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1. INTRODUCCION

El andlisis volumétrico cuantitativo se basa en la medida del volumen de una disolucion
estandarizada (valorante) con un patréon primario, de concentracion exactamente conocida, €l
cual reacciona con una determinada cantidad de muestra, mediante una valoracion. En una
valoracion directa se afiaden a la disolucion de analito pequefios incrementos de la disolucion del
reactivo valorante, hasta que la reaccion se completa. El punto de equivalencia es un punto
tedrico, que no puede determinarse experimentalmente y que se alcanza cuando se ha afiadido la
cantidad de valorante que, de acuerdo con la estequiometria de la reaccion, corresponde a la
cantidad de analito de la muestra valorada. Mientras que el punto final es donde se detiene la
valoracion, ya que se observa el cambio fisico esperado en el sistema con el indicador
(generalmente un cambio de color). Una titulacion redox esta basada en una reaccion de
oxidacion-reduccion entre el analito y el valorante.

2. REFLEXIONES PREVIAS (INVESTIGACION PREVIA)

Revisa los siguientes conceptos acerca de:
1. Titulaciones:
a. Concepto de titulacion o valoracion
b. Titulacion redox
c. ¢Qué es un indicador visual? ;Coémo funciona?
d. Mencione ejemplos de indicadores redox (autoindicadores e indicadores que se
agregan)
e. Indigue como se realiza la estandarizacion o normalizacion de disoluciones
f. Caracteristicas de un patrén primario
2. Buenas practicas de ejecucion en el laboratorio para titulaciones volumétricas (uso de la
bureta y la pipeta volumétrica, preparacion del patron primario, uso del indicador, etc...)
3. Estandarizacion de KMnOg4
a. Patron primario (masa molar, pureza, preparacion, etc...)
b. Reaccion que se efectla



c. Calculos de la cantidad de patron primario a pesar para gastar ~20 mL de
KMnQO, 0.02 M
d. Indicador utilizado (color inicial y color al punto final de la titulacién)
e. ;Por qué es necesario calentar ligeramente? ;Por qué el medio debe ser acido?
4. Muestra problema (perdxido de hidrogeno en agua oxigenada, fierro en tabletas u otra

propuesta)
a. Registrar los datos completos de la muestra. Ejemplo
Nombre y Marca HEMOBION (MERCK)
Presentacion Frasco con 50 grageas
Lote 152302
Informacién de FORMA FARMACEUTICA Y FORMULACION. Cada GRAGEA
etiqueta con capa entérica contiene:

Sulfato ferroso heptahidratado 200 mg
Equivalente a 60 mg de hierro elemental

Excipiente, c.b.p. 1 gragea

b. Reaccion que se efectla
¢.  Calculos del volumen de valorante a gastar
5. Estadistica
a. Definir: precision, exactitud, desviacion estandar relativa, sesgo y limites de
confianza, asi como la forma de célculo.
b. Qué informaciéon proporcionan cada una de ellas?
6. Realizar el diagrama simplificado de los experimentos (1 por cada parte experimental)
incluir las reacciones que llevaran a cabo.

3. OBJETIVOS DE APRENDIZAJE

GENERALES
1. Formar a las alumnas y los alumnos en el analisis y la resolucion de problemas analiticos.
PARTICULARES

1. Que los alumnos se inicien en los célculos y la forma de pensar necesaria para abordar un
analisis quimico cuantitativo.

2. Entender la importancia del correcto uso de los instrumentos, materiales y reactivos.
4. PARTE EXPERIMENTAL

Equipos, materiales, reactivos y disoluciones



*Preparadas por el laboratorista

Revisar el documento anexo correspondiente

Actividades experimentales

Actividad 1. Preparacién de la disolucién de KMnQ4 0.02 mol/L

1. Pesar aproximadamente 3.25 g de KMnOy, transferir a un vaso de precipitados de 1L,
afiadir 750 mL de agua desionizada para disolver y cubrir el vaso con un vidrio de reloj.
Calentar a ebullicion suave durante 30 minutos.

2. Dejar reposar por 24 horas, filtrar la disolucion a traves de un embudo de vidrio
sinterizado (con un matraz de Kitasato y la ayuda de vacio), transferir a un matraz
volumetrico de 1Ly completar el aforo, almacenar en un frasco ambar.

Actividad 2. Normalizacién de la disolucion de KMnO. 0.02 mol/L

1.

5.
6.

Colocar en un vaso de precipitados de 50 mL, limpio y seco, un volumen de disolucion de
permanganato. Llenar la bureta con la disolucion.

Pesar aproximadamente, pero con exactitud, 67 mg de oxalato de sodio, transferirlos a un
matraz Erlenmeyer de 125 mL, adicionar 10 mL de HxSO; 4 mol/ y agua hasta
aproximadamente 50 mL.

Calentar la disolucion a una temperatura entre 60 y 70°C (esto se hace evidente cuando
aparecen ligeros vapores).

Titular con la disolucion de KMnOy hasta que prevalezca una ligera tonalidad rosa.
Repetir la titulacion otras dos veces para tener tres datos.

Registrar los resultados en la bitacora.

Actividad 3. Titulacién potenciométrica de la muestra problema.

Determinacion permanganimétrica de peréxido de hidrégeno en agua oxigenada.

1.

Con una pipeta volumétrica tomar 10 mL de la muestra de agua oxigenada y colocarlos en
un matraz volumétrico de 100 mL y completar el aforo con agua destilada.

De la disolucion anterior tomar una alicuota de 10 mL usando una pipéta volumétrica y
colocarlos en un vaso de precipitados de 50 mL.

Cuidadosamente adicionar 10 mL de H.SO4 4 mol/L.
Introducir los electrodos y conectarlos al multimetro.

NOTA: Cuidar que el electrodo de referencia quede conectado al cable negro del
multimetro



5.
6.

Adicionar el permanganato y registrar la diferencia de potencial observada.

Repetir la titulacion por triplicado.

Determinacion permanganimétrica del hierro (1) presente en tabletas de sulfato ferroso sin
capa entérica.

1.

8.

Pesar 3 tabletas de manera independiente, registrar su peso y calculas el peso promedio
de una tableta.

Triturar las tabletas en un mortero.

Pesar la cantidad equivalente a 50 mg de hierro en un vaso de precipitados de 50 mL,
agregar aproximadamente 30 mL de agua destilada y 10 mL de H>SO4 4 mol/L, dejar
agitando por 15 minutos.

Filtrar y recibir la fase acuosa en un matraz volumétrico de 50 mL, enjuagar el vaso con
agua destilada y pasarla por el mismo papel filtro, lavar el papel filtro con mas agua
destilada, recibiendo todas las aguas de lavado en el mismo matraz volumeétrico. Llevar a
la marca de aforo con agua destilada.

Tomar 10 mL de esta disolucion y verterlos en un vaso de precipitados de 100 mL. Agregar
10 mL de H2504 4 mol/L.

NOTA: Para el tratamiento de la muestra liquida solo es necesario tomar un volumen
adecuado y diluirlo.

Introducir los electrodos (platino y ECS) y conectarlos al multimetro.

NOTA: Cuidar que el electrodo de referencia quede conectado al cable negro del
multimetro.

Adicionar el permanganato vy registrar la diferencia de potencial observada después de
cada adicion.

Repetir la titulacion por triplicado.

5. APOYO PARA EL MANEJO RESULTADOS Y LA DISCUSION

Actividad 2. Normalizacién de la disolucién KMnO..

1.
2.

Calcular la concentracion promedio del KMnOa.
Calcular la desviacion estandar del resultado.
Calcular la desviacion estandar relativa, DER, del resultado.

Calcular el Intervalo de Confianza del resultado.



Actividad 3. Titulacion potenciométrica de la muestra problema.

Determinacion permanganimétrica de peréxido de hidrogeno en agua oxigenada.

1.
2.
3.

6.
7.

Obtener la grafica de E vs vol. agregado.
Obtener los graficos de primera 'y segunda derivada.
Determinar el volumen de punto final de la titulacion.

Calcular el contenido de perdxido de hidroégeno en la muestra, expresarlo en las mismas
unidades que el contenido nominal.

Calcular la desviacion estandar del resultado.
Calcular la desviacion estandar relativa, DER, del resultado.

Calcular el intervalo de confianza del resultado.

Determinacion permanganimétrica del hierro (11) presente en tabletas de sulfato ferroso sin
capa entérica.

1.
2.
3.

Obtener la grafica de E vs vol. agregado.
Obtener los graficos de primera 'y segunda derivada.
Determinar el volumen de punto final de la titulacion.

Calcular el contenido de perdxido de hidroégeno en la muestra, expresarlo en las mismas
unidades que el contenido nominal.

Calcular la desviacion estandar del resultado.
Calcular la desviacion estandar relativa, DER, del resultado.

Calcular el intervalo de confianza del resultado.
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