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Práctica 1: Determinación de  la pureza de un reactivo comercial. Valoración volumétrica de sal 
disódica de EDTA en medio complejante  a pBa= 0.1  

 
 
Objetivos: 
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a) Demostrar potenciométricamente que la valoración volumétrica de una muestra  
comercial de sal disódica del EDTA, Na2H2Y,  por el NaOH es poco cuantitativa. 

 
b) Demostrar que la valoración anterior es cuantitativa si se realiza en presencia de 

Ba(II) que es un complejante del Y4-.  
 
 c)  Determinar la pureza de la sal disódica del EDTA comercial. 
 
 
Antecedentes teoricos 
 
Consultar los siguientes documentos: 
 
1)  A. Baeza 
 “Acidez complejación. Valoración del Na2H2Y en medios complejantes” 
 Manual de Equilibrios Químicos Simultáneos en medio homogéneo y Heterogéneo” 
 Facultad de Química. UNAM. 1988. Pág. 30-37 
 
2) M. Roche, J. Desbarres. C. Colin, A. Jardy, D. Bauer 
 “Chimie des Solutions”  

Chapitre 6. “Influence de la formation de complexe s sur le propriétés acide-base”. 
 Tehcnique et Documentation. Lavoisier.  
 París1990. Pág.177-180. 
 
Preguntas preliminares al trabajo experimenal 
 
1) Con la información proporcionada por el diagrama unidimensional de zonas de predominio, DUZP, 

siguiente: 
  H4Y | H3Y- | H2Y2- | HY3- | Y4- 
 
              2.0             2.6                       6.3                       11.0  pH 
 Trazar la curva de valoración volumétrica teórica, pH=f(f),  de una disolución 0.05 mol-/L de 

Na2H2Y por adiciones fCo de NaOH donde  f  es el parámetro adimensional de operación analítica  
f= (nagr/n0).   

 
 Para ello utilizar alguna de las siguientes estrategias de cálculo: 
 
 a) Por especies representativas durante el transcurso de la valoración. 
 b)  Por calculo de [H+]  de la ecuación completa del balance de electroneutralidad en función de 

vagr o de f. 
 c) Por un diagrama logarítmico acoplado  log [i]=f(pH, f). 
  
2) Con base a la curva de valoración teórica anterior explicar la falta de cuantitatividad de ésta. 
 
3) Escribir la fórmula de la sal sódica del EDTA y su masa molecular. 
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Actividades experimentales 
 
Los volúmenes a usar de estándares y analitos deben calcularse con base a la utilización de buretas de 10 mL 
de capacidad. 
 
1.0 Preparación de la disolución patrón 
 

a) Preparar disoluciones de NaOH de concentración nominal 0.1 mol/L a partir de disolución 
saturada de NaOH (aprox. 16.5 mol/L) . Titular con patrón primario de biftalato de potasio y 
fenoftaleína como indicador del punto final por triplicado para obtener la concentración molar exacta 
y el título correspondiente. 
 

2.0 Calibración de los electrodos 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 disolución  reguladora de pH=7.0. Con el 
potenciometro en “ajuste” o “calib” o “intercept” y “pH” ,  ajustar a 7.  Regresar a “standaby, sacar 
los electrodos y enjuagar. 

 
c) Sumergir los electrodos en la disolución reguladora de pH=4.0. Con el potenciómetro en  “slope”   
“pendiente”  y “pH” , ajustar a 4.0. Regresar a “standby”, sacar los electrodos y enjuagar. Conservar 
los electrodos sumergidos en agua destilada. 
 

3.0 Valoración volumétrica de la sal disódica del 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 disódica de EDTA, Na2H2Y,  para alcanzar  una concentración total de 0.025 mol/L 
suponer una pureza del 100%). Sumergir los electrodos: Valorar con la disolución de NaOH y con el 
potenciómetro en “pH” ,  tomar las lecturas de pH después de cada adición en incrementos de 0.2 mL 
hasta 10 mL totales.Durante la operación de valoración volumétrica mantener agitación mágnetica de 
la disolución. Simultáneamente elaborar la gráfica  pH=f(volumen agregado) en una hoja de papel 
milimetrado. 
 

4.0 Valoración volumétrica de la sal disódica del 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 disódica de EDTA, Na2H2Y,  para alcanzar  una concentración 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 disolución de NaOH y con el potenciómetro en “pH”, tomar las 
lecturas de pH después de cada adición en incrementos de 0.2 mL hasta 10 mL totales.Durante la 
operación de valoración volumétrica mantener agitación mágnetica de la disolución. 
Simultáneamente elaborar la gráfica  pH=f(volumen agregado) en la misma hoja de papel 
milimetrado anterior. 

 
 
Procesamiento y análisis de datos 
 
1) 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 inflexión. 
 
2) Determinar con el  método algebraico  de la primera derivada (∆pH/∆v)  el volumen de punto final y 

la pureza de la sal comercial analizada. 
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Práctica 2: Análisis de un medicamento. Valoración volumétrica de ácido ascórbico por 
yodometría a dos valores de pH impuesto. 

 
 
Objetivo 
 

a) Demostrar potenciométricamente que la valoración volumétrica de una muestra la 
comercial de ácido ascórbico por el ión triyoduro (yodo-yodurado) depende del pH. 

 
 b)  Determinar el contenido de ácido ascórbido en un medicamento comercial. 
 
Antecedentes teóricos 
 
Consultar los siguientes documentos 
 
1) A. Baeza 

Química Analítica II. Nota informativa 1. 
 “Redox-acidez: Reacciones redox y ácido-base del ácido ascórbico” 
 Facultad de Química. UNAM. 1996. 
 
2) Y.I. Turyan and R. Kohen 
 Journal of Electroanalytical Chemistry 380(1995)273 
  
3) R. Ramette, 
 “Equilibrio y Análisis Químico” 
 Fondo Educativo Interamericano. 1983. Pág. 425. 
 
4) D.C. Harris  
 “Análisis Químico Cuantitativo” 
 Grupo Editorial Iberoamericana. 1992. Pág. 330 
 
5) Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos 
 Sexta Edición. México. 1994. Pág. 391. 
 
 
Preguntas preliminares al trabajo experimental 
 
1) Escribir la estructura del ácido ascórbico  a pH=0 y su masa molecular. 
 
2) Escribir la reacción de valoración del ácido ascórbico por el ión triyoduro. 
 
3) Escribir la reacción de titulación del ión triyoduro por el tiosulfato de sodio RA. 
 
4) Calcular el porcentaje de ácido ascórbico en comprimidos de “Redoxón” (Roche). 
 
 
Actividades experimentales 
 
Los volúmenes a usar de estándares y analitos deben calcularse con base a la utilización de buretes de 2 mL 
de capacidad. 
 
1.0 Preparación de la disolución patrón. 
 

a) Preparar disoluciones de yodo de concentración nominal 0.1 N (0.05 mol/L)  disuelto en presencia 
de KI 0.5 mol/L. Titular con patrón primario tiosulfato de sodio R:A:y almidón como indicador del 
punto final por triplicado para obtener la concentración molar exacta y el título correspondiente. Para 
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ello pesar en un matraz de 25 mL la cantidad suficiente de tiosulfato para neutralizar 1 mL de 
disolución  de yodo-yodurado, agregar 10 mL de agua destilada y 5 gotas de ácido acético 
concentrado e indicador de almidón.  

 
2.0 Preparación de los medios de reacción. 
 

a) Mezclar el volumen necesario de ácido sulfúrico concentrado, 18 mol/L, con agua  para preparar el 
volumen requerido de una disolución 0.5 mol/L. 
 
b) Mezclar el volumen de ácido acético concentrado (17.4 mol/L),  y de hidróxido de sodio 
concentrado (15.4 mol/L),  para tener el volumen requerido de disolución de acetato de sodio-ácido 
acético de concentración  total 0.5 mol./L y  pH=5.0, disolución ABS/5.  Considerar que el par 
acético/acetato t iene un valor de pKa = 4.8. 

 
3.0 Valoración de la muestra de ácido ascórbico en “Redoxón” en medio sulfúrico 
 
 a) Registrar el 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 el vaso con un vidrio de reloj para capturar proyecciones de la solución debidas a la 
efervescencia del comprimido. Trasvasar cuantitativamente a un matraz aforado de 250 mL y llevar 
al aforo con agua destilada.  
 
c) En una celda de 10 mL verter 1 mL de la muestra disuelta, 1 mL de ácido sulfúrico 0.5 mol/L. 
Introducir los microelectrodos de  carbón-referencia. Valorar con la disolución 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 disolución bajo constante 
agitación micromagnética.  Simultáneamente elaborar la gráfica  ∆E=f(v) sobre papel milimetrado. 
 

 
4.0 Valoración de la muestra de ácido ascórbico en “Redoxón” en medio débilmente ácido. 
  

a) En una celda de 10 mL verter 1 mL de la muestra disuelta, 1 mL de ABS/5. Introducir los 
microelectrodos de  carbón-referencia. Valorar con la disolución 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 disolución bajo constante agitación 
micromagnética. Simultáneamente elaborar la gráfica  ∆E=f(v) sobre el mismo papel milimetrado del 
experimento anterior. 
 

 
Procesamiento y análisis de datos: 
 
1) Calcular el parámetro adimensional  “pe”  a partir de los valores de ∆E en unidades de milivoltios de 

sendas series de datos,  de la siguiente manera: 

pe
E

=
∆
60

 

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

diferencia. 
 
3) Obtener las gráficas de  (∆pe/∆v) = f(v  prom.) de sendas valoraciones. Determinar el volumen de punto 

final.  
 
4) Con los volúmenes de punto final determinar el contenido total de ácido ascórbico por comprimido. 
 Comparar con el valor nominal y comentar. 
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ráctica 4: Titulación por precipitación con monitoreo potenciométrico a Microescala Total. 
  Control de una solución de solución salina isotónica (SSI, 0.85% p/v). 
 
 
Objetivos: 

a) Normalizar una disolución de nitrato de plata con NaCl estándar con indicación 
visual utilizando cromato de potasio como indicador.  

 
b) Determinar el contenido de NaCl en una  solución salina isotónica con monitoreo 

micropotenciométrico. 
 

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

 
 
Antecedentes teoricos 
 
Consultar los siguientes documentos: 
 
1) R. Ramette, 
 “Equilibrio y Análisis Químico” 
 Fondo Educativo Interamericano. 1983. Pág. 199. 
 
2) D.C. Harris  
 “Análisis Químico Cuantitativo” 
 Grupo Editorial Iberoamericana. 1992. Pág. 151. 
 
3) Santiago Vicente Perez 
 “Química de las Disoluciones: diagramas y cálculos gráficos” 
 Editorial Alambra S.A. Pág. 85. 
 
Preguntas preliminares al trabajo experimenal 
 
1.0 Escribir la reacción de titulación y la reacción indicadora del punto final con dicromato. 
 
2.0 Explicar porqué es necesario un puente de agar en una titulación argentométrica con electrodos 

convencionales a macroescala. 
 
3.0 Trazar la curva de valoración teórica 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).  
 
4.0 Calcular gráficamente la concentración de cromato de potasio para tener el menor error de titulación. 
 
5.0 Encontrar la Función de Gran adecuada para determinar el volumen de punto final por extrapolación 

a F(G)= 0. 
 
 
Actividades experimentales 
 
Los volúmenes a usar de estándares y analitos deben calcularse con base a la utilización de buretas de 1 mL 
de capacidad. 
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1.0 Preparación de la disolución patrón. 
 

a) Preparar una disolución de NaCl  seco de la estufa  0.1 mol/L. 
 
2.0 Preparación de la disolución titulante. 
 

a) Preparar  disolución suficiente de AgNO3 0.1 mol/L. 
 
4.0 Preparación de la disolución indicadora del punto final. 
 

a) Preparar disolución de cromato de potasio de acuerdo a la concentración calculada previamente.  
Tomar en cuentra que se usarán 3 gotas en  aproximadamente 2 mL de muestra. Medir el 
volumen de las gotas usadas por pesada. 

 
5.0 Titulación del nitrato de plata 

 
a) Llenar la microbureta con disolución de nitrato de plata. 
 
b) Adicionar en un matraz Erlenmeyer de 5 mL un volumen de 0.5 mL de NaCl estándar. 

 
c) Adicionar dos gotas de indicador  

 
d) Titular al vire.  

 
6.0 Titulación de la muestra de SSI. 
 

a) Montar la siguiente celda y microelectrodos: 
 
 
                    ET                                                          ER                                   EA 
 
                                                    puntas de plástico 
 
 
                                                            solución                                                                              tapón  
   interna de referencia                                                               
         (agua) 
                                                                  
  
                                                                                       tapón algodón                                                 punta de 
                                                  disco de Ag°                                                       Cu°                             Acero 
 
       ET 
 
 
 
 
           ER                                                                EA (NO SE CONECTA) 
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                     (NO CONECTAR) 
 
 
                (ER)                         (Ag°) 
 
 
 
 
               (conectar a “com”) 
 
 
 
 
 

     mV 
 
 
 

b) Introducir 0.5 mL de la muestra de SSI  y agua c.b.p. cubrir los electrodos.  
 

c) Titular por adiciones de 20 µL con microagitación constante.  Medir el potencial después de cada 
adición.  

 
c) Elaborar la grafica E = f( volumen agregado) 

 
 

Procesamiento de datos y discusión 
 
1.0 Determinar el Titulo de la disolución de nitrato de plata  ( 1 mL : mg NaCl) 
 
2.0 Elaborar la gráficas  pe = f(v); (∆pe/∆v) = f ( vol. prom.). Determinar el vpf.  
 
3.0 Elaborar la gráfica   F(G) = f( v) y por extrapolación determinar el vpf

. 

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

Encontrados. 
 
5.0 Comparar y concluir. 
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LABORATORIO DE QUIMICA ANALITICA II 
EXAMEN PRACTICO:   Intercambio iónico. 
Dr. Alejandro Baeza 
 
 
Planteamiento del sistema en estudio. 
 
La Amberlita es una resina cationica fuerte en forma sulfonato,  RH,  con una capacidad 
técnica, CI aproximadamente igual a 5 mmol/g  de H+ intercambiables.   Para determinar 
con exactitud la capacidad de intercambio se titula con NaOH  normalizado en presencia de 
NaCl  para acelerar la cinética de intercambio. Se determina el volumen de punto final con 
fenolftaleína. 
 
Para llevar a cabo las operaciones analíticas convenientes se cuenta con microburetas de 
1mL, microceldas y agitación micromagnética. 
 
 

Preguntas 
 
1.0 Diseñar y reportar un protocolo para determinar  CI . Indicar todos los 

procedimientos: masas pesadas de NaOH, biftalato de potasio, masas de muestras de 
resina catiónica, etc. 

 
En esta protocolo debe indicarse las formulas para realizar los cálculos para 
determinar la capacidad de la resina. 
 
 

2.0 Reportar en una tabla la masa de muestra, el volumen de punto final gastado, la 
capacidad de la resina. 

 
3.0 Reportar el valor de CI  y el coeficiente de variación asociado, CV%,  para   n=5. 
 
 
 
NOTA:  SE PERMITIRÁ LA REALIZACIÓN EXPERIMENTAL DE LA 
DETERMINACION UNA VEZ QUE SEA APROBADO EL PROTOCOLO 
EXPERIMENTAL PRESENTADO 
 
 
 
 
 
 
 
 


