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ELECTROANALITICAS DE BAJO COSTO.

Eduardo Galicia ", Enrique Rangel®, Alejandro Baeza®
UPrograma “Estancias Cortas de Investigacién”. Facultad de Quimica. F. Q. - ;UN.A.M.

) DSC-ELECTRONICS@mail.com;
® Facultad de Quimica — UNAM, C.U. Edif.. “A”, México, D.F., C.P. 04510 baeza@servidor.unam.mx

Las técnicas y metodologia a microescala han sido muy desarrolladas en la Quimica General y Quimica Sintética (organica
e inorganica) pero no asi en Quimica Analitica. Una de las limitantes de la situacion anterior es la falta de equipo de
medicion a microescala de aceptable precision y sobre todo de bajo costo. En este trabajo se presentan las curvas IVE de
disoluciones de KI 10.0 mF en diferentes amortiguadores del pH en el intervalo de 2 < pH < 12 en una microcelda de 1 mL
< V < 3 mL constituida por: microelectrodo de C, microelectrodo de referencia Cu®|Cu(Il) H,O| y un microelectrodo
auxiliar. Se.muestran los resultados obtenidos por voltamperometria ciclica con un equipo Tacussel-Radiometer y por
cronoamperometria a tiempo de muestreo fijo con un MIMP (Micropolarografo de Minima Instrumentacion) de bajo costo.
Se muestra la evolucion de los sistemas 2I——® 1, —® [0, y se demuestra experimentalmente la reaccion acoplada de
dismutacion del yodo en medios alcalinos en un mecanismo ECE: Se compara los diagramas Ep® = f(pH) obtenidos

electroquimicamente con los diagramas tipo Pourbaix pe=f(pH) termodindmicos.

Materiales

Utilizamos como minicelda un vasito de vidrio de capacidad de 8.5 mL. Elaboramos los electrodos que ocupamos en este
laboratorio, estos son: electrodo de trabajo: una mina de grafito cubierta por una punta de plastico para pipeta. El didmetro
del disco de aquél es de 2.0 mm. Electrodo de referencia: alambre de cobre dentro de una punta de pléstico para pipeta,
siendo la solucién interna agua destilada, un pedazo de algodon mantenia separado a aquél del sistema de estudio. Electrodo

auxiliar: mina de grafito de 2.0 mm de didmetro y 7.0 mm de largo que se soporta con una punta para pipeta.

Una pipeta graduada de 10.0 mL, una jeringa para insulina, una barrita magnética, una parrilla para agitacion, piseta con
agua. Nuestros instrumentos fueron los siguientes: potenciostato Radiometer Tacussel PGP204 y el programa Voltamaster,
también el potencidstato Voltammograph CV-27 BAS y un graficador Spectronic 2000 Baush & Lomb.
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Requerimos de 25.0 mL de una disolucién de KI 0.1 F en agua y 25.0 mL de las siguientes disoluciones amortiguadoras de

pH: a) H,SO,4 0.1 F. pH = 1; b) biftalato de potasio 0.1 F en KNO; 0.1 F, pH = 4.2; ¢) Na,HPO, 0.1 F ajustado con HC1 0.1

FapH=7.0, d) bérax 50.0 mF en KNO; 0.1 F, pH=19.2; e) NH; 0.1 F ajustado con NaOH 0.1 F a pH = 10.2, f) Na,HPO,

0.1 F ajustado con NaOH 0.1 FapH=11.6 y g) NaOH 0.1 F, pH = 13.0. Todas ellas fueron preparadas un mismo dia.

Microcelda electroquimica para realizar voltamperometria ciclica. (a) Electrodo de trabajo,
(b) electrodo auxiliar y (c) electrodo de referencia

Procedimiento

Establecimos las siguientes condiciones de trabajo en los potenciostatos. Primero trabajamos con el Radiometer Tacussel
PGP 204 y el programa Voltamaster: velocidad de barrido = 500 mV/min y una ventana de 0.0 V a 1.2 V. Con tal
dispositivo realizamos pruebas KI 10.0 mF a pH = 4.2 y 9.2. Posteriormente hicimos el analisis voltamperométrico con el
potenciostato Voltammograph CV-27 BAS con una velocidad de barrido de 150 mV/s y un intervalo de diferencia de
potencial de -0.1 V a 1.2 V. Con dicho instrumental llevamos a cabo el estudio con el cual obtuvimos los resultados que
procesamos. Para cada sistema agregamos 2.7 mL de disolucién amortiguadora de pH, obtuvimos el voltamperograma del
blanco. Después agregamos 30.0 uL de KI 0.1 F, agitamos por 30 segundos y dejamos reposar 1 minuto. Finalmente
obtuvimos aplicamos las condiciones de trabajo a la vez que obteniamos el grafico intensidad de corriente como funcién de

la diferencia de potencial impuesta.

Resultados y discusion.

Obtuvimos voltamperogramas ciclicos tipicos con los electrodos utilizados. Las sefiales de oxidacion y reduccion para los
sistemas I,/ I' y 105 /1, en aquellos fueron diferentes para cada medio de pH amortiguado. Los valores de intensidad de
corriente anddica para el primer sistema detectado se mantuvieron constantes hasta pH = 9.2 para después aumentar. El
sistema yodato yodo tenia valores cada vez mas pequefios conforme el medio se basificaba. Después de ;;H =92 senotala
reaccion rédox global. A valores de pH mayores de 10.2 observamos sefiales correspondientes a méas de un sistema. La

barrera anddica impuesta por la oxidacion del agua no permitié llevar a cabo estudios en medios mas alcalinos.

Probamos la confiabilidad de la minicelda y los electrodos que ocupamos, muestra de ello son los voltamperogramas que
mostramos a continuacién. Ademas, aquellos nos sirvieron para realizar un diagrama de zonas de predominio AE,, = f (pH)

para el sistema estudiado. Si bien es cierto, esto fue permitido por la rapida cinética de reaccién del analito, asi como a su
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respuesta a los cambios de nivel de acidez. Por otro lado, el anélisis de KI en agua nos permiti6 identificar los pardmetros

como; intensidad de corriente anddica y AE,,, que manifiestan las caracteristicas electroquimicas de los pares rédox I,/ I' y
105 /L.
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Mostramos a continuacién el diagrama tipo Pourbaix AE = f{pH) para el sistema yodo yoduro yodato. Los valores de AE®’

fueron obtenidos al calcular AE,, de los voltamperogramas obtenidos a pH impuesto.
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Diagrama tipo Pourbaix AE = f{pH) para KI 10.0 mF. Obtenido Voltamperogramas obtenidos para KI 10.0 mF a pH
por voltamperometria ciclica. impuesto. (a) pH =4.2 y (b) pH = 9.2. Velocidad de
barrido = 150mV/s
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