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PROGRAMA DE TRABAJO PARA EL LABORATORIO DE QUIMICA ANALITICA II (1356)

PARA EL SEMESTRE 2003-1. EN EL LABORATORIO DE INVESTIGACION-DOCENCIA

DR. ALEJANDRO BAEZA

1.0 Estrategia de trabajo.

Se realizaran las pricticas de acuerdo al siguienies efapas por prictica:
lectura y andlisis del tema a experimentar
{revisidn del cuesiicnarnio previo)
preparacién de materiales y reactivos
1
realizacién experimental
l
captura y procesamiento de datos
discusién grupal y conclusiones
{revisién de la bitacora)
20 Contenide del curso.
Temas experimentales a cubrir:
TEMA
-1 Determinacion de la pureza del EDTA en medio complejante
2. Determinacién de dcido aschrbido a pH controlado por yodometria
3. Detenmnacléndelapureudenmnldelgmaldmmmeﬂmedmwnm
4 Estudio de la solubilidad del scido benzoico
5 Estudio de 1a extraccion liquido-liquido del scdo benzoico. Titulacién bifksica
6 Examen: Determinacién de la capacidad de una resins . ‘ 1

3o SEGUIMIENTO Y CALIFICACION FINAL:

40 En cada sesion de discusion s¢ revisard la biticora personalmente y ella debe esiar compieta:
fechada, hojas numeradas, a tinta, con los datos generados en las sesiones de andlisis previo de 1a
préctica, datos experimmentalcs, grificos pegados al cuaderno con pie de figura adecvade y cdloulos.

Esta revisién s calificard como ACEFPTADA, RECHAZADA.

5.0 Dos cxdmenes de laboratorio de duracién de 1 h y 10 preguntas técnicas (a la mitad y al final d=l
semestre apreximadamente). El segundo exdmen puede ser de cardcter experimental.

6.0 Preparacidén y exposicion de un seminario final de trabajo experimental. En este seminaric se
calificard: preparacion previa de la informacidn a presentar, la claridad de exposicidn, las req:uems
a las preguntas planteadas durante la exposicién y 1a organizacidn del equipo para la presen!

El seminario se calificari como MB, B, SoNA. -'ELEETRM]U‘M‘CA‘
. . LITICA®

590 Casos limite. Causa baja del laboratorio Jas siguientes circunstancias: M‘A
-2 faltas At z 4 FEB 2003
-2 revisiones de la biticora rechazadas,

-2 exdmenes no prescntadm. '
- no presentar ¢l seminario. BAEZA
- -NO TRAER LA BITACORA Y LA BATA DE TRABAJO. ALE JANDRO E

70 LA ENTRADA AL LABORATORIO TENDRA UNA TOLERANCIA DE 10 MINUTOS.
DESPUES DE ESE TIEMPO NO SE PERMITIRA LA ENTRADA Y.SE ANOTARA FALTA.

Practica1: Determinacién de la pureza de un reactivo comercial. Valoracion volumétrica de sal

Objetivos:

disddicade EDTA en medio complegjante apBa= 0.1
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a) Demostrar potenciométricamente que la valoracién volumétrica de una muestra
comercia desal disddicadel EDTA, NayH,Y, por el NaOH es poco cuantitativa.

b) Demostrar que la valoracién anterior es cuantitativa si se realiza en presencia de
Ba(l1) que es un complejante del Y*.

c) Determinar lapurezadelasa disddicadel EDTA comercial.

Antecedentes teoricos

Consultar | os siguientes documentos:

1

2)

A. Baeza

“Acidez complejacion. Valoracion del NapH,Y en medios complejantes’

Manual de Equilibrios Quimicos Simultaneos en medio homogéneo y Heterogéneo”
Facultad de Quimica. UNAM. 1988. P&g. 30-37

M. Roche, J. Desbarres. C. Colin, A. Jardy, D. Bauer

“Chimie des Solutions’

Chapitre 6. “Influence de laformation de complexes sur le propriétés acide-base”.
Tehcnique et Documentation. Lavoisier.

Paris1990. Pag.177-180.

Preguntas preliminares a trabajo experimenal

1

2)

3

Con la informacién proporcionada por €l diagrama unidimensional de zonas de predominio, DUZP,
siguiente;
HyY | HY | HoY> | HY®> | Y*

>
20 26 6.3 110 pH

Trazar la curva de valoracion volumétrica tedrica, pH=f(f), de una disolucién 0.05 mol-/L de

NayH,Y por adiciones fCo de NaOH donde f es el parametro adimensional de operacion analitica
= (Nagr/No).

Paraello utilizar alguna de las siguientes estrategias de calcul o:

a) Por especies representativas durante el transcurso de lavaloracion.

b) Por calculo de [H] de la ecuacion completa del balance de electroneutralidad en funcion de
Vagr 0 def.

¢) Por undiagramalogaritmico acoplado log[i]=f(pH, f).

Con base alacurvade valoracion tedrica anterior explicar lafalta de cuantitatividad de ésta.

Escribir laférmuladelasal sddicadel EDTA y su masa molecular.
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Actividades experimentales

Los volimenes a usar de estandares y analitos deben calcularse con base ala utilizacién de buretas de 10 mL
de capacidad.

10

20

30

40

Preparacion de la disolucion patron

a) Preparar disoluciones de NaOH de concentracion nominal 0.1 mol/L a partir de disolucion
saturada de NaOH (aprox. 16.5 mol/L) . Titular con patrén primario de biftalato de potasio y
fenoftaleina como indicador del punto final por triplicado para obtener la concentracion molar exacta
y €l titulo correspondiente.

Calibracion de los el ectrodos combinados de vidrio.

a) Verificar que los electrodos combinados (indicador de vidrio y referencia de calomel saturado)
estén correctamente conectados e hidratados (conservados en agua destilada.). EL potenciometro
debe indicar “standby”.

b) Enjuagarlos con agua destilada y sumergirlos en la disolucion reguladora de pH=7.0. Con €l
potenciometro en “gjuste” o “calib” o “intercept” y “pH” , gustar a7. Regresar a“standaby, sacar
los electrodos y enjuagar.

¢) Sumergir los electrodos en la disolucién reguladora de pH=4.0. Con el potencidémetro en “slope”
“pendiente” y “pH” , gjustar a 4.0. Regresar a “standby”, sacar |os electrodos y enjuagar. Conservar
los el ectrodos sumergidos en agua destilada.

Valoracién volumétricadelasal disddicadel EDTA comercial en medio no complejante.

a) En una celda de 30 mL de capacidad agregar 10 mL de agua destilada. Adicionar la cantidad
pesada de sal disddica de EDTA, NayH,Y, para alcanzar una concentracion total de 0.025 mol/L
suponer una pureza del 100%). Sumergir los electrodos: Valorar con la disolucion de NaOH y con €l
potenciometro en “pH” , tomar las lecturas de pH después de cada adicion en incrementos de 0.2 mL
hasta 10 mL totales.Durante la operacion de valoracién volumétrica mantener agitacion magnetica de
la disolucion. Simultaneamente elaborar la grafica pH=f(volumen agregado) en una hoja de papel
milimetrado.

Valoracion volumétricade lasal disodicadel EDTA comercial en medio complejante .

a) En una celda limpia de 30 mL de capacidad agregar 10 mL de agua destilada. Adicionar la
cantidad pesada de sal disddica de EDTA, NayH,Y, paraalcanzar una concentracion total de 0.025
mol/L (suponer una pureza del 100%). Adicionar nitrato de bario suficiente para 0.1 mol/L. Sumergir
los electrodos: Valorar con la disolucion de NaOH y con el potenciémetro en “pH”, tomar las
lecturas de pH después de cada adicién en incrementos de 0.2 mL hasta 10 mL totales.Durante la
operacion de valoracién volumétrica mantener agitacion magnetica de la disolucién.
Simultdneamente elaborar la gréfica pH=f(volumen agregado) en la misma hoja de papel
milimetrado anterior.

Procesamiento y andlisis de datos

1

2)

Explicar la forma de las curvas de monitoreo pH=f(v) en cuanto a las especies responsables del pH
de sendas mesetas y puntos de inflexion.

Determinar con el método algebraico de la primera derivada (DpH/Dv) el volumen de punto final y
lapurezadelasal comercia analizada.
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Practica 2: Andlisis de un medicamento. Valoracion volumétrica de acido ascoérbico por

yodometria a dosvaloresde pH impuesto.

Objetivo

a) Demostrar potenciométricamente que la valoracion volumétrica de una muestra la
comercial de écido ascrbico por el i6n triyoduro (yodo-yodurado) depende del pH.

b) Determinar el contenido de &cido ascérbido en un medicamento comercial.

Antecedentes tedricos

Consultar los siguientes documentos

1

2)

3

4)

5

A. Baeza

QuimicaAnaliticall. Notainformativa 1.

“Redox-acidez: Reacciones redox y acido-base del &cido ascorbico”
Facultad de Quimica. UNAM. 1996.

Y.l. Turyan and R. Kohen
Journal of Electroanalytical Chemistry 380(1995)273

R. Ramette,

“Equilibrioy Andlisis Quimico”

Fondo Educativo Interamericano. 1983. Pég. 425.
D.C. Harris

“Analisis Quimico Cuantitativo”
Grupo Editorial Iberoamericana. 1992. Pag. 330

Farmacopea de | os Estados Unidos M exicanos
Sexta Edicion. México. 1994. P&g. 391.

Preguntas preliminares al trabajo experimental

1
2)
3

4)

Escribir laestructuradel acido ascorbico apH=0y su masamolecular.
Escribir lareaccion de valoracién del &cido ascorbico por el i6n triyoduro.
Escribir lareaccion detitulacion del i6n triyoduro por el tiosulfato de sodio RA.

Calcular € porcentaje de &cido ascorbico en comprimidos de “Redox6n” (Roche).

Actividades experimental es

Los volumenes a usar de estandares y analitos deben calcularse con base a la utilizacién de buretes de 2 mL
de capacidad.

10

Preparacion de ladisolucion patron.

a) Preparar disoluciones de yodo de concentracion nominal 0.1 N (0.05 mol/L) disuelto en presencia
de KI 0.5 mol/L. Titular con patrén primario tiosulfato de sodio R:A:y amidén como indicador del
punto final por triplicado para obtener la concentracién molar exactay el titulo correspondiente. Para
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20

30

4.0

ello pesar en un matraz de 25 mL la cantidad suficiente de tiosulfato para neutralizar 1 mL de
disolucion de yodo-yodurado, agregar 10 mL de agua destilada y 5 gotas de acido acético
concentrado e indicador de amidon.

Preparacion de los medios de reaccion.

a) Mezclar el volumen necesario de acido sulfarico concentrado, 18 mol/L, con agua para preparar €l
volumen requerido de unadisolucién 0.5 mol/L.

b) Mezclar el volumen de &cido acético concentrado (17.4 mol/L), y de hidréxido de sodio
concentrado (15.4 mol/L), paratener el volumen requerido de disolucion de acetato de sodio-acido
acético de concentracion total 0.5 mol./L y pH=5.0, disolucion ABS/5. Considerar que €l par
acético/acetato tiene un valor de pkKa=4.8.

Valoracion de la muestra de &cido ascorbico en “Redoxon” en medio sulfarico
a) Registrar €l peso de un comprimido. Procurar no tocar la muestra.

b) Colocar la muestra en un vaso de 100 mL y disolverlo con aproximadamente 75 mL de agua
destilada. tapar €l vaso con un vidrio de reloj para capturar proyecciones de la solucion debidas ala
efervescencia del comprimido. Trasvasar cuantitativamente a un matraz aforado de 250 mL vy llevar
al aforo con agua destilada.

¢) En una celda de 10 mL verter 1 mL de la muestra disuelta, 1 mL de &cido sulfarico 0.5 mol/L.
Introducir los microelectrodos de carbon-referencia. Valorar con la disolucion 0.05 mol/L (0.1N) de
yodo-yodurado. Medir la diferencia de potencial entre los electrodos (mV), después de adicionar
titulante en incrementos de 0.05 mL hasta un total de 1.9 mL. mantener la disolucion bajo constante
agitacion micromagnética. Simultaneamente elaborar lagrafica DE=f(v) sobre papel milimetrado.

Valoracion de la muestra de acido ascorbico en “ Redoxén” en medio débilmente acido.

a) En una celda de 10 mL verter 1 mL de la muestra disuelta, 1 mL de ABS/5. Introducir los
microelectrodos de carbén-referencia. Vaorar con la disolucién 0.05 mol/L (0.1N) de yodo-
yodurado. Medir la diferencia de potencial entre los electrodos (mV), después de adicionar titulante
en incrementos de 0.05 mL hasta un total de 1.9 mL. mantener la disolucion bajo constante agitacion
micromagnética. Simultdneamente elaborar la gréfica DE=f(v) sobre & mismo papel milimetrado del
experimento anterior.

Procesamiento y andlisis de datos:

1

2)

3

4)

Calcular el parametro adimensional “pe” a partir de los valores de DE en unidades de milivoltios de
sendas series de datos, delasiguiente manera:
o= DE
60

Elaborar las gréficas pe=f(v) de ambas valoraciones juntas. Comparar y explicar cualitativamente la
diferencia

Obtener las gréficas de (Dpe/Dv) = f(v yom.) de sendas val oraciones. Determinar el volumen de punto
find.

Con | os volimenes de punto final determinar el contenido total de &cido ascorbico por comprimido.
Comparar con el valor nominal y comentar.
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. 6 .
Faculiad de Ciimica. UNAM : " A Boaga
krictica kH Estudio de las propiedades redox del Fe(III)/Fe(IT) en tres medios complejantes.
iVOS:
a) Demostrar potenciométricamente que la curva de titulacion de la sal de Mohr
con dicromato de potasio s¢ modifica por la presencia de complejantes en medio
acido
b) Determinar el valor del pKd® redox del par Fe(IIL)/Fe(ll)
¢} Determinar el valor de E* del mismo par.
Antecedentes teoricos

Consultar Jos siguientes documentos:

1) A, Baeza
“Oxido-reduccién y complejos. Valoracién del Fe(Il} por Cr{VI) en dos medios™
Manual de Equilibrios Quimicos Simultineos en medio homogéneo y Heterogéneo™
Facultad de Quimica. UNAM. 1988. Pig. 25-29

2) Arthur 1. vogel
“Quimica Analitica Cuantitativa™ Volumen 1.
Editorial Kapelusz. 1960. Pag.412-416.

3 D.C. Harris
“Andlisis Quimico Cuantitativo™
Grupo Editorial Iberoamericana. 1992, Pag. 396t
4) A. Tallec
“Electrochimie organique. Synthésis et mécanismes™
Masson. 1985. Pag. 176.
Preguntas preliminares al ajo rimenal

1.0 De la informaci6én reponada en la literatura escribir los equilibrios repesentativos de titulacion de
Fe(HII)/Fe(1l) por el dicromato en las siguientes condiciones operatorias;

) Cuooa=100M y pH=0.00
(¢] Cinpoa=140M y pH=0.00
©) Cizsos=0.45 y pH=005
2.0 Con los valores de constantes de equilibrio reportados en la literatura para el equilibrio redox del

Fe(III)/Fe(II), las constantes de complejacién y de acidez de los complejantes, calcular el valor de
E°'y pKd’ redox dc este par en las siguientes condiciones de trabajo del inciso anterior.

-

3.0 Calcular el velumen que se espera gastar a la equivalencia.

4.0 Efectuar ia tabla de variacién de especies en funcién del parametro adimensional f= (n,g/ng) y Co
{concentracion inicial total de Fe(Il}) de acuerdo a las condiciones operatorias de la practica.

5.0 Buscar el valor de E®, 1a reaccién de oxidacion de 1a difenilamina, DFA, y los colores del vire como
indicador redox.
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Facuitad de Quimica, UNAM A. Baeza

Actividades experimentales

Los volamenes a usar de estAndares y analitos deben calcularse con base a la utilizacion de buretas de 2 mL
de capacidad.

1.0

20

3.0

Preparacion de la disolucion patrén.

a) Preparar una disolucién de dicromato de potasio 0.1N

Titulacién en medio no complejante.

a) En la microcelda de valoracidén con microelectrodos integrados (ver anexo) pesar directamente
40 mg de sal de Mohr (Fe(INH,).(80,)..6H;Q0), 0.1 mL de dcido perclérico concentrado (aprox.
12 M) ¥y 1 mL de agua. )

Nota: La sal de Mohr debe pesarse en balanza analitica. Los volimenes indicados pueden ser
aproximados. Se sugierc usar una jeringa de insulina.

b) Llenar la microbureta con la disolucién de dicromato de potasio. Tener cuidado de llenarla
completamente sin burbujas de aire desde el cere de volumen hasta la salida final de la bureta.

¢) Conectar los microelectrodos al multimetro. Verificar que el microelectrodo de referencia tenga
solucion interna suficiente (agua destilada).

d) Adicionar el dicromato en incrementos de AV = 50 pl.. Medir el AE después de cada adicién. Se

siguiere tomar las lecturas despés de 20 o 30 segundos de realizar la adicién de titulante.

Titulacién en medio sulfiirico concentrado.

b) En la microcelda de valoracién con microelectrodos integrados {ver anexo) pesar directamente
40 mg de sal de Mohr (Fe(NH,},(SO),.6H;0), 0.1 mL de icido sulfiirico concentrado (aprox.
18 M) y 1 mL de agua.

Nota: La sal de Mohr debe pesarse en balanza analitica. Los volimenes indicados pueden ser
aproximados. Se sugiere usar una jeringa de insulina.

b) Llenar la microbureta con la disolucion de dicromato de potasio. Tener cuidado de ilenarla
completamente sin burbujas de aire desde el cero de volumen hasta la salida final de la bureta.

¢) Cenectar los microelectrodos al multimetro. Verificar que el microelectrodo de referencia tenga
solucion interna suficiente (agua destilada).

d) Adicionar el dicromato en incrementos de AV = 50 ul.. Medir ¢l AE después de cada adicién. Se
siguiere tomar las lecturas despés de 20 o 30 segundos de realizar la adicion de titulante.

-
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4.0

Titulacién en medio fosforico concentrado.

¢} En la microcelda de valoracién con microelectrodes integrados (ver anexo) pesar directamente
40 mg de sal de Mohr (Fe(NHL),(SO4)2.6H;0), 0.1 mL de 4cido fosforico concentrado (aprox.
14 M)y 1 mL de agua.

Nota: La sal de Mohr debe pesarse en balanza analitica. Los volimenes indicados pueden ser
aproximados. Se sugiere usar una jeringa de insulina,

b) Llenar la microbureta con la disolucion de dicromato de potasio. Tener cuidado de llenarla
completamente sin burbujas de aire desde ¢l cero de volumen hasta la salida final de 1a bureta.

¢) Conectar los microelectrodos al multimetro. Verificar que el microelectrodo de referencia tenga
solucién interna suficiente (agua destilada).

d) Adicionar el dicromato en incrementos de AV = 50 pL. Medir el AE después de cada adicidn. Se
siguicre tomar las lecturas después de 20 o 30 segundos de realizar la adicién de titulante.

Procesamiento y anilisis de datos;

1

2)

2)

3

4

Calcular el pardmetro adimensional “pe™ a partir de los valores de AE en unidades de milivoltios de
sendas series de datos, de la siguiente manera:

o= AE
Pe="60

Calcular el pardmetro adimensional “f™ ‘a partir de los valores de volumen agregado y de ia masa de
sal de Mohr usada, de la siguicnte mancra;

fole
n,

Elaborar las grificas pe=f(/) de sendos experimentos en la misma heja. Comparar y explicar
cualitativamente la diferencia.

Obtener las grificas.de pe =f log [6/71-6/ Jde sendas experimentos para valores de 0 < f< 1/6
Determinar la pendiente y la ordenada al origen de ias rectas obtenidas | volumen de punto final.

De la informacién anterior determinar el pKd y E° del par Fe(llI)/Fe{ll} en los tres medios de
reaccion. Explicar la diferencia.
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176 . Principales réactions de I'électrochimie organique

.t H L
2 [Ph N(CH,) z] D (cu3)2ﬂﬁ(cujlz
: . i N

Le méme m.canisme intervient lors de l'oxydatlon d'smines secondalres en
milieu acide ;3 la déprotonatlon du radical catlion est alors ralentle. Par
exemple, dans ces conditions, la diphénylamine donne suss! une benzidine
oxydable :

Ph\ Ph\ o
- 3 e d
t wene| Sl —sma Oy Qw2

Ph - o
1‘.- 28.

En milieu aqueux de pH = 2,4, la H-méthylantline est oxydée, sur platine

ou graphite, en quinone-imlne :
ot

2 Ph-NI'I-CI'l3 - 2& ———p 2 [Ph-NHCHB] ——— CH3I'I'I-Ph-PI'I-NHCH3 + 2 H

- 2e l -2 H
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HE

Oxido-reducoidn v compleiod
Valoracién Ae Fe{ll) por Cr(VI) en dos

pedioa conulejantec,

I/ OBJERIVOS:
Xostrer romo la cosplejicidn en medio deido concertredo mcdie

fics ¢l potencial normel fel nar Pe(IID)/Pe({11) y em concecusn
oin su curva de valoracidn por ol dicromato también pe medifics,

Yorificar que 1 conplejacién wojora 1 cusntitytivided de la
valorscién de la eal de Mohr por el dicrosato usindo wn zedio
complejante de deido foaférico concentrado.

11/ INTRODUCCICN:

T ests préctica se estutia la valorecién de une sal do Pe(11),
18 sal de Mobr, per ol dleronato d# potesio ea dos medios com-
plejantes diferentss: medio sulfirico concentrado y medio fome
térico concentrado,

la valornetdn e realizd primero c va sedio mo complejante miy
deidot madio pareldrice suncentrade. La valoracidn se sigule -
potenciondtyicanente y on prezencis del indicedor soloride -
difenil-sulfonste de barde © de la difenil-smina,

111/ FUNDARENDO TECRICO: )

£1 potencis) do equilibrio gatablacido por un par conjugedo redox
que involucrs protones dependeré ded pH impuesio ¢n ln #ieolucidn,
Da tzuel maners cuando el oxidante el reducter o anbos 8 L ves
formsn covplejon entables con elguns particula ligante L, el pe=
tencial ds nqailibrio de la dtaolucién dependerd del pl impesto,
Tal os o] easo dol par redox Po{III)/P(1T) y Cr{vE)/Ce(III) ya
que puedan forsar couplsjos con 1a eapecion disaciadag del doifo
salfirieo y foaférico:

En medio sulfdrico:
R N A Y R ¥
P 20l e M(80);  ogp, v 5l

4 A

s 50 a0, log b = 26

tad y sog- wm 150, log f = 2.2
Bn neldo Tosforicos
re HP();';-I Pip,  log}y v 3

¥ - *
e v md - crHP04 logﬁl 29,4
Adonds se conocen Yos valoras de pa de low {eidos comnlejantes:
l'KBp Qoo te ! ..
20,/ - oade 3 215 T2 124,

pxaHsoVsoi' 5 lnﬁo .

2003

Loy vainrer de potenciales norwales eara tituledo y titulanie 6 g
so0r! " . % o

Y1 e h £ = 0,77 v/

i 607 0 1 aemy Falyven

To- daton antsriares permiten predeoir la varixcidn de Bt {pL)
Leuto e medio fosfdrico como en medio pulflizico ai e mantiene el
(H consiante y may deido, Las tiguras  siguientes muestran & modo
de ejomplo tales diagramas:

Crp:'

s

Vb ooy

;e " '
T
o : “'

" N hHPO: '

FoL30,,

Fl“
"
- T T —
P Fr

Disgrans £°* = £ (520

mrs a1 Pe(111)/Fe{11)
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ractica 4. Titulacion por precipitacién con monitor eo potenciométrico a Microescala Total.

Control de una solucién de solucion salinaisoténica (SSI, 0.85% p/v).

Objetivos:

a) Normalizar una disolucién de nitrato de plata con NaCl estandar con indicacion
visual utilizando cromato de potasio como indicador.

b) Determinar el contenido de NaCl en una solucion salina isotonica con monitoreo
micropotenciométrico.

b) Procesar los datos gréficay algebraicamente asi como con una Funcion de Gran
Conveniente para determinar el volumen de punto final.

Antecedentes teoricos

Consultar los siguientes documentos:

1

2)

3

R. Ramette,
“Equilibrioy Andlisis Quimico”
Fondo Educativo Interamericano. 1983. Pag. 199.

D.C. Harris
“Analisis Quimico Cuantitativo”
Grupo Editorial Iberoamericana. 1992. Pag. 151.

Santiago Vicente Perez
“Quimicadelas Disoluciones: diagramas'y calculos gréficos”
Editorial Alambra S.A. P&g. 85.

Preguntas preliminares a trabajo experimenal

1.0

2.0

3.0

4.0

50

Escribir lareaccion detitulacion y lareaccién indicadoradel punto final con dicromato.

Explicar porqué es necesario un puente de agar en una titulacién argentométrica con electrodos
convencional es a macroescal a.

Trazar la curva de valoracion tedrica de NaCl 0.1 mol/L por nitrato de plata 0.1 mol/L por medio de
sendos diagramas acoplados log[i] = f(pAg) = f(f).

Calcular gréficamente la concentracion de cromato de potasio paratener el menor error de titulacién.

Encontrar la Funcion de Gran adecuada para determinar €l volumen de punto final por extrapolacion
aFG)=0.

Actividades experimentales

Los volimenes a usar de estandares y analitos deben calcularse con base ala utilizacion de buretas de 1 mL
de capacidad.
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10

20

4.0

50

6.0

Preparacion de ladisolucion patrén.

a) Preparar unadisolucion de NaCl seco delaestufa 0.1 mol/L.

Preparacion de ladisolucién titulante.

a) Preparar disolucion suficiente de AgNO3 0.1 mol/L.

Preparacion de ladisolucion indicadora del punto final.

a) Preparar disolucién de cromato de potasio de acuerdo ala concentracion cal culada previamente.
Tomar en cuentra que se usaran 3 gotas en aproximadamente 2 mL de muestra. Medir €
volumen de | as gotas usadas por pesada.

Titulacion del nitrato de plata

a) Llenar lamicrobureta con disolucién de nitrato de plata.

b) Adicionar en un matraz Erlenmeyer de 5 mL un volumen de 0.5 mL de NaCl estandar.

¢) Adicionar dos gotas de indicador

d) Titular & vire.

Titulacién delamuestrade SSl.

a) Montar lasiguiente celday microelectrodos:

ET ER EA

puntas de pléstico

T

solucion tapo
interna de referencia
(agua)
tapén algodon p¥tade
vB‘ieco de Ag° Cu°® Ac

ET

ER (NO SE CONECTA)
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(ER) F; _ A H (Ag)

(conectar a“com”)

(NO CONECTAR)

mV

b) Introducir 0.5 mL delamuestrade SSI y aguac.b.p. cubrir los electrodos.

c) Titular por adiciones de 20 ni. con microagitacion constante. Medir el potencial después de cada
adicion.

C) Elaborar lagrafica E = f( volumen agregado)

Procesamiento de datos y discusion

1.0 Determinar € Titulo de ladisolucién de nitrato de plata ( 1 mL : mg NaCl)
20 Elaborar lagréficas pe=f(v); (Dpe/Dv) = f (vol. prom.). Determinar & v .
30 Elaborar lagréfica F(G) =f(v) y por extrapolacion determinar el v ¢

5.0 Determinar el contenido exacto del NaCl en la SSI analizada con sendos volimenes de punto final
Encontrados.

50 Comparar y concluir.
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SEGUNDO CURSO DE QUIMICA ANALITICA
- Ejercicio Prictico :

Estudio de los equilibrios heterogéneos
solido-liquido y liquido-liquido :El sistema del acido
benzoico
Dr. Alejandro Baeza.

PROPOSITOS
Estudiar los equilibrios de solubilidad y de distribucion del icido benzoico en un amplio dominio de
pH acuoso :

HBz(s) ———3» HBz (ac) —— 3 Bz + H" NaOH

—-1(—- <«

1 q
Na'
HBz (org) HO

Estrategia Experimental.

ESTUDIO DE LOS EQUILIBRIOS DE SOLUBILIDAD

sintetizar NaBz a partir de HBz y NaOH
valorar con HC1 en medio monofésico acuoso

monitorear el pH durante la operacion de valoracion,

ESTUDIO DE LOS EQUILIBRIOS DE REPARTO

sintetizar NaBz a partir de HBz y NaOH

valorar con HCI en medio bifasico agua-cloroformo
o agua-tetracloruro de carbono

monitorear el pH en la fase acuosa durante la operacion
de valoracion

2003

WAL TR
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Consideraciones técnicas

1) Pesar una masa de HBz para tener en todas las experiencias una cantidad mol total no=
2.5 mmol.

2) Usar el NaOH para generar el benzoato de sodic en disolucion. Su concentracion debe
ser tal que que se gaste un volumen pequedio para la sintesis requerida { por ejemplo = 1

ml ). Procurar un exceso de NaOH de 0.5 mmol.

- 3} Se recomienda que el volumen de las fases acuosos y/o organicas sean iguales
- aproximadamente de 5 ml.

4) El potenciometro yfo pHmetro debe ser previamente calibrado.
5) Preparar el HCI para gastar aproximadamente 3 ml de volumen en cada punto final.

6) Anotar los datos en la biticora de trabajo debidamente registrados.
Procesamiento de datos.

1) Mostrar las graficas pH = £ { v ) obtenidas.
2) Explicar los fendmenos ocurridos durante las experiencias.
3) Deducir los valore de Ks, Kb que caracterizan a los equilibrios heterogéneos estudiados.

4) Reflexionar sobre la utilidad de las operaciones quimicas efectuadas ( extraccién,
valoracion ) para el andlisis de acido benzoico en muestras de alimentos.

5) Proponer y realizar un experimento que corrcbore la técnica de analisis propuesta
(extraclase y opcional ).

NOTA : Se sugiere apoyarse de sendos diagramas de solubilidad y extraccion a pH
controlado. .
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LABORATORIO DE QUIMICA ANALITICA Il
EXAMEN PRACTICO: I nter cambio iénico.
Dr. Algandro Baeza

Planteamiento del sistema en estudio.

La Amberlita es una resna cationica fuerte en forma sulfonato, RH, con una capacidad
técnica, C; aproximadamente igud a 5 mmol/lg de H' intercambiables.  Para determinar
con exactitud la capacidad de intercambio se titula con NaOH normalizado en presencia de
NaCl para acderar la cinética de intercambio. Se determina € volumen de punto find con
fenolftdeina

Para llevar a cabo las operaciones andliticas convenientes se cuenta con microburetas de

1mL, microceldas y agitacion micromagneética

Preguntas

10 Disefiar y reportar un protocolo para determinar C; . Indicar todos los
procedimientos. masas pesadas de NaOH, biftalato de potasio, masas de muestras de
resina cetionica, etc.

En esta protocolo debe indicarse las formulas para redizar los cdculos para
determinar la capacidad de laresina.
20 Reportar en una tabla la masa de muedra,  volumen de punto find gastado, la

capacidad de laresina.

3.0 Reportar € vaor de Cy y d coeficiente de variacion asociado, CV%, para n=b.

NOTA: SE PERMITIRA LA REALIZACION EXPERIMENTAL DE LA
DETERMINACION UNA VEZ QUE SEA APROBADO EL PROTOCOLO
EXPERIMENTAL PRESENTADO



