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Reglamento de Laboratorios de la Escuela de Ingenieria

Quimica

De la hora deinicio de la practicay de la llegada al laboratorio

El técnico deberé tener abierto el laboratorio 5 minutos antes de la hora de inicio.

Los alumnos deben llegar puntualmente a La hora de inicio segun el horario.

Los alumnos deben esperar al profesor dentro del laboratorio con la bata puesta y en los
sitios de trabajo.

La llegada del estudiante a una hora posterior a la culminaciéon del Quiz, ocasiona la
perdida del mismo.

La llegada del estudiante a una hora posterior al inicio del montaje experimental o al inicio

del trabajo préactico, ocasionara la pérdida de la practica.

De las normas de seguridad, indumentariay equipos

Para el trabajo en el laboratorio los alumnos deberan llevar tapabocas, guantes, lentes de
seguridad y bata de laboratorio, recogerse el cabello, usar pantalones de tela gruesa y
zapatos cerrados de tacéon bajo, preferiblemente con suela de goma.

La primera préactica estara dedicada a la presentacién de las normas de seguridad, la
programacion, el plan de evaluacion y el reglamento del laboratorio. Se realizara durante
la primera semana de clase.

Los alumnos deben llevar una carpeta con las fichas de seguridad de los reactivos

utilizados en la practica.

De la evaluacion y registro de la practica

Cada practica sera evaluada con un quiz a la entrada o durante la practica.

El quiz tendrd una duracion maxima de 30 min.

El quiz debe evaluar aspectos tedricos de la practica, del procedimiento experimental, de
los célculos a realizar y de las normas de seguridad de los reactivos a manejar.

Se debe realizar por cada practica, un informe técnico cuya entrega y formato se rigen
por el reglamento de informes vigente, o a su defecto, segun criterio del profesor.

Se haran evaluaciones parciales o finales durante el semestre.
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De la pérdida de la practica, recuperacién

Solamente una (1) practica perdida podra ser recuperada previa justificacion de
acuerdo al reglamento de los aprendizajes de la carrera de la facultad de Ingenieria, al
final del semestre el dia que sea fijado para ello de mutuo acuerdo con el profesor y el

técnico del laboratorio.

De lainscripcion y retiro de los laboratorios

Para los laboratorios cursados en paralelo con la materia correspondiente, deben ser
inscritos y cursados al mismo tiempo con la materia o en su defecto haberla ya aprobado.
El costo del laboratorio debe ser cancelado en caja. El recibo de pago debe ser
presentado al técnico del laboratorio antes de la segunda semana y llevado a la direccion
de la escuela y/o departamento, para ser sellado.

En caso de segunda inscripcion o sucesivas, al mismo laboratorio, el estudiante debera
pagar un arancel de media (¥2) unidad tributaria para la segunda inscripcion, y un arancel

de una y media (1,5) unidad tributaria para inscripciones sucesivas.

Del material de laboratorio

Al iniciarse la préactica cada equipo debe revisar su material de laboratorio (gaveta) para
verificar que esté completo y en buen estado. En caso contrario, notifique al técnico.

Al final de la practica, todo el material debe ser lavado, el mesén limpiado y el técnico
debe verificar que el material esté completo y en buen estado en presencia de los
alumnos antes de que los mismos se retiren del laboratorio.

En caso de que algin material se dafie o rompa durante la practica, los alumnos

deberan reponerlo a la brevedad posible.

13



ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA (ULA - VENEZUELA)

Sobre las cifras significativas

Nunca debe pasar por alto este topico, que ha sido tocado en previas oportunidades, en

los cursos de Quimica 11, Laboratorio de Quimica General y Laboratorio de Fisica.

Por favor revise la literatura disponible, y consulte acerca de cualquier duda al respecto a

su profesor con anticipacién, antes de la realizacion de la primera practica.
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Practica 1. Reconocimiento de Material de Laboratorio y
Calculo de errores aleatorios. Determinacion de la

densidad del agua

Introduccion

Reconocimiento de Material

Dentro del laboratorio de Quimica Analitica se emplea una gran variedad de instrumentos
para la realizacion de las experiencias los cuales deben ser manipulados correctamente
para garantizar la obtencion de resultados fiables. Dentro del material volumétrico mas
utilizado se encuentran: la bureta, la pipeta, el matraz volumétrico, el cilindro graduado, el

vaso de precipitado y el erlenmeyer.

1. Buretas: como se muestra en la figura 1, una bureta es un tubo de vidrio alargado que
se encuentra graduado en toda su longitud, el cual posee una llave en su extremo inferior
gue permite dosificar de manera exacta la solucion contenida en ella. Por su funcion, las
buretas se encuentran grabadas en su superficie como “TD 20°C”, lo que significa que se
utiliza para transferir o para verter a 20°C. Son usadas comunmente es procesos de
titulacion donde la solucién patron empleada durante el andlisis se va vertiendo poco a
poco a la muestra de analito hasta encontrar el punto de equivalencia.

Estos instrumentos para medir volumenes exactos deben estar completamente limpios y
secos para su utilizacion y deben previamente curarse con un poco de la solucion que

contendran posteriormente.

2. Pipetas: las pipetas, al igual que las buretas, son instrumentos destinados a la
medicion de volumenes exactos de liquido y se usan para transferir un volumen de un
recipiente a otro. Existen dos tipos principales de pipetas: las pipetas volumétricas y las
pipetas graduadas (Ver figura 2). Las pipetas volumétricas se usan para mediciones
exactas y se caracterizan por poseer un abultamiento en el centro y un solo aforo en la
parte superior del instrumento. Permiten medir un volumen Unico correspondiente a la
graduacién de la misma con una exactitud de hasta cuatro cifras significativas. Por el
contrario, las pipetas graduadas, como su nombre lo indica, se caracterizan por estar
15
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graduadas en toda su longitud y, a diferencia de las pipetas volumétricas, son de canal
recto sin el abultamiento en el centro. Esto hace que sean menos exactas pues la falta de
uniformidad en el diametro tiene un efecto mayor sobre el volumen. Son pipetas que,
ademas de medir el maximo volumen para el que estdn disefiadas, pueden medir
volimenes menores en funcion de las divisiones del mismo, con una exactitud de hasta
tres cifras significativas.

Cuando se emplea una pipeta, ya sea volumétrica o graduada, se llena la misma con la
sustancia que se desea transferir, succionando la muestra con una propipeta, se seca la
punta después del llenado y se deja caer el liquido por gravedad manteniendo la pipeta
en forma vertical con la punta tocando un lado del recipiente. La pipeta esta calibrada
para verter volumenes fijos, la ultima gota de liquido que no cae de la pipeta no debe
soplarse (Christian, 2009).

| B=

I

1101171 00mL
WO,

T
20°C

Figura 1: Bureta Figura 2: a la izda. Pipeta volumétrica, a la derecha. Pipeta graduada.
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3- Matraces Volumétricos (aforados): un matraz volumétrico es un recipiente en forma
de un balén de fondo plano y de cuello alargado que esta disefiado para contener un
volumen exacto de solucion a una temperatura especificada cuando la base del menisco
de la misma toca la marca de aforo del cuello del matraz (Ver figura 3). Los matraces
estdn marcadas con las siglas “TC 20°C” que significa para contener a 20°C (Harris,

2001). Su principal aplicacion es preparar disoluciones de concentracion conocida.

Cuando se usa un matraz volumétrico se agrega el reactivo y una parte de diluyente hasta
llenar alrededor de dos tercios del matraz, se agita suavemente y se completa con
diluyente hasta llegar a la marca del aforo. Finalmente se mezcla sosteniendo con el dedo
pulgar la tapa del matraz, invirtiendo el mismo y agitando vigorosamente durante unos
segundos. Se coloca nuevamente boca arriba y se deja en reposo hasta que drene toda

la solucion. Se repite el proceso al menos 10 veces.

A
500 ml

TC

[

@hl||||||||||||||||||||||| ;-;U
P =

L =

|‘

Figura 3: Matraz volumétrico. Figura 4: Cilindro graduado. Figura 5: Vaso de precipitado. Figura 6: Erlenmeyer.

4. Cilindros Graduados: son recipientes cilindricos, de forma alargada que se
encuentran graduados en toda su longitud (Ver figura 4) destinados a la medicion de

volumenes aproximados ya que la superficie de libre de liquido en un cilindro es grande.
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Todos los instrumentos utilizados para medir volimenes de reactivos o soluciones deben
utilizarse siempre a la misma temperatura ya que tanto el liquido como el vidrio se dilatan

cuando se calientan.

5. Vasos de precipitado y Erlenmeyers: ni los vasos de precipitado, ni los erlenmeyers
son instrumentos adecuados para la medicion de volumenes exactos ya que la superficie
libre de liquido es demasiado grande. Los vasos de precipitado (figura 5) son recipientes
cilindricos con un pico en uno de sus extremos que permite facilmente verter el liquido
que lo contiene, por lo que comunmente se emplea para trasvasar, para formar
precipitados y para recoger filtrados. Por otro lado, los erlenmeyers (figura 6) son

recipientes conicos generalmente empleados en los procesos de valoracion.

Todo material de vidrio posee una clasificacién adicional que permite identificar la calidad
del mismo. El material de vidrio usado en el laboratorio puede ser clase A, clase B o0 no
tener clasificacion. Los materiales clase A son recipientes muy precisos fabricados con
una gran tolerancia de acuerdo a lo establecido en las hormas ASTM E694. Son utilizados
para trabajos profesionales donde se requiere gran precisién. Por el contrario, los
materiales clasificados como tipo B poseen el doble de tolerancia que los de clase A como

puede observarse en la tabla N° 1.

Célculo de Errores Aleatorios

Cuando se realiza un procedimiento de laboratorio, ya sea la simple preparacién de una
solucion o el andlisis gravimétrico de un analito, se presentan variaciones en las
cantidades medidas de volumen o de masa debido a la incertidumbre de los instrumentos

usados y a la variabilidad intrinseca de las acciones humanas.

Por lo que cada accion requiere de un instrumento adecuado para llevarla a cabo, se
tienen distintos tipos de instrumentos. Por ejemplo, para el manejo de liquidos se tienen
instrumentos volumeétricos para verter o TD(del inglés, to deliver), o para contener TC (del
inglés, to contain). Estas denominaciones suelen aparecer escritas sobre el material como

“TD20°C” que significa que el volumen correspondiente a la graduaciéon del instrumento
18
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fue obtenido por calibracién con una disolucién a 20 °C. Asi, en el caso de realizar una
medicion a una temperatura distinta se tendran errores asociados a la

expansién/contraccién del vidrio y/o del liquido en estudio (Harris, 2001).

Como es bien sabido, cada instrumento de medicién (de volumen, masa o cualquier otra
propiedad fisico-quimica) posee una resoluciéon o apreciacion definida; es decir una
minima divisién de la escala de medicion. Por ejemplo, una pipeta graduada puede tener
como minima division una cantidad equivalente a 0.1mL, ésta es su resolucion,
apreciacion o incertidumbre absoluta, por lo que la minima cantidad que podemos medir
con ella, con precision, es de 0.1 mL. Esta variable también suele denominarse como
sensibilidad del instrumento, y es aplicable a la operacion de las balanzas, puesto que
representa el incremento mas pequefio de masa que se puede medir.

No debe confundirse la apreciacién con la tolerancia de un instrumento. La tolerancia
describe la maxima desviacion permitida por el instrumento en la medicidn de la cantidad.
Por ejemplo, para las buretas graduadas de capacidad igual a 50 mL se tiene que el
grosor de las lineas indicativas de la escala es equivalente a 0.02 mL, por tanto si al hacer
la medida de 10 mL se cuida que la base del menisco del liquido, esté en el borde
superior de la linea divisoria correspondiente, se tendra que la lectura es de 10.02 mL y
no de 10.00mL como se esperaba (Harris, 2001) Asi, si un conjunto de personas miden
10 mL en una bureta de 50 mL, al variar la posicion del menisco en relacién a la linea de
la escala, estan introduciendo una variabilidad en el volumen medido, por lo que no puede
decirse con exactitud que el volumen es 10 mL, puesto que podria ser cualquier calor
entre 9.98 mL y 10.02 mL. Esta incertidumbre en la medida del volumen, es denominada
incertidumbre absoluta y es considerada como una fuente de errores experimentales.
Estos errores en la lectura de las escalas pueden aplicarse a todos los instrumentos de

igual forma, incluyendo las balanzas.

En el caso particular de instrumentos electrénicos o eléctricos, deben ademas
considerarse los efectos que la variacion en la calidad del suministro eléctrico puede
causar sobre la operacion de transferencia de informacion entre el sensor y el transmisor.
La tabla 1 registra la tolerancia de una serie de instrumentos volumétricos de uso comun

en el laboratorio.
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Tabla 1 Tolerancia en +tmL para instrumentos volumétricos de vidrio para laboratorios Clase A segun Normas
ASTM (American Society for Testing and Materials) (Clase B: dos veces la de Clase A. El niUmero asociado a cada

instrumento indica la norma ASTM que regula sus caracteristicas) (Harris, 2001)

Capacidad Pipetas

(mL) Pipetas de|Matraces y tubos|de Cilindros
transferencialpara centrifugasjmedida [Matraces  [Buretas|graduados
(E969) volumétricos(E237) |(E1293)jvolumétricos|(E287) |((E1272)

0.5 0.006

1 0.006 0.01 0.01 0.02

2 0.006 0.015 0.01 0.02

3 0.01 0.015

4 0.01 0.02

5 0.01 0.02 0.02 |0.02 0.01 [0.05

6 0.01

7 0.01

8 0.02

9 0.02

10 0.02 0.02 0.03 0.02 0.02 [0.1

15 0.03

20 0.03

25 0.03 0.03 0.05 |0.03 0.03 [0.17

30 0.03

40 0.05

50 0.05 0.05 0.05 [0.25

100 0.08 0.08 0.1 0.5

200 0.1

250 0.12 1

500 0.2 2

1000 0.30

2000 0.5 6
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En resumen, todas las observaciones experimentales se realizan con errores, adn cuando
se realicen en las mismas condiciones y/o usando el mismo procedimiento, debido a la
incertidumbre absoluta de los instrumentos de medicion.

Los errores experimentales son responsables de variacion en la precision y en la exactitud
de los resultados experimentales. La precisidon y exactitud con que se determina una
variable se refieren a cualidades distintas de su valor. Se dice que una variable fue
determinada con exactitud, si su valor dista muy poco del valor verdadero o esperado. En
cambio, se dice que una variable fue determinada con precision, si su valor es altamente
reproducible; es decir en una serie de medidas hay muy poca variacion entre los valores
determinados para la variable.

La exactitud se mide usando el error absoluto o discrepancia porcentual respecto al valor

verdadero, de acuerdo a la ecuacion 1.

Error : E = Observado —Verdadero

Error Relativo: ER = _E %100 = DiscrepanciaPorcentual

Verdadero Ecuacion 1

La precision en cambio, se mide con la desviacion estandar o dispersion de los resultados

experimentales alrededor de su valor promedio, tal como se muestra en la ecuacion 2.

n<30

Z (;I_.'.?-__ — ;f.')")'

9 4=l
n—1

Ecuacién 2

Por ejemplo, digamos que se determina la masa de un paquete comercial de azlcar de 1
Kg. Un grupo de laboratoristas realiza tres medidas y obtiene los siguientes valores:
1001g, 1000g y 999¢g. En este caso se dice que la masa promedio es de 1000g, por lo que
no hay discrepancia respecto al valor esperado de 1000g. La medida es exacta, pero hay
una variacion en la medida que se corresponde con una desviacion estandar de 1 g.
Imagine ahora que otro grupo de laboratoristas obtiene las siguientes medidas: 1005g,
998g y 1010g. En este caso la masa promedio determinada experimentalmente es de

1004.3g, sélo se tiene un error del 0.4% respecto al valor esperado; pero la desviacion
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estdndar es superior a 6g. Puede decirse asi que el ultimo grupo de laboratoristas

determind con menor precision la masa del paquete comercial de azlcar.

Los errores experimentales pueden ser clasificados en determinados o sistematicos, si las

causas se pueden identificar claramente y su efecto puede corregirse; y en errores

indeterminados o aleatorios, si sus fuentes no pueden ser determinadas ni controladas. A

esta clasificacién se le afladen los errores gruesos o accidentales, que al ser errores

“fatales” conducen al descarte de las observaciones experimentales, y al reinicio de estas

en nuevas condiciones 0 con nuevos materiales y/o equipos.

De una manera mas precisa, los errores se clasifican en:

22

Errores Gruesos o Accidentales: implican la generacion de una observacion
completamente desviada del valor esperado para la muestra, y por tanto requieren
de la eliminacion de la observacion del conjunto, y la nueva realizacién del andlisis
a partir de una nueva alicuota de la muestra o una muestra nueva. Son causados
por errores personales en la preparacién de soluciones, contaminacion de las
muestras, lectura de propiedades, etc.; o errores instrumentales como los que
ocurren por fallas de equipos. Por ejemplo, se habla de un error grueso si al querer
preparar 100 mL de una solucién 0.1 M de NacCl, se pesaron y diluyeron menos o
mas de 0.585 gramos de la sal. Para corregir el error es necesario desechar la

solucion y preparar una nueva.

Errores Sistematicos: se caracterizan por introducir desviaciones en una misma
direccion para las observaciones de una serie con respecto al valor esperado para
la muestra. Son positivos si registran un valor mayor al esperado, o negativos en
caso contrario. Son generalmente causados por calibracion errébnea de los
instrumentos, o errores en diluciones a partir de soluciones concentradas. Estos
errores afectan la exactitud, y por tanto pueden medirse a través de la
discrepancia respecto al valor verdadero o esperado. Debido a esto, pueden
reconocerse y reducirse parcial o completamente. Por ejemplo, imagine que ud.
guiere pesar un reactivo que es altamente higroscopico como el hidroxido de
sodio, por lo que para evitar el contacto con la humedad del aire, Ud. quiere usar

un recipiente contenedor seco. Al iniciar la pesada, Ud. toma el recipiente seco y
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limpio y lo pesa, obteniendo un peso equivalente a 22 gramos. Luego tara la
balanza para llevarla a la posicion del cero. Posteriormente, Ud. introduce
cuidadosamente una porcion del reactivo en el contenedor y lo pesa de nuevo. El
peso reportado es del reactivo en cuestion, puesto que se ha movido la referencia
de la balanza para obviar el peso del recipiente. Si para las siguientes pesadas, el
laboratorista no se cuida de tarar de nuevo, en ausencia de recipiente, tendra
pesos erroneos. Todos los pesos serdn 22 gramos mas pequefios que el peso
real. Por ser un error sistematico, se puede corregir sumando a todos los valores la

cantidad fija de 22 gramos.

Errores Aleatorios: se caracterizan por introducir desviaciones sin ninguna
direccion preferencial para las observaciones de una serie con respecto al valor
esperado para la muestra. Pueden ser negativos y positivos con aleatoriedad.
Provienen de la imposibilidad humana de efectuar dos acciones exactamente
iguales, de la incertidumbre en la lectura de escalas, de la variabilidad en la
respuesta de equipos electrénicos y/o eléctricos debido a fallas en el suministro de
energia; de la influencia de la temperatura del laboratorio o de corrientes de aire,
etc. Estos errores afectan la precision, y por tanto pueden cuantificarse a través
de la desviacion estandar de una serie de medidas de la misma variable. No
pueden eliminarse, sélo reducirse mediante una practica cuidadosa de los

procedimientos.

Para expresar de manera correcta los resultados de un trabajo experimental, es necesario
indicar la incertidumbre asociada a cada uno de ellos. Para esto se hace uso de las leyes
de propagacion de errores aleatorios. Ud. debe recordar que estas leyes fueron

estudiadas durante su curso de Laboratorio de Fisica.

Las ecuaciones 3-6 (Kellner y col., 1998) describen algunas de las leyes de propagacion
de errores aleatorios mas usadas durante el trabajo de laboratorio. Son aplicables
UNICAMENTE a aquellas variables x que se calculan en base a los valores
experimentalmente determinados de otras, como p, q y r. Las variables a, b, y ¢ se

refieren a constantes, que no tienen una incertidumbre asociada.
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X=ap+bg+cr+.. s :(asp)2 +(bsq)2 +(cs, )2 +...

Ecuacion 3
2 S 2 S 2 2
- (ij {_p] +[_q] {S_rj
ar X P g r Ecuacion 4
S
x=alog,, p s, =0.434a—>
P Ecuacién 5
« S
p=10 —=2.303s,
X Ecuacion 6

Por ejemplo, en la ecuacién 4, imaginemos que x se corresponde con la densidad del
agua determinada experimentalmente. En este caso se sabe que la masa de la muestra
de agua estudiada fue de 1.0g + 0.1g y que el volumen medido fue de 1.00mL + 0.01mL.

La densidad de la muestra de agua es 1.0 g/mL pero el error aleatorio es de 0.10499 g/mL

Para estudiar la influencia de la tolerancia de los instrumentos sobre las determinaciones
experimentales se aplicaran diferentes técnicas para evaluar la densidad del agua, entre
una de ellas se aplicara el método del picndmetro. ElI picnbmetro es un instrumento
sencillo constituido por un recipiente de vidrio de volumen exactamente conocido el cual
permite una medicion muy precisa de la densidad de un liquido. El método consiste en
llenar dicho recipiente en su totalidad con el liquido al cual se le desea determinar la
densidad. Una vez lleno se tapa con su respectivo tapon de vidrio el cual esta provisto de
un conducto central muy fino que se llenara con el liquido objeto de estudio. La parte
superior de éste tapon esta abierta y posee una inclinacién de 45° lo que permite que el
exceso de liquido salga del instrumento y resbale hacia las paredes del mismo. Esto hace
que se disponga de un volumen exacto e igual al reportado en el recipiente. Una vez
secado el instrumento se pesa el mismo para determinar la masa de liquido
correspondiente al volumen contenido. Con estos datos es posible entonces determinar la

densidad del liquido de interés.
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Objetivos Generales

Conocer la funcion y la forma correcta de manejo de los instrumentos, equipos y
material de laboratorio de uso comun.

Comprender los conceptos de apreciacion y tolerancia de instrumentos de
medicion

Conocer la clasificacion de los materiales de vidrio de uso comun en el laboratorio
Identificar las fuentes de errores experimentales y su clasificacion

Usar las leyes de propagacion de errores aleatorios para determinar la influencia
de la tolerancia de los instrumentos usados sobre la precisién y exactitud de las
variables experimentales

Conocer la técnica correcta para la medicién de la densidad de liquidos

Equipos, Reactivos y Material de Laboratorio

Equipos

Balanza Analitica de precision 0.0001g

Balanza Analitica de precision 0.01g

Picnémetro

Reactivos

Agua destilada

Material de Laboratorio

Vasos de Precipitado
Cilindro Graduado

Pipetas volumétricas
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Metodologia Experimental

Observacion: Antes de iniciar su trabajo experimental debe verificar cuidadosamente que
todo su material de vidrio esta limpio y seco. De lo contrario, proceda a lavarlo con agua y

jabon, curarlo con agua destilada y secarlo en la estufa.

Primera parte: Influencia de la apreciacion de los instrumentos
volumétricos sobre las determinaciones analiticas. Medicion de la
densidad del agua

Tome un cilindro graduado o probeta, limpio y seco, con capacidad de 50mL, y determine
su peso usando una balanza analitica con precision de 0.01g. Tare la balanza. Usando
el cilindro, mida 10mL de agua de agua destilada. Determine ahora la masa de este
volumen de agua. Usando un termémetro con precision 0.1°C, determine la temperatura
del agua. No olvide registrar en su tabla de datos, esta temperatura y la capacidad y
apreciacion de todos los instrumentos volumétricos usados. No olvide tomar nota del
fabricante, modelo y apreciacion de la balanza analitica usada.

Repita la experiencia usando un vaso de precipitado de 250 mL y una pipeta volumétrica

de 10 mL para medir el volumen de agua.

Segunda Parte: Influencia de la sensibilidad de la balanza sobre las
determinaciones analiticas. Medicion de la densidad del agua

Usando la pipeta volumétrica con capacidad de 1mL, mida 1mL de agua destilada.
Pese este volumen de agua (usando un vaso de precipitado para contener el volumen de
liqguido) en una balanza analitica de precisién 0.0001g. No olvide registrar en su tabla
de datos, la capacidad y apreciacién de todos los instrumentos volumétricos usados. No

olvide tomar nota del fabricante, modelo y apreciacién de la balanza analitica usada.
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Tercera Parte: Uso del Picnémetro. Determinacion de la densidad del
agua.

Tome un picnémetro con capacidad de 50 ml y péselo vacio en una balanza analitica
con precision de 0.0001g. Asegurese que el picnémetro utilizado se encuentre
perfectamente limpio y seco. Llene por completo el frasco con agua destilada y coloque
inmediatamente su tapén. Seque el agua sobrante que se filtra a través del orificio capilar
de la tapa del picnémetro con papel absorbente. La presencia de agua en las paredes
externas provocara errores en la determinacion de la densidad del liquido analizado. Pese
nuevamente el picnémetro. Usando un termémetro con precision 0.1°C, determine la
temperatura del agua. No olvide registrar en su tabla de datos, la capacidad y apreciacion
de todos los instrumentos volumétricos usados. Tome nota del fabricante, modelo y
apreciacion de la balanza analitica usada. Considere que la tolerancia para el picnémetro
usado (Capacidad: 50 mL) es de 0.016 mL

Manejo y analisis de datos

Primera parte: Influencia de la apreciacion de los instrumentos
volumétricos sobre las determinaciones analiticas. Medicién de la
densidad del agua
Usando los datos de volumen y masa de la muestra de agua determine la densidad de
acuerdo a la ecuacion:

masa

Densidad : p=——— _
Volumen Ecuacion 7

Usando la incertidumbre absoluta de la balanza analitica y de los instrumentos
volumétricos usados, determine para cada instrumento volumétrico, a partir de las leyes

de propagacién de errores aleatorios, el error aleatorio asociado a la densidad del agua

determinada experimentalmente. Exprese su resultado como p[%mg}isp[%ms]

Usando la literatura, halle la densidad esperada para el agua a la temperatura de
realizacion del analisis. Determine para cada valor, la discrepancia porcentual o error

absoluto.
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Segunda Parte: Influencia de la sensibilidad de la balanza sobre las
determinaciones analiticas. Medicion de la densidad del agua

Usando los datos de volumen y masa de la muestra de agua determine la densidad

usando la ecuacion 7.

Usando la incertidumbre absoluta de la pipeta volumétrica de 1 mL de capacidad, y la de
las balanzas analiticas determine para cada balanza a partir de las leyes de propagacion

de errores aleatorios, el error aleatorio asociado a la densidad del agua determinada

experimentalmente. Exprese su resultado como 'D[%mS}isp[%m?‘] Usando la

literatura, halle la densidad esperada para el agua a la temperatura de realizacién del

analisis. Determine para cada valor, la discrepancia porcentual o error absoluto.

Tercera Parte: Uso del Picnémetro. Determinacion de la densidad del
agua.

Con los datos de peso del picnémetro vacio y del picnémetro con agua destilada
determine la masa de agua correspondiente al volumen del picnédmetro utilizado. Con

estos datos determine la densidad empleando para ello la ecuacion 7.

Usando la incertidumbre absoluta del picnometro de 50 ml de capacidad, y la de la
balanza analitica determine a partir de las leyes de propagacién de errores aleatorios, el

error aleatorio asociado a la densidad del agua determinada experimentalmente. Exprese

su resultado como p[y 3}is [y 3] Usando la literatura, halle la densidad
cm 7L/ cm

esperada para el agua a la temperatura de realizacion del andlisis. Determine la

discrepancia porcentual o error absoluto.
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Indicaciones para la elaboracién del informe

Contenido teérico que debe estar presente en la introduccién y ser
usado parala discusion de resultados

¢ Cuales son las fuentes comunes de errores experimentales? ¢CAOmo se clasifican los
errores experimentales? ¢(Como es que los errores aleatorios afectan a la precision y
exactitud de las variables experimentales? ¢Qué es la densidad? ¢De que variables
depende la densidad? ¢ Cual es la técnica correcta para determinar la densidad de un

liquido?

Informacion aincluir en la seccion de materiales y métodos

Recuerde que aqui debe describir los pasos seguidos en la realizacion de la investigacion,
considerando la justificacion que cada uno de ellos tiene dentro del procedimiento. La
exposicion de estos datos es continua, por lo que no se deben separar los parrafos con
vifietas o niumeros. No se trata de escribir en forma de receta los pasos seguidos en el
laboratorio. Se prefiere no hacer referencia a procedimientos, valores de concentracion o
cantidades de sustancias, cuando los métodos son muy comunes y conocidos.

Comience describiendo los reactivos usados (pureza, casa comercial, densidad,
normalidad, etc.) Proceda con la descripcién de los equipos usados, no olvidando incluir
el modelo, fabricante, pais de fabricacion y sensibilidad.

Describa de manera especial la forma y motivo por el que midié la temperatura de

realizacion de los analisis.

Preguntas alas que debe dar respuesta en su discusion de resultados

Para cada experiencia ¢ Cual es la densidad del agua con su respectivo error aleatorio y
como se compara este valor experimental con el valor esperado para la temperatura de
analisis? ¢Cual instrumento permitid6 determinar la densidad del agua con mayor
exactitud? ¢Codmo explica la influencia de la tolerancia del instrumento sobre la exactitud
en la determinacion de la densidad? ¢Cual es el porcentaje de variacibn en la
discrepancia porcentual de la densidad para cada variacion de 0.01mL en la tolerancia del
instrumento volumétrico? ¢ Cual balanza le permitié determinar la densidad del agua con
mayor exactitud? ¢Cémo explica la influencia de la sensibilidad de la balanza sobre la

exactitud en la determinacion de la densidad? ¢ Cudl es el porcentaje de variacion en la
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discrepancia porcentual de la densidad para cada variacion de 0.0001 g en la sensibilidad
de la balanza? Para el picnémetro ¢ Cudl es la densidad del agua con su respectivo error
aleatorio y como se compara este valor experimental con el valor esperado para la
temperatura de andlisis? ¢Cémo se comparan los resultados hallados en las partes 1y 2
con los resultados de la parte 3 del trabajo experimental? ¢Qué técnica usaria para la
determinacion de la densidad de un liquido y por qué? ¢Qué
sugerencias/recomendaciones podria realizar para mejorar el procedimiento experimental

seguido en esta practica?
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Anexos

Debe incluir aqui todos los valores para las variables medidas experimentalmente, asi
como también la apreciaciéon de los instrumentos usados para medirlas.

Debe incluir todos los calculos para la densidad del agua y los errores aleatorios
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Tablas parala adquisicién de datos

Tabla 1. Influencia de la apreciacibn de los instrumentos volumétricos sobre las

determinaciones analiticas. Medicion de la densidad del agua

Fecha: Analista(s): Grupo no.

Equipo usado: Balanza

Fabricante: Modelo: Apreciacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Instrumento Volumen de agua (mL) Masa de agua (g) Temperatura del agua (°C)

OBSERVACIONES Y/O CALCULOS:
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Tabla 2. Influencia de la apreciacibn de la sensibilidad de la balanza sobre las

determinaciones analiticas. Medicion de la densidad del agua

Fecha: Analista(s): Grupono.
Equipo usado: Balanza

Fabricante: Modelo: Apreciacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): ____ Apreciacion: ___mL Tolerancia: ____ mL
2. Instrumento: Clase (A/B): ____ Apreciacion: ___mL Tolerancia: ____ mL
3. Instrumento: Clase (A/B): ____ Apreciacion: ___mL Tolerancia: ___ mL

Instrumento Capacidad (g)

Masa de agua (g)

Temperatura del agua (°C)

OBSERVACIONES Y/O CALCULOS:

32




ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA (ULA - VENEZUELA)

Tabla 3. Uso del Picnémetro. Determinacion de la densidad del agua.

Fecha: Analista(s): Grupo no.

Equipo usado: Balanza

Fabricante: Modelo: Apreciacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Instrumento Peso Picnémetro vacio (g) Peso Picnémetro lleno | Temperatura del agua

@ Qo)

OBSERVACIONES Y/O CALCULOS:
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Practica 2: Preparacion de soluciones: acidos, bases y

sales. Etapas del analisis quimico

NOTA: POR FAVOR NO OLVIDE TRAER AL LABORATORIO SEIS RECIPIENTES DE
VIDRIO LIMPIOS Y SECOS CON TAPA DE 100 mL DE CAPACIDAD (BOTELLAS DE
COMPOTA) RECUERDE LLEVAR TODOS LOS CALCULOS LISTOS PARA LA
PREPARACION DE LAS SOLUCIONES.

Introduccidn

Las soluciones son mezclas homogéneas de composicion variable. Pueden existir en los
tres estados de la materia: gaseoso, liquido y sélido.

Aun que no hay reglas rigidas que dicten cual o cuales de los componentes de una
solucion seran llamados soluto y solvente, con frecuencia, al componente en mayor
cantidad se le denomina solvente.

Para definir una solucion, es necesario indicar la naturaleza y cantidad relativa de cada
uno de sus componentes. La concentracibn de una soluciébn puede expresarse de
distintas formas:

Tanto por ciento peso por peso: Cantidad de soluto en 100 gramos de solucién. Se
representa por % p/p.

Tanto por ciento peso por volumen: Cantidad de soluto en 100 ml de solucién. Se
representa por % p/v.

Molaridad: Namero de moles de soluto contenidos o disueltos en un litro de solucién. Se
representa por M.

Molalidad: Numero de moles de soluto disueltos en 1000 gramos de solvente. Se
representa por m. Esta forma de expresion de la concentracion es util en casos en los que
no se cumple la regla de aditividad de volumenes.

Normalidad: Numero de equivalentes-gramo de soluto que se encuentran disueltos en un

litro de solucion. Se representa por N.
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En reacciones de neutralizacién el equivalente-gramo o peso equivalente de una base o
acido se define como el peso molecular dividido entre el nimero de oxidrilos (OH-

sustituibles) o protones (H+ sustituibles) que contiene. Esto es:

Base Acido

P.M base P.M .Acido

Peso equivalente
N°OH — N°H +

Disolucion de soluciones

Muchas de las soluciones que se emplean en un laboratorio se preparan a partir de
soluciones madres existentes. Por ejemplo en la practica se preparan soluciones diluidas
del &cido sulfdrico, a partir de una solucién comercial del acido concentrado al 96% p/p.

Para resolver problemas practicos de dilucion, debe tenerse en cuenta que al efectuarse
una dilucién de un volumen de &cido concentrado, solo cambia el volumen del solvente,
permaneciendo igual el numero de moles del soluto. Esto significa que para el soluto, el

namero de moles iniciales, n, debe ser igual al nimero de moles finales, n,.

n =n, Ecuacion

Para obtener el nimero de moles utilizamos la ecuacién general de molaridad.

:m n=M xV Ecuacion 9
V (litros)

Por lo tanto,
n =M., xV,

oo Ecuacion 10
n, =M, xV,
En consecuencia:

M, xV, =M, xV, Ecuacion 11

Esta ecuacion expresa que el producto de la molaridad inicial por el volumen inicial debe
ser igual al producto de la molaridad final por el volumen final, donde los volimenes

deben expresarse en las mismas unidades.
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Grado de los reactivos quimicos

1. REACTIVOS DE GRADO TECNICO: los reactivos de grado técnico son productos de
calidad indeterminada, los cuales se caracterizan por poseer un alto contenido de
impurezas no identificadas. Este tipo de sustancias no deben ser utilizadas para analisis
quimico a menos que se empleen para experimentos donde no se requiera una gran
exactitud. Se utilizan fundamentalmente para en la preparacion de soluciones limpiadoras

para cristaleria e instrumentos.

2. REACTIVOS Q. P. (QUIMICAMENTE PURO): son productos obtenidos con mayor
refinamiento que los reactivos de grado técnico, por lo que su grado de pureza es
ligeramente superior. Sin embargo, su calidad sigue siendo indeterminada ya que su
contenido de impurezas no se conoce ni cualitativa ni cuantitativamente. No son
utilizados para analisis quimico pero pueden emplearse en procesos de obtencion de

otras sustancias que posteriormente seran purificadas.

3. REACTIVOS U.S.P. (UNITED STATES PHARMACOPEIA): los reactivos U.S.P. son
sustancias que cumplen con los estandares de pureza minima dispuestos por la
farmacopea de Estados Unidos para contaminantes peligrosos para la salud. Este grado

es generalmente aceptado para muchos usos de laboratorio.

4. GRADO REACTIVO A.C.S. (AMERICAN CHEMICAL SOCIETY): son sustancias que
cumplen con las especificaciones del Comité de Reactivos Quimicos de la American
Chemical Society. Se caracterizan por ser reactivos de alta pureza, muy utilizados en los
trabajos analiticos. Generalmente la composicién cualitativa y cuantitativa de las
impurezas se reportan en la etiqueta de los frascos en los cuales se comercializa. En
dichas etiquetas aparecen los porcentajes méaximos permitidos por dicha entidad

internacional.

5. GRADO ESTANDAR PRIMARIO: son reactivos de altisima pureza los cuales son

utilizados en los analisis volumétricos exactos.
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6. REACTIVOS ESPECIALES: son reactivos aln mas puros que los anteriores que se
destinan para aplicaciones especificas de los métodos instrumentales tales como la

espectroscopia y la cromatografia liquida de alta resolucion.

El fendmeno de la disolucion de solutos

Se observa que cuando se disuelve un acido fuerte o una base fuerte (como el acido
clorhidrico y el hidréxido de sodio) en agua, se produce liberacion de calor. Este calor que
se conoce como calor de mezclado, y se considera negativo para un proceso exotérmico;
es el resultado de la energia liberada durante el rearreglo a nivel molecular del soluto y el
solvente. Para que se disuelva un soluto puro en un solvente, éste Ultimo debe ejercer
sobre las moléculas o atomos del soluto, una fuerza superior a las fuerzas que lo
mantienen unido en su forma liquida o sélida; de forma tal que pueda separarlo de esta
fase condensada, y a través de fuerzas atractivas, dispersarlo en su seno.

Por ejemplo, durante la disolucion del cloruro de sodio, las moléculas de agua, de
naturaleza polar, se orientan alrededor de los cristales de NaCl de manera tal, que la
parte negativa de la molécula de agua se acerca a los cationes de sodio del cristal, y la
parte positiva se acerca a los aniones de cloruro en el cristal (Figura 1). La diferencia en
los signos de las cargas en el punto de contacto, permite que se establezcan fuerzas
electrostaticas que superan las fuerzas que mantienen unidos los iones del cristal. Asi que
los iones se separan del cristal y se dispersan en el seno del agua. Una vez alli, el agua
rodea a cada i6n para tratar de compensar su carga eléctrica, y ocurre el llamada
fendmeno de solvatacién, o en el caso del agua, hidratacion. Debido a la diferencia entre
la magnitud de las fuerzas intermoleculares que se manifiestan en solucién, y la magnitud
de las que mantenian unidas a las moléculas de agua, y a las de cloruro de sodio en su
estado de pureza, respectivamente; se produce la liberacién de energia.

En el caso particular del cloruro de sodio, esta energia es minima y casi imperceptible;
pero en el caso del hidroxido de sodio y del &cido clorhidrico este efecto es mayor.
Durante la solubilizacién de &cido clorhidrico en agua, el reordenamiento de los iones
hidrogeno y cloruro es tal, que ademas de la fuerte exotermicidad de la dilucion, se
observa también un cambio en el volumen de mezcla. Es decir, el volumen efectivo de la
solucion es menor que la suma de los volumenes de soluto y solvente afiadidos.

Los efectos de cambios en el volumen de mezcla y de liberacion/absorcién de calor

durante la formacion de una solucion, son el resultado de lo que se conoce como no-
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idealidades de las soluciones; puesto que de formarse soluciones ideales ambos efectos

serian nulos. Las soluciones son ideales si y so6lo si, el soluto y el solvente son tan

similares en forma, tamafio y polaridad; que al unirse desarrollan en solucion, fuerzas

intermoleculares iguales a las que tenian en su estado de pureza.

Figura 1 Esquema representativo de la disolucién de cloruro de sodio en agua

Al final de esta préctica, el estudiante no sélo habra conocido y aplicado el procedimiento

correcto para preparar soluciones con concentraciones expresadas en distintas unidades

a partir de solutos liquidos y sdélidos; sino que también habrd observado como las

diferencias entre las moléculas del soluto y el solvente son responsables de la

liberacién/absorcion de calor, y de la expansién/contraccion del volumen de la solucién.

Objetivos Generales
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Conocer los procedimientos adecuados para la preparacién de soluciones a partir
de solutos liquidos y solutos sélidos

Conocer la clasificacion de los reactivos segun su grado de pureza

Determinar la influencia de la incertidumbre absoluta de los instrumentos
volumétricos y/o de pesada usados en la preparacion de soluciones sobre la

incertidumbre absoluta de su concentracion
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o Observar los efectos de la no-idealidad durante la preparacion de las soluciones
acidas y basicas a partir de los cambios en el volumen de mezcla y el calor de

disolucion.

Equipos, Reactivos y Material de Laboratorio

Equipos

Campana de extraccion de Gases

Balanza Analitica

Reactivos

Acido clorhidrico concentrado 12 N
Hidroxido de Sodio
Carbonato de Sodio

Cloruro de Sodio

Material de Laboratorio

Varillas de vidrio
Vasos de Precipitado
Cilindro Graduado
Matraces Aforados
Pipetas volumétricas
Vidrio de Reloj

Metodologia Experimental

NOTA: NO DESECHE NINGUNA DE LAS SOLUCIONES PREPARADAS PUESTO QUE
DEBE ALMACENARLAS PARA EMPLEARLAS EN LA PRACTICA SOBRE
TITULACIONES DE NEUTRALIZACION.

Primera Parte. Preparacién de soluciones a partir de solutos liquidos:
acido clorhidrico concentrado
El profesor le proveerd antes de comenzar la experiencia, la concentracion a la que debe

preparar la solucion de acido clorhidrico. Una vez realizado los calculos para determinar el
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volumen de soluto a afiadir, coloque agua destilada en un matraz aforado de 100 mL de
capacidad, en una cantidad aproximadamente equivalente al 1/4 del volumen del
recipiente volumétrico. Con una pipeta graduada de 10 mL, mida el volumen de acido
clorhidrico necesario para obtener la concentracion indicada. Viértalo lentamente en el
recipiente volumétrico, si se calienta la solucién enfrie con agua en el grifo, luego diluya
con agua destilada y mezcle bien. Espere algunos minutos, hasta que todo el liquido haya
descendido y observe si hay variacion en el nivel de liquido con respecto al aforo. Tome
nota de sus observaciones. En caso de que el nivel haya descendido, afiada mas agua
destilada hasta llevar el nivel del liquido al aforo. Mezcle bien, y espere algunos minutos.
Repita la operacion hasta no observar variaciones en el nivel del liquido. Tome nota de la
capacidad y apreciacion de todos los instrumentos usados. Recuerde buscar la tolerancia
permitida para cada uno de ellos, y para el material de vidrio no olvide registrar si es de
Clase Ao B.

Segunda Parte. Preparacion de soluciones a partir de solutos sélidos:

hidroxido de sodio, carbonato de sodio, cloruro de sodio

El profesor le proveera antes de comenzar la experiencia, la concentraciéon a la que debe
preparar la solucion de hidréxido de sodio, la solucion de carbonato de sodio y la de
cloruro de sodio. Realice los calculos para determinar la masa de soluto a afadir. Lleve a
una balanza analitica, un vidrio de reloj limpio y seco. Tare la balanza, y vierta sobre el,
cuidadosamente y haciendo uso de una espatula, la cantidad necesaria de sélido.
Observara que los cristales de NaOH tienen forma de lentejas, por lo que debera tomar
tantas lentejas como sea necesario para alcanzar un peso aproximado al requerido. No se
preocupe si pesa un poco mas o un poco menos de lo deseado, pues en la préxima
practica se encargara de determinar la concentracion exacta de esta solucion, haciendo
uso de una titulacion acido -base. SEA CUIDADOSO DE NO CONTAMINAR EL
REACTIVO PURO EN EL RECIPIENTE CONTENEDOR, recuerde que en caso de
hacerlo debera comprar un reactivo nuevo, de igual pureza, para reponerlo. MANIPULE
RAPIDAMENTE EL SOLIDO PARA EVITAR LA ABSORCION DE AGUA, recuerde que el
hidréxido de sodio sélido es altamente higroscépico, por lo que debe evitar y/o reducir su
contacto con la humedad del aire. Trasvase el sélido a un vaso de precipitado limpio y

seco, arrastrando el sélido que pueda quedar adherido en el vidrio de reloj con un chorro
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de agua de la pizeta. Disuelva el sélido con la menor cantidad de agua destilada posible,
agitando con un agitador de vidrio. Coloque un embudo de filtracibn en un matraz
volumétrico de 100 mL de capacidad y vierta la solucién contenida en el vaso de
precipitado ayudandose con el agitador de vidrio. Lave varias veces el vaso con agua
destilada y vierta en el recipiente volumétrico, cuidado de no exceder el volumen maximo.
Por ultimo diluya a volumen con agua y mezcle bien. Espere algunos minutos, y observe
la variacion en el nivel de liquido con respecto al aforo. Tome nota de sus observaciones.
En caso de que el nivel haya descendido, aflada més agua destilada hasta llevar el nivel
del liquido al aforo. Mezcle bien, y espere algunos minutos. Repita la operacion hasta no
observar variaciones en el nivel del liquido. Tome nota de la capacidad y apreciacion de
todos los instrumentos usados. Recuerde buscar la tolerancia permitida para cada uno de
ellos, y para el material de vidrio no olvide registrar si es de Clase A o B.

Repita el procedimiento anterior usando como soluto al carbonato de sodio, y luego al

cloruro de sodio.

Tercera Parte. Influencia del factor de dilucién sobre la exactitud y
precisiéon de la concentraciéon de soluciones preparadas por dilucion

Debe preparar 100 mL de una solucién diluida de cloruro de sodio de 10 ppm a partir de
la solucidon concentrada de esta sal, preparada en la parte anterior del ensayo
experimental. Para ello utilizar4 dos procedimientos que difieren en la incertidumbre que
se alcanza para la concentracion de la solucién diluida.

Primero, determine el volumen de solucién concentrada y de agua que debe afiadir para
efectuar la dilucion deseada. Usando el instrumento volumétrico mas adecuado para
verter el volumen calculado, transfiera la porcion de solucién concentrada a un matraz
volumétrico parcialmente lleno con agua destilada. Enrase hasta el aforo con mas agua
destilada y mezcle cuidadosamente. Tome nota de la capacidad y apreciacion de los
instrumentos volumeétricos usados.

Ahora, prepare 100 mL una solucion de cloruro de sodio de concentracion 0.01 m (molal)
a partir de la soluciéon concentrada de la segunda parte, siguiendo el procedimiento
indicado en el parrafo anterior. Prepare ahora los 100 mL de solucién diluida de cloruro de
sodio de 10 ppm a partir de la solucién 0.01 m. Tome nota de la capacidad y apreciacién

de los instrumentos volumétricos usados.
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Manejo y analisis de datos

Primera Parte. Determinacion de los errores aleatorios asociados a la
normalidad de las soluciones preparadas a partir de solutos liquidos

Usando las tolerancias de todos los instrumentos volumétricos empleados en la

preparacion de las soluciones, debe determinar el error aleatorio asociado a la normalidad
de la solucion preparada de acido clorhidrico (O'N ) . Haga uso de la informacién sobre la

apreciacion de instrumentos volumétricos ofrecida en la practica no.1, y de la informacion

recabada en el Laboratorio acerca de este item.

N = equivalentes Masa Vo X Pyo
Volumen PE xVolumen  PExV

2 2 2
o
On | o Do | 4| S Ecuacion 12
N VStO V

En este caso:

Vsto Volumen del soluto liquido afiadido a la solucién preparada

O-Vsto Error aleatorio asociado con la determinacion del volumen del soluto, incertidumbre

absoluta del volumen del soluto o apreciacion del instrumento volumétrico usado para
medir el volumen del soluto

V' Volumen de la solucion preparada

Oy, Error aleatorio asociado con la determinacion del volumen de la solucién preparada,

incertidumbre absoluta del volumen de la solucién, o apreciacién del instrumento

volumétrico usado para contener la solucion.
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Segunda Parte. Determinacion de los errores aleatorios asociados a la
normalidad de las soluciones preparadas partir de solutos solidos:

hidréxido de sodio, carbonato de sodio, cloruro de sodio

Recuerde que los errores aleatorios de la concentracion de soluciones preparadas con un

soluto sélido se pueden calcular mediante la siguiente expresion:

N = equivalentes Masa W
Volumen PE xVolumen PExV

2 2 2
On | | %w | L[% Ecuacion 13
N W \

Donde

oy Error aleatorio asociado a la normalidad de la solucion o desviacion estandar de la

normalidad de la solucion

o,, Error aleatorio asociado con la determinacion de la masa, desviacion estandar de la

pesada o tolerancia del instrumento de medicion de la masa

o, Error aleatorio asociado con la determinacion del volumen de la solucion, desviacion

estandar del volumen o tolerancia del instrumento volumétrico usado para contener la

solucion.

Al igual que en la parte anterior, use las tolerancias de la balanza y de todos los
instrumentos volumétricos empleados en la preparacion de las soluciones, para
determinar el error aleatorio asociado a la normalidad de las soluciones preparadas de

hidréxido de sodio, carbonato de sodio y cloruro de sodio.
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Tercera Parte. Influencia del factor de dilucién sobre la exactitud y
precision de la concentracion de soluciones preparadas por dilucion

Recuerde que preparé una solucion diluida de cloruro de sodio de concentracion igual a
10 ppm, mediante dos procedimientos: el primero a partir de una solucién concentrada, y
el segundo a partir de una solucion mas diluida (0.01 molal).

Para cualquiera de los casos realizo la dilucion usando la ecuacion 4 para determinar el
volumen de solucidon concentrada necesario. De aqui que el error aleatorio de la
concentracion de la solucion diluida venga dado por la ecuacion 7, donde M; se refiere a

la concentraciéon de la soluciéon concentrada, y M, a la de la solucion diluida, on, Y
oy, indican la incertidumbre o error aleatorio de la concentracion de las soluciones diluida
y concentrada respectivamente, oy, Yo indican la incertidumbre o tolerancia de los

instrumentos volumétricos usados para medir el volumen de las soluciones diluida y

concentrada respectivamente.

2 2 2 2
Owm, | _[ Om, n v, + v, Ecuacion 14
Mz Ml V2 Vl

Use las tolerancias de los instrumentos volumétricos involucrados en la preparacién de

todas las soluciones para hallar el error aleatorio asociado a la concentracion de la
solucion diluida de cloruro de sodio. Compare los procedimientos usados para preparar la

solucién de 10 ppm con base en los errores aleatorios calculados.

Indicaciones para la elaboracién del informe

Contenido tedrico que debe estar presente en la introduccion y ser
usado para la discusiéon de resultados

¢Qué es una solucion y cuales son sus componentes? ¢A nivel molecular/atomico cémo
se produce la solubilizacién de un soluto en un solvente? ¢ Qué caracteristicas debe tener
el soluto para pueda solubilizarse en un solvente determinado? ¢Cuales son las formas
mas comunes de expresar la concentracion de las soluciones, y en que caso se usa cada

una de ellas?
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Informacion aincluir en la seccion de materiales y métodos

Recuerde que aqui debe describir los pasos seguidos en la realizacion de la investigacion,
considerando la justificacion que cada uno de ellos tiene dentro del procedimiento. La
exposicion de estos datos es continua, por lo que no se deben separar los parrafos con
vifietas 0 numeros. No se trata de escribir en forma de receta los pasos seguidos en el
laboratorio. Se prefiere no hacer referencia a procedimientos, valores de concentracion o
cantidades de sustancias, cuando los métodos son muy comunes y conocidos.

Comience describiendo los reactivos usados (pureza, casa comercial, densidad,
normalidad, etc.) Indique para la balanza usada y entre paréntesis la siguiente
informacién: Fabricante, Modelo, Pais de fabricacion. Prosiga en un parrafo aparte con la
descripcion de los procedimientos efectuados. No olvide indicar que tipo de célculos se

realizan y con que finalidad.

Preguntas a las que debe dar respuesta en su discusién de resultados

Para cada una de las soluciones preparadas de respuesta a las siguientes preguntas
¢, Cudl es la concentracion de la solucién con su respectivo error aleatorio? ¢Se produjo
liberacion de calor y/o cambio de volumen durante la preparacion de la solucién? En caso
de ser positiva su respuesta ¢(COmo explica este comportamiento con base en las
diferencias/similitudes de las moléculas del soluto y el solvente?

¢,Como se comparan los errores en la concentracion de las soluciones preparadas con
solutos solidos y las preparadas con solutos liquidos?. ¢Qué tolerancia deberia tener la
pipeta usada para medir los solutos liquidos, de forma tal que se pueda alcanzar un error
en la concentracion de la solucion similar al alcanzado con la balanza analitica?

Para la preparacién de la soluciéon de 10 ppm de cloruro de sodio, ¢Qué procedimiento
condujo al menor error en la concentracion de la solucién diluida? ¢COmo explica este
resultado? En experiencias futuras, que procedimiento usara para la preparacion de
soluciones diluidas y por qué?

¢ Qué sugerencias/recomendaciones podria realizar para mejorar el procedimiento

experimental seguido en esta practica?
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Anexos

Debe incluir aqui todos los valores para las variables medidas experimentalmente, asi
como también la capacidad, apreciacion y tolerancia de los instrumentos usados para
medirlas.

Debe indicar también las propiedades (densidad, peso molecular, formula empirica .. etc.)
que tienen todas las sustancias utilizadas

Debe incluir aqui los calculos correspondientes a la determinacion de los errores

aleatorios asociados a la concentracion de las soluciones preparadas
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Tablas parala adquisicién de datos

Tabla 1. Preparacién de soluciones a partir de solutos liquidos: acido clorhidrico concentrado

Fecha: Analista(s): Grupo no.

Equipo usado: Balanza

Fabricante: Modelo: Apreciacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Reactivo(s) : Pureza: Densidad:
Fabricante: Concentracion:

Volumen de soluto (mL) Volumen de solucién (mL)

OBSERVACIONES y/o CALCULOS:
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Tabla 2. Preparacion de soluciones a partir de solutos sélidos: hidroxido de sodio,

carbonato de sodio, cloruro de sodio

Fecha:

Equipo usado: Balanza

Fabricante:

Analista(s):

Grupo no.

Modelo:

Apreciacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Reactivo(s) : Pureza:

Fabricante:

Reactivo(s) : Pureza:

Fabricante:

Reactivo(s) : Pureza:

Fabricante:

Soluto Masa de soluto (g) Volumen de solucién (mL)

Hidréxido de sodio

Carbonato de calcio

Cloruro de Sodio

OBSERVACIONES y/o CALCULOS:
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Tabla 3. Influencia del factor de dilucidn sobre la exactitud y precision de la concentracion

de soluciones preparadas por dilucion

Fecha: Analista(s): Grupono.
Equipo usado: Balanza

Fabricante: Modelo: Apreciacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): ____ Apreciacion: ___mL Tolerancia: ____ mL
2. Instrumento: Clase (A/B): ____ Apreciacion: ___mL Tolerancia: ____ mL
3. Instrumento: Clase (A/B): ____ Apreciacion: ___mL Tolerancia: ___ mL

Nombre de la solucién Concentracién de | Volumen de la | Concentracion
la solucién | solucién preparada | de la solucion
concentrada (mL) preparada (ppm)

afladida (ppm)

Observaciones

1 Solucién diluida
preparada a partir
de la  solucion
madre

2 Solucién 0.01 molal

3 Solucioén diluida

preparada a partir
de la solucién 0.01

molal

OBSERVACIONES y/o CALCULOS:
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Practica 3. Disolucion de especimenes metalicos en

medios acidos.

Observacion: Cada grupo debe traer tres monedas de curso legal del mismo afio de 10

céntimos, y media docena de clavos de acero.

Introduccion

El analisis quimico de una sustancia, involucra una serie de pasos necesarios para la
aplicacién de procedimientos, técnicas o0 métodos para la elucidacion y cuantificacion de
sus componentes, a saber: seleccion de la muestra, preparacion, aplicacion del método y
andlisis de los resultados.

La preparacion de la muestra involucra la adecuacion fisica de la sustancia para la
aplicacion de las diversas técnicas de analisis y la eliminacion de interferencias que
pudieran alterar los resultados. Buena parte de la sustancias a analizar son soélidos, en los
gue el analito se encuentra mezclado con impurezas de diversa indole y en proporciones
indeterminadas; por tanto se hace necesario separar la sustancia de interés de tales
impurezas, a las que puede estar ligada fisica o quimicamente.

La disolucion de solidos constituye, junto con la molienda y la evaporacion, procesos de
preparacion de muestras muy comunes y practicamente ineludibles. Asi, la separacion de
especies metalicas (M) involucra la disolucion de minerales bajo la accion de acidos
inorganicos (dependiendo del catién a separar), mediante la reaccion general de oxido-

reduccion:

M

(ac (ac) (9) Ecuacion 15

FH > M +2H2
La velocidad a la que ocurre la disolucion, y la extension de la reaccion, depende de
factores tales como: temperatura, tipo de acido y concentracion del mismo. La seleccién
del acido 6 mezclas de acidos a emplear, dependera del ibn metalico a separar (disolver).
Es posible determinar la cinética (velocidad) de una reaccion de disolucién de metales,
monitoreando la pérdida de peso de la muestra con el tiempo, y de esta manera realizar
un estudio comparativo de la accién de diferentes acidos o el comportamiento de

diferentes iones metalicos frente al mismo acido.
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Objetivos Generales

Distinguir las diferencias entre el proceso de disoluciéon de un espécimen metélico
en medio &cido y el de un sélido o liquido en medio acuoso

Comprender las reacciones de oxido-reduccion asociadas al proceso de disolucién
de un espécimen metalico

Determinar la velocidad de disolucion (reaccion) para cada espécimen metalico en
los distintos medios acidos.

Evaluar el poder diluyente (reactividad) de diversos medios acidos con base en la
velocidad de corrosion, el pH del medio y el tipo de aleacion metélica del

espécimen.

Equipos, Reactivos y Material de Laboratorio

Equipos

Campana de extraccion de Gases

Plancha de Calentamiento con Agitacion

Balanza Analitica

Cronometro

Vernier

Reactivos

Acido clorhidrico concentrado 37% (12 N)
Acido Sulfarico concentrado 95 — 97% (37 N)
Acido Nitrico 65%

Soluciones

Agua regia (Mezcla 3HCI concentrado: 1HNO; concentrado)
Acido nitrico 8 M

Material de Laboratorio

Varillas de vidrio

Vasos de Precipitado
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Cilindro Graduado

Muestras a analizar

Fragmentos de fusible
Fragmentos de cadenas de plata

Monedas

Metodologia Experimental

Primera parte: Determinacion de la densidad de los especimenes
metalicos por el método de la probeta

Limpiar todos los especimenes metalicos con un algodon empapado en etanol. Dejar
secar. Pesar cada espécimen metalico y registrar el resultado en la tabla correspondiente.
No olvide tomar nota del fabricante, modelo y apreciacion de la balanza analitica usada.
Enrasar un cilindro graduado o probeta con un volumen conocido de agua. Sumergir con
cuidado y completamente, el espécimen metalico en el volumen de agua. Tomar nota del
volumen final. No olvide registrar en su tabla de datos, la capacidad y apreciacién de
todos los instrumentos volumétricos usados.

Usando un vernier, mida la longitud y diametro de los especimenes metalicos.

Segunda Parte: dilucién de los fragmentos de fusible y cadena de plata

Cologue los especimenes metalicos en un vaso de precipitado de 50 ml y agregue una
cantidad de HCI concentrado 12 N que los cubra completamente. Caliente el vaso y su
contenido en una plancha, méximo por 30 minutos. Active el cronometro para registrar el
tiempo de contacto del espécimen con el medio acido. Debe reponer el acido evaporado
lentamente gota a gota, pero evitando el exceso del mismo. Observe y tome nota de
cualquier cambio en el color de la solucién, liberaciébn de gas, o desaparicién del
espécimen metalico. Registre el tiempo exacto de desaparicion del espécimen, en caso
de que ocurra.

Al finalizar el tiempo, retire cuidadosamente el vaso de precipitado de la plancha de

calentamiento. Deje enfriar dentro de la campana, y retire cuidadosamente el &cido
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residual. Lave el espécimen con abundante agua, y seque por 15 minutos en la estufa.
Pese y registre el valor en su tabla de datos.

Realice el mismo procedimiento utilizando HCI 10 M, luego HNOz; 8M y finalmente agua
regia (3HCI:1HNO; concentrado)

Tercera Parte: dilucion de la moneda

Realice el mismo procedimiento de la parte anterior pero con las monedas. Debe usar
solucion de HCI concentrado (12 N), HCI 10 M, luego HNO3; 8M vy finalmente agua regia
(3HCI:21HNO;3; concentrado)

Manejo y analisis de datos

Primera parte: Determinacion de la densidad de los especimenes
metalicos por el método de la probeta

Usando el volumen inicial V, y el volumen final V; de agua dentro de la probeta, determine
el volumen de liquido desplazado por el espécimen metéalico de acuerdo a la ecuacién 3.
Este volumen se corresponde con el volumen del espécimen de acuerdo al principio de

Arquimedes.
V =V, -V, Ecuacion 16
Usando la masa del espécimen, determine su densidad de acuerdo a la ecuacion 4.

m

/Oespecimen - v Ecuacion 17

Con base en la apreciacion de la balanza y de la probeta determine el error aleatorio
asociado con la densidad del espécimen. Reporte todos sus célculos en la seccién de

Anexos

Usando la longitud y didmetro de los especimenes metélicos, debe estimar de acuerdo a
su forma geométrica, el area de cada uno de ellos. Recuerde que esta area se

correspondera con el area expuesta al agente corrosivo.
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Segunda y Tercera Parte: Dilucion de los fragmentos de fusible y
cadena de plata, y monedas

Con la masa inicial y final de cada espécimen debe calcular la pérdida de masa (Am) para
cada uno de ellos. Use el area expuesta (A) estimada para cada espécimen, y calcule la
velocidad de disolucion, como velocidad de pérdida de peso por unidad de area, para

cada espécimen metélico en cada medio &cido, usando la ecuacion 5.

Am(g)
p(%mS) A(cm?) xtiempo(min)

V= Ecuacion 18

Debe juntar los datos de los deméas grupos y determinar los valores promedios para la
velocidad de pérdida de peso en cada medio acido para cada espécimen metélico.
Recuerde que cada grupo tiene el mismo espécimen y lo sumerge en el mismo conjunto
de soluciones acidas, asi que tendra n réplicas del analisis (n: nUmero de grupos de lab).

Cuide de no sumar datos de distintos especimenes metalicos o distintos medios acidos.

n
2V
i=1
n

2
. (Vi o Vpromedio )
Spromedio - n—1

\'

promedio =

Ecuacién 19

Indicaciones para la elaboracién del informe

Contenido tedrico que debe estar presente en la introduccion y ser
usado parala discusion de resultados

¢, Qué es la solubilidad y de que variables depende? ¢ Qué distingue el proceso quimico de
dilucion de sdlidos y/o liquidos en medio acuoso, del proceso de dilucion de metales?

¢ Qué es la corrosion? ¢Qué reacciones de oxido-reduccién explican la disolucion en
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medio acido? ¢Qué rol juega el pH del medio corrosivo en su poder diluyente? ¢ COmo se
mide la velocidad de corrosion uniforme? ¢Qué relacién existe entre la velocidad de

corrosiéon uniforme y el poder diluyente de un medio determinado?

Informacioén aincluir en la seccion de materiales y métodos

Recuerde que aqui debe describir los pasos seguidos en la realizacion de la investigacion,
considerando la justificacion que cada uno de ellos tiene dentro del procedimiento. La
exposicidn de estos datos es continua, por lo que no se deben separar los parrafos con
vifietas 0 numeros. No se trata de escribir en forma de receta los pasos seguidos en el
laboratorio. Se prefiere no hacer referencia a procedimientos, valores de concentracion o
cantidades de sustancias, cuando los métodos son muy comunes y conocidos.

Comience describiendo los reactivos usados (pureza, casa comercial, densidad,
normalidad, etc.) Proceda con la descripcion de las soluciones empleadas como medio
corrosivo.

Describa en un parrafo aparte el método de la probeta para la determinacion de la
densidad de solidos.

En otro péarrafo describa como determino la velocidad de corrosion uniforme y como trato

matematicamente los datos experimentales.

Preguntas alas que debe dar respuesta en su discusion de resultados

¢Qué metales conforman la aleacion con la que se elaboran los fusibles? ¢Qué
especificaciones tiene la plata usada para la elaboracién del fragmento de cadena
analizado?

¢, Qué metales conforman la aleacion con la que se elaboran las monedas en estudio (por
ejemplo AISI-SAE 1010)? Debe incluir en su informe una tabla con la composicién
porcentual de cada metal en las aleaciones. ¢Cudles son las reacciones de oxidacién
que explican la dilucién de los metales presentes en las muestras metélicas analizadas?

¢, Qué medio corrosivo (solucién acida) produce la mayor velocidad de corrosién para cada
espécimen? ¢Se corresponde este comportamiento con lo esperado para este (estos)
metal(es)? Revise su libro de Quimica Analitica Cualitativa para conocer la capacidad de
dilucién de cada metal en los diversos medios.

¢ Qué es el agua regia? ¢Qué conjunto de reacciones explican su capacidad oxidante
ante un metal? ¢Qué comportamiento especial observa para los especimenes metalicos

expuestos al agua regia? Explique cuidadosamente.
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En caso de construir un tanque para almacenar las soluciones estudiadas, ¢que material
usaria para construirlo?
¢ Qué sugerencias/recomendaciones podria realizar para mejorar el procedimiento

experimental seguido en esta practica?
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Anexos

Debe incluir aqui todos los valores para las variables medidas experimentalmente, asi
como también la apreciacion de los instrumentos usados para medirlas.

Debe incluir aqui una muestra de célculo para la densidad del espécimen metalico

Debe también incluir una muestra de calculo para la velocidad de disolucién (velocidad de
reaccion) de un espécimen metalico

Incluya aqui el célculo de la velocidad de disolucion para cada medio corrosivo y

espécimen metalico.
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Tablas parala adquisicién de datos

Tabla 1. Determinacion de la densidad de los especimenes metalicos por el método de la

probeta

Fecha: Analista(s): Grupo no.

Equipo usado: Balanza

Fabricante: Modelo: Apreciacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Reactivo(s) : Pureza:
Fabricante:
Reactivo(s) : Pureza:
Fabricante:
Reactivo(s) : Pureza:
Fabricante:
Espécimen Masa inicial | Longitud (mm) | Diametro Grosor
(9) (mm) (moneda) (mm)

OBSERVACIONES y/o CALCULOS:
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Tabla 2. Dilucion de los fragmentos de fusible y cadena de plata

Fecha: Analista(s): Grupo no.

Equipo usado: Balanza

Fabricante: Modelo: Apreciacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Reactivo(s) : Pureza:
Fabricante:
Reactivo(s) : Pureza:
Fabricante:
Reactivo(s) : Pureza:
Fabricante:
Espécimen Masa Final (g) | Masa Final (g) | Masa Final | Masa Final (g)
solucion soluciéon HCI 4 | (9) solucién Agua
H,SO, 37 N M solucion Regia
HNO; 8 M

OBSERVACIONES y/o CALCULOS:
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Tabla 3. Diluciéon de las monedas

Fecha: Analista(s): Grupo no.

Equipo usado: Balanza

Fabricante: Modelo: Apreciacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Reactivo(s) : Pureza:

Fabricante:

Reactivo(s) : Pureza:

Fabricante:

Reactivo(s) : Pureza:

Fabricante:

Espécimen Masa Final (g) | Masa Final (g) | Masa Final | Masa Final (g)
solucion  HCI | solucién HCI 4 | (g) solucion  Agua
12M M solucion Regia

HNO; 8 M

OBSERVACIONES y/o CALCULOS:
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Practica 4: Volumetria de Neutralizacidon: Estandarizacion
de soluciones acidas y alcalinas. Determinacion del

contenido de acido acético del vinagre comercial

Introduccion

La volumetria es un método de analisis quimico cuantitativo, en el cual la concentracion
de una solucién se determina mediante un proceso llamado valoracion.

En el proceso se determina la concentracibn de una sustancia disuelta en solucién, a
través de la titulacion con otra solucién de soluto y concentracién conocidos.

La solucion de concentracion conocida se denomina solucidon valorada o patron, y
generalmente se coloca en una bureta, la solucion de concentracién desconocida se
coloca en una fiola. La solucion valorada se agrega lentamente hasta alcanzar “el punto
de equivalencia” de la titulacion. Esto sucede cuando los equivalentes de la sustancia
valorada afiadidos se hacen numéricamente iguales a los de la sustancia a valorar ya que
la reaccion debe seguir una estequiometria definida.

El “punto final” de la valoracion se determina normalmente de manera visual a través de
un cambio caracteristico y nitido, en la sustancia a valorar o en el indicador, segun sea el
caso. El “indicador” es una sustancia que se afiade en pequefia cantidad a la solucion de
la sustancia a valorar, que tiene la capacidad de modificar su color cuando la acidez del
medio cambia. Al alcanzar el “punto de equivalencia” la sustancia indicadora cambia de
color y a este punto se le conoce como “punto final” de la valoraciéon. Por ejemplo el azul
de bromotimol, indicador comunmente usado durante titulaciones de neutralizacion,
cambia su color en solucion de amarillo a azul en las cercanias del punto final de una
titulacion de NaOH con HCI.

La sustancia indicadora se escoge de forma tal que el punto de equivalencia de la
reaccién que ocurre entre la sustancia valorada y el titulante, se encuentre dentro del
intervalo de viraje del indicador.

La volumetria se divide de acuerdo a la reaccion que se produce entre el valorante y el
valorado en:

De neutralizacién o acido — base.

De formacion de complejos.

De precipitacion.
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De oxido reduccion.

Esta es una practica correspondiente a la volumetria de neutralizacion o acido — base. En
ella se utilizan acidos o bases como sustancias valorantes de bases o acidos.

El punto final de la valoracién lo da el cambio de un indicador acido — base, cuya

caracteristica es el de presentar una coloracion dada segun el pH del medio.

Objetivos Generales

e Conocer y aplicar el procedimiento tipico para la estandarizacion de soluciones
acidas y alcalinas de uso comun en practicas de laboratorio
e Determinar la concentracion de acido acético en el vinagre comercial mediante la

valoracion con una solucién valorada de NaOH.

Equipos, Reactivos y Material de Laboratorio

Equipos

Campana de extraccion de Gases

Balanza Analitica

Reactivos

Acido clorhidrico concentrado 12 N
Hidréxido de Sodio

Carbonato de Sodio

Soluciones

Fenolftaleina al 0.3 % p/v

Naranja de Metilo al 0.3 % p/v

Material de Laboratorio

Varillas de vidrio
Vasos de Precipitado

Cilindro Graduado
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Buretas

Erlenmeyers

Muestras a analizar

Vinagre comercial

Metodologia Experimental

Primera parte: Preparacion de soluciones de acido clorhidrico (HCI) e
hidréxido de sodio (NaOH)

Para el desarrollo de la préactica requerira de una solucion de HCI y una solucion de NaOH
para realizar las titulaciones. Puede usar las soluciones preparadas durante la Practica
no. 2

En caso de no tenerlas, debera preparar 100 ml de HCI aproximadamente 0,1 N, a partir
del HCI concentrado. Prepare también 100 ml de NaOH aproximadamente 0,1 N, a partir
del NaOH grado reactivo. En ambos casos, considere las indicaciones dadas durante el

trabajo practico no.2 para la preparacion correcta de las soluciones.

Segunda Parte: Valoracién de una solucién de HCI aproximadamente
0.1N con Na,COs, utilizando naranja de metilo como indicador.

En esta parte se utiliza Na,CO3; como patrén primario para valorar la soluciéon de HCI. El
acido clorhidrico comercial es una solucién de HCI gaseoso en agua, por lo que no es
posible pesar con exactitud la cantidad necesaria de el, para preparar una solucion de
concentracion exacta.

Es por ello que la hormalidad de una solucion de HCI, preparada diluyendo cierto volumen
de la solucion comercial, se determina por valoraciébn con una solucién preparada de
normalidad exactamente conocida, pesando la cantidad necesaria de una sustancia
basica de alta pureza como es el Na,COs.

En este caso se colocan 10 ml de la soluciéon de Na,CO;3; en un erlenmeyer y se afiaden el
indicador naranja de metilo 2 gotas. La solucion de &cido clorhidrico cuya normalidad no

se conoce con exactitud se coloca en la bureta. Se titula la solucion de Na,CO; con la
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solucion HCI hasta el viraje del indicador. Se realizan 3 determinaciones. Realice él
célculo de la normalidad de la soluciéon de HCI, recordando que un mol de carbonato de

sodio contiene 2 equivalentes.

Tercera Parte: Observacion de los 2 puntos de equivalencia en la
valoracion de una solucién de Na,CO; con HCI.

Coloque 10 ml de la soluciéon de Na,CO; en un elenmeyer y agréguele una gota de
fenolftaleina; Mantenga la solucion valorada en el paso (1) en la bureta y deje caer
lentamente la solucion de HCI hasta observar el cambio de color del indicador. En este
punto detenga la adicion de HCI, anote la lectura de la bureta y agregue dos gotas de
naranja de metilo; y luego continué con la titulacion dejando caer lentamente la solucion

de acido hasta el cambio de color del indicador.

Cuarta Parte: Valoracion de una solucion de NaOH aproximadamente
a 0.1N con la solucion de HCI cuya normalidad se conoce en el paso 1.

Se coloca 10 ml de la solucién de NaOH en un erlenmeyer y se le agrega una gota del
indicador fenolftaleina. La solucién valorada de HCI se mantiene en la bureta. Se titula la
solucion de NaOH con HCI hasta el viraje del indicador. Se realizan 3 determinaciones.

Calcule la normalidad de la solucion de NaOH

Quinta Parte: Determinacion de la concentraciéon de acido acético en el
vinagre comercial por valoraciéon con la solucién de NaOH valorada en
el paso 3.

En un matraz aforado de 100 ml, coloque 10 ml de vinagre comercial (el cual tiene un
aproximado de 5% v/v de acido acético) y diliyalo con agua destilada hasta el aforo
del matraz. Se colocan 10 ml del vinagre diluido en un erlenmeyer y se le agrega una
gota del indicador fenolftaleina. Realice 3  determinaciones titulando con el NaOH
valorado en el paso anterior. La solucion de NaOH se coloca en la bureta. Recuerde lavar

y curar la bureta antes de iniciar la titulacion.
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Manejo y analisis de datos

Primera parte: Determinacion de los errores aleatorios asociados a la
normalidad de las soluciones de Hidroxido de Sodio y Acido
Clorhidrico preparadas

Usando las apreciaciones de todos los instrumentos volumétricos usados en la
preparacion de las soluciones, asi como también la apreciacion de la balanza; debe
determinar el error aleatorio asociado a la normalidad de las soluciones preparadas. Haga
uso de la informacién sobre la apreciacion de instrumentos volumétricos ofrecida en la
practica no.1, y de la informacion recabada en el Laboratorio acerca de este item.

Recuerde que los errores aleatorios de la concentracion de soluciones preparadas con un

soluto solido se pueden calcular mediante la siguiente expresion:

N = equivalentes Masa W
Volumen PE xVolumen PExV

2 2 2
o (o] (o
N i vV Ecuacion

Donde

o), Error aleatorio asociado a la normalidad de la solucion o desviacion estandar de la

molaridad de la solucién

o,, Error aleatorio asociado con la determinacion de la masa, desviacion estandar de la

pesada o apreciacién del instrumento de medicién de la masa

o, Error aleatorio asociado con la determinacion del volumen, desviacion estandar del

volumen o apreciacion del instrumento volumétrico
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La ecuacion 1 se madifica si el soluto es liquido de la siguiente manera:

_ equivalentes Masa VX pq
Volumen PE xVolumen  PExV

o) (o 2 o\
Vsto
(WNJ :(Kj +(7Vj Ecuacion 21

En este caso:

oy, Error aleatorio asociado con la determinacion del volumen del soluto, desviacion

estandar del volumen del soluto o apreciacién del instrumento volumétrico usado para

medir el volumen del soluto

Segunda y Cuarta Parte: Valoracion de una solucion de HCI y de una

solucién de NaOH aproximadamente a 0.1N

Con el volumen de solucion titulante correspondiente al punto final de la titulacién en las

tres réplicas del andlisis, determine el volumen promedio de equivalencia y su desviacion

estandar.
n
2.V

_ =1

Vpromedio - n
Ecuacion 22

_ (Vi _Vpromedio)z

O-promedio - n—1

Considerando que en el punto de equivalencia se cumple que los equivalentes de la
solucién titulante (N,;) y de la solucion a titular (N,) son iguales, determine el error

aleatorio asociado a la normalidad de la solucion a titular segun la expresion:
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V1N1 =V2N2

) B3 :
=l = 2 + == +| = Ecuacion 23
N2 VPromedioEquivaIencia Nl Vl
2 2 2
JszNzx {V O-VZ J +£O[-\]Nlj +£T/Vlj
PromedioEquivalencia 1 1

V, se refiere al volumen de la alicuota de solucion conocida que introdujo en la fiola para

realizar la titulacion(por ejemplo, 10 mL de solucion de Na,CO; en el caso de la titulacion
de HCI), N, se refiere a la normalidad de la solucion conocida (por ejemplo 0.1 N en el
caso de la titulacion de HCI), y V, se refiere al Volumen promedio para el punto de

equivalencia de la titulacion.

Tercera Parte: Observacion de los 2 puntos de equivalencia en la
valoraciéon de una solucién de Na,CO3 con HCI.

Usando los volimenes de solucién titulante correspondientes al cambio de color de los
indicadores, determine el pH del punto de equivalencia y compare con los valores tedricos
esperados. Determine que tan adecuados son los indicadores usados para detectar cada
punto de equivalencia, en base a su rango de viraje. Use sus libros de Quimica Analitica

para hallar la forma de estimar el pH de cada punto de equivalencia.

Quinta Parte: Determinacion de la concentracion de acido acético en el
vinagre comercial por valoraciéon con la solucién de NaOH valorada en
el paso 3.

Con el volumen de solucién titulante correspondiente al punto final de la titulacion en las
tres réplicas del andlisis, determine el volumen promedio de equivalencia y su desviacion
estandar.

Asi mismo, determine el error aleatorio asociado a la normalidad del vinagre, y la
concentracion del vinagre en porcentaje peso/peso (% p/p) usando el Peso Equivalente
del Acido Acético y considerando que la densidad de la solucion es aproximadamente 1

g/cm®

66



ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA (ULA - VENEZUELA)

Con el valor promedio para el %p/p de &cido acético en el vinagre hallado
experimentalmente, determine el error absoluto porcentual de la variable mediante la

siguiente expresion:

(% V) —ValorEsperado
p experimental

ValorEsperado

% V) 5
( ’ p experimental

5

ErrorAbsoluto(%) = x100

Ecuacién 24

ErrorAbsoluto(%) = x100

Indicaciones para la elaboracién del informe

Contenido tedrico que debe estar presente en la introduccion y ser
usado parala discusion de resultados

Principios basicos de una titulacién de neutralizacion. Concepto del Punto de equivalencia
de una titulacién. ¢Cuales son las diferencias entre el punto de equivalencia y el punto
final de una titulacién?. ¢Qué es un Indicador y como funciona? ¢Qué es el pKa de un
indicador? ¢ Cémo se determina el rango de viraje de un indicador y por que?. Explique de
manera general las ecuaciones que regulan el equilibrio quimico de los sistemas buffer
formados en las cercanias de los puntos de equivalencia cuando se titulan electrolitos
débiles con electrolitos fuertes. Describa algunas aplicaciones de las titulaciones de

neutralizacion en el analisis de alimentos.

Informacion a incluir en la seccién de materiales y métodos

Recuerde que aqui debe describir los pasos seguidos en la realizacion de la investigacion,
considerando la justificacion que cada uno de ellos tiene dentro del procedimiento. La
exposicion de estos datos es continua, por lo que no se deben separar los parrafos con
vifietas 0 numeros. No se trata de escribir en forma de receta los pasos seguidos en el
laboratorio. Se prefiere no hacer referencia a procedimientos, valores de concentracion o
cantidades de sustancias, cuando los métodos son muy comunes y conocidos.

Comience describiendo los reactivos usados (pureza, casa comercial, densidad,
normalidad, etc.) Proceda con la descripcién de las soluciones empleadas como medio

corrosivo.
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¢ Qué es un patrén primario? ¢Qué caracteristicas debe reunir una solucion para ser
considerada patron primario? ¢por qué la solucion de carbonato de sodio puede
considerarse como un patrén primario? ¢ por qué una solucion de acido clorhidrico o de

hidréxido de sodio no pueden considerarse como un patrén primario?

Preguntas alas que debe dar respuesta en su discusion de resultados

Para cada solucion estudiada debe responder a lo siguiente: ¢ Cual es la normalidad de la
solucidn titulante y la de la solucién titulada con su respectivo error aleatorio? ¢Cual es el
pH en el(los) punto(s) de equivalencia? ¢Qué ecuaciones quimicas explican este pH?
¢, Qué indicador us6 para determinar el punto final de la titulacion y por qué? ¢ Esta el pH
del punto de equivalencia dentro del rango de viraje de los indicadores usados? De no
estarlo, ¢,qué error se comete al determinar la concentracion de la solucion? Explique cual
es la ecuacion quimica del equilibrio de disociacion de los indicadores usados
(fenolftaleina y naranja de metilo). Indique claramente la formula molecular de cada una
de las especies involucradas en estas ecuaciones. Indique el rango de viraje de cada
indicador. Explique también por que debe afadir solo una muy pequefia porcién de

indicador en cada ensayo de titulacion de neutralizacion.

¢ Qué ecuaciones quimicas explican el sistema buffer formado durante la titulacion de
carbonato de sodio con HCI? ¢Qué ecuaciones quimicas explican el sistema buffer
formado durante la titulacion del 4cido acético con NaOH?

¢ Cual es la concentracion del acido acético en el vinagre comercial?¢ Coincide con el
valor esperado?¢,Cual es el error absoluto asociado a la concentracién del acido acético
en vinagre hallada experimentalmente? ¢Como podria reducir este error? Calcule la
disminucidn del error aleatorio para cualquier sugerencia que haga en este caso.

¢ Qué sugerencias/recomendaciones podria realizar para mejorar el procedimiento

experimental seguido en esta practica?
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Anexos

Debe incluir aqui todos los valores para las variables medidas experimentalmente, asi
como también la apreciacion de los instrumentos usados para medirlas. Registre esta
informacién en las tablas que se incluyen en este documento.

Debe incluir aqui una muestra de céalculo para la normalidad de las soluciones y su error
aleatorio en el caso de una titulacion de neutralizacion.

Debe incluir el célculo para la determinacion de la concentracion de acido acético en el
vinagre comercial y su respectivo error absoluto porcentual con respecto a la

concentracion esperada.
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Tablas parala adquisicién de datos

Tabla 1. Titulacion de una solucion de Acido Clorhidrico (HCI) de concentracion

desconocida con solucién de Carbonato de Sodio (Na,COs)

Fecha: Analista(s): Grupo no.
Equipo usado: Fabricante:

Modelo:

Concentracioén de la solucion titulante: N

Volumen HCI concentrado afiadido: mL

Volumen de solucién HCI preparada: mL

Concentracion esperada para la solucién a titular: N

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

Indicador(es) usado(s):

Volumen de solucion a | Volumen del primer punto | Volumen del segundo punto

titular (mL) de equivalencia (mL) de equivalencia (mL)

Observaciones y/o célculos:
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Tabla 2. Titulacion de una solucién de Hidréxido de Sodio (NaOH) de concentracion

desconocida con la solucién de Acido Clorhidrico (HCI) titulada en la experiencia 1

Fecha: Analista(s): Grupo no.
Equipo usado: Fabricante:

Modelo:

Concentracion de la solucion titulante: N

Volumen HCI concentrado afiadido: mL

Volumen de solucién HCI preparada: mL

Concentracion esperada para la solucién a titular: N

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

Indicador(es) usado(s):

Volumen de solucion a titular (mL) Volumen del punto de equivalencia (mL)

Observaciones y/o célculos:
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Tabla 3. Titulacién del acido acético (CH;COOH) en el vinagre comercial con la solucién

de Hidroxido de Sodio (NaOH) titulada en la experiencia 2

Fecha: Analista(s): Grupo no.
Equipo usado: Fabricante:

Modelo:

Concentracion de la solucion titulante: N

Volumen HCI concentrado afiadido: mL

Volumen de solucién HCI preparada: mL

Concentracion esperada para la solucién a titular: N

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Indicador(es) usado(s):

Volumen de solucion a titular (mL) Volumen del primer punto de equivalencia

(mL)

Observaciones Y/O CALCULOS:
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Practica 5: Volumetria de Neutralizacion: Determinacion
del contenido de nitrogeno y proteinas en l|acteos a

través del Método Kjeldahl

Introduccion

El método Kjeldahl es el método mas antiguo para la determinacién de la concentracion
de nitrégeno organico presente en una muestra. Fue propuesto en 1883 por el quimico
danés Johan Kjeldahl, y hoy en dia, mas de cien afios después, aun es usado para el
analisis de muestras de alimentos (para humanos y para animales), muestras de agua
potable, agua residual, agua de lluvia y extractos de aerosoles atmosféricos; muestras de
fertilizantes, muestras de combustible, etc.

El método Kjeldahl es catalogado como un método de oxidacion himeda, porque busca la
ruptura, y posterior oxidacion de los fragmentos a la forma i6nica (NH,"), de todas las
moléculas complejas de nitrdgeno presentes en una muestra (proteinas, acidos nucleicos,
humus, aminas, aminoacidos, etc.) en una solucion liquida.

Debe recordarse que el nitrégeno puede encontrarse en las muestras bajo las siguientes
formas:

Mineral:

-Nitrégeno nitrico o amoniacal en solucién

-Amonio Intercambiable.

-Amonio no intercambiable é amonio fijo.

-Nitrégeno molecular de la atmdsfera intersticial

Organica:

-Formas identificables: Proteinas, Acidos nucleicos y amino azucares, aminoacidos,
aminas, amidas.

-Formas complejas no identificables: Heterociclos, Altos polimeros (Humus y Lignina)

-Formas introducidas artificialmente: Nitrégeno quimico organico (urea, cianamida, etc.).

Aun que existen muchas variantes del método Kjeldahl, éste consiste en tres etapas

fundamentales: digestion, destilacion y titulacion. Durante la digestion se busca la
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conversion a amonio (NH,") de todos los compuestos nitrogenados presentes en la
muestra. Esta conversién se realiza a elevada temperatura en presencia del reactivo
oxidante o digestor, generalmente &acido sulfirico concentrado, y un catalizador
(CuSO4¢5H,0 / K,S0O,), en un proceso que dura entre 3 y 5 horas. La digestion de una
molécula compleja como la de una proteina puede representarse de forma general por la
siguiente reaccion:

| catalizador
n-C- NH2 +mH,SO, C;?r CO, +(NH4)2 SO, + S0, Ecuacion 25

|
Luego de la digestion, se busca la desorcion, destilacion y captura en forma de amoniaco
(NHs) de todo el NH;" generado. La desorcion del NH; se produce cuando la muestra
digerida se diluye y lleva a un pH ~ 9.5 por adicion de solucion de hidréxido de sodio
(NaOH). La captura del amoniaco liberado se realiza por neutralizacion con acido
sulfurico, de la corriente de destilado. Debe saber que el amoniaco se disuelve en el
vapor de agua generado durante la destilacién, y se condensa junto a éste, formando una
solucion de naturaleza bésica.
En la Ultima etapa, se calcula de manera indirecta cuanto nitr6geno existia en la muestra,
al titular con solucién de hidroxido de sodio, el acido sulfirico remanente de la
neutralizacion del amoniaco.
Entre las desventajas mas importantes del método Kjeldahl se encuentran el bajo
porcentaje de conversion de algunas sustancias nitrogenadas como la urea, debido a su
oxidacion incompleta en el medio acido. Asi mismo, otras formas de nitrégeno como las
aminas o las amidas, que pueden no ser retenidas como amonio en el producto de
digestion, debido a que son transformadas y liberadas como o6xidos de nitrégeno o
nitrogeno molecular (Cornell et al., 2003).
Auln que es el método méas usado para la determinacién de proteinas en alimentos, su uso
no es apropiado para el analisis de otros tipos de muestras como las de agua de mar,
lluvia y aerosoles; debido a las elevadas concentraciones reportadas por los blancos, lo
que genera una muy baja precision y un muy alto nivel de deteccién (Bronk et al., 2000) .
Varios autores acotan ademas que el método consume una gran cantidad de tiempo, y es
propenso a la contaminacion por la gran cantidad de pasos intermedios.
En esta practica, el estudiante conocera y aplicara por primera vez, el concepto de blanco.

Un blanco es una solucién que contiene todo lo que la muestra contiene, a excepcion del
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analito. Se analiza de la misma forma que la muestra, y su concentracion se substrae de
la concentraciéon medida para la muestra. A través del analisis del blanco, se busca evitar
que cualquier residuo de analito en los reactivos o de cualquier sustancia similar a éste,
pueda ser contabilizado errébneamente en la concentracion de la muestra analizada. Por
ejemplo, si en la solucién de acido sulfdrico que neutralizara al amoniaco destilado,
existiera alguna otra sustancia de naturaleza basica; parte de ésta consumiria
equivalentes de &cido, y estos equivalentes consumidos serian contabilizados como
nitrégeno presente en la muestra, cuando en realidad no provienen de ella. Para
comprender mejor este concepto deben estudiarse cuidadosamente las etapas del
método Kjeldahl, prestando particular atencion a las reacciones que ocurren entre las

sustancias quimicas presentes.

Objetivos Generales

e Determinar la concentracion total de nitrégeno usando el método Kjedahl en
muestras de leche pasteurizada comercial y queso blanco fresco

e Estimar el contenido de proteina de muestras de leche pasteurizada comercial y
gueso blanco fresco usando su concentracion total de nitrégeno

e Conocer los fundamentos y aplicacion del método Kjeldahl para el andlisis de
muestras de alimentos

e Conocer el concepto de blanco para un método analitico

Equipos, Reactivos y Material de Laboratorio

Equipos

Sistema Kjeldahl
Digestor con termocupla
Guantes.

Tubos de digestion

Reactivos

H,SO, concentrado libre de nitrégeno.
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Catalizador CuSO4¢5H,0 / K,SO, (1:20)

Soluciones

Solucion de NaOH 0,025 N.

Solucién de H,S0O, 0.05 N

Solucién indicadora de Azul de Bromotimol al 0,1% P/V.
Material de Laboratorio

Vaso de precipitado de 250 m|

Pipeta de 1 ml

Bureta de 50 ml

Muestras a analizar

Leche pasteurizada (250 ml) en su presentacion comercial

Queso blanco fresco (~ 100 g)

NOTA: Cada grupo debe aportar su colaboracion para traer al laboratorio las muestras a
analizar. Las cantidades requeridas son suficientes para que trabajen todos los grupos de

una misma seccion.

Metodologia Experimental

Primera parte: Digestion de los compuestos nitrogenados presentes
en la muestra problema

Pesar 1 ml de leche pasteurizada y 0,2 g de queso por duplicado en los tubos de
digestiéon. Agregar el catalizador CuSQ,4-5H,0/K,S0O,4 en relaciéon 1/20 y 10ml. de H,SO,
concentrado. Colocar lana de vidrio al tubo y llevarlo al digestor aumentando
gradualmente la temperatura hasta alcanzar 420 “C por un tiempo aproximado de 3 a 5

horas. Digerir hasta que la solucién tome un color claro transparente.

Segunda Parte: Preparacion del Blanco para el Anélisis

En un tubo de digestién agregar el catalizador CuSO,4-5H,0/K,SO, en relacion 1/20 y

10ml. de H,SO, concentrado. Colocar lana de vidrio al tubo y llevarlo al digestor
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aumentando gradualmente la temperatura hasta alcanzar 420 ‘C por un tiempo

aproximado de 3 a 5 horas. Digerir hasta que la solucién tome un color claro transparente.

Tercera Parte: Destilacion y neutralizacion del amoniaco producido por
digestion de la muestra problema

El material digestado se lleva a destilar, colocandole a la muestra 40 ml de NaOH 50 %
p/p. Aparte en un vaso de precipitado de 250 mL, se vierten 20 ml de H,SO,0.05 N y unas
gotas del indicador (azul de bromotimol). Esta solucion se coloca a la salida del
refrigerante, de tal manera que el tubo del refrigerante quede sumergido en el H,S0,0.05
N, para recoger el NH; destilado. Una vez que se chequea que todas las conexiones del
equipo de destilacion estan ajustadas, se inicia la destilacion. Se destila hasta que el
liquido condensado muestra ser neutro al papel de pH.

Este procedimiento se repite para todas las muestras, y el blanco.

Cuarta Parte: Titulacién del acido sulfurico residual con Hidréxido de
Sodio (NaOH) 0.025 N utilizando azul de bromotimol como indicador.

En esta parte se somete a titulacién, la solucion acida donde se recolecté el amoniaco
destilado. Su objetivo es determinar los equivalentes de &cido que no fueron consumidos
por el amoniaco. Para ello debe tomar la solucién final del paso anterior, y titularla con
NaOH 0,025 N; éste se debe colocar en una bureta para titular el exceso de H,SO, 0.05 N
hasta cambio de color del indicador.

Realice él calculo de la normalidad de la solucion de acido sulfurico, recordando que un

mol de éste acido contiene 2 equivalentes.

Manejo y analisis de datos

Primera parte: Determinacion de la concentraciéon de nitrégeno y
proteina en la muestra problema

Usando el volumen de solucion titulante gastado para la muestra problema y el blanco

debe calcular el porcentaje de nitrégeno en las muestras analizadas.

%Nitrégeno = (%N) = (Vblanco _Vmuestra )NaOHconsumido X EN xN NaOH

10xm

Ecuacion 26
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Una vez calculada la cantidad de nitrégeno en la muestra, se puede calcular el porcentaje

de las proteinas segun la formula siguiente:
%Proteinas = %N x FactordeConcentracion Ecuacion 27

Donde:
Vivianco: €S €l volumen gastado o consumido de solucion titulante de NaOH en la titulacion
del blanco

Vinuestra: €S €l volumen gastado o consumido de solucion titulante de NaOH en la titulacion
de la muestra
Nnaon: normalidad de la solucién titulante de NaOH
En: peso equivalente del nitrégeno
m: masa de la muestra analizada en g
Factor de concentracion: Representa la relaciébn de peso esperada entre nitrégeno y
proteina en una muestra determinada. Por ejemplo para leche y otros productos lacteos,
se sabe que las proteinas contienen entre 15 y 18% de nitr6geno; por lo que el factor
seria igual a:

100gramosproteina
15.5gramosNitrogeno

5 gramosproteina
gramoNitrogeno

FactordeConcentracién =

FactordeConcentracion = 6.4

Para otros alimentos el factor toma diferentes valores

Con base en las apreciaciones de todos los instrumentos volumétricos usados y la
balanza, debe determinar el error aleatorio asociado al % de nitr6geno en las muestras.
Consulte con el Técnico del Laboratorio acerca del error asociado a la normalidad de la
solucion titulante.

Ya que cada muestra fue analizada por duplicado debe determinar la concentracién
aritmética promedio de nitrdgeno y proteina en cada una de ellas. Use los errores
aleatorios calculados para cada concentracion, y determine el error aleatorio de la

concentracion promedio.
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Compare el contenido de nitrdgeno y proteina determinados experimentalmente con los
valores esperados para las muestras de leche y queso. Utilice la informacién ofrecida por
el fabricante del queso o el comerciante de la leche. Determine el error absoluto

porcentual de la variable mediante la siguiente expresion:

(%N o %Proteina) —ValorEsperado

ErrorAbsoluto(%) = val e;’e”me“ta'd x100 Ecuacién 28
alorEsperado

Por ejemplo, la leche pasteurizada y homogeneizada Téachira, reporta en la tabla de
informacién nutricional, impresa en su envase; que 200 mL de leche contienen 7 g de
proteinas. El valor esperado para el % de Proteina es una muestra de leche Tachira seria

de aproximadamente de 3.5 % (p/p).
Indicaciones para la elaboracién del informe

Contenido teérico que debe estar presente en la introduccion y ser
usado parala discusion de resultados

¢Cual es el objetivo del método Kjeldahl? ¢Quién lo inventé? ¢En cuantas etapas
consiste el método? ¢ Por qué se emplea un catalizador en la etapa de digestion? ¢ Cual
es el rol que juega este catalizador? ¢Cuales son las desventajas y las ventajas del
método Kjeldahl? En la actualidad, ¢(Qué muestras pueden analizarse a través del
método? ¢ Por qué es importante el andlisis de nitrégeno en muestras de alimentos?
¢ Qué es una proteina y cudl es su férmula empirica general? ¢Qué importancia tiene el
contenido de nitrégeno en las aguas residuales y aguas de lluvia, y que relacion guarda
esta concentracion con el llamado fendmeno de eutrofizacion?¢Qué otros métodos para

la determinacién de nitrégeno organico existen?

Informacion a incluir en la seccién de materiales y métodos

Recuerde que aqui debe describir los pasos seguidos en la realizacion de la investigacion,
considerando la justificacién que cada uno de ellos tiene dentro del procedimiento. La
exposicion de estos datos es continua, por lo que no se deben separar los parrafos con

vifietas o niumeros. No se trata de escribir en forma de receta los pasos seguidos en el
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laboratorio. Se prefiere no hacer referencia a procedimientos, valores de concentracion o
cantidades de sustancias, cuando los métodos son muy comunes y conocidos.

Comience describiendo los reactivos usados (pureza, casa comercial, densidad,
normalidad, etc.) Proceda con la descripcién de las soluciones empleadas como medio
corrosivo. Indique los datos importantes acerca de cada una de las etapas del método.
Por ejemplo, tiempo y temperatura de la digestion; tipo de equipo usado para la digestion,
etc.

Explique que es un blanco, y que tipo de blanco uso durante su experimento. Por qué
debe usarse un blanco durante el analisis de muestras por el Método Kjeldahl. Con base
en lo ocurrido en las etapas del método Kjeldahl, deduzca la ecuacién que le permitira
determinar el contenido de proteinas y nitrégeno presentes en las muestras analizadas.
Indique cual es la ecuacion quimica del equilibrio de disociacion del indicador usado (azul

de bromotimol).

Preguntas a las que debe dar respuesta en su discusién de resultados

¢ Qué reacciones quimicas o fendmenos quimicos ocurren en cada una de las etapas del
método Kjeldahl? ¢Cual es el contenido de nitrégeno y proteina esperado para leche
pasteurizada y queso fresco? ¢Cual es el contenido de nitrégeno y proteina medido
experimentalmente para las muestras de leche pasteurizada y queso fresco? Indicar las
concentraciones con sus respectivos errores aleatorios. ¢Estan las concentraciones
medidas dentro de los limites esperados para la leche? De no estarlo, ¢ Cual es el error
absoluto asociado a la concentracion de nitrégeno y proteina hallada experimentalmente
para las muestras? ¢ Como podria reducir este error?

Para demostrar la importancia del analisis del blanco determine cuantos equivalentes de
base se neutralizaron en el blanco y a qué porcentaje de nitrégeno se hubieran podido
asociar?

¢Qué sugerencias/recomendaciones podria realizar para mejorar el procedimiento

experimental seguido en esta practica?
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Anexos

Debe incluir aqui todos los valores para las variables medidas experimentalmente, asi

como también la apreciacion de los instrumentos usados para medirlas. Registre esta

informacién en las tablas que se incluyen en este documento.

Debe incluir aqui una muestra de calculo para el porcentaje de nitrégeno y proteina con

sus respectivos errores aleatorios
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Tablas parala adquisicién de datos

Tabla 1. Titulacién del producto de digestion de la muestra con solucién de Hidroxido de

Sodio (NaOH)

Fecha: Analista(s): Grupo no.

Equipo usado: Fabricante:

Modelo:

Concentracion de la solucién titulante: N

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

Caracteristicas de los reactivos usados:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Indicador(es) usado(s):

Tipo de muestra | Namero de |Peso (g) o | Volumen de | Volumen del

réplica Volumen (mL) | solucién a titular | punto de

de la muestra | (mL) equivalencia
analizada (mL)

Observaciones y/o célculos:
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Practica 6: Volumetria de Precipitacion: Determinacion de

Cloruros en la sal comestible por el método de Mohr

Introduccion

El método de Mohr es uno de los procedimientos mas aplicados para la determinacion de
haluros presentes en una muestra tales como los cloruros y los bromuros. Fue inventando
en 1865 por el quimico farmacéutico aleman K. F. Mohr, pionero en el desarrollo de las
valoraciones. Este método consiste en una valoracién directa empleando como agente
valorante una solucién de Nitrato de Plata (AgNO3) y como indicador una solucion de
Cromato de Potasio (K,CrO4). A medida que la solucion de AgNO; es afiadida a la
muestra se forma continuamente un precipitado de color blanco de haluro de Plata (AgCl)

tal como se muestra en la siguiente reaccion:

Ag+(ac) +X 7(ac) < Agx(s) Ecuacion 29

Donde X- puede ser: Cl-, Br-.

El punto final de la valoracion se detecta por la aparicion de un segundo precipitado de
Cromato de Plata (Ag.CrO,) de color rojizo producto de la reaccion ocurrida entre el
agente valorante y el indicador una vez que ha terminado de precipitar el analito objeto de

cuantificacién. La reaccion que se lleva a cabo en este punto se muestra a continuacion:
+ 2— P4
2AQ" (o) +CrO; oy > Ag,Cro, Ecuacioén 30

La valoracion del método de Mohr se debe llevar a cabo a un pH de 7 a 10 ya que si la
solucién es muy basica precipitara la plata en forma de hidréxido de plata (AgOH), lo cual
conduciria a un excesivo consumo de iones Ag® en la valoracién. Por otro lado, si la
solucion es muy acida, se desplazara la reaccion de formacién del ibn cromato hacia la
formacion de acido crémico débil y en consecuencia disminuiria la concentracién del

indicador, afectandose asi la sensibilidad del mismo.
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La determinacién de cloruros en una de las aplicaciones mas importantes del método de
Mohr. El ion cloruro (CI') es el halégeno mas difundido en la naturaleza y generalmente se
encuentra combinado en forma de cloruro de sodio (NaCl). Esta presente en el agua de
mar y en el agua de rios y estuarios, en donde tiene gran influencia sobre la vida silvestre.
Tiene importantes implicaciones en los mecanismos de las reacciones de corrosion y
también en el sabor del agua potable. Desempefia un rol muy importante en el cuerpo
humano sobre todo en el funcionamiento de las membranas y en la absorcién de agua,
asi como también en los fluidos corporales y en los jugos géstricos. Los iones cloruros, en
forma de cloruro de sodio, desempefian multiples funciones en los alimentos. Influyen en
las caracteristicas organolépticas de los mismos, definiendo el sabor salado y resaltando
el resto de los sabores. Ademas cumplen un papel fundamental en el proceso de
conservacion sobre todo en los productos carnicos, ya que al afadirlos como
conservantes, eliminan una gran parte del agua contenida en estos productos,
inhibiéndose asi el desarrollo de microorganismos y la actividad enzimatica. Por todas
estas razones es fundamental determinar el contenido de cloruros en el control de calidad
de muestras de aguas y alimentos, asi como también durante el analisis de muestras

biolégicas.

Durante la practica experimental el estudiante deberd determinar el contenido de cloruro
de sodio en una muestra alimenticia y la comparara con las especificaciones de calidad
que se han establecido para el mismo. Al final de la practica el estudiante debera ser
capaz de realizar la determinacién de cualquier halégeno en una matriz dada aplicando

una volumetria directa de precipitacion, tal como se hace en el método de Mohr.

Objetivos Generales

e Determinar la concentracion de cloruros en una muestra de Ketchup comercial
aplicando el método de Mohr.

e Conocer los fundamentos y aplicacion del método de Mohr para el analisis de
alimentos.

e Conocer el funcionamiento de los indicadores quimicos en las titulaciones de
precipitacién a través de la observacion del rol del cromato de potasio en el
Método de Mohr
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Equipos, Reactivos y Material de Laboratorio

Reactivos

AgNO; PA
KZCI'O4 PA
NaOH PA

Fenolftaleina RE

Soluciones

Solucion de AgNO; 0,1 N
Solucién de NaOH 0,1 N
Solucién de K,CrO, al 5% m-V

Solucién de Fenolftaleina al 1% m-V

Muestra a analizar

Sal comestible o de uso culinario

Metodologia Experimental

Primera Parte: Preparacion del patrén primario de cloruro de sodio

(NaCl)

Pese en una balanza analitica de precision + 0.0001 g,

la cantidad requerida de NaCl

para preparar 100 ml de una solucion de normalidad 0.02 N. Tome cuidadosamente el

sélido, trasvase a vaso de precipitado, disuelva en agua destilada y transfiera

cuantitativamente al matraz volumétrico. Afore y homogeneice muy bien la solucién.
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Segunda Parte: Estandarizacion de la solucion titulante de Nitrato de
Plata (AgNO3) con el patron primario de NaCl

Coloque la solucién titulante de AgNO3 en la bureta, previamente curada. Debera realizar
este ensayo por triplicado, por lo que tendrd que contar con tres erlenmeyer de 50 mL,
limpios y secos. Mida con una pipeta volumétrica, previamente lavada y curada, una
alicuota de 10 ml de solucion patron de NaCl, transfiérala a cada uno de los erlenmeyer.
Agregue 1 ml del indicador K,CrO, de concentracion 0.01 M. Diluya con 20 ml de agua
destilada. Note el color que va tomando la solucion desde la adiciéon de la primera gota de
titulante.

Titule hasta alcanzar el punto final de la valoracién, el cual se logra cuando aparece el
precipitado pardo rojizo de Ag,CrO,4, que le otorga un color pardo rosaceo a la solucién

blanquecina del precipitado de cloruro de plata.

Tercera Parte: Preparacién de la muestra problema (sal de uso
culinario)

Pese en una balanza analitica de precision + 0.0001 g, la cantidad requerida de muestra
problema (sal de uso culinario) para preparar 100 ml de una solucién. Seleccione la masa
correcta de muestra de forma tal que la alicuota de su solucion, pueda ser titulada con
facilidad con la la solucién titulante de AgNO; del paso anterior. Realice los pasos

necesarios para la aplicacion del Método de Mohr al andlisis de la solucion problema.

Cuarta Parte: Determinacion del contenido de cloruros en la muestra
problema

Se transfiere la alicuota tomada a un erlenmeyer y se afiaden 1 ml del indicador K,CrO,
de concentracion 0.01 M y 20 mL de agua destilada. Se valora con solucion de nitrato de
plata 0.1 N hasta la aparicién del color observado en el punto final de la titulacion del
patrén primario de NaCl. Realice este analisis por triplicado, o hasta que los volimenes

del punto final concuerden en 0.10 mL
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Manejo y analisis de datos

Primera Parte: Preparacion del patrén primario de cloruro de sodio
(NaCl)

Con base en las apreciaciones de todos los instrumentos volumétricos usados y la
apreciacion de la balanza, debe determinar el error aleatorio asociado a la normalidad de
la solucion patron de NaCl. Use las ecuaciones dadas para el caso de soluto sélido, en la
practica sobre preparacion de soluciones. Haga uso de la informacién sobre la
apreciacién de instrumentos volumétricos ofrecida en la practica no.1, y de la informacién

recabada en el Laboratorio acerca de este item.

Segunda Parte: Estandarizacion de la solucion titulante de Nitrato de
Plata (AgNO3) con el patron primario de NaCl

Consulte con el Técnico del Laboratorio acerca del error asociado a la normalidad de la
solucion titulante de AgNOs;. Ya que la estandarizacion se realiza por triplicado, debe
considerar que el volumen de equivalencia es el promedio aritmético de los volumenes
hallados en las réplicas. Recuerde que asumiremos que el error de este volumen serd la

desviacion estandar del trio de valores medidos, segun lo indica la ecuacion siguiente.

n
>y
i=1

promedio —

v

n

_ (Vi B Vpromedio)2
O-promedio - n—1

Ecuacion 31

Considerando que en el punto de equivalencia se cumple que los equivalentes de la
solucién titulante (N,;) y de la solucion a titular (N,) son iguales, determine el error

aleatorio asociado a la normalidad de la solucion a titular segun la expresion:
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Vl Nl = VPromedioEquivaIencia N 2
2 p 2 2 2
( O-Nz j — VPromedioEquivalencia + ( JNl j + L Jvl j ECU&CI()n 32
N 2 VPromedioEquivaIencia Nl Vl
- 2 2 2
O_NZ — N2 X VPromedioEquivalencia + O-Nl ] + [ le ]
VPromedioEquivaIencia N Vl

V; se refiere al volumen de la alicuota de solucion en la fiola para realizar la titulacién, N
se refiere a la normalidad de la solucion titulante, y Vpomediogquivaiencia S€ refiere al Volumen

aritmético promedio para el punto de equivalencia de la titulacién.

Cuarta Parte: Determinacion del contenido de cloruros en la muestra
problema

Use la normalidad de la solucion titulante hallada en el item anterior, y el promedio
aritmético del volumen del punto final, para determinar la normalidad de la muestra
problema. Recuerde que el método de Mohr asume que en el punto final de la titulacion,
el volumen gastado de solucidn titulante de AgNO; contiene una cantidad de equivalentes
exactamente igual a los equivalentes presentes en el volumen de muestra problema
analizado. Introduzca sus resultados experimentales en la ecuacidén anterior para
determinar la normalidad de la muestra problema y su error asociado.

Determine la pureza de la muestra analizada, haciendo una relacion entre la masa de
cloruro de sodio equivalente al contenido de cloruros determinado experimentalmente y la
masa de la muestra analizada.

Tome los resultados de los otros analistas de su clase, y obtenga el valor promedio para
la pureza de la muestra con su respectiva desviacion estandar.

Compare la pureza determinada experimentalmente con el valor esperado para la
muestra problema, que coincide con la pureza reportada para el producto por el
fabricante. Debe verificar este valor en el empaque del producto. Determine el error

absoluto porcentual de la variable mediante la siguiente expresion:

(Pureza), . —ValorEsperado g
ErrorAbsoluto(%) = Vp lorE 5 x100  Ecuacion 33
alorEsperado
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Indicaciones para la elaboracién del informe

Contenido tedrico que debe estar presente en la introduccion y ser
usado para la discusiéon de resultados

¢ Cual es el objetivo del método de Mohr? ¢Quién lo inventd? ¢Por qué se dice que
consiste en una valoracion por precipitacion? ¢Cuales son los fundamentos de la
titulacion por precipitacion? ¢ Cuales son las desventajas y las ventajas del método de
Mohr? En la actualidad, ¢ Qué muestras pueden analizarse a través del método? ¢ Por qué
es importante el andlisis de cloruros en muestras de alimentos? ¢ Qué importancia tiene el
contenido de cloruros en el agua usada para enfriamiento en intercambiadores de calor o
en calderas para la produccién de vapor? ¢, Qué otras aplicaciones del método de Mohr se

realizan a nivel industrial? ¢ Qué otros métodos para la determinacion de cloruros existen?

Informacion a incluir en la seccion de materiales y métodos

Recuerde que aqui debe describir los pasos seguidos en la realizacion de la investigacion,
considerando la justificacion que cada uno de ellos tiene dentro del procedimiento. La
exposicidn de estos datos es continua, por lo que no se deben separar los parrafos con
vifietas 0 numeros. No se trata de escribir en forma de receta los pasos seguidos en el
laboratorio. Se prefiere no hacer referencia a procedimientos, valores de concentracion o
cantidades de sustancias, cuando los métodos son muy comunes y conocidos.

Comience describiendo los reactivos usados (pureza, casa comercial, densidad,
normalidad, etc.) Proceda con la descripcion de las soluciones empleadas como medio
corrosivo.

¢ Qué indicador usarad para estimar el punto de equivalencia en la titulacién? ¢Cdomo
funciona este indicador? (no coloque aqui la reaccién quimica correspondiente al cambio

de color, déjelo para la discusién de sus resultados)

Preguntas alas que debe dar respuesta en su discusion de resultados

¢ Qué reacciones quimicas o fenébmenos quimicos ocurren antes, en, y después del punto

de equivalencia durante la aplicacion del método de Mohr al analisis de muestras? ¢Qué
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compuestos se forman? ¢Cual es su solubilidad y producto de solubilidad a la
temperatura del analisis?
¢, Qué indicador usara para estimar el punto de equivalencia en la titulacién? ¢Cdmo
funciona este indicador?
Usando sus conocimientos sobre precipitacion de sales, y sobre la solubilidad y la
constante del producto de solubilidad o Kps , expligue como es que el cromato de plata se

puede usar como indicador?

Tabla 2 Solubilidad de algunas sales de plata [2]

Compuesto Temp(°C) | Solubilidad(g/L) | Formula | Peso Formula | %Ag Kps
Cromato de Plata | 25 0.035 Ag,CrO, | 331.73 65.02 | 1.12x10™*
Cloruro de Plata | 25 0.00193 AgCl 143.32 75.26 | 1.77x10™°
Cloruro de Plata | 10 0.00089 AgCl 143.32 75.26

Cloruro de Plata | 100 0.21 AgCl 143.32 75.26

¢ Cual es el contenido de cloruros en N y g/L medido experimentalmente para la solucion
de la muestra problema? (Indicar las concentraciones con sus respectivos errores
aleatorios) De acuerdo a esto, ¢Qué pureza tiene la muestra de sal comercial analizada
(con su respectivo error aleatorio)? ¢ Cual es el error absoluto asociado a la pureza de la
sal hallada experimentalmente? De ser diferentes entre si, la pureza de la muestra y la
reportada por el fabricante, ¢Qué puede concluir acerca de la exactitud del método de
Mohr? ¢Qué otras reacciones pudieron haber alterado sus resultados? (indique
claramente la reaccion de formacion de las sales y su constante de producto de
solubilidad)

¢ Cual es el valor promedio de la pureza para la sal y su desviacion estandar a partir de
las experiencias de todos los grupos de su clase? ¢Qué puede decir acerca de la

precision alcanzada durante la aplicacion del método de Mohr?

Referencias

1. Skoog, D. A., D. M. West, F. J. Holler, S. R. Crouch. (2001) Quimica Analitica.
Séptima Edicion. McGraw-Hill Interamericana Editores S.A. de C.V. México. p.p.
371-375

90



ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA (ULA - VENEZUELA)

2. Harris, D. C. (2001) Analisis Quimico Cuantitativo. Segunda Edicién. Editorial
Reverté, S.A. Barcelona, Espafia. p.p.153-158

Anexos

Debe incluir aqui todos los valores para las variables medidas experimentalmente, asi
como también la apreciacion de los instrumentos usados para medirlas. Registre esta
informacién en las tablas que se incluyen en este documento.

Debe incluir aqui los calculos de todas las variables requeridas en la seccion de
tratamiento de datos, asi como la concentracién de cloruros en la muestra problema con

su respectivo error aleatorio.
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Tablas parala adquisicién de datos

Tabla 1. Preparacién del patrén primario de NacCl

Fecha: Analista(s): Grupo:
Equipo usado: Apreciacion:
Fabricante: Modelo: Pais de Fabricacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

Caracteristicas de los reactivos usados:

Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:

Masa de | Volumen de solucién | Concentracion de NaCl | Error de la concentracion

NaCl (g) | preparada (mL) en patrén (N) del patron de NaCl (N)

Observaciones y/o célculos:
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Tabla 2. Estandarizacién de la solucién titulante de Nitrato de Plata (AgNO3) con el patrén

primario de NaCl

Fecha: Analista(s): Grupo no.

Equipo usado: Apreciacion:

Fabricante: Modelo: Pais de Fabricacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

Caracteristicas de los reactivos usados:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Tipo de muestra | Nimero de |Peso (g) o | Volumen de | Volumen del

réplica Volumen (mL) | solucién a titular | punto de

de la muestra | (mL) equivalencia
analizada (mL)

Observaciones y/o célculos:

93




ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA (ULA - VENEZUELA)

Tabla 3. Determinacion del contenido de cloruros en la muestra problema

Fecha: Analista(s): Grupo no.
Equipo usado: Apreciacion:
Fabricante: Modelo: Pais de Fabricacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

Caracteristicas de los reactivos usados:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Indicador usado: Concentracion:

Tipo de muestra | NUmero de |Peso (g) o | Volumen de | Volumen del

réplica Volumen (mL) | solucién a titular | punto de

de la muestra | (mL) equivalencia
analizada (mL)

Observaciones y/o célculos:
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Practica 7: Volumetria de Complejometria: Determinacion

de la dureza del agua

Observacion Importante: Cada grupo deberd buscar y llevar al laboratorio el dia de

la practica, 2 muestras problema: una de agua potable y otra de agua de rio.

El término dureza se refiere a la concentracion total de iones alcalinotérreos que estan
presentes en el agua, los cuales son los responsables de una gran cantidad de problemas
asociados con el uso de la misma. De todos los metales alcalinotérreos, los cationes que
principalmente contribuyen a la dureza del agua son el Ca®" y el Mg?*, debido a que la

concentracion de los mismos es mucho mayor que la de los otros iones presentes.

Los problemas asociados con el uso de agua dura estan relacionados principalmente con
los procesos de calentamientos domésticos e industriales. Al calentar por largos periodos
de tiempo muestras de agua con alta dureza, se promueve la precipitacion de sales de
Ca?*'y Mg?, generando incrustaciones en las paredes del recipiente que las contiene o
de las tuberias por donde circulan. Esto trae como consecuencia una pérdida en la
eficiencia de la transferencia de calor, en el caso de calderas o intercambiadores de calor,
asi como también una disminucion en el diametro interno de las tuberias. Otro de los
problemas ocasionados por el uso de agua dura esta relacionado con la formacién de
sales insolubles por reaccion entre los iones alcalinos y las moléculas de jabon. Esta
reacciébn compite con la “reaccion” limpiadora de los jabones, requiriéndose mayores
cantidades de estos Ultimos en los procesos industriales o domésticos de limpieza.
Adicional a esto, una alta concentracién de los iones responsables de la dureza aporta un

sabor desagradable al agua potable.

Debido al impacto de los problemas generados con el empleo de aguas con altos
contenidos de iones alcalinotérreos, se hace indispensable la determinacion de la dureza.
Esta determinacion de realiza a través de una Valoracion Complexométrica, empleando
como ligando &cido etilendiaminotetracético (EDTA) estandarizado y negro de eriocromo
T como indicador. Este indicador actla, al igual que el EDTA, como un compuesto
donador de pares de electrones (ligando) por lo que reacciona con los iones metélicos

formando compuestos de coordinacién o complejos. El negro de eriocromo T (HIn?), en
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su forma libre, imparte una coloracién azul cielo a la solucién, y combinado en forma de
complejo imparte una coloracion rojo vino. Por lo tanto, al principio de la titulacion, la
muestra de agua a analizar, amortiguada a pH 10, mostrard una color rojo vino como
resultado de la reaccion entre los iones Ca®** y Mg®" presentes en la muestra y el
indicador. A medida que avanza la titulacion, las moléculas de EDTA (HY?®) afiadidas
desde la bureta reaccionaran con los iones metalicos libres y al aproximarse al punto de
equivalencia rompera las moléculas de complejo Metal-Indicador liberando el indicador a
la solucién y transformando su coloracién a azul cielo. Este cambio fisico visible indicara

el fin de la titulacion.

Las reacciones que se llevan a cabo durante la titulacion se muestran a continuacion:

Ca**(ac)+ HY* (ac) <> CaY? (ac)+ H " (ac) Ec. (1)
Mg?*(ac) + HY* (ac) <> MgY * (ac) + H* (ac) Ec. (2)
HY * (ac) + MgIn~(ac) <> MgY > (ac) + HIn* (ac) Ec.(3)

A pesar de que los iones Ca®" y el Mg son los responsables del resultado obtenido en la
titulacién, el mismo se reporta solo en funcién de los iones Ca®* en forma de miligramos
de CaCOg; por litro de solucion (mg CaCOs/L, ppm). Las muestras de agua de diferentes
fuentes pueden poseer durezas muy variadas que van desde aguas muy blandas hasta
aguas muy duras. En funcién de los ppm de CaCOs; reportados las muestras de agua se

pueden clasificar como se muestra en la tabla N°3.
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Tabla 3 . Clasificacion de la Dureza del Agua segun los ppm de CaCO; de la solucion.

TIPO DE AGUA mg CaCOs/L
Blanda Hasta 50
Moderadamente Blanda 50 - 100
Ligeramente Dura 100 - 150
Moderadamente Dura 150 - 200
Dura 200 - 300
Muy Dura Mas de 300

Durante la préactica el estudiante debera inicialmente estandarizar una solucién de EDTA
con una solucion estandar de CaCO3 y luego emplear esta solucion en la determinacion
de la dureza de dos muestras problemas que EL ESTUDIANTE DEBERA TRAER AL

LABORATORIO, una muestra de agua potable y otra muestra de agua de rio.

Objetivos Generales

e Determinar la dureza del agua en muestras de agua potable y agua de rio
mediante un ensayo volumétrico de complejometria con EDTA

e Comprender los principios quimicos que rigen la formaciéon de complejos a través
del estudio de la formacién de quelatos entre los iones de metales alcalino-térreos,
principalmente calcio y magnesio, y el agente quelante EDTA

e Conocer el funcionamiento de los indicadores quimicos en las titulaciones de
precipitaciéon a través de la observacion del rol del cromato de potasio en el
Método de Mohr

Equipos, Reactivos y Material de Laboratorio

Reactivos

Negro de Eriocromo T Indicador para valorar metales
Sodio Cloruro PA (NacCl)

Amonio Cloruro PA (NH,4CI)
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Amoniaco 25% PA (Hidréxido de Amonio) (NHz ;. = NH,OH)
EDAT-Na, * 2H,O PA (Acido Etilendiaminotetraacetico Sal Disédica)
Magnesio Cloruro Hexahidrato PA (MgCl, « 6H,0

Calcio Carbonato PA (CaCOs,)

Acido Clorhidrico PA

Rojo de Metilo Indicador

Soluciones

Acido Clorhidrico (1:1)
Amonio Hidréxido 3 N

Rojo de Metilo al 0,1% en Etanol

Muestras a analizar

Agua de rio

Agua potable

Metodologia Experimental

Primera Parte: Preparacion del indicador Negro de Eriocromo

Pese 0.5 g de negro de Eriocromo y 100 gramos de Cloruro de Sodio (NaCl) en una
balanza analitica de precision + 0.0001 g. Vierta ambos sélidos en un mortero, y triture
cuidadosamente hasta obtener un polvo homogéneo. Reserve este sélido en un lugar

seguro, para ser utilizado posteriormente como indicador durante la titulacion.

Segunda Parte: Preparacion de la solucion amortiguadora

Pese 6,75 g. de Cloruro de Amonio (NH4Cl) en una balanza analitica de precision *
0.0001 g. Vierta esta sal cuidadosamente en un vaso de precipitado, limpio y seco; con
una capacidad de 250 ml. Tome el vaso de precipitado, y movilicese hacia la campana de
extraccion de gases. Alli, afiada 57 ml de hidroxido de amonio concentrado al vaso de
precipitado, y agite cuidadosamente, con una varilla de vidrio, hasta disolver la sal en el
liquido. Permanezca en la campana, tome la solucién de NH,CI y trasfiérala a un matraz
volumétrico de 100 ml. Diluya con agua destilada hasta el aforo. Usando papel indicador,

verifiqgue que el pH de esta solucion amortiguadora esté ligeramente arriba de 10.
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Tercera Parte: Preparacion de una solucion de EDTA 0,01 M

Usando un vaso de precipitado limpio, pese 3,7224 g. de EDTA o sal disédica dihidratada
y 0.1 g. de MgCl, * 6 H,O en una balanza analitica de precision + 0.0001 g. Disuelva
ambos sdlidos con cierta cantidad de agua destilada, agitando con una varilla de vidrio.
Transfiera esta solucion a un matraz volumétrico de 1000 ml y complete hasta el aforo con
agua destilada. Si la solucién luce turbia, adicione unas cuantas gotas de hidroxido de

sodio 0.1 M hasta aclarar la soluciéon Mezclar bien la solucion.

Cuarta Parte: Preparacion de la solucion estandar de carbonato de
Calcio

Ponga a secar en estufa a 105 °C durante 2 horas, unos cuantos gramos de Carbonato de
Calcio, patrén primario para este analisis. Deje enfriar este sélido en el interior de un
desecador. Pese 0,5 g. de esta sal en una balanza analitica de precision £ 0.0001 g, y
transfiéralo a un vaso de precipitado de 500 ml de capacidad. Agregue poco a poco
solucion de HCI (1:1), hasta que el carbonato de Calcio se disuelva o que no aparezca
efervescencia y la solucion sea clara. Agregue a esta solucién 200 ml de agua destilada,
hierva por varios minutos para expulsar el CO,. Enfrie, agregue 3 gotas del indicador rojo
de metilo y agite hasta obtener un color intermedio anaranjado, por la adicién de NH,OH 3
N 6 HCI (1:1), segun se requiera. Transfiera esta solucién a un matraz volumétrico de 500
ml. Complete con agua destilada hasta el aforo y mezcle bien la solucién. Cada mililitro

de esta solucién equivale a un miligramo de Carbonato de Calcio.

Quinta Parte: Estandarizacion de la solucion de EDTA con carbonato
de calcio. Determinacioén del Titulo de la Solucién de EDTA 0,01M

Tome una alicuota de 10 ml de la solucion estdndar de Carbonato de Calcio en un
erlenmeyer de 250 ml y adicione 1 ml de solucion amortiguadora de Amonio-Cloruro de
Amonio. Luego agregue con una espatula una pequefia cantidad del Indicador Negro de
Eriocromo.

Titule con cuidado empleando la solucién de EDTA hasta el punto donde el color cambia
de rojo vino a azul puro. En la solucién no debe aparecer ningun tinte de rojo, realice este

procedimiento tres veces.
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Figura 2. Coloracion de la solucion durante la titulacion de la solucion de EDTA con la soluciéon de Carbonato de

calcio. Izquierda) antes del punto de equivalencia. Derecha) después del punto de equivalencia

Sexta Parte: Determinacién de la dureza en muestras de agua

Tome una alicuota de 50 ml de la muestra problema, y transfiérala a un erlenmeyer de
250 ml, agregue 1 ml de solucién amortiguadora y con una espatula agregue un poquito
del indicador Negro de Eriocromo T. Titule con la solucién estandar de EDTA valorada
anteriormente hasta el cambio de color de rojo vino a azul puro, realice este
procedimiento tres veces.

Repita el procedimiento para la muestra problema restante.
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Manejo y analisis de datos

Primera Parte: Preparacion de la solucién estandar de carbonato de
Calcio

Con base en las apreciaciones de todos los instrumentos volumétricos usados y la
apreciaciébn de la balanza, debe determinar el error aleatorio asociado con la
concentracién de la solucién de carbonato de calcio. Use las ecuaciones dadas para el
caso de soluto sélido, en la practica sobre preparacion de soluciones. Haga uso de la
informacién sobre la apreciacion de instrumentos volumétricos ofrecida en la practica

no.l, y de la informacién recabada en el Laboratorio acerca de esta variable.

Segunda Parte: Estandarizacion de la solucion de EDTA con carbonato
de calcio. Determinacion del Titulo de la Solucion de EDTA 0,01M

Ya que la estandarizacion se realiza por triplicado, debe considerar que el volumen de
equivalencia es el promedio aritmético de los volumenes hallados en las réplicas.
Recuerde que asumiremos que el error de este volumen serd la desviacién estandar del

trio de valores medidos, segun lo indica la ecuacion siguiente.

V =

promedio

_ (Vi B Vpromedio)2
O-promedio -

n-1

Ecuacion 34

Para facilitar los célculos, en lugar de hallar la normalidad de la solucion de Carbonato de
Calcio, se determina el numero de miligramos de CaCO; que equivalen a cada mililitro de
la solucion de EDTA de acuerdo al volumen promedio del punto final de la titulacion. La
cantidad hallada (mgCaCOs/mL de EDTA) es llamada Titulo de la Solucion de EDTA.
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\Y

caco, < CCaCO3 MY aco,

T =Titulo(SolEDTA) =

Vv mL - EDTA
PromedioEquivalencia /p7a
2 2 2 o 2
O-T _ O-VPromedioEquivalencia + GVCaCO3 + CaCO3
T V. V Ecuacion 35
PromedioEquivalencia CaCO;, Cacog
2 2 o 2
O_T — T X VPromedioEquivaIencia + VCaCO3 + CCaCO3
PromedioEquivalencia VCaCO3 Ccacog
Veaco, S€ refiere al volumen de la alicuota analizada de la solucién de carbonato de calcio,

CCaco3 se refiere a la concentracion en mg/L de Carbonato de Calcio. Mo, S€ refiere a la

apreciacion del instrumento volumétrico usado para medir la alicuota de solucién de

carbonato de calcio, y o, se refiere al error aleatorio asociado con la concentracion de
CaCO3

la solucién de carbonato de calcio.

Tercera Parte: Determinacion de la dureza en muestras de agua

Usando la ecuacion 1, calcule el volumen promedio de solucién de EDTA (y su respectiva
desviacion estandar) para la titulacién de cada muestra problema de agua. Determine la
dureza de la muestra analizada (en mgCaCOs/L ~ ppm o partes por millon) con sus
respectivo error aleatorio usando la ecuacion 3 con base en la apreciacion de los

instrumentos volumétricos usados.

(v,

PromedioEquivalencia )EDTA X

V,

muestra
2

2 2
O,
GD — VPr omedioEquivalencia + O-T + O-Vmuestra
D V T V

PromedioEquivalencia muestra

D = Dureza = x1000

) Ecuacion 36

Usando el valor experimental de la dureza para cada muestra problema, defina su

posicién en la escala de dureza (Tabla 1)
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Indicaciones para la elaboracién del informe

Contenido teérico que debe estar presente en la introduccién y ser
usado parala discusion de resultados

¢ Qué es una valoracién por complejometria? ¢A qué se le llama complejo o quelato?
¢, Qué tipo de analitos suelen examinarse a través valoraciones por complejometria? ¢Qué
es un agente quelante? ¢(Como trabaja un agente quelante? ¢De qué variables depende
la capacidad de asociacion del agente quelante? ¢A qué se define como Dureza de una
muestra de agua? ¢De dénde viene el nombre de Dureza para esta variable caracteristica
del agua? ¢(Cbémo puede usarse una valoracion de complejometria para determinar el
nivel de dureza de una muestra de agua? ¢Qué es el EDTA, cual es su formula molecular
y como funciona? ¢Cudéles son las desventajas y las ventajas de las valoraciones de
complejometria para la determinacion de la dureza en el agua?

En la actualidad, ¢ Qué otras muestras pueden analizarse a través del método? ¢ Por qué
es importante el analisis de la dureza en muestras de agua y/o efluentes acuosos en la
industria? ¢Qué importancia tiene la dureza en el agua usada para enfriamiento en

intercambiadores de calor o en calderas para la produccion de vapor?

Informacion a incluir en la seccién de materiales y métodos

Recuerde que aqui debe describir los pasos seguidos en la realizacion de la investigacion,
considerando la justificacion que cada uno de ellos tiene dentro del procedimiento. La
exposicion de estos datos es continua, por lo que no se deben separar los parrafos con
vifietas 0 numeros. No se trata de escribir en forma de receta los pasos seguidos en el
laboratorio. Se prefiere no hacer referencia a procedimientos, valores de concentracién o
cantidades de sustancias, cuando los métodos son muy comunes y conocidos.

Comience describiendo los reactivos usados (pureza, casa comercial, densidad,
normalidad, etc.) Proceda con la descripcién de las soluciones empleadas como medio
Corrosivo.

Al indicar el tipo de muestras analizadas, por favor indique la procedencia. Evite usar
términos no técnicos como agua de chorro, agua de llave, etc. Por ejemplo... agua de rio
(Rio Albarregas, Sector La Hechicera, Mérida, Edo. Mérida, Venezuela) ¢Qué acidez

debe tener la solucién antes de ser analizada para determinar la dureza y por qué?
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¢, Como se fija y controla este nivel de acidez? ¢En que forma se encuentra el EDTA a
este nivel de acidez? ¢Qué indicador usara para estimar el punto de equivalencia en la
titulacion? ¢CoOmo funciona este indicador y que formula estructural tiene? ¢Qué

reacciones y/o fendmenos quimicos explican su cambio de coloracién?

Preguntas a las que debe dar respuesta en su discusion de resultados

¢ Qué reacciones quimicas o fendmenos quimicos ocurren durante la valoracién por
complejometria de las muestras de agua? ¢Qué formula estructural tiene el complejo
formado entre los iones metalicos (Ca™y Mg*?y el EDTA?

¢,Cuél es la dureza de las muestras analizadas medido experimentalmente para la
muestra problema? (Indicar las concentraciones en ppm con sus respectivos errores
aleatorios) De acuerdo a la escala de clasificacion de Dureza, ¢en qué nivel se
encuentran las muestras analizadas? ¢ Cual puede ser la fuente de los iones de calcio y
magnesio detectados en las muestras? Bajo las condiciones del ensayo experimental
¢ qué sustancias pudieran haber causado interferencias con la determinacion de la dureza
total? ¢Qué tipo de desviaciones (positivas 0 negativas) con respecto al valor real
esperaria que ocurrieran durante la determinacién de la dureza en presencia de estas
sustancias?

¢ Qué sugerencias/recomendaciones podria realizar para mejorar el procedimiento

experimental seguido en esta practica?
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Anexos

Debe incluir aqui todos los valores para las variables medidas experimentalmente, asi

como también la apreciacion de los instrumentos usados para medirlas. Registre esta

informacidn en las tablas que se incluyen en este documento.

Debe incluir aqui los calculos de todas las variables requeridas en la seccion de

tratamiento de datos, asi como la concentracion de cloruros en la muestra problema con

su respectivo error aleatorio.
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Tablas parala adquisicién de datos

Tabla 1. Preparacion de las soluciones a emplear en el andlisis de dureza por volumetria

de complejometria con EDTA

Fecha: Analista(s): Grupono.
Equipo usado: Fabricante: Modelo:
Pais de Fabricacion: Apreciacion:
Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:
1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Caracteristicas de los reactivos usados:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Masa de | Volumen de | Concentracion de | Error de la Concentracién
CaCOg3 (g) | solucion preparada | CaCO;  en patron | de CaCOzen patron (mg/L)
(mL) (mg/L)

Observaciones y/o célculos:
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Tabla 2. Estandarizacion de la solucién de EDTA con carbonato de calcio

Fecha: Analista(s): Grupo no.
Equipo usado: Fabricante: Modelo:

Pais de Fabricacion: Apreciacion:
Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:
1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Caracteristicas de los reactivos usados:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
NUmero de | Volumen (mL) de la muestra | Volumen del punto de equivalencia
réplica analizada (mL)

Observaciones y/o célculos:
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Tabla 3. Determinacion de la dureza en muestras de agua

Fecha: Analista(s): Grupono.
Equipo usado: Fabricante: Modelo:
Pais de Fabricacion: Apreciacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

Caracteristicas de los reactivos usados:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Indicador usado: Concentracion:;

Tipo de | Ndmero de | Volumen (mL) de la|Volumen del punto de
muestra réplica muestra analizada equivalencia (mL)

Observaciones y/o célculos:
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Practica 8: Volumetria de Oxido-Reduccion:
Determinacion de la concentracion de peroxido de

hidrogeno en agua oxigenada comercial

Introduccion

En la volumetria de 6xido reduccién se utiliza soluciones patrones de agentes oxidantes o
de agentes reductores como valorantes de sustancias reductoras u oxidantes.

En todas las reacciones de Oxido reduccién (o proceso redox) hay una sustancia
reaccionante que se oxida y otro que se reduce, puesto que las dos reacciones se
complementan entre si y son simultdneas; una no tienen lugar sin que suceda la otra.

En las reacciones de 6xido reduccion los electrones se transfieren del reductor al
oxidante. Por lo tanto el agente oxidante (reductor) gana (pierde) electrones y se reduce
(oxida) a un estado de menor (mayor) valencia.

La concentracion de las soluciones de agentes oxidantes y reductores se expresa
preferiblemente en normalidad. El peso equivalente de una sustancia oxidante o reductora
se calcula:

Dividiendo el peso formula de la sustancia por el cambio total en el nUmero de oxidacion
que se produce en el proceso de oxido- reduccion.

Dividiendo el peso formula de la sustancia por el nimero de electrones gque se transfieren

con este peso.

METODO PERMANGANIMETRICO.

El permanganato de potasio es un poderoso oxidante y como tal se utilizan sus soluciones
para valorar agentes reductores. La reduccion del permanganato de potasio en medio
acido, puede representarse mediante la siguiente ecuacion:

MnO, + 8H' +5¢° — Mn**+ 4H,0 Ecuacién 37

Por lo que el equivalente gramo del permanganato de potasio es de 1/5 de mol o sea
158.03/5 = 31.606.
El KMnO,4 es conocido por actuar durante la titulacion como un autoindicador ya que el

color violaceo del ion MnO," desaparece al reducirse al ion Mn?* el cual es incoloro. En
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consecuencia la titulacion puede ser llevada a cabo sin necesidad de emplear ningun tipo

de indicador.

El permanganato de potasio no es considerado una estandar primario ya que se
descompone facilmente por la accion de reductores tales como el amoniaco, sustancias
organicas y polvo que pueden estar presentes en al agua destilada, promoviendo la
produccion de MnO,. Por tal motivo, una vez preparada la solucién de permanganato, su
concentracion disminuird. Para impartirle cierta estabilidad a la solucién, el MnO, formado
debe ser eliminado por filtracion empleando crisoles de vidrio sinterizado. El KMnO, debe

ser almacenado al abrigo de la luz.

Para determinar la normalidad exacta de una solucion de KMnO, es necesario

estandarizarla con una sustancia patrén reductora como el oxalato de sodio (Na,C,0Oy).

YODOMETRIA.

Las titulaciones yodométricas consisten en una titulacién indirecta que emplea el yoduro
de potasio (KI) como agente reductor. En ésta técnica la concentracion de agente
oxidante (analito) no se determina directamente a través de la titulaciéon con Kl sino que
se determina de manera indirecta por la titulacién del ion triyoduro (l3) que se forma
durante la reaccion del Kl con el analito. En éste proceso de determinacion de la
concentracién del analito, el Kl es afiadido en exceso y como resultado de ésta reaccién
se libera I3, el cual es valorado con solucién de tiosulfato de sodio (Na,S,03) en presencia

de almidon como indicador. Las reacciones que tienen lugar durante la titulacion son las

siguientes:
Ar— I3 + 2e Ecuacion 38
25,0355 — S,06% + 2€ Ecuacion 39

La yodometria se puede utilizar para la determinacién de la concentraciéon del KMnO,.

Durante éste analisis ocurren las siguientes reacciones (Harris, 2001):
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2MnO, +16H " +151~ < 2Mn** +51; +8H,0 Ecuacion 40

I, +2S,0,> < 31~ +5,0,° Ecuacion 41

Durante la practica experimental el estudiante deberd estandarizar (determinar la
concentracion exacta) una solucién de permanganato de potasio por medio de la titulacion
redox con dos patrones primarios: uno de oxalato de potasio y uno de tiosulfato de sodio.
Una vez estandarizada la solucién de permanganato de potasio, deberd usarla para
determinar a través de un ensayo permanganim’rtrico, la concentracién de peréxido de

hidrogeno en el agua oxigenada de uso doméstico.

Objetivos Generales

e Determinar la normalidad exacta de una solucién de permanganato de potasio por
titulacion con un patron primario de oxalato de sodio

¢ Determinar la normalidad exacta de una solucién de permanganato de potasio por
valoracioén indirecta a través del método yodimétrico

e Comparar la exactitud y apreciacion de los métodos para la estandarizaciéon de la
solucion de permanganato potasico con oxalato de sodio y tiosulfato de sodio con
base en los errores aleatorios asociados a la titulacion redox

e Determinar la concentracion de peroxido de hidrogeno en el agua oxigenada

comercial por titulacién permanganimétrica

Equipos, Reactivos y Material de Laboratorio

Reactivos

Permanganato de potasio pa
Oxalato de sodio pa

Acido sulfarico 95 — 97% pa
Yoduro de potasio pa

Acido clorhidrico 37% pa
Tiosulfato de sodio pa
Almidon soluble
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Soluciones

Permanganato de potasio 0,1 N
Acido sulfarico 1,5 N

Acido sulfarico 2 N

Acido clorhidrico 0,5 N

Almidén 0,5% p/v

Tiosulfato de sodio 0,1 N

Muestras a analizar

Agua oxigenada comercial

Metodologia Experimental

Primera Parte: Preparacion de una solucién 0.1N de KMnO,.

Pese de 3.2 a 3.5 g de KMnO4 p.a en un vidrio de reloj. Paselo a un vaso de precipitado
de 1.500 ml, agregue 1 litro de agua destilada, tape el vaso con un vidrio de reloj grande,
hierva la solucién suavemente por 15 — 30 minutos y déjela enfriar a temperatura
ambiente. Filtre la solucién fria con un filtro de GOOCH de porosidad fina y guardela en
un frasco limpio con tapa esmerilada y mantenga el frasco en la oscuridad o utilice un

frasco de color &mbar.

Segunda Parte: Estandarizacion de la soluciéon de KMnO,4 con Na,C,0,

Pese con exactitud cerca de 0,1 g de Na,C,0,4 seco en un erlenmeyer de 250 ml, disuelva
la muestra en 75ml de &cido sulftrico 1.5 N. Caliente la solucién de Na,C,0,4 entre 80 °Cy
90 °C vy titule lentamente con la solucion de KMnO, agitando constantemente con
movimientos circulares. El punto final lo determina la aparicién de un color rosa tenue que
persiste por lo menos 30 segundos. Durante la titulacion no debe descender la
temperatura por debajo de 60 °C. Realice 3 determinaciones. Determine la normalidad de

la solucién de KMnOs,.
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Tercera Parte: Determinacion del contenido de Peroxido de Hidrégeno
(H20,) en el Agua Oxigenada Comercial.

Pipete 1 ml de agua oxigenada comercial (cuyo contenido de H202 es aproximadamente
de un 3%) en un erlenmeyer de 250 ml; diluya con 25 ml de agua destilada y mezcle bien.
Acidule con 20 ml de acido sulfarico 2 N. Titule esta solucion en frio con la solucién
valorada de KMnO4 hasta la aparicion del primer tono rosado permanente. Realice 3

determinaciones.

Cuarta Parte: Valoracion de una solucién de KMnO, con tiosulfato de
sodio (Valoracidon por retroceso).

Pesar 2,4 gramos de yoduro de potasio en un erlenmeyer para yodometria se disuelven
con 20 ml de acido clorhidrico 0,5 N. Se afladen 10 ml de soluciéon valorada de KMnO, por
medio de la bureta, aproximadamente 0.1 N y se deja que la reaccién transcurra por 10
minutos al abrigo de la luz. Valore el yodo resultante de la reaccién, el cual es equivalente
al permanganato de potasio contenido en la solucién utilizada, con solucién de Na,S,0;
de normalidad conocida (aproximadamente 0.1 N), usando como indicador 2 ml almidén
0,5%, afiadirlos a la solucion cuando esté presente una coloracion amarillo péalido, casi al
finalizar la valoracién. La solucion se tornard de color azul o negro, que desaparecera en
el punto final.

Determine la cantidad de yodo liberado en la reaccion y de este valor la normalidad
exacta de la solucibn de KMnO, y compare el valor con el dado por el técnico del

laboratorio.

Manejo y analisis de datos

Primera Parte: Valoracién de la solucion de KMnO, con Na,C,0,

Consulte con el Técnico del Laboratorio acerca del error asociado a la normalidad de la
solucion titulante de Na,C,0,4. Ya que la estandarizacion se realiza por triplicado, debe
considerar que el volumen de equivalencia es el promedio aritmético de los volimenes
hallados en las réplicas. Recuerde que asumiremos que el error de este volumen sera la

desviacion estandar del trio de valores medidos, segun lo indica la ecuacion siguiente.
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v — i=1

promedio
Ecuacion 38

_ (Vi - Vpromedio)2
O-promedio - n—1

Considerando que en el punto de equivalencia se cumple que los equivalentes de la
solucion titulante (N;) y de la solucién a titular (N2) son iguales, determine el error

aleatorio asociado a la normalidad de la solucion a titular segun la expresion:

Vl Nl = VPromedioEquivaIencia N 2
2 2 2 2
O-Nz — VPr omedioEquivalencia + GNl + O-Vl E 5 39
N 2 VPromedioEquivaIencia Nl Vl cuacion
2 2 2
O_NZ — N ) X VPromedioEquivaIencia + O-Nl + le
VPromedioEquivaIencia Nl Vl

V; se refiere al volumen de la alicuota de solucion en la fiola para realizar la titulacién, N
se refiere a la normalidad de la solucion titulante, y Vpromediogquivaiencia S€ refiere al Volumen

aritmético promedio para el punto de equivalencia de la titulacién.

Segunda Parte: Determinacién del contenido de Peréxido de
Hidrégeno (H,0,) en el Agua Oxigenada Comercial.

Use la normalidad de la solucion titulante hallada en el item anterior, y el promedio
aritmético del volumen del punto final, para determinar la normalidad de la muestra
problema. Recuerde que en el punto final de la titulacion, se asume que el volumen
gastado de solucién titulante de KMnO, contiene una cantidad de equivalentes
exactamente igual a los equivalentes presentes en el volumen de muestra problema
analizado.

Introduzca sus resultados experimentales en las ecuaciones 3 y 4 para determinar la
normalidad de la muestra de agua oxigenada y su error asociado.

Usando la normalidad determinada experimentalmente para la muestra de agua

oxigenada, determine el porcentaje %p/p de H,O, y compare el contenido reportado por el
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fabricante. Verifigue que este contenido es de aproximadamente 3 g de H,O, por cada
100 gramos de producto. Determine el error absoluto porcentual de la variable mediante la

siguiente expresion:

(% y) —ValorEsperado
p experimental

ValorEsperado

x100 Ecuacioén 40

ErrorAbsoluto(%) =

Otra forma comun de expresar el contenido de H,O, en el agua oxigenada comercial es a
través del nimero de unidades de volumen de O, (medidos a condiciones estandar de 0°C
y 1 atm) que podrian producirse por descomposicion de una unidad de volumen de

solucion de H,0O, segun la reaccion:

2H,0, = 2H,0+ 0, Ecuacion 41

De esta forma, cuando se tiene agua oxigenada 30 volimenes es que al descomponer un
litro de solucién de H,O; se producen 30 litros de oxigeno a 0°C y 1 atm. Debe determinar
para la muestra de agua oxigenada analizada, su concentracion equivalente en

volumenes de oxigeno. Compare con la informacion reportada por el fabricante

Tercera Parte: Valoracion de una soluciéon de KMnO4 con tiosulfato de
sodio.

Consulte con el Técnico del Laboratorio acerca del error asociado a la normalidad de la
solucidn titulante de tiosulfato de sodio. Ya que la estandarizacion se realiza por triplicado,
debe calcular el volumen promedio de equivalencia y su desviacién estandar usando las
ecuaciones 2 y 3. Asi mismo debe determinar la normalidad de la solucion de
permanganato de potasio y su error aleatorio asociado usando la ecuacién 4.
Adicionalmente debe determinar la molaridad de la solucién de permanganato de potasio
considerando el conjunto de reacciones redox y/o quimicas que ocurren durante cada
etapa del analisis yodométrico. No olvide tomar en cuenta el nUmero de electrones

cedidos/ganados por las especies reductora y oxidante en cada semi-reaccion.
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Indicaciones para la elaboracién del informe

Contenido teérico que debe estar presente en la introduccién y ser
usado parala discusion de resultados

¢ Cual es el objetivo de una valoracion REDOX? ¢ Qué tipo de analitos pueden valorarse a
través de una titulacion REDOX y por qué? ¢ Cudles son los fundamentos de la titulacion
REDOX? ¢ Cudles son las desventajas y las ventajas de una titulacion REDOX? Con base
en los agentes reductores y oxidantes, ¢ Cudles son las titulaciones redox mas usadas en
ensayos analiticos? En la actualidad, ¢Qué muestras pueden analizarse a través del
método? ¢ Por qué es importante el andlisis del contenido de perdxido de hidrogeno en el

agua oxigenada de uso doméstico?

Informacion a incluir en la seccién de materiales y métodos

Recuerde que aqui debe describir los pasos seguidos en la realizacion de la investigacion,
considerando la justificacién que cada uno de ellos tiene dentro del procedimiento. La
exposicion de estos datos es continua, por lo que no se deben separar los parrafos con
vifietas 0 numeros. No se trata de escribir en forma de receta los pasos seguidos en el
laboratorio. Se prefiere no hacer referencia a procedimientos, valores de concentracion o
cantidades de sustancias, cuando los métodos son muy comunes y conocidos.

Comience describiendo los reactivos usados (pureza, casa comercial, densidad,
normalidad, etc.) Proceda con la descripcidon de las soluciones empleadas como medio
corrosivo.

¢ Por qué se considera que el oxalato de potasio y el tiosulfato de sodio trabajan como un
patrén primario para la estandarizacion de la solucion de permanganato de potasio?

En los ensayos permanganimetricos ¢, Qué reacciones y/o fendmenos quimicos explican el
cambio de coloracién del sistema titulante? ¢ Por qué se dice que el permanganato es un
indicador redox? En el ensayo iodométrico ¢ Cual es la formula estructural del almid6n?

¢ Por qué se dice que actia como un indicador de adsorcion?
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Preguntas alas que debe dar respuesta en su discusion de resultados

Para el ensayo permanganimetrico de respuestas en forma continua a las siguientes
preguntas: ¢Qué reacciones de oxidacién y reacciones de reduccidn ocurren durante la
aplicacién del método permanganimetrico a la determinacién del contenido de peréxido de
hidrogeno en la muestra de agua oxigenada comercial de uso doméstico? Con base en la
acidez del medio y los potenciales estandares de reduccion, indique ¢Quién se oxida y
quien se reduce? ¢ Cual es la reaccion REDOX para el sistema titulante+muestra? ¢ Cual
es la concentraciéon de peréxido de hidrogeno en la muestra analizada de agua oxigenada
comercial? Indique claramente si se refiere a %(p/p) o %(v/v). ¢, Cudl es el error aleatorio
asociado con esta variable? ¢ Cuénto dista del valor verdadero reportado por el fabricante
del agua oxigenada? ¢ Cual es el valor de la concentracion reportado como volimenes de
oxigeno? ¢Cuanto dista del valor verdadero reportado por el fabricante del agua
oxigenada?

Para el ensayo de estandarizacion con oxalato de sodio de respuestas en forma continua
a las siguientes preguntas: ¢Qué reacciones de oxidacion y reacciones de reduccion
ocurren durante la aplicacién del método permanganimetrico a la estandarizacion de la
solucion preparada de permanganato de potasio? Con base en la acidez del medio y los
potenciales estandares de reduccién, indique ¢Quién se oxida y quien se reduce? ¢Qué
reacciones y/o fendémenos quimicos explican el cambio de coloracién del sistema
titulante? ¢;Cual es la normalidad de permanganato de potasio en la muestra analizada?
¢;Cual es el error aleatorio asociado con esta variable? ;Cuanto dista del valor verdadero
reportado por el técnico del laboratorio?

Para el ensayo yodimetrico: ¢ Qué reacciones de oxidacion, reacciones de reduccion y/o
reacciones quimicas ocurren durante la aplicacion del método yodimetrico a la
estandarizacion de la solucién preparada de permanganato de potasio? Con base en la
acidez del medio y los potenciales estandares de reduccion, indique ¢Quién se oxida y
quien se reduce? ¢ Cual es la reaccion REDOX para el sistema titulante+muestra? Cuél es
la normalidad de permanganato de potasio en la muestra analizada? ¢Cual es el error
aleatorio asociado con esta variable? ¢Cuanto dista del valor verdadero reportado por el
técnico del laboratorio?

¢,Cual método le permitio alcanzar un error aleatorio mas bajo para la concentracion de
permanganato y por qué? ¢Como se comparan los resultados de la estandarizacion de la

solucion de permanganato potdsico con oxalato de sodio y tiosulfato de sodio? Que
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pueden decir al respecto? Cual es mas precisa con respecto al valor verdadero y por qué?
En el futuro... que método de estandarizacion usaria para las soluciones de
permanganato y por qué? Razone sus respuestas.

¢ Qué sugerencias/recomendaciones podria realizar para mejorar el procedimiento

experimental seguido en esta practica?
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Anexos

Debe incluir aqui todos los valores para las variables medidas experimentalmente, asi
como también la apreciacion de los instrumentos usados para medirlas. Registre esta
informacién en las tablas que se incluyen en este documento.

Debe incluir aqui los célculos de todas las variables requeridas en la seccion de
tratamiento de datos, asi como la concentracion de cloruros en la muestra problema con

su respectivo error aleatorio.
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Tablas para la adquisicion de datos

Tabla 1. Preparaciéon de una solucién de Na,C,0,

Fecha: Analista(s): Grupo no.
Equipo usado: Apreciacion:
Fabricante: Modelo: Pais de Fabricacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Caracteristicas de los reactivos usados:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Reactivo: Fabricante: Pureza:

Masa de | Volumen de solucién | Concentracion Error de la
reactivo (g) preparada (mL) (N) concentracién (N)

Observaciones y/o célculos:
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Tabla 2. Estandarizacion de la solucion titulante de KMnO,4 con el patrén primario de

Na,C,0,

Fecha: Analista(s):

Equipo usado: Apreciacion:
Fabricante: Modelo: Pais de Fabricacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Caracteristicas de los reactivos usados:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Tipo de NUmero Peso (g) Volumen Volumen
muestra de réplica o Volumen (mL) | de solucibn a |del punto de
de la muestra | titular (mL) equivalencia (mL)
analizada
Solucién
titulante

Observaciones y/o célculos:
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Tabla 3. Determinacion del contenido de Peréxido de Hidrégeno (H.O,) en el Agua

Oxigenada Comercial

Fecha: Analista(s):
Equipo usado: Apreciacion:
Fabricante: Modelo: Pais de Fabricacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

Caracteristicas de los reactivos usados:

Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Indicador usado: Concentracion:
Tipo de Numero Peso (Q) Volumen Volumen
muestra de réplica o Volumen (mL) | de solucibn a |del punto de
de la muestra | titular (mL) equivalencia (mL)
analizada
Agua
Oxigenada
comercial

Observaciones y/o célculos:
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Tabla 5. Estandarizacion de la solucion titulante de KMnQO,4 valorada en la segunda parte

con tiosulfato de sodio Na,S,05

Fecha: Analista(s):

Equipo usado:

Fabricante: Modelo:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

Apreciacion:

Pais de Fabricacion:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
Caracteristicas de los reactivos usados:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Tipo de NUmero Peso (g) Volumen Volumen
muestra de réplica o Volumen (mL) | de solucibn a |del punto de
de la muestra | titular (mL) equivalencia (mL)
analizada
Solucién

titulante valorada

Observaciones y/o célculos:
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Practica 9: Marcha Analitica de Cationes: Grupos |y Il

NOTA: El Técnico del Laboratorio le proveerd de las soluciones almacenadas de la
practica no. 3 correspondientes a la disolucibn de especimenes metalicos, para la

respectiva determinacién cualitativa de los cationes presentes.

Introduccion

La marcha analitica de cationes es una técnica de analisis cualitativo que permite la
separacion e identificacion de los cationes presentes en una muestra. Consiste en una
serie de pasos sistematicos basados en reacciones quimicas las cuales me permiten en
primer lugar separar cada cation constituyente de la muestra aprovechando ciertas
propiedades particulares como lo es la solubilidad y el pH, y en segundo lugar
identificarlos mediante reacciones especificas de cada cation.

Los cationes son clasificados en cinco grupos de acuerdo a su comportamiento frente a
ciertos reactivos, principalmente frente al 4cido clorhidrico, sulfuro de hidrégeno, sulfuro
de amonio y carbonato de amonio. La clasificacion se basa en si la reaccion entre los
cationes y el reactivo promueve o no la formacién de un precipitado, es decir, se basa en
la diferencia de solubilidades de los cloruros, sulfuros y carbonatos formados. Los cinco

grupos que constituyen la marcha analitica de cationes son los siguientes:

Grupo |: éste grupo esta constituido por iones plata (Ag"), mercurioso (Hg,*") y plomo
(Pb?), los cuales se caracterizan por formar precipitados en presencia de &cido

clorhidrico diluido.

Grupo llI: los iones que conforman éste grupo generan precipitados al hacerlos reaccionar
con sulfuro de hidrégeno en un medio ligeramente &cido. Los cationes que integran el
mismo son: mercurio (Hg?"), cobre (Cu®"), bismuto (Bi**), cadmio (Cd?*), antimonio Il y V
(Sb* y Sb®), arsénico Il y V (As*" y As®) y estafio Il y IV (Sn*" y Sn*"). A su vez, dichos
cationes se clasifican en dos subgrupos: el subgrupo lla que incluye los primeros cuatro
cationes y el subgrupo llb que incluye los seis cationes restantes. Esta sub clasificacion
responde a la diferencia de solubilidad que tienen ambos grupos en presencia de
polisulfuro de amonio. El grupo llb se caracteriza por ser soluble en dicho reactivo

mientras que el grupo lla no lo es.

123




ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA (ULA - VENEZUELA)

Grupo lll: éste grupo esta integrado por los iones cobalto (Co®"), niquel (Ni**), hierro Il y
I (Fe* y Fe*), cromo (Cr*"), aluminio (A*") , zinc (Zn*) y manganeso (Mn*").En éste
grupo los cationes precipitan al hacerlos reaccionar con sulfuro de amonio en medio

neutro o amoniacal.

Grupo IV: en conformado por los cationes calcio (Ca*), estroncio (Sr**) y bario (Ba**) los
cuales reaccionan con carbonato de amonio en presencia de cloruro de amonio en medio

neutro o ligeramente &cido para generar un precipitado.

Grupo V: éste grupo estad conformado por aquellos cationes comunes que no reaccion
con los reactivos mencionados en los grupos anteriores. Estos cationes son: el litio (Li"),

el magnesio (Mg*?), el sodio (Na*), el potasio(K*), el hidrégeno (H")y el ion amonio (NH,").

En este trabajo experimental se pretende que el estudiante lleve a cabo la separacion e
identificacion de los cationes del grupo | y Ill de una muestra problema suministrada
haciéndola reaccionar con los reactivos apropiados. Al finalizar la experiencia el
estudiante debe ser capaz de identificar los componentes de una muestra cualquiera

aplicando los reactivos caracteristicos de cada grupo.

Objetivos Generales

e Conocer y aplicar el método analitico de identificacion cualitativa de iones en
solucién acuosa conocido como Marcha analitica

e Separar e identificar los iones Plata, Plomo, Mercurioso presentes en el lixiviado
de un espécimen metalico

e Separar e identificar los iones ferroso y Niquel presentes en el lixiviado de un
espécimen metalico

e Distinguir los diferentes grupos de cationes de acuerdo a su reactividad,
solubilidad y capacidad de formar complejos

e Usar los conceptos de solubilidad y constante de producto de solubilidad para

explicar los fendmenos observados durante la aplicacién de la marcha analitica
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Equipos, Reactivos y Material de Laboratorio

Equipos

Campana de extraccion de Gases
Centrifuga

Plancha de Calentamiento con Agitacion

Reactivos

HCI 37% Concentrado
NH; 25% Concentrado (NH4OH)
HNO; 65% Concentrado
H,SO,95 — 97%
CH;COOH Glacial
K2CrO, pa

H,O, 35%
Tioacetamida pa

NH4Cl pa

NaOH pa

CH3COONH, pa

KSCN pa

Dimetilglioxima

Soluciones

1) HCI 6M

2) H,SO, 9M

3) CH;COONH, 3 M

4) K,CrO,4 0,5M

5) HNO; 3M

6) H,0O, al 3%

7) HCI 3M

8) Tioacetamida al 10%
9) NH,Cl 4M

10) NaOH 6M
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11) CH;COONH, 1 M
12) HCI6 M

13) KSCN 0,2 M

14) Dimetilglioxima 1%

Material de Laboratorio

Papel indicador de pH
Varillas de vidrio

Tubos de Ensayo

Rejilla Porta-Tubos

Pinza de madera para tubos

Goteros

Metodologia Experimental

ANALISIS DEL GRUPO | DE CATIONES: Ag* (plata); Hg,"*(mercurioso);
Pb*? (plomo)

Precipitacion de cationes del grupo I. (Se identifica Unicamente platay Plomo)

A 10 gotas (0,5ml) de la solucién que contiene solo cationes del grupo | agregue 15 gotas
de agua destilada y 2 gotas de solucion de HCI 6M. Agite y centrifugue. Sin descartar la
solucion sobrenadante deje escurrir una gota de HCI 6M, por las paredes del tubo de
ensayo. Si la solucion no se enturbia todos los cationes del grupo | precipitaron
completamente.

Si se forma mas precipitado (solucion turbia), agregue otra gota de HCI 6M, agite y
centrifugue. Repita la operacion hasta tanto no se forme mas precipitado en el liquido
sobrenadante. Descarte la solucidn clara que queda sobre el precipitado.

“NOTA": Si se les ha dicho que en la solucién original solo existen cationes del grupo |,
esta solucion clara se puede desechar. Si existen cationes de otros grupos, debe

guardarla para su analisis posterior.
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Separacion de PbCl, del AgCl y Hg.Cl,

Agregue al precipitado que queda en el tubo de ensayo 20 gotas de agua destilada.
Caliente el tubo de ensayo por 4 minutos en un bafio de Maria, agitando el contenido del
tubo con un agitador de vidrio para disolver el PbCl, precipitado, tratando de no perder
precipitado ni solucién.

Saque rapidamente el tubo de ensayo del bafio Maria y centrifugue por no mas de 30
segundos. Separe en otro tubo de ensayo la solucién clara (S2) que contiene el PbCl,
disuelto. El precipitado que queda (P2) serd AgCl + Hg,Cl, y no habra PbClI, si todo se ha
solubilizado.

La solucién (S2) contendrd PbCl, solubilizado y debera guardala para identificar en ella la

presencia del Pb*2.

Identificacion de Plomo (Pb*?)

A la solucion S2 agregue 6 gotas de H,SO, 9M. La formacion de un precipitado blanco,
granuloso de PbSO, es evidencia de que el plomo esta presente.

Centrifugue, decante y descarte la solucion, al precipitado agréguele gota a gota solucién
CH3COONH4 3M hasta que se disuelva todo el precipitado, a esta soluciéon agregue 1
gota de K,CrO,4 0.5M. La formacién de un precipitado amarillo de PbCrO, confirma la

presencia del lon Plomo.

Separacion del AgCl y del Hg,Cls.

Lave el precipitado P2 con 1ml de agua caliente, agite. Centrifugue. Decante y descarte
la solucion; repita el procedimiento.

Agregue al precipitado lavado 5 gotas de agua destilada y agregue 5 gotas de solucién
de NHz concentrado. Agite. Centrifugue y decante la solucién (S3) en otro tubo de ensayo.
El precipitado (P3) remanente, gris oscuro o negro prueba la presencia de iones
mercurioso (Hg,"?) en la muestra. Si el precipitado formado es blanco o al agregar el NH;
concentrado se disuelve todo el precipitado existente indica que en la muestra no habia

iones de Hg,™. La solucién (S3) contiene el complejo amoniacal Ag(NH;),"y CI".

Identificacién de la Plata (Ag")

A la solucion (S3), con mucha precaucion, agregue HNO3; 3M dejando escurrir 3 gotas por
las paredes del tubo, y agite en cada adicion suavemente con el agitador de vidrio, pruebe

la acidez de la solucion tocando con el agitador un trozo de papel indicador de pH. Sila
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solucién no esta acida, continte la adicion de acido hasta acidificarla; si se forma un

precipitado blanco sera AgCl, lo cual prueba que habia lon plata en la muestra.

Identificacién del Mercurioso (ng+2)

El precipitado (P3) esta formado por una mezcla de (NH,Hg)Cl + Hg. Disuélvalo con 12
gotas de agua regia (3 gotas de HNO; concentrado y 9 gotas de HCI concentrado).
Coloque el liquido en una capsula de porcelana y evapérelo a llama pequefa hasta casi
sequedad, enfrié. Afiada 5 gotas de agua, transfiera a un tubo de ensayo, centrifugue y
afiada a la solucién clara 3 gotas SnCl,. Un precipitado blanco que puede pasar a gris o

negro confirma la presencia de lon mercurioso.

ANALISIS DEL GRUPO Il DE CATIONES: Fe™* (hierro); Ni*’(niquel);

Co*?(cobalto); Mn*? (manganeso); Cr*?(cromo);

Precipitacién del grupo lll

A 1 ml de la solucién que contiene solo los cationes del Grupo Ill agregue 10 gotas de
soluciéon 4M de NH,4CI y agite la solucién, afiada NH,0H (NH3) concentrado gota a gota
agitando y probando la acidez con papel indicador el pH después de cada adicion, hasta
un pH aproximado de 9 (justo alcalina), aflade 1 gota mas de NH,OH.

Afada 20 gotas de agua destilada caliente y mezcle bien. Centrifugue (observe el color de
la solucion y del precipitado) y sin decantar el liquido agregue 8 — 10 gotas de solucién de
tioacetamida al 10%, agite vigorosamente, caliente el tubo a B.M por 2 minutos,
observando los diferentes colores que toma la solucibn a medida que ocurre la
precipitacién de los diferentes sulfuros.

Centrifugue y agregue a la solucién sobrenadante, con cuidado, 1 gota de tioacetamida, si
se forma precipitado agregue 2 gotas mas, agite, centrifugue, decante.

Lave el precipitado con solucién 1M de acetato de amonio y agua.

Al precipitado (P1) que se encuentra en el tubo de ensayo agregue 10 gotas de HCI
concentrado, y agite; si el precipitado no se disuelve completamente afiada HNO;
concentrado, gota a gota agitando hasta su completa disolucién (obtencién de una

solucién verdosa transparente), Solucion S1.
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Separacion del Grupo lll en los subgrupos Il Ay IlI-B

Afada a S1 solucion de NaOH 6M, mezclando bien, hasta que la solucibn sea
fuertemente alcalina. Si se forma una pasta afiada 10 a 20 gotas de agua destilada y agite
bien. Centrifugue pero no decante, note el color del precipitado.

Afada 4 gotas de H,0O, al 3% y agite muy bien, caliente a B.M. por 4 - 5 minutos, hasta
que el H,O, se descomponga (Cuidado! cuando la solucién hierve; puede salpicar, por
tanto mientras calienta agite el contenido del tubo con una varilla de vidrio y mantenga la
boca del tubo, lejos de Ud. y de sus compafieros). Reponga el agua evaporada
Centrifugue y decante la solucién (S2) (que sera de un color amarillo y contendra el
subgrupo IlI-A) a otro tubo de ensayo. El Precipitado (P2) (verde negruzco, contendra los

cationes del Subgrupo I11-B).

Disolucion del precipitado (P2) e Identificacion del subgrupo IlI-B

Al precipitado (P2) afiada 20 gotas de HNO3; 6M, mezcle bien, Caliente el tubo de ensayo
a B.M. durante 1 minuto, agregue 1 6 2 gotas de H,0, al 3% y caliente hasta que el
precipitado se disuelva totalmente. Afiada 10 gotas de agua y enfrie. Note el color de la

solucién y dividala en 4 porciones aproximadamente iguales.

12 Porcién: Identificacién del Fe.

A una de las porciones, afiada solucién de KSCN 0,2M hasta que la solucion se torne de

color rojo sangre, por la formacion del Fe(SCN)s * que prueba la presencia del i6n Hierro.

22 Porcion: Identificacion del Co.

Afada NaF a otra de las porciones hasta saturar la solucién, mezcle bien. Aflada solucién
saturada de NH4SCN en alcohol etilico hasta que la solucién se torne de color azul, por la

formacion de Co(SCN), 2, que prueba la presencia del i6n cobalto.

32 Porcion: Identificacion del Ni

A la tercera porcion, afiada 12 gotas de NH3; concentrado, cercidrese que la solucion esta
basica, si se forma algun precipitado, centrifugue y decante y descarte el precipitado. A la
solucidn clara, afiada 2 - 4 gotas de dimetilglioxima, mezcle y deje reposar por 1 minuto.
La formacién de un precipitado rojo fresa de dimetilglioxamato de niquel prueba la

presencia del ién Niquel.
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42 Porcion: Identificacion del Mn

Diluya la cuarta porcion con un volumen igual de agua. Afada 2 gotas de HNO; 3M,
mezcle bien. Con la punta de la varilla de vidrio, bien limpia, tome una pequefia cantidad
de NaBiO; y afiadala a la solucion, mezcle bien y deje reposar por 1 minuto. La solucién
se tornara rosada-violeta por la formacion de MnQ,. que prueba la presencia del i6n

Manganeso.

ANALISIS del SUBGRUPO IlI-A

Separacion del Aluminio

Agregue a la mitad de la solucién que contiene los cloro-complejos de los cationes del
subgrupo I1I-B (S2), HNO; concentrado gota a gota y agitando (probando la acidez con
papel indicador a cada adiciébn) hasta que la solucién sea ligeramente &cida (pH
aproximado a 4 - 5). Afdada entonces NHjz concentrado hasta que la solucién sea
fuertemente alcalina. Agite por alrededor de un minuto, si el aluminio esta presente se
forma un precipitado gelatinoso y opaco casi imperceptible de AlI(OH);. Centrifugue vy
decante la solucion (que debe ser amarilla y contener al cromo y al zinc) a otro tubo de
ensayo. Si el precipitado es verde, debe tratarlo con algunas gotas de H,0,, centrifugar y

decantar.

Identificacion del Aluminio (Al*®)

Lave el precipitado de AI(OH); 2 veces con 5 gotas de agua caliente, centrifugue y
descarte las aguas de lavado. Agregue, al precipitado, 5 gotas de solucién 3M de HNOs,
agite, todo el precipitado se debe disolver, si no, centrifugue y decante y al liquido claro
aflada 2 - 3 gotas de solucion de almidon, agite bien, agregue solucion 6M de NH,0H,
gota a gota, agitando hasta que la solucion sea ligeramente alcalina (pH aproximado de
8). Centrifugue. La formacion de un precipitado rojo fresa indica la presencia del i6n

Aluminio.

Separacion del cromo (Cr*®) del Zinc (Zn*?)

A la solucion amarilla afiadale 6 - 7 gotas de solucién 0,2M de cloruro de bario (BaCly).

Agite vigorosamente, centrifugue y decante la solucién sobrenadante, que debe ser clara,
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a otro tubo de ensayo. El precipitado contendra el cromo como cromato de bario (BaCrOy)

y la solucion clara contendra al zinc.

Identificacion del (Cr*)

Lave el precipitado con agua caliente, aflada 3 gotas de HNO; 3M, caliente a B.M.
suavemente y agite por un minuto, el precipitado debe disolverse. Agregue 10 gotas de
agua destilada, mezcle bien y enfrie el tubo bajo el chorro del grifo y afiada 10 gotas de
algun solvente organico (éter u octanol). Agregue 1 gota de H,O, al 3%, mezcle
vigorosamente de inmediato, y deje en reposo. La coloracion de la capa de solvente
organico, azul intenso, debida al CrOs confirma la presencia del ibn Cromo.

Identificacién del Zinc (Zn *?)

A 3 gotas de la solucion que contiene el Zn*? agregue HCI 6M gota a gota hasta que la
solucion esté ligeramente acida. Aflada 2 - 3 gotas de soluciéon de Na,S al 5%, agite. La

formacion de un precipitado blanco o casi blanco confirma la presencia del i6n Zinc.

Manejo y analisis de datos

Debido a la naturaleza cualitativa de los procedimientos realizados, no tiene ningdn
resultado numérico. Sin embargo, debe registrar todas las observaciones acerca del color
y apariencia de los precipitados y soluciones, la liberacion de gases y calor, etc. Estas
observaciones deben ser usadas para enriquecer las explicaciones de los fenomenos
quimicos que se aprovechan para separar los grupos de cationes y cada una de las

especies idnicas entre si.
Indicaciones para la elaboracién del informe

Contenido teérico que debe estar presente en la introduccion y ser

usado parala discusion de resultados

¢ Qué es la solubilidad y de que variables depende? ¢Cuales de las sales de cationes
metéalicos son solubles en medios acuosos y por qué? ¢Qué es el producto de solubilidad
Kps y que relacion guarda con la solubilidad de las sales? ¢ Cémo se puede usar el Kps
para determinar el orden de precipitacion de una serie de sales? ¢Cdmo se clasifican los
cationes en la marcha analitica y en que se basa la clasificacién? ¢Qué cationes forman

parte de los Grupos | y llI? ¢Qué caracteristicas distinguen a los cationes del Grupo | de
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los cationes del Grupo 1lI? ¢Cudl es la utilidad de la marcha analitica como analisis

quimico cualitativo? ¢ En qué casos se usaria?

Informacion a incluir en la seccion de materiales y métodos

SOLO PARA ESTA PRACTICA, puede sustituir la descripcion del procedimiento
experimental por un flujo grama donde indique las diferentes etapas de la marcha
analitica. Observe la figura de referencia que se muestra a continuacion. Puede elaborarlo
a mano o usando las herramientas de su software favorito (Word, Power Point, Visio, etc.)

No indique cantidades de gotas, solo nombre y concentracion de los reactivos usados.

i HCI,
6M

Solucién
Problema

-

Figura 3 Ejemplo para la elaboracion del flujo grama Descriptivo del Procedimiento Experimental

En un aparte responda a las siguientes preguntas ¢Qué es una centrifuga? ¢Como

funciona? ¢ Cudl es su utilidad en los procedimientos analiticos?
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Preguntas a las que debe dar respuesta en su discusion de resultados

En esta seccion debe ofrecer una explicacién basada en fenémenos quimicos, para todos
y cada uno de los pasos de la marcha analitica. Por ejemplo, de existir dilucién de sales
por calentamiento, ¢ Cudl es el cambio en la solubilidad, expresado en g/L? En el caso de
la precipitacion simultanea de sales/hidroxidos insolubles ¢Cual es el orden de
precipitacion de acuerdo al valor del Kps de los compuestos? En el caso de
formacion/dilucién de precipitados por reaccion, debe indicar el estado de existencia de
cada reactivo y producto, por ejemplo, solido (s), gas(g), solucién (ac). En caso de que un
producto de reaccion permanezca en solucion, debe explicar por qué. En caso de que
ocurra la formacion de un precipitado debe indicar su color y apariencia esperada (por
ejemplo blanco gelatinoso). Use sus observaciones experimentales para enriquecer la
informacién presentada en esta seccién.

¢ Cuales son los cationes del Grupo | y del Grupo IlI?¢,Cual es la configuracion electrénica
de los cationes de los Grupos | y 1lI? ¢ Qué semejanzas y/o diferencias observa entre las
configuraciones? ¢Qué influencia tiene esta configuracién electrénica sobre la solubilidad
de las sales de los cationes?

¢En que fendmenos esta basada la separacién entre si de los cationes del grupo 1?
Explique detalladamente si se trata de diferencias de solubilidad, formacion de complejos,
formacion de precipitados, etc.¢Qué rol juega el ion amonio en la separacion del ion Plata
de la solucion? ¢Qué comportamiento presenta el complejo amoniacal del ion plata?
¢ Qué reacciones permiten confirmar la presencia de los cationes del grupo 1?

¢Qué reacciones permiten confirmar la presencia de los iones Fe*® y Ni*? del grupo 111?
¢ Qué es un quelato y un agente quelante? ¢Por qué los quelatos presentan color al estar
en solucion? ¢Qué rol juega el tiocianato de potasio en la identificacion del ion ferroso?
¢ Qué rol juega la dimetilglioxima en la identificacion del ion niquel en solucion? ¢ Cual es
la formula de la dimetilglioxima?

¢ Qué sugerencias/recomendaciones podria realizar para mejorar el procedimiento

experimental seguido en esta practica?
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Anexos

Debe incluir en esta seccion una tabla con las propiedades fisicoquimica de todas las
sales/hidréxidos precipitadas durante la marcha (temperatura de fusion, color, forma
cristalina, etc.) Use un manual de propiedades para compuestos quimicos.

Debe incluir las observaciones realizadas en el laboratorio. Puede escanear las hojas e

introducirlas aqui o entregarlas en fisico en la proxima practica

134



ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA (ULA - VENEZUELA)

PRACTICA 10. ANALISIS GRAVIMETRICO.
PRECIPITACION DE Ni CON DIMETILGLIOXIMA.

Introduccidn

Los métodos de analisis gravimétricos se basan en la medida de la masa de un producto
mediante la cual se calcula la cantidad de analito que hay en la muestra. Las masas
atdmicas de elementos como la Ag, el Cl y el Ni, fueron determinadas a principios del
siglo XX por T. W. Richards y su grupo, empleando este tipo de anlisis.

Los métodos gravimétricos se clasifican en: Métodos de precipitacion y métodos de
volatilizacién. En los primeros el analito se convierte en un precipitado poco soluble y de
composicion conocida que se filtra, se lava para eliminar impurezas y se pesa.

De suma importancia es conocer la pureza del precipitado y/o su composicion quimica,
pues a partir de su masa y con la relacion estequiométrica adecuada es posible calcular el
porcentaje de analito de la muestra original. Comunmente la masa de analito presente en
una unidad masica de precipitado se conoce como factor gravimétrico. De manera general

se tiene:

A=PxFG Ecuacién 37

Donde A = pesor del analito, P = peso del precipitado y FG = factor gravimétrico.

Por su parte, en los métodos de volatilizacion, el analito o sus productos de
descomposicion se volatilizan a una temperatura adecuada. El producto volétil se recoge
y se pesa o, de otra manera, se determina la masa del producto indirectamente por la
perdida de peso de la muestra.

En esta practica se hara la determinacion de niquel mediante la precipitacion con

dimetilglioxima, para formar dimetilglioximato de niquel, de acuerdo a la reaccion:
Ni**+2(C,H,N,0,) < Ni(C,H,N,0,), + 2H" Ecuacion 38

Llevada a cabo en medio amoniacal entre 60 y 70°C. Una vez comprobada la

precipitacién completa, el dimetilglioximato se filtra, se seca y se pesa; finalmente se
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calcula, por relaciones estequiométricas, la cantidad de niquel presente en la muestra

original.

Objetivos generales

e Determinar el porcentaje de niquel de una muestra de composicion conocida,

empleando métodos gravimétricos de analisis.

e Calcular la cantidad de niquel precipitado como dimetilglioximato, a través del

peso del precipitado y relaciones las estequiométricas correspondientes.

e Comparar la masa de niquel obtenido por gravimetria con la contenida en la

muestra (solucion) original.

Equipos, Reactivos y Material de Laboratorio

Soluciones

Ni(NO3),-6H,0 , 5. 35 g/l
HCl, 1:1.
NH,OH, 1:1.

Material de Laboratorio

Vasos de precipitado
Varillas de vidrio

Plancha de calentamiento
Papel de filtro

Estufa

Balanza analitica

Metodologia Experimental

Colocar 50 ml de solucion de Ni(NOs),-6H,O de concentracién 5,35 g/l en una vaso de

precipitado de 1000ml, agregue 150 ml de agua destilada y 3 ml de HCI 1:1. Calentar

entre 70 y 80 °C. Retirar del mechero y agregar 25 ml solucién de dimetiglioxima al 1%,

agitar y agregar solucién de NH;OH 1:1 hasta precipitacién completa, 20 ml. Colocar el

136



ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA (ULA - VENEZUELA)

vaso de precipitado en bafio de Maria por 30min. Deje reposar, fuera del bafio por 1 hora.
Filtre y cologue el precipitado a secar en la estufa. Monitorear el peso de la muestra y

registrar su valor cuando éste sea constante.

Manejo y analisis de datos

Con el peso del dimetilglioximato de niquel y la respectiva relacion estequiométrica, se
determina la masa de niquel en el precipitado (ecuacion 39). Con esta masa y la masa de
Ni(NO3),-6H,0, se calcula el porcentaje de niquel en la muestra inicial, y se compara con

el valor tedrico , empleando las ecuaciones 40 a 43.

mNip = Px 58.7 Ecuacion 39
288.91
MNimi =VmxCmx 58.7 Ecuacion 40

En este caso los errores aleatorios asociados a la determinacion del niquel en el

precipitado y en la muestra inicial, corresponden a la apreciacion de la balanza y del

instrumento volumétrico empleado, respectivamente.

%Nimip = Mx100 Ecuacion 41
VmxCmx

El error aleatorio asociado al porcentaje de niquel en la muestra inicial calculado a partir

de la masa del precipitado se calcula como sigue:

2 2
Um i m .,
Oyonimip = /oNIMipX (mNN'E)J +((\T/\r/n j Ecuacion 42
i
mMNip — mNimi .,
%Errorabsoluto=( pN' . ) x100 Ecuacion 43
mNimi

Donde mNip = masa del niquel en el precipitado (dimetilglioximato) (g), P =masa del
precipitado (g), mNimi = masa de niquel en la muestra inicial (g), Vm = volumen de la
muestra (solucion) inicial (I), Cm = concentracién de la muestra inicial (g/l), %Nimip = %

de niquel en la muestra inicial en funcién al niquel precipitado.
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Indicaciones para la elaboracién del informe

Contenido teérico que debe estar presente en la introduccién y ser
usado parala discusion de resultados

¢ Qué es un método gravimétrico de analisis?, Principales propiedades de los precipitados
y agentes precipitantes, ¢Como se forman los precipitados?, ¢Qué es coprecipitacion?,
Tipos de impurezas asociadas a los precipitados, Principales métodos de purificacién de
los precipitados, Aplicaciones de los métodos gravimétricos de analisis, Principales
agentes precipitantes organicos e inorganicos, ¢,Qué es la dimeltilglioxima?, ¢Cudl es su

férmula molecular? y ¢ Para qué se utiliza?.

Informacion a incluir en la seccién de materiales y métodos

Recuerde que aqui debe describir los pasos seguidos en la realizacion de la investigacion,
considerando la justificacion que cada uno de ellos tiene dentro del procedimiento. La
exposicion de estos datos es continua, por lo que no se deben separar los parrafos con
vifietas o niumeros. No se trata de escribir en forma de receta los pasos seguidos en el
laboratorio. Se prefiere no hacer referencia a procedimientos, valores de concentracion o
cantidades de sustancias, cuando los métodos son muy comunes y conocidos.

Comience describiendo los reactivos usados (pureza, casa comercial, densidad,
normalidad, etc).

Indique el tipo de instrumento volumétrico y balanza usados, con sus respectivas
apreciaciones y datos de fabricante.

Especifique los datos a recolectar y qué célculos seran realizados.

Preguntas alas que debe dar respuesta en su discusion de resultados

¢, Qué reaccién ocurre durante la precipitaciéon de niquel con dimetilglioxima?, Masa de
niquel en el precipitado y porcentaje nigquel en la muestra original con sus respectivos
errores aleatorios, Error absoluto del porcentaje de niquel determinado por métodos
gravimétricos respecto al teodrico, ¢Por qué el precipitado adquiere esa coloracion
caracteristica?, ¢Por qué la soluciobn madre se acidula y luego alcaliniza, para la
precipitaciéon del niquel?, ¢Por qué una vez que se afade la dimetilglioxima y el NH,OH

se deja la solucién en bafio de maria por 30 minutos y luego en reposo durante una hora
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a temperatura ambiente?, de acuerdo al rendimiento obtenido, ¢La separacién del niquel

por el método empleado es efectiva?.
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Anexos

Debe incluir aqui todos los valores para las variables medidas experimentalmente, asi
como también la apreciacion de los instrumentos usados para medirlas. Registre esta

informacién en las tablas que se incluyen en este documento.
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Tabla para la adquisicion de datos

Tabla 1. Precipitacion de niquel con dimetilglioxima

Fecha: Analista(s): Grupono.
Equipo usado: Fabricante: Modelo:
Pais de Fabricacion: Apreciacion:

Apreciacion de los instrumentos volumétricos usados:

1. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
2. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL
3. Instrumento: Clase (A/B): Apreciacion: mL Tolerancia: mL

Caracteristicas de los reactivos usados:

Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:
Reactivo: Fabricante: Pureza:

S Error del % de niquel en la
| Masa del dimetilglioximato o )
Volumen de solucion o muestra original en base al niquel
_ precipitado (g) o
de Ni(NOg),-6H,O (ml) precipitado

Observaciones y/o célculos:
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