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PRACTICAS
PRIMER SEMESTRE

1. Verificacidn de la calibracion de material volumétrico.

2. Preparacion y valoracion de acido clorhidrico aproximadamente 0,125 M.
Valoracidn de una disolucion de hidrdxido de sodio aproximadamente 0,1 M.
Determinacion de la pureza de una muestra de dcido citrico.

Determinacion de la alcalinidad de una mezcla de dos sales bdsicas.

Determinacion de la pureza de una sal de niquel por complejometria.

N oo s w

Valoracion de KMnO4 0,02 M y posterior valoracidn de perdxido de hidrégeno

aproximadamente 10 V.
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Practico Laboratorio 1 — Verificacion de la Calibracion de

Material Volumeétrico

I. OBJETIVOS DEL PRACTICO
e Verificacion de la calibracion de una pipeta de 5,00 mL
e  Verificacion de la calibracion del tramo 1-8 de una bureta de 10,00 mL
II. CONOCIMIENTOS TEORICOS REQUERIDOS
e (lasificacion del material volumétrico utilizados en el laboratorio de Quimica Analitica.
e Concepto de Tolerancia. Clases A, AS, B.
e Tiempos de vaciado y tiempos de espera en el material volumétrico.
e Cdlculo del volumen de verificacion. Expresion del calculo del Vzo
e Importancia de la limpieza del material de vidrio. Agentes de limpieza.
e Tratamiento estadistico de datos.
I1T. CONOCIMIENTOS PRACTICOS REQUERIDOS
e Correcto manejo de la balanza analitica
e Correcto manejo de la pipeta aforada
e Correcto manejo de la bureta
IV. PARTE EXPERIMENTAL — LINEAMIENTOS GENERALES

El procedimiento que se da a continuacion ha sido tomado del Curso de Quimica Analitica I - Material

didactico (revision 2024) de autores Belluzzi, M. et al. Quimica Analitica, Depto Estrella Campos, Fac. de
Quimica, UdelaR. ISBN: ISBN 978-9974-0-1067-3

Se debera limpiar el material de vidrio previo a su utilizacién o verificar su limpieza.

El agua (ISO grado 2) vertida por el material volumétrico se transferira a un matraz
Erlenmeyer, para determinar por diferencia la masa del volumen vertido por dicho material.
El matraz debe estar limpio y completamente seco. Se intentara no mojar el cuello del mismo
al verter el agua en su interior. El matraz se sujetara siempre con una banda de papel.

1) Verificacion de la pipeta de 5,00 mL

@

Pesar un matraz Erlenmeyer de 100 mL, limpio y seco por fuera y en el cuello, con su
correspondiente tapon de goma (mo). Para ello tomarlo con una pinza o banda de papel.
Anotar la temperatura T del agua (ISO grado 2) con la que se va a trabajar.

Llenar la pipeta aforada con agua (ISO grado 2), enrasar correctamente.

Descargar la pipeta dentro del matraz Erlenmeyer. Asegurese de que en los toques se dé un
buen contacto entre el orificio de la pipeta y el fondo del matraz, de manera que el agua
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2)

9.

fluya hacia este ultimo. No soplar el pequefio volumen que queda en la punta de la pipeta.
Retirar la pipeta.

Tapar el matraz Erlenmeyer y pesarlo (m1), con las mismas precauciones que la vez anterior.
M1 - Mo = M agua, aire, T (Masa del agua que vierte la pipeta en el aire, a la temperatura T)
Repetir la operacion vaciando nuevamente la pipeta en el mismo matraz, sin tirar el agua
colocada anteriormente. Se obtendrd una nueva masa, m2. m2 - M1 = M agua, aire, T

Promediar aquellos valores que alcancen un grado de concordancia de 0,0050 g (minimo 3
valores concordantes).

A este promedio hacerle la correccion para obtener Vzo (volumen vertido por la pipeta a

20 °C), multiplicandolo por los factores de correccion que corresponden a la temperatura de
la experiencia.

Expresar el resultado del volumen vertido por la pipeta con dos cifras decimales.

10. Calcular la incertidumbre asociada a la medida con un nivel de confianza del 95%
11. Llenar la planilla adjunta. No omitir ningtin valor de masa.

Verificacion del tramo 0-8 mL de una bureta de 10,00 mL

@

9.

Pesar un matraz Erlenmeyer de 100 mL, limpio y seco por fuera y en el cuello, con su
correspondiente tapon de goma (mo). Para ello tomarlo con una pinza o banda de papel.
Anotar la temperatura T del agua (ISO grado 2) con la que se va a trabajar.

Llenar la bureta con agua (ISO grado 2), enrasar correctamente en 0,00 mL.

Abrir la pinza permitiendo que el agua caiga en el matraz pesado, cerrandola cuando se
llega a unos 0,3 mL antes de la marca 8,00 mL, esperando unos segundos para que se haga
minima la pelicula de liquido que queda adherida al interior de la bureta. Luego se descarga
gota a gota hasta la marca de 8,00 mL, tocando la pared interior del matraz (por debajo de la
zona en la que se coloca el tapon de goma), de modo que no quede ninguna gota pendiente.
Tapar el matraz Erlenmeyer y pesarlo (m1), con las mismas precauciones que la vez anterior.
M1 - Mo = M agua, aire, T (Masa del agua que vierte la bureta en el tramo estudiado, en el aire, a la
temperatura T)

Repetir la operacién vaciando nuevamente la pipeta en el mismo matraz, sin tirar el agua
colocada anteriormente. Se obtendra una nueva masa, m2. m2 - M1 = M agua, aire, T

Promediar aquellos valores que alcancen un grado de concordancia de 0,0100 g (minimo 3
valores concordantes).

A este promedio hacerle la correccion para obtener Vzo (volumen vertido por el tramo 0-8
mL de la bureta a 20 °C), multiplicandolo por los factores de correcciéon que corresponden a
la temperatura de la experiencia.

Expresar el resultado del volumen vertido por la pipeta con dos cifras decimales.

10. Calcular la incertidumbre asociada a la medida con un nivel de confianza del 95%
11. Llenar la planilla adjunta. No omitir ningtin valor de masa.
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V. PREGUNTAS DE AUTOCONTROL

a) Repasar las distintas clasificaciones de material volumétrico.

b) Repasar el correcto uso de una pipeta aforada y de una bureta.

o) ;Qué entiende por tolerancia del material volumétrico? ;Cédmo se relaciona con la calidad del
material de vidrio?

d) ;Cdmo se calcula el volumen de verificacion del material volumétrico? ;Qué factores de
correccion se deben tener en cuenta?

e) ;Qué es el tiempo de espera de una pipeta o una bureta?

f) ;Por qué toma el matraz Erlenmeyer con una banda de papel?

g) ;Cdmo verifica la ausencia de suciedad en el interior del material de vidrio?

h) ;Por qué tapa el matraz Erlenmeyer con un tapén de goma?

i) ;Por qué no deben quedar gotas en el interior del cuello del matraz?

j) Esadecuada una pipeta aforada para transferir una porciéon de una muestra muy viscosa (ej.
un jarabe). ;Por qué? En caso negativo ;qué alternativas existen para realizar una toma de
dicha muestra?

VI TEXTOS DE CONSULTA:

SKOOG, D.A., WEST D.M., HOLLER F.J, CROUCH, S.R.; "Fundamentos de Quimica
Analitica", 8a Edicion, Thomson, Espana, 2005. Cap.

HARRIS, Daniel C. "Analisis Quimico Cuantitativo" Grupo Editorial Iberoamérica, México
D.F. 1992.

Brand “Informacion sobre la medicion de volumen” BRAND GMBH + CO KG.
www.brand.de

ISO 4787 - Material volumétrico, uso y control de la capacidad .



http://www.brand.de/
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4.4.2.- Densidad del agua y del aire en funcién de la temperatura

Tem'()fé; tura Pagua (g ML™)* Paire (g ML™)*
15 0,99913 0,0012256
16 0,99897 0,0012214
17 0,99880 0,0012171
18 0,99862 0,0012130
19 0,99843 0,0012088
20 0,99823 0,0012047
21 0,99802 0,0012006
22 0,99780 0,0011965
23 0,99756 0,0011925
24 0,99732 0,0011885
25 0,99707 0,0011845
26 0,99681 0,0011805
27 0,99654 0,0011766
28 0,99626 0,0011727
29 0,99597 0,0011688
30 0,99567 0,0011649
31 0,99537 0,0011611
32 0,99505 0,0011573
33 0,99473 0,0011535
34 0,99440 0,0011498
35 0,99406 0,0011460

Extraida de ISO 4787:2010 - Laboratory glasswar

testing of capacity and for use.

-- Volumetric instruments -- Methods for
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Practico Laboratorio 2 — Preparacion y Valoracion de HClI

aprox. 0,250M

I. OBJETIVOS DEL PRACTICO

Preparar una solucion de HCI aprox. 0,250 M a partir de HCI concentrado (36-38%, 1,16-1,18
g/mL), y valorar la misma contra Na2COs patrén primario.

II. CONOCIMIENTOS TEORICOS REQUERIDOS

e Teoria de la disociacién electrolitica y definiciones de acidos y bases.

e Valoraciones acido-base

e Curvas de titulaciéon en valoraciones acido-base

e Indicadores acido-base (monocromaticos, dicromaticos, rango de viraje)

e (Cdlculos de pH (acidos fuertes, acidos débiles, hidrolisis de sales)

I11. CONOCIMIENTOS PRACTICOS REQUERIDOS

e Preparacion de soluciones de concentracion exactamente conocida.

e Correcta utilizacion del material volumétrico (matraz aforado, pipeta aforada, bureta).
e Correcta utilizacion de la balanza analitica.

e Manejo seguro de la solucién concentrada de HCL

e Manejo del indicador heliantina (naranja de metilo).

IV. PARTE EXPERIMENTAL — LINEAMIENTOS GENERALES

1) Materiales y reactivos

MATERIALES REACTIVOS

e Matraz aforado de 100,00 mL e HCI concentrado (ver datos en la

e Erlenmeyer de 100 mL etiqueta de la botella)

e Embudo e NaxCO:s patrén primario (MM:

e Navecilla para masar 105,99 g/mol)

e Pipeta Pasteur e Heliantina (naranja de metilo) 0,1%
e Bureta de 10,00 mL en agua.

e Espatula metdlica e Agua destilada (equivalente a ISO
e Varilla de Vidrio grado 2)
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2) Diagramacion de la practica

e Lareaccion de valoracion es Na2COs + 2 HCl 2 H2COs +2 NaCl

e Calcular qué toma de acido (en masa) es necesaria para preparar 100 mL de solucién de
concentracion aproximadamente 0250 M (Realizara esta toma en balanza d=0.01 g)

e CONSIDERE las precauciones de seguridad al preparar la solucién de HCI a partir de la
solucién concentrada.

e Calcular qué masa de Na2COs tomar, para obtener un Gasto de 8 mL (considere que colocard
el dcido en la bureta). Determinar si debe hacer toma en masa (balanza analitica d = 0,0001 g)
o en volumen. Considere para este paso que la pureza del Na2COs es del 100%.

e Considere que realizara tantas determinaciones como sea necesario para obtener como minimo
3 promediables seguin el criterio establecido mas adelante (ver 4.4. Tratamiento estadistico de
datos)

3) Procedimiento

1. Preparar la disoluciéon de HCI a valorar, masando en balanza d=0.01 g la masa de HCl
concentrado calculada en la parte 4.2. Dicho procedimiento sera llevado a cabo maximizando
las precauciones para evitar que el HCl concentrado tenga contacto con la piel o los
instrumentos utilizados.

2. Colocar la disolucion problema de HCl en la bureta, previamente enjuagada con una porcion
del mismo.

3. Colocar en un matraz Erlenmeyer de 100 mL una masa exactamente conocida de Na:COs de
acuerdo a lo calculado en la diagramacion. Dicha sustancia se encontrard en un desecador al
momento de comenzar la practica y no debe permanecer fuera del mismo por un periodo
prolongado. Seguir las instrucciones dadas en el ANEXO para el masado de esta sustancia.

4. Agregar 20 mL de agua destilada en el matraz Erlenmeyer, tratando de disolver todo el sélido
que eventualmente haya quedado en las paredes del mismo. Agitar hasta disolucion completa.

5. Agregar dos gotas de solucion de heliantina 0,1% (naranja de metilo).

6. Valorar hasta el viraje del indicador (amarillo 2 salmén, ver figura 1). Anotar el gasto de

bureta (realizar la correccion del mismo con el tramo correspondiente).

Figura 1. Soluciones de naranja de metilo a (a) después del punto final, (b) en el punto final, (c) antes del punto final.
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7. Calcular la concentracion de HCl segtin la ecuacion:

P (%)
2.Myq,co, 9)- (%)

mol
Cuer ( ) =
L MMya,co, (557 - Gy (L)

8. Realizar tantas determinaciones como sean necesarias (utilizando la misma disolucién de HCI
pero partiendo de una nueva cantidad de Na2CQO:s) para tener al menos 3 valores promediables
segun el criterio establecido en 4.4.

4) Tratamiento estadistico de datos

Sabiendo que or = 0.00030 M, se calculara el intervalo de réplica (Ir= 1,96.v2 o: = 2,8.0:) y se
promediaran aquellos valores de concentracion de HCI cuya diferencia sea menor o igual al I.. Se
calculard uder como 1,96.0,/y/n, siendo n el ntimero de valores promediados. Se expresarad la
concentracion de HCl como un intervalo de confianza (95%): [concentracion promedio de HCl £ ttateat]
mol/L

V. EVALUACION

Se evaluara el desempefio global en el laboratorio, la manipulacion correcta y segura de los materiales
y los reactivos, la correcta disposicion y gestion de residuos generados. Se tendrd en cuenta la precision
de los resultados obtenidos (nimero de valores promediables), y la correcta elaboracién del informe.

VI. PREGUNTAS DE AUTOCONTROL

a) Deducir la ecuacién

mol - 2.Myg,co, 9). (PNa2C03 (%)/100)
HCl L - g
MMyq,co, (W)-Gb@)

b) Busque en la bibliografia recomendada la curva de valoracion de la practica. Identifique hasta
qué punto equivalente se valora en la clase.

o Qué tipo de sustancia es un indicador acido — base?

d) ;Cdmo se clasifican los indicadores acido-base?

e) ;Por qué el pH del matraz de valoracion antes del agregado de acido desde la bureta, es mayor a
7?

f) ;Coémo gestionara los desechos de esta practica?

g) En caso de no contar con Na:COs, jcon qué otros patrones primarios se podria realizar esta
valoracion?

10
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VII. ANEXO: MASADO EXACTO DE UN SOLIDO EN BALANZA ANALITICA

Colocar una navecilla sobre la balanza de precision (d = 0,01 g).

Llevar a "cero" la balanza utilizando la tecla correspondiente (tara).

Agregar la masa con una espatula limpia. Esta masa no puede tener una diferencia mayor a +10%
de la masa calculada. Si la masa es muy grande, se corre el riesgo de que el gasto de la disolucion
valorante supere el volumen de la bureta. Si la masa es muy pequena, puede superarse el valor
admisible en el error relativo.

4. Transportar la navecilla con la masa a una balanza analitica (d=0,0001 g). Pesar el conjunto y
anotar esa masa (mrt : masa de navecilla + s6lido).

5. Transferir la masa cuantitativamente al matraz correspondiente (si se trata de un matraz aforado
transferirla utilizando un embudo) sin sacudir la navecilla. No arrastrar con agua el sélido
remanente en la navecilla.

6. Pesar la navecilla nuevamente junto con los residuos de masa que pudieran haber quedado
adheridos a ésta en la a una balanza analitica (d=0.0001 g)

Nota: No se debe sacudir la navecilla al transferir el solido, ya que es imprescindible saber qué cantidad de
masa se transfirid realmente al matraz y si se sacude la navecilla, algo de esta masa puede caer fuera del
mismo y no seria descontada en esta sequnda pesada

Anotar ese segundo valor de masa (mr : masa de la navecilla mds restos de solido no transferido).

Determinar la masa como la diferencia entre mr y mr

11
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Practico Laboratorio 3 —Valoracion de NaOH aprox. 0,1M

I. OBJETIVOS DEL PRACTICO

Valorar una solucién de NaOH previamente preparada de concentraciéon aproximada 0,1 M
contra H2C204.2H20 patrén primario.

II. CONOCIMIENTOS TEORICOS REQUERIDOS

e Teoria de la disociacién electrolitica y definiciones de acidos y bases.

e Valoraciones acido-base.

e Curvas de titulacién en valoraciones acidos débiles — base fuerte.

e Indicadores acido-base (monocromaticos, dicromaticos, rango de viraje).

e Cdlculos de pH (acidos fuertes, acidos débiles, hidrolisis de sales).

I11. CONOCIMIENTOS PRACTICOS REQUERIDOS

e Correcta utilizacion del material volumétrico (matraz aforado, pipeta aforada, bureta).
e Correcta utilizacion de la balanza analitica.

e Manejo seguro de la soluciéon concentrada de NaOH.

e Manejo del indicador fenolftaleina.

IV. PARTE EXPERIMENTAL — LINEAMIENTOS GENERALES

1) Materiales y reactivos

MATERIALES REACTIVOS

e Matraces aforados de 50,00 y 100,00 mL e Soluciéon de NaOH de concentracion
e Pipetas aforadas de 5,00 y 10,00 mL aproximada 0,1 M.

e Erlenmeyer de 100 mL e HxC204.2H:0 patrén primario (PE:

¢ Embudo 126,07 g/mol).

e Navecilla para masar e Fenolftaleina (disolucion al 1% en

e Pipeta Pasteur etanol).

e Bureta de 10,00 mL e Agua destilada.

e Espatula metalica
e Varilla de Vidrio

2) Diagramacion de la practica

e La reaccion de valoracion es 2 NaOH + H2C20s 2 Na2C204 + 2 H20.
e Determinar qué cantidad de H2C204.2H:O tomar, para obtener un gasto de NaOH de 8 mL
(considere que colocara la solucion de NaOH en la bureta). Determinar si debe hacer toma

12
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en masa (balanza analitica d = 0,0001 g) o en volumen (matraz aforado/pipeta aforada). Para
este paso, considere que la pureza del patron es 100%.

e Considere que realizara tantas determinaciones como sea necesario para obtener como
minimo 3 promediables segtn el criterio establecido mas adelante (ver 4.4. Tratamiento

estadistico de datos)

3) Procedimiento

Solicite al docente la solucion problema de NaOH (aprox. 0,1 M)
Colocar la disolucion problema de NaOH en la bureta, previamente enjuagada con una porcion
de la misma.

3. Colocar en un matraz Erlenmeyer de 100 mL la cantidad calculada de patrén primario (toma
en masa o en volumen). De utilizar la balanza analitica, siga el procedimiento indicado en la
practica No 2. (Anexo).

Agregar 10 mL de agua destilada en el matraz Erlenmeyer.
Agregar 1 gota de Fenolftaleina (solucién al 0,1%)

6. Valorar hasta el viraje del indicador (incoloro -> primer tinte magenta que dura mas de 30 s,

ver figura 1). Anotar el gasto de bureta (realizar la correcciéon del mismo con el tramo

correspondiente).

Figura 1. Solucion de fenolftaleina con el primer tinte magenta permanente

7. Calcular la concentracion de NaOH segtn la ecuacion (PP: H2C204.2H20):

mol) B 2.mpp. (). (%) Vioma (ML)

L/ Gp(L). PFpp (%) .Vsol,PP (mL)

CNaOH (

13
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8. Realizar tantas determinaciones como sean necesarias para tener al menos 3 valores

promediables segun el criterio establecido en 4.

4) Tratamiento estadistico de datos

Sabiendo que or=0.00030 M, se calculara el intervalo de réplica (I:= 2,8.0r) y se promediaran aquellos
valores de concentracion de NaOH cuya diferencia sea menor o igual al Ir. Se calculara uaes: como
1,96.0, /v/n, siendo n el ntimero de valores promediados. Se expresard la concentracion de NaOH como
un intervalo de confianza (95%): [concentracion promedio de NaOH = ttaieat] mol/L

V. EVALUACION

Se evaluara el desempefio global en el laboratorio, la manipulacion correcta y segura de los materiales
y los reactivos, la correcta disposicion y gestion de residuos generados. Se tendra en cuenta la veracidad
y precision de los resultados obtenidos (valor medio y niimero de valores promediables), y la correcta
elaboracién del informe.

VI. PREGUNTAS DE AUTOCONTROL

a) La curva de titulacion de la valoracion de la practica es la siguiente:

Volume of Titrant / Volume of Analyte
Correlacione los puntos A a F con los siguientes niimeros (una misma letra puede

corresponder a mas de un nimero):

1. Exceso de 2. Primer punto 3. Solucion Buffer 4. Solucién de
NaOH equivalente H2C204 / HC20+ NaHC204

5. Solucion de 6. Solucion Buffer 7. Segundo Punto 8. Solucion de
HoC204 HC204/ C204> equivalente Naz2C204

14
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b)
)

d)

e)
f)
g)
h)
i)

¢(Por qué no valora hasta el primer punto equivalente?
Calcule el pH en el segundo punto equivalente (considere la especie presente en dicho punto y
qué reaccion sufre).

Deducir la ecuacién:

NaOH (mol) = 2. mpe- g). (%0/8)) Vioma (ML)

L/ Gp(L).PFpp (%) .Vsol,PP (mL)

(Por qué puede detectar el 24> punto equivalente con Fenolftaleina?

(Qué precaucion se debe tener con las soluciones patrén secundario de NaOH?

(Por qué es importante agregar solo una gota de Fenolftaleina y no una cantidad cualquiera?
(Coémo gestionara los desechos de esta practica?

En caso de no contar con H2C204.2H20, ;con qué otros patrones primarios se podria realizar esta

valoracién?
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Practico Laboratorio 4 -Determinacion de la pureza de una

muestra de acido citrico

OBJETIVOS DEL PRACTICO

IT.

Determinar la pureza de una muestra de acido citrico mediante una hidrovolumetria acido-

base, utilizando la disolucién de NaOH 0,1 M valorada la clase practica anterior.

CONOCIMIENTOS TEORICOS REQUERIDOS

I11.

e Teoria de la disociacién electrolitica y definiciones de acidos y bases.

e Valoraciones acido-base.

e Curvas de titulacion en valoraciones acidos débiles — base fuerte.

e Indicadores acido-base (monocromaticos, dicromaticos, rango de viraje).

e Cdlculos de pH (acidos fuertes, acidos débiles, hidrolisis de sales).

CONOCIMIENTOS PRACTICOS REQUERIDOS

Iv.

e Correcta utilizacion del material volumétrico (matraz aforado, pipeta aforada, bureta).

e Correcta utilizacién de la balanza analitica.

e Manejo seguro de la soluciéon concentrada de NaOH.

PARTE EXPERIMENTAL — LINEAMIENTOS GENERALES

1) Materiales y reactivos

MATERIALES

e Matraces aforados de 50,00 y 100,00
mL

e DPipetas aforadas de 5,00 y 10,00 mL

e Bureta de 10,00 mL

e Materiales accesorios utilizados en
las practicas anteriores.

2) Diagramacion de la practica

REACTIVOS

e Disolucién de NaOH 0,1M patrén
secundario (valorado en la clase
anterior).

e Acido citrico monohidrato
(C¢HsO7 .H,O PE: 210,14 g/mol) de
pureza mayor a 95%.

e Indicadores acido-base.

Sabiendo que la curva de valoracion del acido citrico (acido débil triprético cuyos pK son 3,08,

4,74 y 5,40) con una base fuerte es la siguiente:
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e Plantear la reaccién de valoracion del acido citrico con NaOH.

e Determinar la cantidad de muestra a tomar para obtener un gasto de 8 mL.

e Proponer un indicador acido-base adecuado para la deteccion del punto final.

e Deducir la ecuacién que relaciona la pureza del acido citrico monohidrato con los parametros

experimentales de la practica.

3) Procedimiento

1. Busque su disolucién patrén secundario de NaOH, valorada en la clase anterior.
Colocar la disolucion patron de NaOH en la bureta, previamente enjuagada con una porcion
de la misma.

3. Colocar en un matraz Erlenmeyer de 100 mL la cantidad calculada de muestra (toma en masa
o en volumen).
Agregar 10 mL de agua destilada en el matraz Erlenmeyer.
Agregar el indicador escogido al matraz Erlenmeyer (la cantidad sera indicada por el docente).
Valorar hasta el viraje del indicador. Anotar el gasto de bureta (realizar la correccion del
mismo con el tramo correspondiente).

7. Calcular la pureza (%) de la muestra con la ecuacion deducida en la diagramacion.

4) Tratamiento estadistico de datos

Obtener al menos 6 valores para la pureza del acido citrico monohidrato. Estudiar la presencia de
valores andmalos segun el criterio estadistico de Dixon (test Q). Promediar los valores que
correspondan, y calcular la desviacién estandar muestral (s). Calcular uae como t,,_;.s/v/n .Expresar
la pureza de la muestra como un IC os%. [pureza promedio de dcido citrico monohidrato  taeat] %.
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V. EVALUACION

Se evaluara el desempefio global en el laboratorio, la manipulacion correcta y segura de los materiales
y los reactivos, la correcta disposicion y gestion de residuos generados. Se tendra en cuenta la veracidad
y precision de los resultados obtenidos (valor medio y niimero de valores promediables), y la correcta
elaboracién del informe.

VI. PREGUNTAS DE AUTOCONTROL

a) Explicar la forma de la curva de valoracion del acido citrico con NaOH.

b) ;Hasta qué punto equivalente valora en esta practica? ;Por qué?

¢) Calcule el pH tedrico de una solucién de acido citrico preparada de la misma forma en que lo
realizo en la practica.

d) Calcule el pH en el punto equivalente.

e) Justifique la eleccion del reactivo indicador escogido en la diagramacion.
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Practico Laboratorio 5 —-Determinacion de alcalinidad de una

muestra de sales basicas

I. OBJETIVOS DEL PRACTICO

Determinar la concentracion molar de NaHCOs y Na2COs en una solucién problema por medio
de titulacion con HCI 0,125M.

II. CONOCIMIENTOS TEORICOS REQUERIDOS

e Teoria de la disociacién electrolitica y definiciones de acidos y bases.

e Valoraciones acido-base.

e Curvas de titulacién en valoraciones base débil- acido fuerte.

e Indicadores acido-base (monocromaticos, dicromaticos, rango de viraje).
e Cdlculos de pH (acidos fuertes, acidos débiles, hidrolisis de sales).

I11. CONOCIMIENTOS PRACTICOS REQUERIDOS

e Correcta utilizacion del material volumétrico (matraz aforado, pipeta aforada, bureta).
e Correcta utilizacion de la balanza analitica.

e Manejo seguro de soluciones de HCI.

e Manejo de los indicadores fenolftaleina y heliantina.

IV. PARTE EXPERIMENTAL — LINEAMIENTOS GENERALES

1) Materiales y reactivos

MATERIALES REACTIVOS
e Pipetas aforadas de 1,00, 5,00 y 10,00 e  Solucion de HCI previamente
mL estandarizada de concentracion
e Erlenmeyer de 100 mL aproximada 0,125 M
e Embudo e Solucién problema conteniendo
e DPipeta Pasteur NaHCOs: y Na2COs.
e Bureta de 10,00 mL e Fenolftaleina y Naranja de Metilo

(disoluciones al 0.1% en etanol).
e Agua destilada.

2) Diagramacion de la practica
e Las reacciones de valoracién son:
Hasta la fenolftaleina (rango de viraje 8,0 — 9,3): Na:COs + HCI - NaHCO:s + NaCl

Hasta la heliantina (rango de viraje 3,1 —4,4): Na:2COs + 2HC1 = H2CO:s + 2NaCl
NaHCO:s + HC1 = H2COs + NaCl
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Determinar qué volumen de solucion problema agregar al matraz de valoracion, de tal manera de

obtener un gasto de 3 mL hasta la fenolftaleina y un gasto de 8 hasta la heliantina, sabiendo ademas

que la solucion problema es aproximadamente 0,075 M en carbonato y 0,050 M en bicarbonato.

3) Procedimiento

Solicite al docente la solucion problema de Na2COs y NaHCO:s y la solucion patrén de HCL
0,125M.

Colocar el HC1 0,125 M en la bureta de 10 mL.

Colocar en un matraz Erlenmeyer de 100 mL el volumen (V1) de solucién problema calculado
en la diagramacion.

Agregar agua destilada en el matraz Erlenmeyer hasta completar 20 mL.

Agregar 1 gota de Fenolftaleina (solucién al 0.1%)

Valorar hasta el viraje del indicador (magenta = incoloro). Anotar el gasto de bureta (G1)
(realizar la correcciéon del mismo con el tramo correspondiente).

Agregar una gota de Heliantina (solucién al 0.1%)

Valorar hasta el viraje del indicador (amarillo - salmén). Anotar el gasto de bureta (Gz)
(realizar la correcciéon del mismo con el tramo correspondiente).

Calcular la concentracion de cada una de las sales segtin la siguiente ecuacion:

mol Cyc- Gy
Cnazco (T) 7
mOl CHCl‘ (Gz - 261)
Cuancor (1) =

10. Realizar al menos 6 valoraciones sucesivas. Realizar el tratamiento estadistico de datos.

4) Tratamiento estadistico de datos

Obtener al menos 6 valores de Cna2cos y Cnaticos. Estudiar la presencia de valores andmalos segtn el
criterio estadistico de Dixon (test Q). Promediar los valores que correspondan, y calcular la desviacion
estandar muestral (s). Calcular #auer como t,_;.s/v/n . Expresar las concentraciones de ambas sales
como un IC g5%.

EVALUACION

Se evaluara el desempefio global en el laboratorio, la manipulacion correcta y segura de los materiales
y los reactivos, la correcta disposicion y gestion de residuos generados. Se tendra en cuenta la veracidad
y precision de los resultados obtenidos (valor medio y niimero de valores promediables), y la correcta
elaboracién del informe.
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VI. PREGUNTAS DE AUTOCONTROL

a) Utilizando la app https://ph.lattelog.com/onetitrage construya la curva de valoracién de la
practica. Describa sus puntos caracteristicos (especies predominantes en ellos). Busque la
informacion necesaria en las tablas de datos.

b) Estime los pH de los dos puntos equivalentes, en funcion de las especies que predominan en los
mismos.

c) Estime el pH de la soluciéon problema con los datos dados en la diagramacion de la practica.
(busque los Ka del sistema 4cido carbonico en tablas de Ka)

d) Deduzca las ecuaciones del punto 9 del apartado “4.3 Procedimiento”

e) Busque reactivos indicadores alternativos para la deteccion de los puntos equivalentes.
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Practico Laboratorio 6 — Determinacion complejométrica de la

pureza de una sal de Ni?*

OBJETIVOS DEL PRACTICO

IT.

Determinacion de la pureza de una sal de Ni?* por medio de una retrovaloraciéon con EDTA /
MgS0..7H20

CONOCIMIENTOS TEORICOS REQUERIDOS

I11.

Conceptos generales sobre compuestos de coordinacion Metal-EDTA. Efecto Quelato.
Factores que afectan las valoraciones con EDTA.

Concepto de retrovaloracion.

Complejometrias con EDTA. Estequiometria y relacion molar en el PEq.

Indicadores metalocrémicos (NET) y su utilizacion. Deteccion del punto equivalente.
Tratamiento estadistico de datos (tal como fue visto en el Practico del mismo tema)
Utilizar la bibliografia recomendada en el Tedrico de este tema.

CONOCIMIENTOS PRACTICOS REQUERIDOS

Iv.

Preparacion de soluciones de concentracion exactamente conocida.

Correcta utilizaciéon del material volumétrico (matraz aforado, pipeta aforada, bureta).
Correcta utilizacion de la balanza analitica.

Preparacién de soluciones amortiguadoras.

Manejo seguro de la solucién concentrada de NHs

Manejo del NET.

PARTE EXPERIMENTAL — LINEAMIENTOS GENERALES

1) Materiales y reactivos

MATERIALES REACTIVOS

Matraz aforado de 100,00 mL e EDTA disddico dihidratado

Erlenmeyer de 250 mL (corroborar la disponibilidad)

Embudo e MgSO..7H20 (en higrostato)

Bureta de 10,00 mL e NET al 1% m/m en NaCl

Pipeta aforada de 10,00 mL e NHs concentrado

Espatula e NH.Cl para analisis

Varilla de Vidrio e Sal de Ni? (NiSO1.6H20) de pureza
desconocida

e Agua destilada

2) Diagramacion de la practica

Determinar la concentracion de la solucion de EDTA y de la solucién de MgSO4.7H:0 requeridas,

tal que:
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La toma de la sal de Ni?* sea de aproximadamente 0,1000 g

El gasto de bureta para el blanco sea 8,00 mL de la solucién de MgSO4.7H20

El gasto de bureta para la retrovaloracion sea 2,00 mL de la solucion de MgSO4.7H20
El volumen de toma de EDTA para blanco y retrovaloracion sera 10,00 mL.

Determinar la masa de MgSO4.7H20 a tomar para preparar un volumen adecuado de solucién
patron de MgSO..7H:0, considerando que se realizardn como minimo 6 determinaciones
independientes (6 blancos y 6 retrovaloraciones).

Con el mismo criterio, determinar la masa a tomar de EDTA (bajo la forma que esté disponible ese
dia) para preparar un volumen adecuado de soluciéon de EDTA.

3) Procedimiento

1. Preparar una solucién buffer de pH = 10, disolviendo 16,9 g de NH4Cl para analisis en
una minima cantidad de agua destilada contenida en un matraz de 250 mL. Agregar 143
mL de NHs concentrado (jCUIDADO, manejar en campana de extraccion! jEvitar el
contacto con la piel y vias respiratorias!). Llevar a volumen con agua destilada. Esta
solucidn la prepara una sola persona para todo el grupo.

2. Preparar un volumen adecuado de solucion de EDTA de la concentracion calculada en la
diagramacion de la practica.

3. Preparar un volumen adecuado de solucién de MgSO4.7H:0 de la concentracion
calculada en la diagramacion de la practica. Registrar la masa tomada y el codigo del
matraz aforado utilizado. Calcular la concentracion molar de la solucién patrén primario
(MM MgS04.7H20 = 246.47 g.mol)

RETROVALORACION

4. DPesar en forma exacta una masa de la sal de Ni** aproximadamente 0.1 g. Masar dentro
de un matraz Erlenmeyer de 250 mL. Registrar la masa en la tabla adjunta (muo)

5. Agregar con pipeta aforada, 10,00 mL de la soluciéon de EDTA al matraz anterior. Agitar
hasta disolucion. Registrar el codigo de la pipeta aforada.

6. Agregar 5,0 mL de la solucién buffer NHa*/NHs.

7. Agregar 35 mL de agua destilada y por tltimo una punta de espatula de NET. Observar
el color de la solucion contenida en el matraz de valoracion.

8. Valorar la solucion resultante con MgSO..7H20 hasta la primera coloracion rojiza.
Registrar el gasto CORREGIDO de bureta (Gr)

9. Registrar el codigo de la bureta utilizada.

BLANCO

10. Agregar con pipeta aforada (la misma que en punto 5) 10,00 mL de la soluciéon de EDTA
a un matraz de 250 mL.

11. Agregar 5,0 mL de la solucién buffer NHa*/NHs.

12. Agregar 35 mL de agua destilada y por tltimo una punta de espatula de NET. Observar
el color de la solucion contenida en el matraz de valoracion.

13. Valorar la solucién resultante con MgSO4.7H20 hasta la primera coloracion rojiza.
Registrar el gasto CORREGIDO de bureta (Gs)

14. Repetir la retrovaloracion y el blanco (puntos 4 a 13) al menos 5 veces mas.
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15. Calcular la masa de NiSOs.6H:20 en la toma seguin la ecuacion (expresar G en litros):

Myiso,.6H,0 = MMpyiso,.6H,0- Cugso,.7H,0 (Gg — Gg)

16. Calcular la pureza de la muestra de NiSO4.6H20 como:

Mpiso,.6H,0 9)

.100
m, (9)

Pureza (%) =

4) Tratamiento estadistico de datos

Para la practica no se cuenta con informacién estadistica histérica previa. Se aplicara el test de DIXON
(Q) (0=0,05) para descartar posibles valores andmalos. Los valores que no sean anémalos se
promediaran (pureza promedio), y se calculard su desviacion estandar muestral (s). Calcular tae: como
tn_1.S//n y expresar la pureza de la sal de Ni2* como un intervalo de confianza al 95%. Calcular el CV

(%).

V.

EVALUACION

Se evaluara la veracidad y la precision obtenida en la realizacion de la practica, asi como la ausencia de
valores andmalos. Se valorara especialmente que el valor de referencia de la pureza de la sal (dada por
el fabricante, %rer) se encuentre dentro del intervalo de confianza expresado (ausencia de sesgo), y que
uaeat S€a 1o mds pequetio posible (valores con alto grado de concordancia).

VI.

PREGUNTAS DE AUTOCONTROL

a)
b)

)
d)

e)
f)

g)
h)

(Cual es el patrén primario utilizado en la practica? ;Cémo se conserva y por qué?

Deduzca la ecuacion del punto 15 de la parte 4.3, a partir del esquema general de la
retrovaloracion de la practica.

Razone y diagrame la curva de titulacion correspondiente a la titulacion del EDTA con el Mg2*
(considere que coloca en la bureta al Mg?* en lugar de al EDTA)

(Por qué utiliza un buffer de pH = 10 en esta practica?

Mencione formas de lograr selectividad en la valoraciéon de una mezcla de metales.

Suponga que debe valorar un determinado cation metalico que precipita al pH de trabajo ;Como
solucionaria este problema? ;Qué precauciones debe tener?

(Como es la estequiometria de la reaccion Mg? + EDTA? ;Y la del Niz* + EDTA?

Sin consultar tablas de K¢ para los complejos Metal-EDTA, y en virtud de lo que hara en la
practica, razone y deduzca qué complejo es mas estable al pH de trabajo: MgY? o NiY*
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Practico Laboratorio 7 —Valoracion de una solucion de H20:2 con

KMnOs previamente estandarizado

I. OBJETIVOS DEL PRACTICO
e Valorar una disoluciéon de KMnOs de concentracion aproximada 0,02 M
e Utilizando la disolucién previamente estandarizada, determinar la concentracion de una solucion
problema de H20: (perdxido de hidrogeno de uso topico, aproximadamente 10 Vol)
1I. CONOCIMIENTOS TEORICOS REQUERIDOS
e Conceptos generales sobre reacciones redox.
e Teoria de las valoraciones redox.
e Uso de disoluciones de KMnQOs como patrén secundario.
e Definicién de “volumenes” para expresar la concentracion de H20x.
111 CONOCIMIENTOS PRACTICOS REQUERIDOS
e Correcta utilizacion del material volumétrico (matraz aforado, pipeta aforada, bureta).
e Correcta utilizacion de la balanza analitica.
e  Gestién de desechos.
IV. PARTE EXPERIMENTAL — LINEAMIENTOS GENERALES
1) Materiales y reactivos
MATERIALES REACTIVOS
e Balanza analitica (4=0,0001g) o HxC204.2H20 patrén primario
e Pipetas aforadas de 1,00, 5,00 y 10,00 mL e Disolucion de KMnOs 0,02 mol/L
e Matraces aforados de 50,00 y de 100,00 mL e Disolucién de H2SOs (1:4)
e Erlenmeyer de 100 mL e Solucion problema de H202 aprox. 10
¢ Embudo Vol.
e DPipeta Pasteur
e Bureta de 10,00 mL

Plancha calefactora
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2) Diagramacion de la practica

Sabiendo que las reacciones involucradas son las siguientes:

I

II)

Valoracion del KMnQOa:
5 H2C204 + 2 KMnOs + 3 H2SOs = 10 CO2 + 2 MnSOs+ K2SOs + 8 H20

Valoracion de la muestra problema:

5 H202 + 2 KMnOs: + 3 H2SOs = 5 02 + 2 MnSOs+ K2SOs + 8 H20

Calcular la toma de patrén primario que se requiere para obtener un gasto de bureta de 8 mL
durante la estandarizacion del KMnOa.

Calcular la toma de soluciéon problema de H20: que se requiere para obtener un gasto de bureta
de 8 mL durante la valoraciéon con KMnO.x.

3) Procedimiento

Valoracion del KMnOs:
Llenar la bureta con la disolucién de KMnOs enrasando con la parte superior del menisco.

En el matraz de valoracion transferir una toma de H2C204.2H:O para tener en el punto
equivalente un gasto de 8 mL de disolucion de KMnOa. Agregar luego 5,0 mL de la disolucién
H2S0s en agua (1:4), y 10,0 mL de H2O.

Descargar en frio aproximadamente 1 mL de la disoluciéon de KMnOs sobre el matraz de
valoracion. Calentar sobre plancha calefactora, hasta desaparicion del color rosado de la
disolucion.

Continuar la valoracion. El punto final queda determinado por la presencia del primer exceso de
KMnOs, aparicién del tinte rosado mas tenue posible que perdure por mas de 30 segundos.
Repetir el ensayo hasta obtener 3 valores concordantes de la molaridad de KMnO.a.

La concentracion molar de KMnO:s se calcula segtin la siguiente ecuacion:

mH2C204.2H20'(P(%)/100) Vioma

1
Gb MMH2C2042H20 VMatT'aZ

2
CKMn04 M) = g

Valoracion de la muestra:
Llenar la bureta con la disolucién de KMnOx enrasando con la parte superior del menisco.

En el matraz de valoracion transferir una toma adecuada de la muestra original que contenga la
cantidad de H202 necesaria para obtener un gasto de 8 mL de disolucion de KMnOs. Agregar
luego 5,0 mL de la disolucion H2SOs en agua (1:4), y 10 mL de H20.

Valorar en frio con la disolucién de KMnOxhasta llegar a la aparicion del tinte rosado mds tenue
posible que perdure por mas de 30 segundos.
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4. Repetir el ensayo hasta obtener 3 valores concordantes de concentracion de la muestra original de

H>0: expresada en volimenes.

5 Ckmno,(M).G,(mL) ' (vol)

CHZOZ (vOl) = E' Vtoma (mL) vE

M

4) Tratamiento estadistico de datos

Estandarizacién de la disolucion patron secundario:

A partir de los gastos de KMnOxs (previa correcciéon por tramo de bureta), la masa de H2C204-2H20
patron primario (PF = 126,07 g/mol) pesada en la balanza analitica, el volumen de disolucion de patron
primario y el volumen de verificacion de la pipeta aforada utilizada, se obtienen los valores de
concentracion molar de la disolucion patrén secundario. Se promediaran aquellos valores concordantes,
determinados sabiendo que c:=5,1 x 105 mol/L. La incertidumbre asociada al resultado final se calcula
utilizando la misma desviacion estandar.

Contenido de peroxido de hidrogeno en la muestra:

Para la muestra, el resultado final se expresara como volimenes de H20:. El intervalo de réplica y la
incertidumbre se calcularan sabiendo que o: = 0,025 vol.

5) Cumplimiento con especificacion farmacopeica

Segun USP, una solucion de uso topico de peroxido de hidrégeno 3%(m-v), debe contener no menos
de 2,5 g y no mas de 3,5 g de perdxido de hidrogeno por cada 100 mL. Verificar el cumplimiento de la
solucién problema segtn la especificacion de USP (USP 30 NF 25 pag. 2556)

V. EVALUACION

Se evaluara el desempefio global en el laboratorio, la manipulacion correcta y segura de los materiales
y los reactivos, la correcta disposicion y gestion de residuos generados. Se tendra en cuenta la veracidad
y precision de los resultados obtenidos (valor medio y niimero de valores promediables), y la correcta
elaboracién del informe.

VI. PREGUNTAS DE AUTOCONTROL

a) ¢Por qué calienta la solucién luego de agregar 1 mL de KMnOs sobre la solucion de H2C204?

b) ¢Por qué enrasa con la parte superior del menisco?

c) ¢(Como se define la unidad “voltimenes” para el H2O>?

d) ;Por qué se requiere agregar H2SOs al medio de valoracion cuando se utiliza KMnOx?

e) ¢Como se identifica el punto final de esta valoracion?

f) Deducir las ecuaciones de la parte 4.3, con las cuales calcula las concentraciones de la disolucién
patron secundario y la muestra problema.

g) Calcular el AE® para la reaccién entre el KMnOsy el H20:.

h) Siel H2O2usualmente se utiliza como oxidante, ;por qué en esta instancia acttia como reductor?
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PRACTICAS
SEGUNDO SEMESTRE

8. Determinacion del contenido de yodo en una disolucion de uso tdpico.

9. Determinacion de bromuro por el método de Volhard.

10.Determinacion del porcentaje de humedad de una muestra comercial de
yerba mate

11.Valoracion potenciométrica de dcido fosforico en una bebida cola.

12.Dosificacion espectrofotométrica de paracetamol en un jarabe.

13. Dosificacion espectrofotométrica de hierro (1l) por desarrollo de color.
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Practico Laboratorio 8 —Valoracion de una solucion de I2 de uso

topico

I. OBJETIVOS DEL PRACTICO

e Preparacion de una soluciéon de Na:5:0s de concentracion aproximada 0,05 M.
e Valoracion de la solucién anterior por yodometria, utilizando KIOs pp / KL
e Valoracion de una solucién problema de I con la solucion valorada de Na25:0s

II. CONOCIMIENTOS TEORICOS REQUERIDOS

Teodrico Redox Parte II - Yodi y Yodometrias) y bibliografia asociada (Skoog, Harris, etc)

I11. PARTE EXPERIMENTAL

1) Diagramacion de la practica

e Preparacién de la solucién de Na:5:0s

Calcular la masa de Na:5:0:.5H20 (248,19 g/mol) necesaria para preparar 100.00 mL de solucién
0,05M.

e Valoracion de la solucion de Na2S20s

Se valorara la solucion de Na25:03 con KIOs / KI. Sabiendo que la relaciéon molar entre KIOs y
Nax5:0ses:

nyodato . ntiosulfato

1 6

Determinar la masa necesaria de KIOs (214,00 g/mol) para obtener un gasto de bureta de 8 mL.

(Tener en cuenta que para dicha practica se utilizara un exceso de KI, y medio acido dado por H2SOs
4M. Ademas, se utilizara solucion de almidén como indicador del punto final).

e Valoracién de la solucién problema de I> con la solucién estandarizada de Na»5:0s

Calcular el volumen de toma de solucién problema de I2 (concentracion aproximada 1%p-v de I2 )

para obtener un gasto de 8,0 mL.

IV. TRATAMIENTO ESTADISTICO DE DATOS

Se promediaran al menos 3 valores cuyo coeficiente de variacion sea menor a 1%. Calcular con

dichos valores el s, el uaet y expresar el resultado como un ICos%
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V. PREGUNTAS DE AUTOCONTROL

a) ¢Qué es el anidén triyoduro? ;Es lo mismo que yoduro? ;Cémo se forma?

b) ;Qué es una YODI-metria? ;Qué es una YODO-metria?

¢) Mencione como se prepara y se conserva una solucién de I

d) Escriba todas las reacciones quimicas involucradas en la valoracion del Na:5:0s con KIOs / KI y
deduzca la relacion estequiométrica entre n (yodato) y n (tiosulfato).

e) Exprese la C (Na25:0s) en funcion del Go y de la masa de KIOs empleada.

f) Imagine que el laboratorio no cuenta con KIOs. ;Hay alternativas quimicas para realizar la presente
practica?

g) Calcule cual es la masa minima de Kl necesaria durante la valoracion del Naz25:0s.

h) ;Es la reaccién entre I» y Na25:0s adecuada para ser utilizada en una valoracién? Justifique
calculando su Kegq.

i) Escriba la reaccion quimica correspondiente a la valoracion de la muestra problema (considere al

j)

I> como analito, no a la yodopovidona).
(Qué indicador usa en la practica? ; Por qué se usa dicho indicador? ;En qué momento lo agrega?
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Practico Laboratorio 9 —Valoracion de una solucion de bromuro

- aprox. 0,15 M

OBJETIVOS DEL PRACTICO

IT.

Aplicacion del Método de Volhard para la determinacion de bromuro en una solucién problema.

CONOCIMIENTOS TEORICOS REQUERIDOS

I11.

Tedrico Argentometrias, Métodos de Volhard, Mohr y Fajans, y bibliografia asociada (Skoog,
Harris, etc)

PARTE EXPERIMENTAL

Iv.

Sabiendo que la solucién problema de Br-es aproximadamente 0,15 M, y que:
e Se cuenta con una soluciéon de AgNOs 0,1 M
e Se cuenta con una solucion valorada de KSCN 0,12500 M
Determinar:

e El volumen de soluciéon de AgNQO:s a agregar en el blanco para obtener un gasto de
solucién valorada de KSCN de 8.00 mL.

e Latoma de solucion problema a agregar en la retrovaloracién, para obtener un gasto
de soluciéon de KCSN de 2.00 mL.

Nota: se utilizardn 2 mL de HNO:s 1:2 por cada valoracion. Para la deteccion del PF se utilizara
una solucion recién preparada de Fe(NOs)s 0,5 M (0,5 mL)

TRATAMIENTO ESTADISTICO DE DATOS

Se analizard la presencia de valores anémalos por medio del test de DIXON, se promediaran
aquellos que cumplan Ho para dicho test estadistico. Con el promedio y la desviacion estandar

muestral (s), se calculara uaeny se expresara el resultado como un ICos%

PREGUNTAS DE AUTOCONTROL

Defina Valoracion de precipitacion. Defina Argentometria.

(Como se define Kps? ;La Kps esta relacionada con la solubilidad de un compuesto iénico?

(Es posible aplicar la metodologia de la clase de hoy para valorar una solucion problema de NaCl
de igual concentracion? En caso contrario proponga alternativas.

(En qué se basa la deteccién del punto final en la practica de hoy?

(Qué otras formas conoce para detectar el punto final en una Argentometria?

(Cual es la solubilidad de AgSCN a 25 °C? ;Y la del AgBr?
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)
h)

(Como prepararia una solucion valorada de KSCN? ;Y una soluciéon valorada de AgNOs?
Calcular la pAg en el punto equivalente del blanco de la clase de hoy.

Proponga dos maneras de dosificar las siguientes especies: MgClz, HBr, FeClz, NH4sSCN, Na2C20s,
NazS, Ko2COs
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Practico Laboratorio 10 — Determinacion del porcentaje de

humedad de una muestra comercial de yerba mate

I. OBJETIVOS DEL PRACTICO
Determinar el porcentaje de humedad de una muestra comercial de yerba mate por gravimetria
de volatilizacién indirecta (secado hasta masa constante a 105 °C), y comparar el resultado con lo
especificado en el Reglamento Bromatoldgico Nacional (5ta Ed.).
IT. CONOCIMIENTOS TEORICOS REQUERIDOS
Se encuentran en el Tedrico Numero 13 (Determinaciones gravimétricas) y en la bibliografia
asociada (Skoog, Harris, etc.), e incluyen los conceptos de:
e Generalidades sobre métodos gravimétricos
e Gravimetria de volatilizacion (directa e indirecta)
e Agua en muestras analiticas.
e Pureza en base seca y base huimeda. Célculos asociados.
III. PARTE EXPERIMENTAL
1) Materiales y reactivos
e Balanza analitica (d=0,0001 g)
e (Capsulas de porcelana (3 unidades)
e Estufaa105°C
e Desecador
e Muestra: yerba mate comercial
2) Diagramacion

De acuerdo al Reglamento Bromatoldgico Nacional (5ta Ed. Cap. 22, seccion 3: “yerba mate”)
el porcentaje de humedad maximo para la yerba mate es del 11%m-m. En base a esta
reglamentacion, calcular la masa total de yerba a masar de tal forma que la variacién de masa

por pérdida de agua sea de un minimo de 0,01 g.
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3)

10.
11.

4)

Procedimiento

Pesar una capsula vacia, limpia y seca, que haya estado previamente en estufa por un
periodo de al menos 2 h a 105 °C y estabilizada a temperatura ambiente en desecador.
Registrar la masa de capsula vacia (my).

Sin retirar la capsula, pesar exactamente como minimo la masa de yerba calculada en 2.
Procurar que la muestra quede lo mas distribuida posible para facilitar el proceso de secado.
Registrar la masa de capsula con sustancia hiimeda (msy) y calcular la masa de sustancia
hiimeda mgy por diferencia entre mg,y megy.

Colocar la capsula con la sustancia en estufa a 105°C durante 1 hora.

Retirar la capsula de la estufa y colocarla en un desecador hasta alcanzar temperatura
ambiente.

Pesar la capsula con la sustancia.

Registrar la masa de capsula con sustancia seca 1 (mgs;)).

Calcular la masa de sustancia seca 1 mgg, por diferencia de messy ¥y mey.

Repetir n veces los pasos 6 a 10, hasta lograr mgg constante.

Al finalizar la practica, se desechara la muestra en forma adecuada, se lavaran las capsulas, y

se llevaran a 105 °C nuevamente.

Registro de datos y calculo

Se registrara los datos de masas de la siguiente forma (datos de ejemplo):

Tiempo de Masa Masa de sustancia (g)
Instancia
secado (h total
(0) ® —
0 Capsula vacia (CV) mey 35,2432 --
0 Capsula + sustancia humeda Mesy 38,5421 Mesy — Mey = 3,2989 = mgy
(SH)
1,0 Capsula + sustancia seca 1 Messq 38,2433 Megs1 — Mey = 3,0001 = mgg,
(SS1)
1,5 Capsula + sustancia seca 2 Messo 38,2143 Megs, — Mey = 2,9711 = mgg,
(SS1)
2,0 Capsula + sustancia seca 3 Megss 38,0122 Megsy — Moy = 2,7690 = Mggs
(SS1)
2,5 Capsula + sustancia seca 4 Messa 38,0122 Megsa — Mey = 2,7690 = mgg,
(SS1)
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Se calculara el porcentaje de humedad en la sal de mesa como:

Magua Mgy — Mgsp
% Humedad = —2=.100 = ———=,100
MsH Mgy
En el caso del ejemplo:
Mgy — M 3,2989g — 2,7690
9% Humedad = —S2— 55 100 = J 9 100 = 16,1%
Mgy 3,2989¢g
Iv. TRATAMIENTO ESTADISTICO
Se trabajara por triplicado. Se tomard como criterio de promediabilidad, un CV < 5%. Se
expresard el % de humedad como un intervalo de confianza al 95%, calculando ., cOmo
tn_q1.5/\n.
V. PREGUNTAS Y EJERCICIOS DE AUTOEVALUACION
a) ;Qué tipo de técnicas gravimétricas conoce?

b)
)

d)

e)

f)

8)

h)

i)

(En qué se diferencia una gravimetria de volatilizacién directa de una indirecta? Busque ejemplos.
(Qué supuestos realizamos en una gravimetria de volatilizacion indirecta a la hora de determinar
humedad?

(Como se puede encontrar el agua una muestra analitica?

(Coémo afecta la humedad en un material a la pureza de otros componentes?

(Qué se entiende por % en BS y en BH?

Ejercicios (para resolver durante las etapas de secado)

De acuerdo a la versién vigente del Reglamento Bromatolégico Nacional, la avena laminada no
podré contener mds de un 13% de humedad. Una muestra de avena laminada de 3,2214 g se colocod
en estufa por el tiempo establecido en la técnica, y una vez fria, se masé obteniéndose una masa de
2,5621 g. Considerando que la diferencia de masa corresponde a la pérdida de H,O, determinar si
la muestra de avena laminada cumple con las especificaciones.

Una bolsa de urea posee un 46% de N en base seca a la salida de fédbrica. Durante el almacenamiento,
la bolsa absorbe humedad hasta un 5%. ;Cuadl es el % N en base himeda?

Un principio activo X debe poseer como minimo un 95% de pureza en base seca. Ud. recibe una
muestra de un proveedor de origen chino, sobre la cual llevara a cabo la dosificacién de X. Realiza
los siguientes ensayos:

e Analiza primero una porcién de 0,4233 g de la muestra y en la misma determina 0,3992 g de X.

e Coloca 0,1043 g de la muestra en estufa 105 °C por 3 horas, constatando una pérdida de 23,1

mg, que asume como pérdida de humedad.
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Con esta informacién, determine si el proveedor cumple con la especificacion de pureza.
j)  ¢Cuadl es la variacién de masa (en porcentaje) de una muestra de CuSO..5HO, si la misma se

convierte totalmente en su forma anhidra por secado en estufa?

VI. MODELO DE INFORME

Debe contener la siguiente informacién:

Titulo, Integrantes del grupo, Grupo, Fecha
Muestra: informacion relevante de la misma (marca, lote, fecha de vencimiento)
Determinacién: % de humedad

Método: Gravimetria de volatilizacién indirecta (diferencia de masa). Secado a temperatura controlada
(temp) por (tiempo).

Resultado: (0,33 +0,01) %

Observaciones:
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Practico Laboratorio 11 —Valoracion potenciométrica de HsPOuq

en gaseosa

OBJETIVOS DEL PRACTICO

IT.

Cuantificar por medio de una valoracién potenciométrica la concentracion de HsPO: en una

gaseosa tipo cola.

La muestra sera proporcionada por los estudiantes, y podra consistir en cualquier bebida de
extracto de cola que posea como acidulante 4cido fosfdérico (constatar que en la etiqueta de
ingredientes aparezca “Acidulante INS 338”)

CONOCIMIENTOS TEORICOS REQUERIDOS

I11.

Teorico correspondiente a Valoraciones Potenciométricas y bibliografia recomendada.

DIAGRAMACION DE LA PRACTICA

Iv.

A partir de una disoluciéon madre de NaOH 0,1 M, preparar una disolucion 0,01M, que sera
valorada contra H2C204.2H:20 (PF 126,06 g/mol) patrén. Calcular la toma de acido oxalico para
obtener un gasto de bureta de 20,00 mL (se utilizara una bureta de 25,00 mL).

De acuerdo al Reglamento Bromatoldgico Nacional, la maxima concentracion admisible de HsPOs
en bebidas sin alcohol con extracto de cola es de 600 mg/kg (600 ppm). En base a este valor, calcular
la toma (en masa) de bebida cola que contenga la cantidad de HsPOs (PF: 97,99 g/mol) necesaria
para obtener un gasto de 13,00 mL de NaOH 0,01 M en el primer punto equivalente.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

a. Calibracion (ajuste) del pH-metro
Calibrar (ajustar) el pH-metro con las disoluciones buffer disponibles en el laboratorio (pH 4.0
y 7.0, eventualmente también 10.0). Seguir las instrucciones dadas por el docente. Registrar la

funcién de calibracion.

b. Valoracion del NaOH 0,01M

1. A partir de una disolucién de NaOH aproximadamente 0,1 M, diluir hasta 250 mL tal que la
concentracion final aproximada sea 0,01M.
Colocar la disolucion en una bureta de 25,00 mL.
Valorar la disolucion con H2C204.2H20 patrén primario hasta viraje de la fenolftaleina. Obtener
tres valores concordantes cuyo CV sea menor o igual al 1%.

4. Calcular la incertidumbre de la concentracion segun t,,_;.s/\/n
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c. Valoracion potenciométrica de la bebida cola

1. Tarar un matraz Erlenmeyer provisto de tapén de goma en balanza analitica, y colocar en él la

toma de bebida cola, tal como fue calculada en la parte 3.
Registrar la masa exacta con el matraz Erlenmeyer tapado (mo).

Transferir el contenido del matraz Erlenmeyer a un vaso de Bohemia provisto de un agitador

magnético. Masar nuevamente el matraz con el tapén una vez vaciado (mu).

Calcular la masa de muestra por diferencia entre mo y mi.

5. Colocar el vaso de Bohemia en una plancha calefactora provista de agitacion. Calentar la

disolucioén hasta ebullicion para eliminar el COz. Dejar enfriar fuera de la plancha.

6. Colocar el vaso de bohemia con la solucion descarbonatada debajo de la bureta conteniendo la

disolucion patrén secundario de NaOH 0,01M.

Encender la agitacion magnética y regularla para proporcionar una agitacion suave.

8. Sumergir cuidadosamente en el vaso el electrodo del pH-metro calibrado (sostenerlo con una

pinza) y registrar la lectura inicial de pH (una vez que la misma se estabiliza).

9. Comenzar agregando de a 1,0 mL de valorante, registrando la lectura de pH después de cada

agregado (dejar estabilizar la lectura). Disminuir los incrementos de volumen de valorante a

0,2mL, 4 mL antes y 4 mL después del gasto esperado.

10. EN NINGUN MOMENTO DEBE QUEDAR UNA GOTA PENDIENTE EN LA PUNTA DELA

BURETA. De lo contrario arrastras con la minima cantidad de agua destilada.
11. Valorar hasta 1,0 mL antes de vaciar la bureta (24 mL).
12. En una planilla de Excel, graficar V (NaOH, mL) vs. pH, observar la grafica.

13. Realizar la curva de valoracion, su derivada primera y su derivada segunda, y con ellas hallar

el gasto para el primer punto equivalente.

G bureta pH G ApH/AG G A(ApH)/AG
Go (0) pHo - - - -
Gi pHi o GG 4. = P~ PHo - -

1= 2 B Gl - GO

G2 pH: G—=GZ+GI d =pH1—pH0 G=_G_2+G_1 D _dy—dy

2 2 2 Gl _ GO 1 — 2 1 G_z IR G_l

Gs pHs G—:Gs+G2 d =pH1—pH0 G=_G_3+G_2 D _d3—d,

3 2 3 Gl _ GO 2 = 2 2 G_S IR G_z

14. Realizar el método grafico (visto en el tedrico) como forma alternativa para hallar el gasto.
15. Expresar la concentracion de HsPOs de la siguiente forma:
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mol g
CHPO (@) _ CNaoOH (T)'Gb(L)-MMHng. (W) 106(@)
7 \kyg Muestra(9) kg

TRATAMIENTO ESTADISTICO DE DATOS

Se estimara la incertidumbre u de la concentracion de HsPOs considerando las incertidumbres
relativa de cada una de las variables con la cual se calcula la misma. Se utilizara la siguiente

ecuacion:

2 2 2 2
u =c uCNaOH + uGb + Upmm + ummuestra
CH3zpo, — “H3PO4
3 CNaOH Gb MM Mnuestra

Considerar las incertidumbres individuales de acuerdo a la siguiente tabla:
Variable Descripcion Incertidumbre asociada u

¢ NaOH Concentracion de NaOH La calculada en IV.b.4

Gb Gasto de bureta +0,1 mL

MM HsPOs Masa molar del H:POx4(97,9956 g.mol) +0,00042 g.mol!

Mmuestra Masa de muestra (diferencia) +0,0002 g

Se expresara el resultado final de la practica como ( ¢ HsPOs £ u HsPOs) ppm.

PREGUNTAS DE AUTOCONTROL

N O

Mencione ventajas y desventajas de las técnicas electroanaliticas.

Diagramar una celda potenciométrica indicando sus partes constituyentes.

(Qué caracteristicas generales tiene un electrodo de referencia? ;Cuales son los mas comunes?
(Qué caracteristicas generales tiene un electrodo indicador? ;Qué tipos existen?

(En qué consiste un electrodo de membrana de vidrio? ;Qué parte del mismo es sensible al pH?
(Como esta compuesta y como funciona una membrana de vidrio que separa dos soluciones de
diferente [H*]?

Explique la siguiente ecuacion para un electrodo de membrana de vidrio:

Einda = Eb + E ag/agci + E asim

Explique la siguiente ecuacion para una celda potenciométrica para medida de pH: Emedido = Eina—
Erer + Ej
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i. Explique la siguiente ecuacion:
Ag(s)|AgCl(s)|Cl (ac,sat)||H* (ac, exterior) : H* (ac, interior, 0,1M), Cl~ (ac, sat)|AgCLl(s)|Ag(s)

j. Escriba la ecuacion general que vincula el Emedido con el pH.
k. Describa los errores que aparecen en las medidas potenciométricas de pH y por qué se originan.
l.  Indique ventajas y desventajas de las valoraciones potenciométricas.

m. ;Como se hallan los puntos equivalentes en las valoraciones potenciométricas?
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Practico de Ejercicios — Curvas de Calibracion

1

2)

3)

Plantee un esquema de diluciones adecuado para realizar la practica No. 12 —
“Dosificacion de paracetamol en jarabe pedidtrico”. Considere que para realizar la misma,
cuenta con matraces aforados de 25,00; 50,00 y 100,00 mL (estos dos tltimos verificados),
pipetas de 5,00 y 10,00 mL (verificadas) y de 1,00; 2,00; 3,00 mL, 25,00 y 50,00 mL (no
verificadas), buretas de 10,00 mL (verificadas). Tenga en cuenta también las diluciones
para la muestra, que declara una concentracién de paracetamol de 240 mg/5 mL, y que es

un jarabe de densidad 1,15 g/mL.

La curva de calibracion de la préctica No. 13 se disefiara teniendo en cuenta:

e La absortividad tedrica del complejo Fe(fen);** (11.100 L.mol".cm™)

e Se supondrd vélido en el rango de concentraciones de trabajo el cumplimiento de la
Ley de Beer.

e Se trabajard en el rango de absorbancias: 0,020 a 0,700.

En funcién de lo anterior, calcular la ¢ (Fe) max y ¢ (Fe) min de la curva (en mol Fe/L y
ppm de Fe)) y proponer un esquema adecuado de diluciones, a partir de una (o mds de
una) disolucién stock de Fe(II) preparada a partir de una masa adecuada de sal de Mohr
(Fe(NH,)»(SO4),.6H,O (392,14 g/mol). Considere que dispone de los mismos materiales

que el ejercicio 1.

Durante la obtencién de la curva de calibraciéon para la dosificacion de Cr por

espectrometria de absorcién atémica, se obtienen los siguientes datos:

C (ppm) Al A2 A3
0,0 0,0243 0,0252 0,0249
0,5 0,0543 0,0552 0,0539
1,0 0,0984 0,0934 0,0942
2,5 0,2430 0,2540 0,2662
5,0 0,4960 0,4890 0,4800
7,5 0,7490 0,7560 0,7620

10,0 0,9730 0,9880 0,8000
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4)

A partir de estos datos, utilizando EXCEL, construir la curva de calibracion y explorar
diferentes modelos de mejor ajuste (lineal y cuadrético, con y sin ordenada en el origen).

Elegir un modelo basdndose en los criterios de inspeccién visual, R? y residuales.

En base al modelo elegido, calcular la concentracién (ppm) de Cr en una muestra de

efluente, sabiendo que el esquema de dilucién de la muestra fue el siguiente:

10.00 mL
1.00 mL
|:> Medidas
Efluente 50.00 mL 100.00 mL

Las absorbancias para la dilucién de la muestra fueron 0,5159; 0,5201 y 0,5099.

EJERCICIOS COMPLEMENTARIOS:

Se desea cuantificar Bi (208,9 g/ mol) por espectrofotometria de desarrollo de color. Un
complejo entre Bi(III) y tiourea posee una absortividad molar de 9320 L/(cm.mol) a 470
nm. Se cuenta con patrén de Bi(NO;);.5H,O (485,07 g/mol)), espectrofotémetro de simple

haz con celdas de cuarzo y plastico de 1 cm de camino 6ptico.

a. Diagramar una curva de calibracién de Bi(Ill) de 5 puntos de tal manera que
cubran el rango 20% - 80% de transmitancia.

b. Una muestra contiene 500 ppm de Bi ;Puede ser cuantificada por medio de la
curva diagramada en la parte anterior? Si la respuesta es afirmativa, indique cémo

procederia a realizarlo.
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5) Se desea cuantificar Cr en los afluentes de una fabrica. Se cuenta con K,Cr,O; patrén (294.2
g/mol, pureza 99,5%). El procedimiento analitico a seguir indica que se debe construir
una curva de calibracién de 5 puntos en el rango 0,1 — 1,0 ppm de Cr, midiendo a 350 nm.

a. Indique cémo construir dicha curva.
Una muestra de afluente contiene una concentracién de Cr aproximadamente 4000
mg/L. Proponga diluciones adecuadas para poder medir dicha muestra con la

curva de calibracién de la parte a.
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Practico Laboratorio 12— Dosificacion espectrofotométrica de

Paracetamol en jarabe

I. OBJETIVOS

- Realizar una curva de calibracién partiendo de un patrén sélido de paracetamol.
- Evaluar la funcién de calibracién.

—  Determinar el contenido de paracetamol en un jarabe de uso pediatrico mediante espectrometria de
absorcién molecular en el ultravioleta.

II. INTRODUCCION

1. Muestra a analizar

La muestra consiste en un analgésico de venta libre cuyo principio activo es el acetaminofeno
(paracetamol). El mismo se presenta en forma de jarabe de uso pediatrico. La estructura quimica del
acetaminofeno puede observarse en la Figura 1a. Su espectro UV se muestra en la figura 2b. En nuestro
pais el organismo rector (Ministerio de Salud Publica) utiliza distintas referencias, entre ellas, la
Farmacopea Americana (USP de los Estados Unidos), que establece como especificacion que el
contenido de acetaminofeno debe estar comprendido entre el 90% y el 110% del declarado por el
fabricante.

08 1

Absorbance

06 4
04 1

HO

02 4

200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Wavelength (nm)

Figura 1. Estructura del paracetamol (acetaminofeno) y su espectro UV-Visible

2. Fundamento teorico

La técnica de espectrometria de absorcion se basa en la disminucion de la potencia de un haz de
radiacion electromagneética al interactuar con el analito. Se define potencia como la energia del haz que
llega por segundo a un area dada. La potencia de un haz colimado de radiaciéon monocromatica
disminuye de Po a P luego de atravesar una disolucion de camino éptico b y concentracién C. Se define
la transmitancia de una disolucion como la fraccion de radiacién transmitida (T = P / Po) y la
absorbancia como el logaritmo en base diez del inverso de la transmitancia (A = log (P. /P)).

Experimentalmente se compara la energia del haz transmitido por la disolucion del analito con la del
haz que atraviesa la cubeta que contiene sdlo el disolvente del analito, ya que hay pérdida de radiacion
por reflexion por su interaccion con las paredes de las cubetas y por dispersion por su interaccién con el
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disolvente.

La absorbancia experimental se aproxima a la verdadera (A = log (Po/P) = log(Psolvente/Psolucien)), y se
relaciona con la concentracion segun la siguiente expresion:

| A=abcC |

donde b es el camino optico (ancho de la cubeta), C la concentracion de la disolucion y a la absortividad
cuyas unidades dependeran de las unidades de concentracion y del camino 6ptico. Cuando C se expresa
en mol.L-1y b en cm, a se suele notar & y se conoce como coeficiente de extincion molar o absortividad
molar (L.cm.mol~)

Esta ultima expresion se conoce como ley de Bouguer-Lambert-Beer (que también se puede encontrar
como ley de Beer, ley de Lambert-Beer, ley de Bouguer y Beer o ley de B.B.), aplicable bajo ciertas
condiciones a disoluciones diluidas. Si se dan las condiciones para el cumplimiento de la Ley de BB el
modelo de calibracién esperado sera entonces una relacion lineal (sin ordenada en el origen) entre la
absorbancia y la concentracion del analito. Comuinmente hay desviaciones a la proporcionalidad directa
entre la absorbancia y la concentracion

El equipo para hacer las medidas espectrofotométricas esta compuesto por una fuente estable de energia
radiante, un dispositivo que aisla una region restringida del espectro (en este caso un monocromador),
recipientes transparentes para contener la muestra, un detector de la radiaciéon y un sistema de
tratamiento y lectura de la sefial (Figura 2).

Sistema de

—A i i
Fuente de Selector de 2. Compartimento ' Detector ‘ RS TR S|skteeczz:ade

energia de muestra

de sefial

Figura 2.- Esquema general de un espectrofotometro

3. Curva de calibracion

La curva de calibraciéon es aquella que mejor representa la relacién funcional existente entre las
respuestas instrumentales (Ri) de disoluciones de un analito y las concentraciones (Ci) del mismo en
dichas disoluciones. Para conocer la funcion se recurre a modelos matematicos (lineal sin ordenada en el
origen, lineal con ordenada en el origen, cuadratica sin ordenada en el origen y cuadratica con ordenada
en el origen). Por lo tanto, es necesario seleccionar la curva de mejor ajuste, para lo cual existen diversos
criterios:

a) Inspeccion visual.

b) Estudio de los residuos.

c) Estudio de la varianza de regresion.

d) Uso del coeficiente de determinacion. (R?)
e) Pruebas de hipodtesis de base estadistica.

La concentracion de paracetamol en la muestra farmacéutica se determinara a partir de una curva
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de calibracion utilizando el método de calibracién directa donde las Ri corresponden, en este caso,
a las absorbancias producidas por las disoluciones de paracetamol patrén (Ai). Se evaluaran cuatro
modelos ajuste (lineal sin ordenada en el origen, lineal con ordenada en el origen, cuadratica sin
ordenada en el origen y cuadrética con ordenada en el origen) para determinar la curva que mejor
describe la relacién entre las concentraciones de los patrones y sus correspondientes respuestas
instrumentales. En este caso los criterios que se utilizaran para seleccionar la funcion de mejor
ajuste seran inspeccion visual y estudio de los residuos.

I11. PARTE EXPERIMENTAL

1. Reactivos y materiales

REACTIVOS

e Aguabi-destilada
e Paracetamol p.a. (pureza > 98 %)
e [Etanol absoluto p.a.

e HCIO0,1 mol/L.

MATERIALES

e DPipetas aforadasde 1, 2, 3,4 y 5 mL.
e Matraces aforados de 25,50 y 100 mL.

e  Cubetas de cuarzo de 10 mm de seccion cuadrada.

MUESTRA

e Muestra comercial: jarabe, que contiene 120 mg de paracetamol por cada 5 mL de jarabe.
Densidad del jarabe 1,15 g/mL

2. Instrumentos

—  Espectrémetros UV/Vis de simple haz, con fuentes de radiaciéon de deuterio y de tungsteno

3. Procedimiento

CURVA DE CALIBRACION

a) Pesar de forma exacta aproximadamente 50 mg de paracetamol patrén. Agregar 1,5 mL de etanol,
disolverlo en un matraz de 50,00 mL utilizando como disolvente HCI 0,1 mol/L (disolucién
stock).

b) Preparar una disolucién intermedia de 100 mg/L a partir de la disolucion stock y a partir de
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esta preparar las cinco disoluciones patréon utilizando como disolvente HCl 0,1 mol/L.
Realice los calculos correspondientes para obtener una curva de calibracion en el rango 0 a
10 mg/L con 6 niveles de concentracion (incluyendo el blanco). En el caso del blanco, se
medira directamente HCl 0,1 mol/L (disolvente de las disoluciones patron).

MUESTRA

a)

Pesar de forma exacta tres cantidades de una toma adecuada de muestra en tres matraces de 50,00
mL. Agregar 1,5 mL de etanol y diluir utilizando como disolvente HCI 0,1 mol/L

b) Hacer las diluciones correspondientes de la muestra utilizando como disolvente HCI 0,1 mol/L,
para que la concentracion del analito tenga un valor cercano al punto medio de la curva
de calibracion.

MEDIDAS

a) Pararealizar las medidas, llenar la cubeta de cuarzo hasta 1 cm por debajo del borde.

b) Realizar los ajustes de cero de absorbancia utilizando la cubeta de cuarzo conteniendo agua
bidestilada segun el instructivo del instrumento. Discuta con el docente a qué longitud de onda
realizard las medidas.

¢) Medir las disoluciones patréon de trabajo desde la mas diluida (empezando por el blanco HCI 0,1
mol/L) a la mas concentrada y posteriormente las muestras.

d) Repetir el paso 2 hasta obtener 2 repeticiones de cada nivel de concentracion de las disoluciones
patrén de trabajo y de las muestras.

e) Discuta con el docente si las lecturas de A obtenidas son promediables

Iv. TRATAMIENTO DE DATOS Y CALCULOS

1. Obtencion de la curva de calibracion

a) Calcular la concentracion de paracetamol de cada punto de la curva de calibracion teniendo
en cuenta las diluciones realizadas, la masa del patréon y su pureza.

b) Promediar las lecturas de A para cada disolucion patron.

c) Graficar los promedios de las lecturas de A y la concentracién en mg/L de cada disoluciéon patrén
para obtener los graficos y las ecuaciones de las curvas: lineal sin ordenada en el origen,
lineal con ordenada en el origen, cuadratica sin ordenada en el origen y cuadratica con ordenada
en el origen. En todos los casos restar la sefial del blanco y considerar el punto: concentracion=0;
seflal=0 como un punto mas de la curva (al restar el blanco el valor 0,0 es un punto mas a
graficar).

d) Realizar la inspeccion visual de las distintas funciones. Calcule los residuos y grafique los
residuos obtenidos para cada modelo.

e) En funcién de los resultados obtenidos en el punto 4, discuta la selecciéon de la curva de

mejor ajuste. Discuta si el modelo de mejor ajuste coincide con lo esperado desde el punto de
vista del cumplimiento con la Ley de Bouguer y Beer.
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b)

V.

Obtencion de la concentracion de la disolucion muestra medida

A partir de la curva de mejor ajuste obtenida anteriormente calcular el valor de las 3
concentraciones de paracetamol de las réplicas de la muestra. Tenga presente que a la sefial de
la muestra se le debe restar la sefial del blanco que, en este caso, dada la forma en que se
preparo, es el disolvente.

Si el coeficiente de variacion (CV) entre las concentraciones obtenidas en el apartado
anterior es menor que 10%, las concentraciones seran promediables. Informara el promedio
de las mismas en mg de paracetamol / 5 mL de jarabe, considerando que la densidad del jarabe
es 1,15 g/mL. Informe el resultado con su correspondiente incertidumbre (aleatoria)..

INFORME

El informe para la siguiente practica debera contener las siguientes secciones:

i.
1.

iil.

Objetivo de la practica
Informacion relevante sobre los materiales y reactivos utilizados

Diagramacion (calculos para preparar las disoluciones patrén y de la muestra)

iv.  Datos experimentales
v.  Calculos y presentacion del resultado de la concentracion del analito en la muestra.
vi.  Discusion del resultado obtenido de acuerdo a las especificaciones del Organismo Regulador
correspondiente.
VI PREGUNTAS DE AUTOCONTROL
a) ;Qué es una curva de calibraciéon y por qué debe realizar una en una determinacién

b)

)
d)

e)

f)
2)

h)
i)

espectrométrica?

¢Con qué criterios selecciona la ecuacion de mejor ajuste los puntos experimentales de la curva de
calibracion?

(Qué se entiende por rango lineal y rango dinamico de un método analitico?

¢Como calcula una concentracion de analito a partir de la informacién proporcionada curva de
calibracion?

(Como esta compuesto un instrumento para medidas de absorcién molecular de radiacion
electromagnética?

(En qué se basa una medida espectrométrica de absorcion molecular?

¢(En qué rango de longitudes de onda / frecuencias se realiza la espectrometria de absorcion UV-
Visible?

(Qué es un espectro de absorcion? ;Qué se grafica? ;Qué informacién brinda?

(Con qué criterio se selecciona la longitud de onda mas adecuada para una medida
espectrométrica de absorcion molecular?

48



UTU - UdelaR - UTEC
TECNOLOGO QUIMICO — Afio 2025
QUIMICA ANALITICA |

j)  ;Qué establece la Ley de Beer?

k) ;Qué desviaciones presenta la Ley de Beer?

La diagramacion de esta practica fue tomada con modificaciones de: Pistén, M.; Biihl, V.; Tissot, F.;
Belluzzi, M.; Falchi, L.; laquinta, F.; Gonzilez, P.; Machado, 1.; Martinez, M.; Medina, M.; Mollo, A.; Santander,
J.; Sixto, A. "Curso de Quimica Analitica IT — 2021 - Material diddctico”. Edicion 2021. Area Quimica Analitica,
DEC, Facultad de Quimica, Universidad de la Repuiblica. ISBN 978-9974-0-0971-4.

VII. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

- Skoog, D., West, D., Holler, ].F., Crouch, S.R.; "Fundamentos de Quimica Analitica", 8va Edicion,
Mc Graw - Hill, Espafia 2005. Capitulo 24, pags. 719-738 y Capitulo 25, pags. 780-785.

- J.C. Miller & ].N. Miller “Estadistica y Quimiometria para Quimica Analitica”. Cuarta Edicion
Prentice Hall.
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Practico Laboratorio 13- Dosificacion espectrofotométrica de

Fe(II) por desarrollo de color

I. OBJETIVO

Cuantificar Fe?* en un producto farmacéutico liquido para el tratamiento de la anemia, en
concentracion aproximada 125 mg/mL (como FeSO4.7H20) por medio de espectrofotometria en el
visible por desarrollo de color con 1,10-fenantrolina. Para ello, se construira una curva de
calibracion a partir de un patrén de Fe(Il) (Sal de Mohr), y se medira por triplicado una dilucién
adecuada de la muestra.

II. INTRODUCCION Y FUNDAMENTO TEORICO

La espectrofotometria por desarrollo de color se basa en la formacion de un complejo fuertemente
coloreado del metal que se desea cuantificar y posterior medicion espectrofotométrica de su
concentracion. Estos complejos se denominan “de transferencia de carga”, dado que se dan entre
ligandos con tendencia a donar electrones y metales con generalmente presenta tendencia a aceptar
electrones, y se caracterizan por poseer absortividades molares inusualmente elevadas (¢ > 10000
L.mol*cm). Por ello, a simple vista, estos complejos se muestran intensamente coloreados, siendo
el color apreciable a concentraciones muy bajas, lo cual aumenta la sensibilidad y disminuye los
limites de cuantificaciéon de los métodos que los utilizan. Ejemplos de estos complejos son los
formados por Fe(Ill)-SCN, -almidén, y Fe(Il)-1,10-fenantrolina, que es el que se utilizara en esta

practica.

La 1,10-fenantrolina (Ci2HsNz, orto-fenantrolina, o “fen”) es un compuesto heterociclico nitrogenado
que reacciona con metales tales como Fe, Ni, Ru y Ag para formar complejos fuertemente
coloreados. En el caso del Fe(Il) la reaccion da lugar a un complejo rojo-naranja, como se muestra en
la Fig. 1.

El complejo Fe(fen)s?* posee una intensidad de color independiente del pH en el rango 2-9, que no
cambia apreciablemente en largos periodos de tiempo. El complejo obedece la ley de Bouguer-
Lambert-Beer en aproximadamente 1,5-2 érdenes de magnitud de concentracion de Fe(Il). En dichas
condiciones se cumple que la absorbancia medida se puede expresar como:

A= 2+.b.C

eFe(fen)3 Fe(fen)§+
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Figura 1. a. Reaccion entre Fe(Il) y 1,10-fenantrolina, b. Espectro UV-Visible del complejo Fe(fen)s** El maximo
de absorcion se da a A =510 nm y posee una absortividad molar de 11.100 L.mol™-cm™.

Pero dado que la relacion estequiométrica entre el Fe(Il) y Fe(fen)s?*es 1:1 y la reaccion de formacion
del complejo es practicamente cuantitativa, se cumplira que:

CFe(fen)§+ = Cre(1D)

Con lo cual:

A = 8Fe(fen)§+' b CFe(II)

Esta tltima ecuacion nos permite relacionar la absorbancia de una solucién de complejo Fe(fen)s>*
directamente con la concentracién original de Fe(II) en la muestra. Para maximizar la sensibilidad
del método (la pendiente de la curva de calibracion), las medidas de absorbancia se realizan a la
longitud de onda de maxima absortividad molar, esto es, a 510 nm.

Sibien la 1,10-fenantrolina forma un complejo fuertemente coloreado con Fe(Il), no es asi con Fe(III)
(se forma complejo pero este no absorbe fuertemente en el visible). Para cuantificar Fe fotal por este
método, el Fe de la muestra debe estar completamente en el estado ferroso. Otro inconveniente
que puede presentarse es la rapida oxidacion del Fe(Il) a Fe(Ill) por parte del Oz atmosférico. Por
ello, para asegurarse que todo el Fe disuelto se encuentre como Fe(Il), se utiliza un reductor suave
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como el clorhidrato de hidroxilamina (NH2OH.HCI) a pH entre 6 y 9:

2 Fe¥ + 2 NH2OH + 20H:- - 2 Fe?* + N2+ 4 H20

I11. PARTE EXPERIMENTAL

1. Reactivos y materiales

REACTIVOS

e Aguabi-destilada

e Sal de Mohr (Fe(NHu)2(SO41)2.6H20), calidad patrén primario.
e 1,10-fenantrolina monohidrato

e Acido acético glacial

e NaOHp.a.

e H2SOs conc.

e Hidroxilamina clorhidrato, >99%

MATERIALES

e DPipetas aforadasde 1,2, 3, y 5mL.

e Buretas de 10,00 mL

e Matraces aforados de 25,50 y 100 mL.

e Cubetas de plastico de 10 mm de seccién cuadrada.

MUESTRA

e Producto farmacéutico “Ferrosterol” concentraciéon declarada: 125 mg/mL de FeSO.7H20

2. Instrumentos

e Espectrometros UV/Vis de simple haz, con fuentes de radiacion de deuterio y de tungsteno

3. Procedimiento

DISOLUCIONES AUXILIARES REQUERIDAS:

-Buffer acetato pH =4, 1,2 M: preparado a partir de acido acético glacial (d=1,05 g/ml) y NaOH
(40 g/mol) (Vfinal = 1000 mL), ajustado a pH = 4,0 con H2SOs conc. (ATENCION: sustancias

altamente corrosivas. Maximizar procedimientos de seguridad)
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-Disolucion de hidroxilamina clorhidrato 100 g/L: preparada a partir de 1 g de hidroxilamina
clorhidrato en 10 mL de agua bidestilada.

-Disolucion de 1,10-fenantrolina 1 g/L: preparada a partir de 0,100 g de 1,10-fenantrolina
monohidrato en 100 mL de agua bidestilada.

CURVA DE CALIBRACION
La curva de calibracion se disenara teniendo en cuenta:
e Laabsortividad tedrica del complejo Fe(fen)s?* (11.100 L.mol*.cm?)

e Se supondra valido en el rango de concentraciones de trabajo el cumplimiento de la Ley
de Beer.

e Se trabajard en el rango de absorbancias: 0,020 a 0,700.

En funcién de lo anterior, calcular la ¢ (Fe) max y c (Fe) min de la curva (en mol Fe/L y ppm de
Fe)) y proponer un esquema adecuado de diluciones, a partir de una (o mas de una) disolucion
stock de Fe(Il) preparada a partir de una masa adecuada de sal de Mohr.

Se prepararan 5 soluciones de calibracién mas un blanco (c (Fe) = 0 ppm), en matraces de 50,00
mL. A cada matraz de 50,00 mL (incluido el del blanco) agregar, ademas de las alicuotas de

solucion stock, las siguientes disoluciones en el orden indicado:
a. 0,5mL de la solucion de hidroxilamina clorhidrato
b. 5 mL de la solucién de 1,10-fenantrolina
c. 15 mL de la solucion de buffer acetato pH = 4

Enrasar con agua destilada y homogeneizar. Dejar reposar por 10 minutos antes de realizar las
medidas para completar el desarrollo de color. Homogeneizar nuevamente y medir la absorbancia
de todas las soluciones por duplicado, a 510 nm. Calcular la absorbancia promedio y corregir
seguin la absorbancia promedio del blanco. Hallar la curva de mejor ajuste y determinar la funcion
de calibraciéon A = f(c (Fe)) expresando dicha concentraciéon en ppm Fe y mol Fe/L. Hallar la

absortividad molar experimental y compararla con el valor tedrico.

MUESTRA

Preparar una dilucién adecuada de la muestra, de tal forma de que la concentracion final de la
misma caiga lo mas cercano a la mitad del rango de concentraciones de la curva de calibracion.
Tener en cuenta que la composicion de la disolucion de la muestra a medir debe tener la misma
composicion que las disoluciones de calibracién, por lo que considerar el agregado de las

disoluciones auxiliares tal como se indic6 en la seccién anterior. Realizar un triplicado.

A partir de las absorbancias medidas, calcular con la funcién de calibracion las concentraciones de

53



UTU - UdelaR - UTEC
TECNOLOGO QUIMICO — Afio 2025
QUIMICA ANALITICA |

las diluciones de la muestra, y aplicando el inverso de los factores de dilucién empleados, calcular
las concentraciones de Fe en muestra (en ppm y mol/L). Los valores se consideraran promediables
siel CV (%) < 10. Calcular concentraciéon promedio, desviacion estandar e incertidumbre aleatoria.

Expresar el valor final de concentraciéon de Fe en mg de FeSO.7H20 por mL y compararlo con el
valor declarado por el fabricante.

IV. INFORME

El informe para la siguiente practica debera contener las siguientes secciones:
i.  Objetivo de la practica
ii.  Informacion relevante sobre los materiales y reactivos utilizados
iti.  Diagramacion (calculos para preparar las disoluciones patrén y de la muestra)
iv.  Datos experimentales
v.  Calculos y presentacion del resultado de la concentracion del analito en la muestra.

vi.  Discusion del resultado obtenido de acuerdo a las especificaciones del Organismo Regulador
correspondiente.

V. PREGUNTAS DE AUTOCONTROL

a) ;En qué consiste un desarrollo de color y en qué casos lo aplica?
b) ;Qué tipo de compuesto forma el Fe?* con la 1,10-fenantrolina?
c) Explique el rol de la hidroxilamina clorhidrato en esta practica.

d) ;Cual es el patrén primario con el cual construye la curva de calibracion?

VI. METODOS DE REFERENCIA

1) 3500-Fe (3-79) en “Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater” 1999. APHA.

AWWA. WEF (https:/ /beta-

static.fishersci.com/content/dam/fishersci/en US/documents/programs/scientific/technical-
documents / white-papers/ apha-water-testing-standard-methods-introduction-white-paper.pdf)

2) EXPERIMENT 5: Molecular Absorption Spectroscopy: Determination of Iron with 1,10-
Phenanthroline. Department of Chemistry - University of Kentucky

https://www.tau.ac.il/~chemlaba/Files/Fe%20Phenanthrolinel.pdf
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a. Tablas Estadisticas

1. Distribucion t de Student

Tabla A.2. La distribucion ¢

Valor de t para un intervalo de confianza de 90% 95% 98% 99%
Valor critico de | #| para valores de P de numero

de grados de libertad 010 0.05 0.02 0.01
1 6.31 1271 31.82  63.66
2 2.92 4.30 6.96 9.92
3 2.35 3.18 4.54 5.84
4 2.13 2.78 3.75 4.60
5 2.02 2.57 3.36 4.03
6 1.94 245 3.14 3.1
7 1.89 2.36 3.00 3.50
8 1.86 2.31 2.90 3.36
9 1.83 2.26 2.82 3.25
10 1.81 2.23 2.76 3.17
12 1.78 2.18 2.68 3.05
14 1.76 2.14 2.62 2.98
16 1.75 2.12 2.58 2.92
18 1.73 2.10 2.55 2.88
20 1.72 2.09 2.53 2.85
30 1.70 2.04 2.46 2.75
50 1.68 2.01 2.40 2.68
o0 1.64 1.96 2.33 2.58

2. Valores criticos para el test de DIXON y GRUBBS

Tabla A.6. Valores criticos de G (P = 0.05) para

Valores erfticos para el cociente de rechazo, Q*
| Q un contraste de dos colas.

Qe (Rechazar si Q > Q)

Tamaro de muestra Valor critico
Nimero
de observaciones 90% de confianza 95% de confianza 99% de confianza 3 1.155
3 0911 0970 099 4 ok
i 0,765 0,829 0,926 5 1715
b i e 6 1.887
5 0,642 0,710 0.821 7 2.020
1 0,560 0,625 0,740 8 2126
7 0,507 0,568 0,680 9 2.215
8 0.468 0,526 0,634 10 2.290
9 0437 0493 0,598
10 0412 0466 0,568 Tomados de Outliers in Statistical data, Vic Barnett and

Toby Lewis, 2nd Edition, 1984, John Wiley & Sons Limited.
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b. Patrones Primarios

Nombre

Formula

Masa molar

(g/mol)

Conservacion

Carbonato de sodio Na2COs 105,99 105°C, 2 hs
Acido oxalico dihidrato H>C204.2H0 126,08 T. amb.
1f i
Sulfato de magnesio MgS0s.7H:0 246,52 Higrostato
heptahidrato
Yodato de potasio KIOs 214,00 105°C, 2 hs
Dicromato de potasio KoCr20O7 294,20 105°C, 2 hs
Cloruro de sodio NaCl 58,44 105°C, 2 hs
Sal de Mohr Fe(NH4)2(SOs4)2.6H20 392,14 T.amb
T -
etraborato de sodio NazB407.10H:0 381,42 Higréstato
decahidrato
Hidrogenoftalato de potasio KHCsH4O4 204,23 T.amb
Tris-
. L . (HOCH:)sCNH:2 121,16 T.amb
(hidroximetil)aminometano

Sustancias para la preparacion de patrones secundarios:

Nombre

Formula

Masa molar

(g/mol)

Conservacion

Permanganato de potasio KMnO: 158,04 Frascos ambar
Tiosulfato de sodio pentahidrato Na25:03.5H20 248,22 T.amb
EDTA disodico dihidrato Na:H:Y.2H0 372,20 T. amb
Yodo I 253,80 Frascos ambar
Peréxido de hidrégeno H202 34,02 Heladera
Nitrato de Plata AgNOs 169,88 f.amb frasco
0scuro
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c. Acidos y Bases concentrados

Sustancia M (g/mol) d (g/mL) Concentracion
molar
aproximada
Acido acético, glacial 60,06 1,05 99,5% 17,4
CHsCOOH
Acido clorhidrico 36,46 1,18 35-37% 12
HCl
Acido sulftrico 98,09 1,84 96-98% 18
H2S04
Acido nitrico 63,02 1,42 65-71% 16
HNO:s
Acido fosférico 98,00 1,70 85% 14,7
HsPOs
Amoniaco, acuoso 17,04 0,90 28% 14,8
NHs

Nota: todos los datos (con excepcion de las masas molares) deberan cotejarse en la etiqueta o

CoA del producto en el caso de llevar a cabos calculos mas veraces.

d. Constantes de acidez y basicidad a 298 K
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Conjugate Base

Acid HA A Ka pKa Acid Strength Strength
Hydroiodic HI I
Hydrobromic HBr Br
Perchloric HCIO4 ClOoy Strong acids completely dissociate in aq solution
Hydrochloric HCl Cr (Ka>1,pKa<1).
Chloric HCIO, ClO;y” Conjugate bases of strong acids are ineffective bases.
Sulfuric (1) H,S0, HSO,
Nitric HN03 NOg-
Hydronium ion H,0" H,0 1 0.0
Todic HIO; 105 1.6x10" 0.80
Oxalic (1) H,C,0, HC,04 5.9x 107 1.23
Sulfurous (1) H,SO; HSO5 1.54x 107 1.81
Sulfuric (2) HSO, S0~ 1.2x107 1.92
Chlorous HCIO, Clo, 1.1x 107 1.96
Phosphoric (1) H;PO, H,PO4 7.52x10° 2.12
Arsenic (1) H;AsO,4 H,AsOy4 5.0x10° 2.30
Chloroacetic CH,CICOOH | CH,CICOO" 1.4x10° 2.85
Citric (1) H,C4H;04 H,CH:O; 8.4x 10" 3.08
Hydrofluoric HF F 7.2x10% 3.14
Nitrous HNO, NO, 4.0x 10" 3.39
Formic HCOOH HCOO 1.77x10% 3.75
Lactic HCH;H;0; CH,H;O; 1.38x 107 3.86
Ascorbic (1) H,C¢HO4 HCHO4 7.9x10° 4.10
Benzoic CsH;COOH CeHsCOO 6.46x10° 4.19
Oxalic (2) HC,0, C,0.F 6.4x10° 4.19
Hydrazoic HN; Ny 1.9x10° 4.72
Citric (2) H,CH:0; HCH:0,> 1.8x10° 4.74
Acetic CH,COOH CH,COO 1.76 x 10° 4.75
Propionic CH,CH,COOH | CH;CH,COO" 1.34x10° 4.87
Pyridinium ion CH,NH' CH,N 5.6x10° 5.25
Citric (3) HC(H;0/” CeH,0.> 4.0x10° 5.40
Carbonic (1) H,CO; HCO; 43x107 6.37
Sulfurous (2) HSO, S04 1.02x 107 6.91
Arsenic (2) H,AsO, HAsO,” 8/9.3x10° 7.10/7.03
7 _
Hydrosulfuric H,S HS 1010 9.1 x 10 7/7.04
Phosphoric (2) H,PO, HPO.> 6.23x10° 721
Hypochlorous HCIO ClO 3.5/3.0x10® 7.46/7.53
Hypobromous HBrO BrO 2x 107 8.70
Hydrocyanic HCN CN 6.17x10" 9.21
Boric (1) H3BO; H,BO; 58x 107" 9.23
Ammonium ion NH," NH, 5.6x10™ 9.25
Phenol CeH;OH CeHsO 1.6x10"° 9.80
Carbonic (2) HCO; COs> 4.8x10" 10.32
Hypoiodous HIO 107 2x 19}‘“ 10.70
Arsenic (3) HAsO,* AsO; L s
Hydrogen H,0, HO, 24x10" 11.62
peroxide
Ascorbic (2) HCHO¢ CeHsO4™ 1.6x107" 11.80
Phosphoric (3) HPO/” PO, 48/22x10° 12.32/12.66
Water H,0 OH 1.0x10™" 14.0

Group I metal hydroxides (LiOH, NaOH, etc.)

Group II metal hydroxides (Mg(OH),, Ba(OH),, etc.)

Strong bases completely dissociate in aq solution

(Kb> 1, pKb < 1).

Conjugate acids (cations) of strong bases are ineffective bases.

* Compiled from Appendix 5 Chem 1A, B, C Lab Manual and Zumdahl 6 Ed. The pKa values for organic acids can be found in
Appendix II of Bruice 5" Ed.
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e. Indicadores acido base

Algunos indicadores dcido/base importantes

Nombre comin Intervalo de transicién, pH pK.* Cambio de color’ Tipo de indicador*
Azul de timol 1.2-2.8 1.65§ R-Y 1
8.0-9.6 8.968 Y-B
Amarillo de metilo 2.9-4.0 R-Y 2
Naranja de metilo 3.1-4.4 3.46§ R-0O 2
Verde de bromocresol 3.8-5.4 4.668 Y-B 1
Rojo de metilo 4.2-6.3 5.008§ R-Y 2
Violeta de bromotimol 5.2-6.8 6.128 Y-P 1
Azul de bromotimol 6.2-7.6 7.10§ Y-B 1
Rojo fenol 6.8-8.4 7.818 Y-R 1
Violeta de cresol 7.6-9.2 Y-P 1
Fenolftaleina 8.3-10.0 C-R 1
Timolftaleina 9.3-10.5 C-B 1
Amarillo de alizarina GG 10-12 C-Y 2

*A una fuerza iénica de 0.1.

B = azul; C = incoloro; O = naranja; P = morado; R = rojo; Y = amarillo.

#1) Tipo 4cido: HIn + H20 = H;0" + In"; 2) Tipo bésico: In + H,O = InH" + OH~
SPara la reaccién InH* + H,0 = H;0" + In
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Violeta Cristal -
Rojo cresol - -

Azul timol - -
Eritrosina B -

2,4-dinitrofenol

Azul bromofenol

Naranja metilo

Verde bromocresol

Rojo metilo

Negro eriocromo T

Purpura bromocresol

Alizarina

Azul bromotimol

Rojo fenol

m-nitrofenol

o-cresolftaleina -

Fenolftaleina

Timolftaleina -
Alizarina amarilla R _

o —
~
©
©
=
o
=
N
[ o
w

pH

f. Potenciales estandar de reducciéon a 298 K
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Par redox E® Par redox E*

F; + 2H™ + 2¢ = 2HF(aq) 3.06 2H,S0; + 2H" + 4¢ = $,0,"" + 3H,;0 0.40
Fy + 2¢ == 2F 2.87 Fe(CN)s’™ + ¢ == Fe(CN)¢"~ 0.3¢
0, + 2H" + 2¢ == 0, + H;,0 207 | VO™ +2H + e = V" + H,0 0.3¢
$,042" + 2¢ == 280,*" 2.01 Cu®* +2¢e == Cu 0.34
Co®* + e == Co** 1.82 HgaCl; + 2¢ === 2Hg + 2CI° 0.28
H,0; + 2H" + 2¢ == 2H,0 1.77 105" + 3H;0 + 6 == 1" + 60H" 0.26
MnO,” + 4H" + 3¢ &= MnO; + 2H,0 1.70 AgCl + e == Ag + CI' 0.22
PbO; + SO, + 4H" + 2¢ = PbSO, + 2H,;0 1.69 HgBr,®™ + 2¢ == Hg + 4Br’ 0.21
Au® + e = Au 1.68 Cul* +e=Cu" 0.15
HCIO; + 2H" + 2¢ === HCIO + H;0 1.64 Sn** + 2¢ == Sn** 0.15
HCIO + H" + ¢ = iCl, + H,0 1.63 S +2H" +2e == H,S 0.14
Ce** + ¢ == Ce* 1.61 CuCl + e == Cu + CI’ 0.14
Bi,O, + 4H" + 2¢ == 2BiO" + 2H,;0 1.59 AgBr + ¢ == Ag + Br’ 0.10
BrO,” + 6H" + Se == iBr, + 3H,;0 1.52 $.06>" + 2¢ == 25,05" 0.08
MnO,” + 8H® + Se == Mn’" + 4H,0 1.51 CuBr + ¢ == Cu + Br’ 0.03
PbO, + 4H" + 2¢ == Pb** + 2H,0 1.46 2H® +2¢e = H; 0.00
Cly + 2¢ == 2CI" 1.36 Hgld™ + 2e == Hg + 41 -0.04
Cr;0,°" + 14H" + 6¢ == 2Cr"" + TH,0 1.33 Pb’* + 2¢ ==Pb -0.13
MnO; + 4H" + 2¢ == Mn’" + 2H,0 1.23 CrO.*" + 4H,0 + 3¢ == Cr(OH), + SOH" -0.13
0, + 4H" + 4¢ == 2H,0 1.23 Sn®* + 2¢ == Sn -0.14
10, + 6H" + Se == I, + 3H,0 1.20 Agl + e == Ag + I" -0.15
ClO,” + 2H" + 2¢ == ClOy  + H,;0 1.19 Cul+es==Cu+1I -0.19
Bry(aq) + 2¢ == 2Br~ 1.09 Ni’* + 2¢ = Ni -0.25
Bra(liq) + 2¢ == 2Br~ 1.07 V4 e =V -0.26
Bry” + 2e &= 3Br 1.05 PbCl; + 2¢ == Pb + 2CI" -0.27
VO, + 2H" + ¢ == VO** + H,0 1.00 Co®* + 2¢ == Co -0.28
AuCly + 3e &= Au + 4CI" 1.00 PbBr; + 2¢ == Pb + 2Br -0.28
NO;~ + 4H" + 3¢ == NO + 2H,0 0.96 PbSO, + 2¢ === Pb + SO,°" -0.36
NO,” + 3H' + 2¢ == HNO; + H,0 0.94 Pbl, + 2¢ == Pb + 2I" -0.37
2Hg®* + 2¢ == Hg,*" 0.92 Cd** +2e=Cd -0.40
AuBr, + 3¢ == Au + 4Br~ 0.87 Cr'* +e=—=Cr" -0.41
Cu’* + 1" + e == Cul 0.86 Fe’* + 2¢ == Fe ~0.44
Hg? + 2¢ == Hg 0.85 2CO;(g) + 2H" + 2¢ == H,C,0.(aq) -0.49
Ag' + e = Ag 0.80 Cr* +3e=Cr -0.74
Hg,'* + 2¢ == 2Hg 0.79 Zn®* +2e == Zn -0.76
Fe’* + ¢ == Fe** 0.77 H,O + ¢ == IH, + OH" -0.83
PtCl32" + 2¢ == Pt + 4CI” 0.73 Cr** + 2¢ ==Cr -0.91
Q+2H"+2e=—=H,Q 0.70 Mn®® + 2¢ == Mn -1.18
0,+2H* +2¢ ==H,0, 0.68 AP® + 3¢ == Al -1.66
PtBr,®  + 2¢ == Pt + 4Br’ 0.58 Mg®" + 2¢e == Mg -2.37
MnO,” + ¢ == MnO,’" 0.56 Na' + ¢ == Na -2m
HyAsO, + 2H" + 2¢ == HAsO,; + 2H,0 0.56 Ca’* +2¢e ==Ca -2.87
Iy +2e =3I 0.54 Sr** + 2¢ == Sr -2.89
Iy(s) + 2¢ == 2I" 0.54 Ba’* + 2¢ == Ba -2.90
Cu'+e=Cu 0.52 K'+e=—K -2.93
4H,S0, + 4H" + 6e == S,0,> + 6H,0 0.51 Li*+e=2Li

El F, es el OXIDANTE MAS FUERTE, el HF es el REDUCTOR MAS DEBIL
El Li es el REDUCTOR MAS FUERTE, el Li* es el OXIDANTE MAS DEBIL

-3.05
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g. Constantes de Producto de Solubilidad a 298 K

Compuesto Férmula K, Notas

Hidréxido de aluminio Al(OH), 3 X 1073

Carbonato de bario BaCO, 50X%107°

Cromato de bario BaCrO4 2.1x1071°

Hidréxido de bario Ba(OH), - 8H,0 3x1074

Yodato de bario Ba(103), 1.57 X 107?

Oxalato de bario BaC,0, 1X107¢

Sulfato de bario BaSO, 1.1 X107

Carbonato de cadmio CdCO;, 1.8 X 107"

Hidréxido de cadmio Cd(OH), 45X 1071

Oxalato de cadmio CdC,04 9x 1078

Sulfuro de cadmio CdS 1x107%

Carbonato de calcio CaCO, 4.5%x107° Calcita
CaCO;, 6.0X 1077 Aragonita

Fluoruro de calcio CaF, 39x10™"

Hidréxido de calcio Ca(OH), 6.5 X 10°¢

Oxalato de calcio CaC,04- H,0 1.7 X107?

Sulfato de calcio CaSOy 24 %X107°

Carbonato de cobalto(II) CoCO, 1.0 X 10710

Hidréxido de cobalto(1I) Co(OH), 1.3 X 107"

Sulfuro de cobalto (II) CoS 5X 1072 a
CoS 3X107% B

Bromuro de cobre(l) CuBr 5%107?

Cloruro de cobre(I) CuCl 1.9 X 1077

Hidréxido de cobre (I)* Cu,O* 2X 1071

Yoduro de cobre(I) Cul 1Xx107"?

Tiocianato de cobre(l) CuSCN 4.0x 107"

Hidréxido de cobre(Il) Cu(OH), 4.8 X 107%

Sulfuro de cobre(II) CuS 8 X 107%

Carbonato de fierro(1I) FeCO, 2.1%x107"

Hidréxido de fierro(1I) Fe(OH), 4.1%X107"

Sulfuro de fierro(1I) FeS 8 X 107"

Hidréxido de fierro(11I) Fe(OH), 2X107%

Yodato de lantano La(10;); 1.0x 107"

Carbonato de plomo PbCO, 7.4 X 107"

Cloruro de plomo PbCl, 1.7 X 1077

Cromato de plomo PbCrO4 3x107"

Hidréxido de plomo PbO! 8§ X107 Amarillo
PbO' 5% 10716 Rojo

Yoduro de plomo Pbl, 7.9 X 107°

Oxalato de plomo PbC,0, 8.5%107° © = 0.05

Sulfato de plomo PbSO; 1.6%x 1078

Sulfuro de plomo PbS 3 X107

Fosfato de amonio y magnesio MgNH,PO, 3x 107"

Carbonato de magnesio MgCO; 3.5%x1078
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Compuesto Férmula K, Notas

Hidréxido de magnesio Mg(OH), 7.1 X 107"

Carbonato de manganeso MnCO; 5.0 X 1071

Hidréxido de manganeso Mn(OH), 2xX1078

Sulfuro de manganeso MnS 3x 107" Rosa
MnS 3x107" Verde

Bromuro de mercurio(I) Hg,Br, 56X 1073

Carbonato de mercurio(I) Hg,CO;, 89X 1077

Cloruro de mercurio(l) Hg,Cl, 1.2 X107

Yoduro de mercurio(I) Hg,l, 47 X 107%

Tiocianato de mercurio(I) Hg,(SCN), 3.0 X 1072

Hidréxido de mercurio(II) HgOt 36X 107%

Sulfuro de mercurio(II) HgS 2X107% Negro
HgS 5x 107 Rojo

Carbonato de niquel NiCO; 1.3 X 1077

Hidréxido de niquel Ni(OH), 6X107'¢

Sulfuro de niquel NiS 4X107% a
NiS 1.3X107% B

Arsenato de plata Ag;AsOy 6X107%

Bromuro de plata AgBr 50X 1071

Carbonato de plata Ag,CO; 8.1x10"

Cloruro de plata AgCl 1.82x 107"

Cromato de plata AgCrOy 1.2 X 107"

Cianuro de plata AgCN 22X 107

Yodato de plata AglO; 3.1x10°®

Yoduro de plata Agl 83x 1077

Oxalato de plata Ag,C,04 3.5%x 107"

Sulfuro de plata Ag,S 8§x 107"

Tiocianato de plata AgSCN 1.1 X 107"

Carbonato de estroncio SrCO; 9.3 X107

Oxalato de estroncio SrC,04 5% 1078

Sulfato de estroncio SrSO4 32X 1077

Cloruro de talio(I) TICI 1.8 x107*

Sulfuro de talio(I) TLS 6X 1072

Carbonato de zinc ZnCO;4 1.0 X 10710

Hidréxido de zinc Zn(OH), 3.0 X 107'¢ Amorfo

Oxalato de zinc ZnC,04 8X107°

Sulfuro de zinc ZnS 2X107% a
ZnS 3X10% B

La mayor parte de estos datos fueron tomados de A. E. Martell y R.M Smith, Critical Stability Constants, vols. 3-6, Nueva
York: Plenum, 1976-1989. En la mayoria de los casos, los valores son para diluciones infinitas (fuerza iénicam = 0.0) y la
temperatura es de 25 °C.

*Cu,O(s) + HO=2Cu" + 20H"

1PbO(s) + H,O = Pb,*" + 20H"~

$HgO(s) + H,0 = Hg,*" + 20H"~
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