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1. INTRODUCCION

La complejometria es un método analitico de valoracion, muy utilizado por su eficacia
para conocer concentraciones de iones metalicos en disolucion. Sus aplicaciones son muy
variadas: desde el control de calidad, hasta el tratamiento de aguas residuales. Este método
se basa en la formacion de compuestos de coordinacion de los cationes metalicos con una
especie donadora de pares electrdnicos.

2. REFLEXIONES PREVIAS (INVESTIGACION PREVIA)

Revisa los siguientes conceptos:

1. Titulaciones:
a. Concepto de titulacion y valoracion.
b. Titulacion complejométrica
c. Titulacion directa
d. Titulacion por retroceso

2. Normalizacion del EDTA
a. Patron primario
b. Reaccién que se efectla

c. Calculo de la alicuota de patron primario a medir para gastar aproximadamente 20
mL de EDTA 0.01 mol/L

d. Indicador utilizado (color inicial y color al exceso de titulante)

3. ¢Por qué es necesario agregar una solucion buffer? ;Por qué se debe realizar la titulacion a
pH 10?

4. Normalizacion del ZnSO4
a. Patrén secundario
b. Reaccion que se efectla

¢. Indicador utilizado (color inicial y color al exceso de titulante)



d. ¢Por qué es necesario agregar una solucion buffer? ;Por qué se debe realizar la
titulacion a pH 10?

5. Muestra problema

a. Reacciones que se efectlan

b. Calculos del volumen de valorante a gastar

c. Indicador utilizado (color inicial y color al punto final de la titulacion)
6. Estadistica

a. Definicion y forma de calcular el coeficiente de variacion

b. ¢Qué informacion proporciona?

7. Realizar el diagrama simplificado de los experimentos (1 por cada parte experimental).
Incluir las reacciones que se llevaran a cabo.

3. OBJETIVOS

1. Entender los factores que afectan en la formacion de complejos.
2. Usar los equilibrios de complejacion para la cuantificacion de hierro.

3. Especiar entre hierro(ll) y hierro(l11).
4. PARTE EXPERIMENTAL

Equipos, materiales, reactivos y disoluciones
Revisar documento anexo correspondiente

Disoluciones a preparar

Preparacion del patrén primario de CaCOs;

1. Enun vaso de precipitados de 50 mL pesar 1g de CaCOs anhidro, registrar en la bitacora el
peso exacto.

2. Agregar aproximadamente 20 mL de agua destilada y 2 gotas del &cido clorhidrico 6 mol/L,
agitar hasta disolver por completo.

3. Transferir a un matraz volumétrico de 100 mL, enjuagar en dos ocasiones el vaso de
precipitados con agua destilada y adicionarla al matraz. Llevar a la marca de aforo con agua
destilada.

Preparacion del amortiguador amonio/amoniaco Ct =6 mol/L a pH 10

En un vaso de precipitados de 100 mL pesar 11 g de NHA4CI, disolver en aproximadamente 50
mL de agua y transferir a un matraz volumétrico de 250 mL, enjuagar el vaso con agua destilada
en dos ocaciones e incorporar las aguas de lavado al matraz, agregar lentamente 90 mL de
amoniaco concentrado, homogeneizar y llevar a la marca de aforo con agua destilada.



Preparacion y normalizacién de EDTA 0.01 mol/L

1.

Pesar 3.8 g de la sal disddica del acido etilendiaminotetraacético, disolver en agua y transferir
a un matraz volumétrico de 1 L, llevar a la marca de aforo con agua destilada.

Transferir 4 mL de la disolucion estandar de carbonato de calcio a un matraz Erlenmeyer
Agregar agua hasta un volumen de 50 mL, adicionar 2 mL de la solucién amortiguadora pH
10 y una punta de espatula de indicador NET.

Titular con la disolucion de EDTA hasta que el vire del indicador prevalezca durante al menos
30 segundos.

Hacer la titulacién por triplicado

Normalizacién de la disolucién de ZnSO4 0.01 mol/L

1.

Transferir una alicuota de 20.0 mL de la disolucion normalizada de EDTA 0.01 mol/L aun
matraz Erlenmeyer,

Adicionar 2 mL de solucién buffer amoniacal, una punta de espatula del indicador NET y
agregar agua hasta llevar a un volumen de 50 mL.

Titular con la solucion de ZnSO4 0.01 mol/L al vire del indicador.

Hacer la titulacién por triplicado.

Determinacion del contenido total de cationes metalicos

1.
2.

9.

10.

11.

Pesar aproximadamente 0.3 g de muestra en un vaso de precipitados de 50 mL.

Agregar 15 gotas de HCI 6 mol/L, mezclar y esperar unos segundos hasta la disolucion casi
completa de la muestra (quedan particulas sin disolver, probablemente dimeticona).

Agregar 10 mL de agua a la muestra.

Transferir la muestra a un matraz Erlenmeyer de 250 mL, realizar enjuagues para asegurar
gue se transfiere toda la muestra.

Adicionar 50.0 mL de una disolucién de EDTA 0.01 mol/L, normalizada.
Calentar la disolucion de la muestra hasta observar vapores en las paredes del matraz.

Retirar del calentamiento y dejar enfriar la disolucion a temperatura ambiente, puede
ayudarse de un bafio de hielo.

Una vez fria la disolucion, agregar 2 mL de una disolucion amortiguadora 6 mol/L de
NH4+/NH3 a pH 10.

Adicionar una pequefia cantidad de negro de eriocromo T (una punta de espatula).

Valorar con la disolucién de ZnSO, 0.01 mol/L, normalizada, hasta el vire del indicador
indicador (1) (2).

Hacer por triplicado.

(2)Se consideran 20 segundos de duracion del vire para anotar la lectura del volumen de titulante ya que es muy
inestable.

(2) Cuidar que el agitador no esté caliente a la hora de titular.



Determinacién del contenido de magnesio

1.
2.

© © N o

3.

Pesar aproximadamente 0.3 g de muestra en un vaso de precipitados de 50 mL.

Agregar 15 gotas de HCI 6 mol/L, mezclar y esperar unos segundos hasta la disolucion casi
completa de la muestra (quedan particulas sin disolver, probablemente dimeticona).

Agregar 10 mL de agua a la muestra.

Transferir la disolucion a un matraz Erlenmeyer de 125 mL, realizar enjuagues para asegurar
gue se transfiere toda la muestra.

Agregar 3 mL de trietanolamina medidos con probeta, adicionar agua para ayudar a bajar el
liquido pegado en las paredes.

Agregar 2 mL de una disolucion amortiguadora 6 mol/L de NH4+/NH3 a pH 10.
Adicionar una pequefia cantidad de negro de eriocromo T (una punta de espéatula).
Valorar con la disolucion de EDTA 0.01 mol/L, normalizada, hasta el vire del indicador.
Realizar el procedimiento por triplicado.

APOYO PARA EL MANEJO RESULTADOS Y LA DISCUSION

Célculos

Usando los volumenes de punto final obtenidos en la etapa de Normalizacion calcular la
concentracion exacta de la disolucion de EDTA.

Con volumen de punto final de la titulacion de magnesio y la concentracion exacta del EDTA
calcular la concentracion de magnesio en la muestra.

El volumen usado para determinar la concentracién de metales totales y la concentracion
exacta del EDTA calcular la concentracion de metales totales en la muestra.

La concentracion de Aluminio presente en la muestra resultara de la resta de la concentracion
metales totales menos la concentracion de magnesio.

Reflexiones propuestas

¢ Por gqué fue necesario agregar acido clorhidrico para preparar la disolucion de carbonato de
calcio?

¢Cual es el proceso que hace al negro de eriocromo T un adecuado indicador para la
normalizacion del EDTA con CaCO; a pH 10?

¢Por qué se agrega trietanolamina para determinar el contenido de magnesio en la muestra?
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