con agua destilada. En caso de que la sal no se disuelva, agregar
acido clorhidrico concentrado hasta completa disolucién a un balén volumétrico
de un litro, lavar el beaker para arrastrar residuos, llevar con agua destilada a
volumen y homogenizar, envasar.

Preparacion de Cloruro Estannoso 2N. (25

Pesar con cuidado 189.6 g de reactivo puro en un beaker adecuado, luego
disolverla con Acido Clorhidrico Con centrado, transferir a un balén volumétrico
de un litro, lavar el beaker para arrastrar residuos, aforar y homogenizar,
envasar.

Preparaciéon de Cromato de Potasio 5%. (25

Pesar con cuidado 9.71 g de reactivo puro en un beaker adecuado, agregar
suficiente cantidad de agua destilada hasta disolverla, transferir la solucion a un
balon volumétrico de un litro, lavar el beaker para arrastrar residuos, llevar a
volumen de aforo y homogenizar, envasar.

Preparacion de Diclorofluoresceina 0.1 %. (25)

Pesar con cuidado 0.1 g de Diclorofluoresceina en un beaker adecuado y
disolverlo con 60 mL de etanol y transferir la solucion a un balon volumétrico de
100.0 mL, lavar el beaker para arrastrar residuos, llevar a volumen con etanol y

homogenizar, envasar.



Preparacién de Difenilamina Sulfonato de Sodio 1%. (9) (7)
Pesar en una balanza analitica 1.0 g de Difenilamina y disolverlo en 60 mL de

Acido Sulfarico Concentrado, transferirlo a un balén volumétrico de 100.0 mL,
aforar y homogenizar con Acido Sulfirico Concentrado y homogenizar,
envasar.

Preparaciéon de Fenolftaleina 1%. (25

Pesar con cuidado 1 g de Fenolftaleina en un beaker adecuado y disolverlo con
60 mL de alcohol y transferir la solucién a un balén volumétrico de 100.0 mL,
lavar el beaker para arrastrar residuos, llevar a volumen con alcohol y
homogenizar, envasar.

Preparacion de Ferroina 1.5%. (s)

Pesar 1.5 g de 1,10- Fenantrolina Monohidratada disolver y aforar en 100.0 mL
de Sulfato de Hierro (II) 0.025 N y homogenizar, envasar.

Preparacion de Hidréxido de Sodio 1N. 25

Pesar cuidadosamente 40.0 g de Hidroxido de Sodio en lentejas (hacerlo
rapidamente ya que es higroscopico) en un beaker plastico. Disolver las perlas
en agua libre de CO, y luego transferir la solucidén a un balén volumétrico de un
litro, llevar a volumen hasta al aforo y homogenizar, envasar en un frasco
plastico.

Preparaciéon de Molibdato de Amonio 3%. (9)

Pesar 65 g de Molibdato de Amonio y 225 g de Nitrato de Amonio, luego medir

15 mL de Hidréxido de Amonio Concentrado y 600 mL de agua destilada. Agitar



y calentar lentamente suavemente. Una vez disueltos los cristales, filtrar (no
lavar) y aforar a un litro con agua y homogenizar, envasar.

Preparacion de Rojo de Metilo 2%. (25)

Pesar cuidadosamente 0.2 g de Rojo de Metilo en un beaker de vidrio,
disolverlo en agua destilada y luego transferirlo a un balén volumétrico de
100.0 mL, aforar y homogenizar, envasar.

Preparacién de Sulfato Ferrico Amonico 5%. (9)

Pesar 40 g de Sulfato Ferrico Amoénico en cristales y transferirlo a un beaker de
250 mL, adicionar con bureta 50.0 mL de Acido Sulftrico 6 N y luego transferir a
un balén volumétrico de un litro, aforar y homogenizar con agua destilada y
homogenizar, envasar.

Preparacién de Violeta de Metilo 2%. (s)

Pesar 0.2 g de Violeta de Metilo y disolverlo en 60 mL de Acido Acético Glacial
y transferirlo a un balén volumétrico de 100.0 mL, aforar y homogenizar con
Acido Acético Glacial y homogenizar, envasar.

Yoduro de Potasio 0.1N. (25

Pesar exactamente 16.6 g de la sal 100% pura en un beaker protegido de la luz
y luego disolverla completamente con una pequefia cantidad de agua
destilada. Transferir la solucion a un balon volumétrico de un litro previamente
protegido de un litro previamente protegido de la luz (forrado de papel carbén),
lavar el beaker arrastrando residuos y aforar el balén con suficiente agua

destilada y homogenizar, envasar.
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