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INTRODUCCION

El siguiente conjunto de practicas de laboratorio de Quimica Analitica, sigue muy de

cerca el desarrollo de los temas abordados en la clase teérica de la asignatura de Quimica
Analitica, dada la similitud de los programas oficiales, este manual seréa utilizado para las carreras
de Ingenieria Quimica y Bioguimica, con base a un modelo por competencias profesionales que se

imparten en el Tecnoldgico de Estudios Superiores de Ecatepec.

En todas las practicas, se pretende que el alumno desarrolle su capacidad de observacion, aplique
los conocimientos tedricos adquiridos y demuestre una competencia en el desarrollo de los

trabajos practicos experimentales.

El orden en que se presentan las practicas, se ajusta al programa y secuencia de la asignatura de
Quimica Analitica para ambas carreras, pero eventualmente podrd variarse dependiendo del
interés del docente en avanzar y en reforzar el aprendizaje de sus estudiantes.

La razén de ser de estas sesiones experimentales, que han sido compiladas de diversas fuentes y
adaptadas a las necesidades de un programa basado en competencias profesionales, es hacer
consciente al alumno que la ejecucién correcta de una practica se encuentra facilitada, por una
investigacién previa del tema, su comprension y reflexion en el planteamiento de todo aquello que

se pretende realizar experimentalmente.

Otro aspecto importante es que se motive hacia el desempefio futuro como profesional, que
adquiera la habilidad de realizar montajes de equipos para el desarrollo de la practica, manipule
instrumentos de medicién, comprenda la importancia del manejo correcto de reactivos teniendo en

cuenta factores tales como la salud, estabilidad de los mismos y riesgos de contaminacion.

El trabajo cientifico entre otras actividades requiere de la organizacion de los resultados
experimentales obtenidos, del andlisis y discusién de los mismos y de su comunicacion ordenada
mediante un informe, herramientas Utiles éstas que le contribuiran en su vida cotidiana y en su

practica profesional.
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Quimica Analitica

CARRERA (S):

INGENIERIA QUIMICA Y BIOQUIMICA

NOMBRE DE LA ASIGNATURA

QUIMICA ANALITICA

NO. CREDITOS SATCA DE 3-3-6
PRACTICA
NOMBRE(S) DE LA(S) FUNDAMENTOS

UNIDAD(ES) DE APRENDIZAJE

TEMA(S) MANEJO BASICO DE DATOS.
COMPETENCIA A
DESARROLLAR Competencias instrumentales

Capacidad de analisis y sintesis
Capacidad de organizar y planificar

Conocimientos basicos de la carrera

Competencias interpersonales
Capacidad critica y autocritica
Trabajo en equipo

Competencias sistémicas
Capacidad de aplicar los conocimientos adquiridos en la
teoria en el laboratorio

Habilidades de investigacién

NO. DE PRACTICA

1 DURACION | 3
(HORAS)

ANTECEDENTES

Explique brevemente los siguientes temas: cifras significativas, precision, desviacion estandar,

exactitud, error en una medida, cuantificacion del error y rechazo de datos.

Elabore una ficha técnica de los siguientes reactivos: NaOH, HCI, fenolftaleina, azul de
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bromotimol, naranja de metilo.

PREGUNTA GENERADORA

¢, Cual es la ventaja de la revision de los datos experimentales a través de un andlisis estadistico?

MATERIALES Y REACTIVOS.

CANTIDAD REACTIVOS
1 Vidrio de reloj Soluciéon de NaOH 0.1000M
1 Pinza para crisol Solucion de acido Clorhidrico
0.1000 M

5 Matraces Erlenmeyer de 250 ml Agua corriente

2 Matraces aforados de 250 mL Soluciones indicadoras de
Fenolftaleina

1 Bureta de 25mL Azul de bromotimol

1 Pipeta aforada de 10mL Naranja de metilo

2 Pipeta graduada de 10mL

1 Pinza para bureta

1 Pinza para crisol

2 Vaso de precipitados de 250mL

2 Vaso de precipitados de 100mL
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1 Probeta de 100mL
1 Propipeta.
1 Balanza granataria
1 Espétula
1 Agitador de vidrio
1 Piseta

PROCEDIMIENTO.

1. Realice cinco medidas del peso de un vidrio del reloj limpio y seco en cada una de las
balanzas que se encuentran en el laboratorio. Tabule en forma adecuada los datos,
observe y realice el analisis correspondiente. (manipule el vidrio de reloj con las pinzas

para crisol)

0. Balanza grantaria Balanza analitica

vl W ||k |z

2. Pese en una balanza granataria un vaso de precipitados de 100ml, adicione 10ml de agua
corriente medidos con una de las pipetas graduadas de 10ml y vuelva a pesar; realice cuatro
nuevas adiciones de agua corriente de 10ml medidos con la misma pipeta graduada y vuelva a
pesar el conjunto después de cada adicion. Repita el procedimiento midiendo el agua corriente
con la segunda pipeta graduada de 10ml y determine el peso de cada adicion.

3. Preparar 250 ml. de las soluciones de hidroxido de sodio y acido clorhidrico 0.1000 M (Los
calculos de las soluciones ya deben estar en la bitacora, considere la pureza que se encuentra en

la etiqueta de cada reactivo.

4. A cada uno de los cinco Erlenmeyer de 250ml adicione 10ml de la solucion de &cido clorhidrico

0.1000 M, con la pipeta aforada y 50 mL de agua destilada medidos en una probeta, luego
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adicione tres gotas del indicador fenolftaleina. Proceda a titular con la solucion de NaOH 0.1000M
hasta aparicion de un color rosa fuerte y anote el volumen gastado de base en cada una de las
cinco repeticiones. Repita el procedimiento con los otros indicadores: azul de bromotimol y

naranja de metilo.

EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA
TABLA DE DATOS.

Disefie una tabla adecuada para la toma de los datos del laboratorio la cual debe estar anotada

en la bitacora de laboratorio antes de iniciar la practica.
PARA EL ANALISIS DE LA PRACTICA.

Para cada grupo de datos tener en cuenta promedio, desviacion estandar y rechazo de datos.
El valor de peso del vidrio de reloj medido en la balanza analitica (calibrada) sera considerado
como el valor “real o verdadero”; y determine el porcentaje de error de la medida obtenido en la

balanza granataria.

Calcule la concentracién de la solucién de acido clorhidrico, medidos con los diferentes tipos de

indicador aplicando la siguiente ecuacién y analice los resultados.

V(NaoH) * N(NaoH) = V(Hcr) * N(Ha

Analice el comportamiento de las dos pipetas graduadas al evacuar el mismo volumen,

comparando los pesos obtenidos en cada adicion.

¢ Uso de bitdcora del laboratorio escolar para la busqueda de la informacion previa
correspondiente a su experiencia practica ( contiene conceptos tedricos, como marco de
referencia, ejemplos que lo ayuden a comprender el tema, y el tratamiento matemético Util

para los célculos en su experiencia).
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e Reporte Técnico. Contiene una portada con el escudo y nhombre de la institucién
educativa, anotando division y carrera, niUmero y titulo de la experiencia, grupo e
integrantes del equipo, 0 mesa que ocupa en el laboratorio, fecha de entrega.

e Apartados: Introduccion, objetivo, marco teérico, datos experimentales tabulados,

célculos, analisis de los resultados, conclusiones y bibliografia consultada.

RUBRICA DE EVALUACION DEL TRABAJO EN EL LABORATORIO.

(VER ANEXO 1)

BIBLIOGRAFIA.

Harris, D.C.2001. Analisis Quimico Cuantitativo. Reverté. Barcelona.
Measurement errors. Journal Chemical Education, 71:6, 519-520.

Skoog, D.A; West, D.M; Holler, F.J & Crouch, S.R. 1996. Quimica analitica. McGraw Hill.
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CARRERA (S)

INGENIERIA QUIMICA Y BIOQUIMICA

NOMBRE DE LA ASIGNATURA

QUIMICA ANALITICA

NO. CREDITOS SATCA DE
PRACTICA

3-3-6

NOMBRE(S) DE LA(S)
UNIDAD(ES) DE APRENDIZAJE

METODOS VOLUMETRICOS

TEMA(S)

PREPARACION Y ESTANDARIZACION DE
SOLUCIONES TITULANTES PARA
VALORACIONES ACIDO - BASE

COMPETENCIA A
DESARROLLAR

Competencias instrumentales
Capacidad de analisis y sintesis
Capacidad de organizar y planificar
Conocimientos basicos de la carrera
Competencias interpersonales
Capacidad critica y autocritica
Trabajo en equipo
Competencias sistémicas
Habilidades de investigacion
Capacidad de aplicar los conocimientos en la practica

NO. DE PRACTICA

2 DURACION | 3
(HORAS)

ANTECEDENTES

. ¢ Qué es un “estandar primario”?

g A W N -

. ¢ Qué significa “estandarizacion”?

. ¢, Qué es un “estandar secundario”?

. ¢ Qué estandares se usan comunmente para titulaciones acido — base?

. ¢ Qué es y para qué sirve un indicador?

10
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6. ¢ Cual es el principio de funcionamiento de los indicadores para titulaciones acido — base?

PREGUNTA GENERADORA

¢ Como se lleva a cabo una estandarizacion?

¢ Por qué es necesaria la estandarizacion de soluciones acido y base?

MATERIAL Y REACTIVOS

Material por equipo:

1 vidrio de relgj

1 Horno con perilla de control de temperatura
1 Desecador

3 vasos de precipitados de 250 mL
6 matraces Erlenmeyer de 250 mL
2 matraces aforados de 250 mL

4 vasos de precipitados de 250 mL
2 buretas de 50 mL

2 pipetas graduadas de 10 mL

2 pipetas graduadas de 5 mL

1 soporte universal

1 pinzas para bureta

1 espétula

1 propipeta

1 piseta con agua destilada

2 pesafiltros

1 varilla de vidrio

Reactivos generales

HCI

NaOH

ftalato acido de potasio
Carbonato de sodio
Soluciones indicadoras de
Fenolftaleina

Azul de bromotimol
Naranja de metilo

11
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PROCEDIMIENTO
Estandares primarios y soluciones

1) En el pesafiltros pesar aproximadamente 1.2g de ftalato acido de potasio.

Calentar en un horno a 105°C por 30 minutos. Dejar enfriar dentro de un desecador y mantenerlo
alli hasta su utilizacion.

2) Preparar 250 ml de solucién HCI 0.1000 N, considerar la densidad 1.185g/mL. Rotular,
estandarizar y guardar para la siguiente actividad experimental.

3) Preparar una solucion de NaOH 0.1000 N . Estandarizar, rotular y guardar para la siguiente
actividad experimental.

Estandarizacion de la solucién de NaOH por titulacion con indicador:

1. Pesar tres muestras de aproximadamente 0.150 g de ftalato acido de potasio en los matraces
Erlenmeyer de 250 ml cada uno.

2. Agregar 20 ml de agua destilada a cada uno; disolver por completo.

3. Agregar 5 gotas de indicador Fenolftaleina a cada matraz Erlenmeyer.

4. Llenar una bureta con la solucion de NaOH a estandarizar.

5. Titular cada solucidn de ftalato 4cido de potasio con la solucién de NaOH.

6. Registrar el punto final (punto donde se note un cambio a color rosa de la solucion y este sea
persistente).

7. Reservar la solucion restante de NaOH para la siguiente actividad experimental, en un frasco

correctamente rotulado.

Anotar el volumen V (ml) gastado de la solucion de NaOH y calcular la Normalidad de la

disolucién de la siguiente manera:

N = g. de Biftalato acido de postasio/ meq.del biftalato de potasio X ml. Gastados de NaOH

Estandarizacion de la soluciéon de HCI 0.1000N

12
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Pesar exactamente entre 0.100 y 0.150 g de Na.COs en una charola de papel

Pasar la cantidad pesada a un matraz Erlenmeyer de 250 mL, y disolver cuidadosamente con

25 ml de agua destilada.

Afadir 2 6 3 gotas de solucién indicadora de rojo de metilo

Valorar con la disolucion de HCI 0.1000 N, lentamente y con agitacion, hasta aparicion de un color
rosa de la disolucion.

Anotar el volumen V (ml) gastados de la solucion de HCl y calcular la normalidad exacta de la
siguiente manera:

N= g. del Carbonato de sodio/ meq. del Carbonato de Sodio X ml. Gastados de la solucién de HCI

Guardar la disolucion en un frasco correctamente rotulado para la siguiente practica.

EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA
Ordene los datos y observaciones de los experimentos realizados en forma clara es
recomendable registrar sus resultados en una tabla.

Estandarizacion:

Peso del patron Volumen gastado de la Normalidad encontrada
primario (g) solucién a estandarizar (ml.)

1.-

2.-

3.-

Realice los célculos correspondientes para determinar la concentracion exacta de las
soluciones acido y base de acuerdo a lo establecido anteriormente.
- Analice los resultados obtenidos.

- Redacte unas conclusiones en donde exprese en forma explicita lo aprendido en esta

practica.

13
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Realice su reporte técnico de acuerdo a las instrucciones del profesor(a)

RUBRICA DE EVALUACION DEL TRABAJO EN EL LABORATORIO.

(VER ANEXO 1)

BIBLIOGRAFIA

Secretaria de Salud.Farmacopea Nacional de los Estados Unidos Mexicanos (FNEUM).
72.-Edicion.

Harris, D.C.2001. Analisis quimico cuantitativo. Reverté. Barcelona.

Kimbrough, C.B & Meglen, R.R. 1994. A simple Laboratory Experiment Using Popcorn to lllustrate
Skoog, D.A; West, D.M; Holler, F.J & Crouch, S.R. 1995. Quimica analitica. McGraw Hill.

14
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NOMBRE DE LA ASIGNATURA QUIMICA ANALITICA.
NO. CREDITOS SATCA DE 3-3-6

PRACTICA

NOMBRE DE LA(S) UNIDAD(ES)
DE APRENDIZAJE

METODOS VOLUMETRICOS (APLICACIONES)

TEMA

VOLUMETRIA ACIDO-BASE. (DETERMINACION DE ACIDEZ
Y BASICIDAD EN MUESTRAS COMERCIALES)

COMPETENCIA A DESARROLLAR

Competencias Instrumentales:
> Conocimientos basicos de la Volumetria. Acido-
Base.
» Habilidades basicas en el manejo del material
caracteristico del Analisis Volumétrico.
» Toma de decisiones.
» Solucion de problemas.
Competencias Interpersonales:
Capacidad critica y autocritica.
Capacidad de organizacion.
Comprension de lectura.

YV V VYV V

Trabajo en equipo.
Competencias Sistémicas:

» Capacidad de aplicar los conocimientos teéricos a
la practica.

» Habilidades de Investigacion.

» Habilidades parala comprension e Interpretacion
de procedimientos a seguir en un Analisis
Quimico.

» Habilidad para trabajar de manera autbnoma.

> Manifestacion del compromiso Etico, respetando

15
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los resultados obtenidos, sin plagiar.
» Busqueda de la Calidad al realizar analisis.
NO. DE PRACTICA 3 DURACION 3
(HORAS)
ANTECEDENTES

Una de las aplicaciones analiticas comunes de los métodos volumétricos, es la
determinacion cuantitativa de los constituyentes quimicos que proporcionan la acidez y
alcalinidad de diversos productor comerciales. Por ejemplo el vinagre comercial, utilizado
cominmente para preparar algunas ensaladas esta constituido por un 5%de acido acético (
componente que le proporciona la acidez al vinagre) y es elaborado por la fermentacién de
materiales ricos en almidones o en azUcares. El vinagre comercial ademas de acido acético
contiene otras sustancias pero estas no afectan en el analisis volumétrico, por lo que una
titulacion &cido débil-base fuerte es util para determinar el porcentaje de éacido acético en

muestras comerciales, utilizando como indicador la fenolftaleina.

La alcalinidad, en un detergente es debida a los hidroxidos y en algunos casos también a
los carbonatos y bicarbonatos. Su valoracion es caracteristica de las reacciones de neutralizacion
por desplazamiento, mediante la titulacién de la muestra con una solucién valorada de &cido
clorhidrico empleando para esto la fenolftaleina y el anaranjado de metilo como indicadores,

cuyas coloraciones viran a intervalos del pH diferentes.

16
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PREGUNTA GENERADORA

¢, Cudl es la aplicacién de los Métodos Volumétricos de Neutralizacion?

vV V V V

>
>

ACTIVIDADES A DESARROLLAR

A) ACTIVIDAD DOCUMENTAL.

Previo al desarrollo de la Préactica los alumnos deberan realizar una investigacion documental que

abarque los siguientes puntos:

Titulaciones acidimétricas y alcalinimétricas, aplicaciones en muestras comerciales.
Preparacion de muestras
Analisis cuantitativo.

Reaccion entre NaOH y HCI ( &cido fuerte + base fuerte) y entre CH3COOH y el NaOH (

acido débil + base fuerte).
Calculos

Informacion general sobre el tipo de muestras comerciales que analizara.

Buscar en la NOM la valoracion del &cido acético en muestras comerciales de vinagre y
comparar con el método que aqui se sugiere.

MATERIAL DE LABORATORIO

17
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Material Cantidad
Bureta (50 ml) 2
Pinza tipo mariposa (para bureta) 2
Vaso de precipitados (250 ml) 4
Soporte Universal 2
Matraz Aforado (50 mly 100 ml) 2 clu
Matraz Erlenmeyer (250 ml) 6
Frasco Ambar de 250 ml 1
Pipeta volumétrica (5y 10 ml) 3/cu
Mortero con pistilo 1
Microespéatula 2
Piseta 1
Propipeta 1
EQUIPO
No. Cantidad
1 Balanza Analitica 1
3 Parrilla de agitacion magnética/barra de 1
agitacion.

18
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Marca comercial:

Tipo de muestra:

PROCEDIMIENTO

ml. de agua destilada y cinco gotas de fenolftaleina.

anotar los mililitros gastados.

Determinacion de acidez en muestras de vinagre

3.- Registro de datos conforme se muestra a continuacion:

1-. Tomar tres alicuotas de 5 ml. de vinagre comercial en tres matraces Erlenmeyer, adicionar 40

2.- Valorar con solucién de Hidroxido de sodio 0.1 N. hasta la aparicion de un color rosa fuerte,

Volumen de ml.gastado de NaOH % de Alcalinidad encontrado
0.1 N, estandarizada en

muestra o :
la practica anterior.

(ml.) utiliza fenolftaleina

como indicador.

1.-

2.-

19
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3.-

4.-Calcule el % de acidez en las muestras de vinagre utilizando la siguiente férmula:

% Acidez = ml. de NaOH X Nnaon X meq. CH3;COOH X 100

Vol. Muestra (ml)

Determinacion de la alcalinidad en detergentes y jabones de marcas comerciales

1.- Si la muestra es un polvo, pesar 10g.y triturar en un mortero.
2.- Pesar 1-2g. de muestra y se afora a un volumen de 100 ml. con agua destilada (libre de CO5).

3.- Medir por triplicado alicuotas de 10 a 20 ml. con pipeta volumétrica y pasarlas a un matraces
Erlenmeyer de 250 ml., adicionar 40 ml.de agua destilada, agregar 3 gotas de sol. de fenolftaleina
y titular con la solucion de HCI 0.1000 Normal estandarizada en la practica anterior hasta

decoloracién, anotar los ml. gastados.
Registro de datos

Tipo de muestra:

Marca comercial:

Peso o volumen de | ml.gastado de HCI % de Alcalinidad encontrado

cuando
muestra

utiliza fenolftaleina
(g/ml) como indicador.

20
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2.-
3.-

4.- Calcule el % de alcalinidad del detergente analizado, utilice la siguiente férmula

%Alcalinidad= ml. de HCI X Nyt X meg NaOH X 100

g. muestra
CUESTIONARIO

1- Escriba el concepto de &cido y de base segun Arrhenius

2-. Escriba el nombre y estructura de otros indicadores que se puedan utilizar en la

determinacion de los analitos ensayados. Escriba el intervalo de viraje.

3-. Defina que es la acidez y la alcalinidad y que elementos la constituyen.

4-. Explique por qué es importante el ensayo analitico para determinar la acidez o alcalinidad

en una muestra.

Elabore sus Conclusiones.

EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA

¢ Uso de bitdcora del laboratorio escolar para la busqueda de la informacién correspondiente
a su experiencia préctica.( Contiene conceptos tedricos, como marco de referencia,
ejemplos que lo ayuden a comprender el tema, y el tratamiento matematico util para los
calculos en su experiencia).

e Reporte Técnico. Contiene una portada con el escudo y nombre de la institucién
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educativa.

¢ Division y carrera, numero Y titulo de la experiencia, grupo e integrantes del equipo, o
mesa que ocupa en el laboratorio, fecha de entrega.

e indice numerado.

Introduccién, objetivo, marco teérico, resultados compilados en forma tabulada, calculos ,

conclusiones y bibliografia consultada.

INSTRUMENTO DE EVALUACION (RUBRICA )

(VER ANEXO 1)

BIBLIOGRAFIA
1.- Underwood, A.L. Quimica Analitica Cuantitativa. Ed. Prentice-Hall

Hispanoamericana/1989.
2.- Skoog, D.A; West, D.M; Holler, F.J & Crouch, S.R. 1995. Quimica analitica. McGraw Hill.
3.- Ayres, G. Andlisis Quimico Cuantitativo,. Ed. Harla/ 1970

4.- NOMX. (NORMAS OFICIALES MEXICANAS).
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CARRERA (S): INGENIERIA QUIMICA Y BIOQUIMICA
NOMBRE DE LA ASIGNATURA QUIMICA ANALITICA
NO. DE CREDITOS SATCA DE
PRACTICA 3-3-6

NOMBRE DE LA UNIDAD DE METODOS VOLUMETRICOS DE OXIDO-REDUCCION.
APRENDIZAJE
TEMA (DETERMINACION DE VITAMINA C EN TABLETAS

COMERCIALES).

COMPETENCIA A DESARROLLAR

Competencias Instrumentales:
» Conocimientos basicos de la Volumetria. REDOX.
» Habilidades basicas en el manejo del material
caracteristico del Analisis Volumétrico.
» Solucion de problemas.
» Toma de decisiones.

Competencias Interpersonales:
Capacidad critica y autocritica.
Capacidad de organizacion.

Comprension de lectura.

YV V VYV V

Trabajo en equipo.

Competencias Sistémicas:

» Habilidades de Investigacion.

» Capacidad de aplicar los conocimientos teéricos a
la préactica

» Habilidades para la comprension e Interpretacion
de procedimientos a seguir en un Andlisis
Quimico.

» Habilidad para trabajar de manera autbnoma.

> Manifestacion del compromiso Etico, respetando
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los resultados obtenidos, sin plagiar.
» Habilidad en la realizacion de célculos
volumétricos.
» Busqueda de la Calidad.

NO. DE PRACTICA 4 | DURACION Hrs | 3/4

ANTECEDENTES

Una gran parte de los métodos cuantitativos volumétricos estan basados en la accion
reciproca entre agentes oxidantes y agentes reductores; asi como en el analisis volumétrico por
neutralizacion (acidimetria y alcalimetria) los &cidos se cuantean mediante soluciones alcalinas
valoradas, y los alcalis por medio de soluciones de &cidos de normalidad conocida, asi en los
métodos volumétricos por oxidacion-reduccion, se emplean soluciones valoradas de sustancias

oxidantes o reductoras para la determinacion de agentes reductores u oxidantes respectivamente.

Una reaccion quimica redox corresponde a la accion reciproca entre una sustancia
oxidante y una sustancia reductora, que da lugar a la reduccién del oxidante y a la oxidacién del

reductor.

Por tanto, la oxidacién de un cuerpo corresponde a una pérdida de electrones y la reduccion
corresponde a una ganancia de electrones. Un oxidante es una sustancia susceptible de captar

uno o varios electrones; un reductor cede facilmente uno o varios electrones.

Si se designa el oxidante por Ox, el reductor por Red y el nimero de electrones implicados por n,

las semirreacciones pueden escribirse del modo siguiente:

Reduccién

—
Ox+ne- <—— Red

Oxidacion

A cualquier oxidante de un tipo se le puede asociar un reductor del mismo fjgo, vy
LT
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viceversa: de este modo se define un llamado “par redox”, que se designa por Ox / Red.
Una reaccion de oxidacién-reduccion es un intercambio de electrones entre el oxidante de
un par redox y el reductor de otro par. Se puede observar que este tipo de reaccién es analoga a

las reacciones acido-base y el acido de otro par.

La vitamina “C” ( acido ascorbico) se encuentra en forma natural principalmente en los
citricos y en gran variedad de verduras, siendo necesaria su presencia en la dieta diaria,
pues fortalece al organismo y ayuda a evitar algunas enfermedades como la influenza. La
vitamina “C” , se encuentra como farmaco en el comercio con diferentes nombres y diversas
presentaciones, cada tableta contiene aproximadamente 500 mg. de vitamina “C”, y se puede
comprobar si el contenido que marca el marbete (etiqueta) es en realidad el contenido real,
utilizando para esto un método Volumétrico Redox .También, si se desea, puede determinarse el
contenido de vitamina C en alguna variedad de fruta o verdura.

En esta practica se usard un método volumétrico basado en las propiedades de éxido-
reduccién del 4cido ascoérbico, para lo cual deberdn prepararse extractos acidos de las muestras
naturales o comerciales en los cuales se utilice la capacidad reductora de la solucion mediante el

uso de un agente oxidante como el yodo o el 2,6 diclorofenol-indofenol.

PREGUNTA GENERADORA

¢En que se basa la volumetria Redox y cuales son sus aplicaciones?

ACTIVIDADES A DESARROLLAR
B) ACTIVIDAD DOCUMENTAL

Previo al desarrollo de la Practica los alumnos deberan realizar una investigacion documental que

abarque los siguientes puntos:

» Oxidacioén. Ejemplos.

» Reduccion. Ejemplos.

» Agente oxidante y reductor. Ejemplos.
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» Aplicaciones de métodos REDOX

» Potencial REDOX

> Estructura Quimica del Acido Ascoérbico ( Vitamina C y sus propiedades REDOX ),

importancia.
» Reaccidn que se lleva a cabo entre la Vitamina C y el yodo como agente titulante.
» Calculos volumétricos.
MATERIAL DE LABORATORIO

No |Material Cantidad
1 Bureta (50 ml) 2

2 Pinza tipo mariposa (para bureta) 2

3 Vaso de precipitados (250 ml) 4

4 Soporte Universal 2

5 Matraz Aforado (50 mly 100 ml) 2 clu

6 Matraz de yodo (250 ml) 6

7 Frasco Ambar de 250 ml 1

8 Pesa filtro 2

9 Pipeta volumétrica (10 ml) 3

REACTIVOS

No Caracteristicas Cantidad

1 | Acido Ascorbico 2 9.
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2 |(Tabletas de Vitamina C “CEVALIN” no 5 tabletas

efervescente) debera traerlas el alumno.

EQUIPO
No. Cantidad
1 Balanza Analitica 1
3 Parrilla de agitacion magnética 1

PROCEDIMIENTO
1.- Preparar y estandarizar una Solucion de Yodo 0.1 N (proceder como indica la FNEUM)

2.- Si se desea determinar la cantidad de vitamina “C” en un producto farmacéutico por ejemplo
tabletas, pesar 5 tabletas en la balanza analitica y registrar el peso hasta diezmilésimas de gramo,
obtener el peso promedio de las tabletas. Triturar en mortero y pesar en charolas de aluminio el
equivalente a 500 mg. de vitamina C. En caso de analizar una fruta (guayaba, naranja, manzana,

etc.) cortar en fragmentos muy pequefios y pesar 3g. de muestra.

4.- Verter la muestra en un vaso de precipitados de 100 ml y proceder a la disolucién agregando
pequefas porciones de agua destilada; pasar cuantitativamente la disolucién a un matraz aforado
de 100 ml., diluir a la marca con agua mezclando y homogeneizando, tomar alicuotas de 10 ml. y
depositarlas en un matraz Erlenmeyer de 250 ml; afiadir 2 ml de H,SO, (1:10) y 2 ml. de solucién
de almidén ( 1%)

Valorar con la solucién de yodo de normalidad conocida hasta vire a color azul del indicador de

almidon. Calcular el % de la vitamina en cada tableta y en las muestras ensayadas.
5.- Informe los resultados de la experiencia tabulados de la siguiente manera:

PREPARACION DE LA SOLUCION DE YODO 0.1N
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Peso de yodo (g.)
Peso de Kl (g.)
Aforo (ml.)

DETERMINACION DE VITAMINA C

Tipo de muestra Peso muestra Gasto sol. yodo
1.- 1.-
2.- 2.-
3.- 3.-
1.- 1.-
2.- 2.-
3.- 3.-

Utilizar la siguiente formula para calcular el % de Vit. C en las muestras:
%Vit.C = ml. X N X meq. Vit. C X 100/ Peso de la muestra.

ml.= mililitros gastados de la sol. De Yodo.

N= Normalidad de la solucién de Yodo.

Meq = miliequivalente de la Vit. C

Normalidad de la sol. de Yodo

Cantidad de Vitamina C en %

Peso Promedio de la tableta

Cantidad de Vitamina C en cada tableta

CUESTIONARIO

1.-¢Qué es oxidacioén y reduccién? Ejemplifique

2.-¢Qué es un agente reductor y agente oxidante? Escriba tres ejemplos de cada uno.
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3.- Escriba 5 ejemplos de las aplicaciones de la volumetria redox
4.-Escriba la reaccion dada entre el &cido ascorbico y el agente oxidante utilizado en la titulacion

5.-Investigue la estructura del almiddn y sus propiedades como indicador. ¢ A que se debe el color

azul que aparece al final de la titulacion

EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA

e Uso de bitacora del laboratorio escolar para la busqueda de la informacién correspondiente
a su experiencia préctica.( Contiene conceptos tedricos, como marco de referencia,
ejemplos que lo ayuden a comprender el tema, y el tratamiento matematico util para los
calculos en su experiencia)

e Reporte Técnico. Contiene una portada con el escudo y nombre de Divisién y carrera,
namero y titulo de la experiencia, grupo e integrantes del equipo, 0 mesa que ocupa en el
laboratorio, fecha de entrega.

e indice numerado.

Introduccion, objetivo, marco teérico, metodologia ilustracion o fotos del trabajo realizado,
resultados compilados en forma tabulada, célculos , conclusiones y bibliografia consultada.

INSTRUMENTO DE EVALUACION (RUBRICA)
( VER ANEXO 1)

BIBLIOGRAFIA

1.- R. A. Day Jr. Quimica Analitica. Ed. Prentice-Hall Hispanoamericana.1989

2.- Secretaria de Salud. Farmacopea Nacional de los Estados Unidos Mexicanos .72. Edicion.
3.- Skoog West Holler. Quimica Analitica Ed. Mc Graw Hill / 6 12 1996.

4.- Skoog Douglas A., West Donald M., Holler F. James, Crouch Stanley R. 2008. Fundamentos
de Quimica Analitica. 82 edicion. Thomson Learning, México
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CARRERA (S): INGENIERIA QUIMICA Y BIOQUIMINA
NOMBRE DE LA QUIMICA ANALITICA
ASIGNATURA
NO. CREDITOS SATCA DE | 3-3-6
PRACTICA
NOMBRE(S) DE LA(S) )
UNIDAD(ES) DE EQUILIBRIO QUIMICO
APRENDIZAJE
TEMA(S) EQUILIBRIO ACIDO-BASE
SOLUCIONES AMORTIGUADORAS DEL pH
COMPETENCIA A
DESARROLLAR Competencias instrumentales.
e Conocimientos basicos de Equilibrio Quimico
(acido-base).
¢ Habilidades en el manejo del material
volumétrico, de medicion, elaboracion.
soluciones de concentracion conocida.
e Toma de decisiones.
Competencias interpersonales.
e Comprension de lectura.
e Capacidad de organizacion.
e Trabajo en equipo.
e Capacidad critica y autocritica.
Competencias Sistémicas.
¢ Habilidades de busqueda en su investigacion
¢ Habilidades en la comprensién e interpretacion del
procedimiento analitico.
¢ Habilidad para elaborar un diagrama de flujo del
procedimiento de andlisis
¢ Conocimiento y capacidad para aplicar los
conceptos tedricos requeridos en la
experimentacion.
e Compromiso y habilidades en el trabajo autbnomo.
e Compromiso a la calidad del trabajo, ético y
Cuidado medio ambiental.
NO. DE PRACTICA DURACION
5 (HORAS) 3
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ANTECEDENTES

Las disoluciones amortiguadoras son frecuentes en la naturaleza, como es el caso del
sistema H,CO3/NaHCO; que predomina en el plasma y fluido intersticial (Vega & Konigsberg,
2001). Asimismo, los amortiguadores tienen diversas aplicaciones, como en los medios
empleados en los cultivos bacterianos que requieren de cierto valor de pH para que las
bacterias crezcan (Umland & Bellama, 1999).

Una disolucién amortiguadora, llamada también disolucion reguladora, buffer o tampén
(Harris, 2001), es aquella que tiene la capacidad de regular los cambios bruscos de pH
debidos a la adicion de acidos o bases fuertes y de resistir los cambios de pH por efecto de
diluciones (Skoog et al, 2001). Una disolucion amortiguadora esta formada por un acido débil
y su base conjugada o bien por un base débil y su acido conjugado; de manera tal que en la
misma disolucion coexisten un componente que reacciona con los acidos (la base) y otro

gue reacciona con las bases (el 4cido)

Cuadro No. 1 E'emplos de disoluciones amortiguadoras, reguladoras, buffer o tampén
Amortiguador | Acido Base pKa | (Acido) | (Base) | pH (Amorti)
M M M
Acetatos CH3COOH | CH;COONa | 4.74 | 1.0 1.0 474 2.0
Fosfatos NaH.PO., | Na;HPO4 7.20 | 0.50 1.0 750 |15
Amoniacal NH4CI NH3 9.24 |0.15 0.45 9.71 |0.60
Carbonatos NaCOs NaCOs 10.33 | 0.07 0.08 10.38 | 0.15
M= Molaridad

Amorti= Amortiguador
( M )= Concentracién Molar.

Como podemos observar en el cuadro anterior, la concentracion molar del amortiguador se
obtiene al sumar las concentraciones que tienen en la disolucion el acido y la base. Para
obtener el valor de pH de una disolucion amortiguadora se emplea la ecuacién de
Henderson- Hasselbach (Rubinson & Rubinson, 2000):
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pH = pKa + log ([base] / [acido])
En donde:

pKa = -logKa

pH = -logKa + log ([base] / [acido])
El valor de pKa es constante y como se observa en esta ecuacion, se requiere un cambio en
la proporcién base/acido de 10 (log 10 = 1) para cambiar el pH en una unidad. Mientras mas
grandes sean las proporciones de &cido/base mayor sera la capacidad amortiguadora
(Harris, 2001). Se define como capacidad amortiguadora el nimero de moles de H3;O+ (o de
—OH) que se requieren para cambiar en una unidad el pH de un litro de disolucién reguladora
(Vega & Konigsberg, 2001).
También hay soluciones buffers que amortiguan los cambios de pH en la regién basica, las
cuales son preparadas usando bases débiles y sus sales con acidos fuertes, las ecuaciones
analogas a las anteriores serian:

pOH = pKb + log ([sal del &cido] / [base])

En donde:

pKb = -logKb
pOH = -logKs + log ([sal del &cido] / [base])

PREGUNTA GENERADORA
¢Por qué de la importancia, utilidad y aplicacion de las soluciones amortiguadoras en los

procesos quimicos y bioquimicos?

ACTIVIDADES PREVIAS

l.- Actividad de busqueda o investigacion previa documental, que contemple el tema
de la experiencia préactica a desarrollar.
e Equilibrio quimico homogéneo de soluciones &cidas y bésicas.
e Conceptos de acido/base de acuerdo a las teorias de Arrhenius, Bronsted-
Lowry y Lewis
e Ley de LeChatelier

e Conceptos de ionizaciéon de un acido y una base, valores de constantes Ka y
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Y su fortaleza expresada como pKa y pKb.
e Busqueda de informacion en la Farmacopea de los estados unidos mexicanos
FEUM, o la farmacopea de los Estados Unidos de Norteamérica USP .
e Preparacion de las soluciones problemas
e Calculos.
MATERIAL DE LABORATORIO
No. Material Cantidad
1 Matraces volumétricos de 50 ml y 100 ml 4 clu
2 Pipeta volumétrica de 10 ml 2
3 Bureta de 50 ml 1
4 Soporte universal 1
5 Pinzas para bureta 1
6 Propipeta 1
7 Piseta con agua destilada 1
8 Vasos de precipitados de 100 ml 6
9 Agitador de vidrio 2
10 Barra magnética 1
11 Probeta de 50 ml. 2
12 Espatula 2
REACTIVOS
No. Cantidad
1 Disoluciones amortiguadoras de pH 4,7 y 10 50 ml de c/u
2 Soluciéon de Na2CO3 1.0 M. 100 ml
3 Solucién de NaHCO3 1.0 M. 100 ml
4 Solucién de NaOH 0.10 M. 100 ml
EQUIPO
No. Cantidad
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1 Balanza Analitica 1
2 Potenciometro 1
3 Parrilla de agitacion magnética 1

[I.- PROCEDIMIENTO
A.- EFECTO DE LA RELACION ACIDO/BASE CONJUGADA SOBRE EL pH

1. Siguiendo las instrucciones de profesor, calibre el potenciémetro con los
amortiguadores de pH 7 y/o 10, segun el pH a trabajar.
2. Marque los matra 1y 2.

3. Adicione 20 ml de la disolucion de NaHCO3 1.0 M méas 30 ml de Na2C0O31.0 M en el
matraz No.1.

4. Adicione 30 ml de la disolucién de NaHCO3 1.0 M mas 20 ml de Na2C0O31.0 M en el
matraz No.2.

5. Coloque en un vaso de precipitados 25 ml de la disolucién contenida en el matraz
No.1y mida el pH.

6. Coloque en un vaso de precipitados 25 ml de la disolucion contenida en el matraz
No.2 y mida el pH.

B.- DETERMINACION DE LA CAPACIDAD AMORTIGUADORA

1. En un vaso de precipitados de 100 ml, coloque una alicuota de la disolucion
amortiguadora del matraz 2, coloque la barra magnética y ponga sobre la parrilla de
agitacion el vaso conteniendo el amortiguador con la barra magnética y el electrodo del
potenciémetro (Fig. 1). En la bureta, coloque el NaOH 0.1 M y adiciénelo gradualmente y con
agitacion continua al vaso hasta que el pH de la disolucion amortiguadora cambie en una

unidad.

2. Coloque en un vaso de precipitados de 100 ml una alicuota de 20 ml de Na2CO3 1 M.
Mida el valor de pH y adicione NaOH 0.10 M hasta que el pH de la sal cambie en una

unidad.

C.- MONTAJE DEL EQUIPO POTENCIOMETRO BURETA Y PARRILLA CON
AGITADOR MAGNETICO.
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Ver la figura No. 2, que muestra el acomodo del equipo, para poder manipular y
determinar el pH de las muestras de soluciones Amortiguadoras.

Figura No.2

A.- EFECTO DE LA RELACION ACIDO/BASE CONJUGADA SOBRE EL pH

Nombre y Formula de la soluciéon
amortiguadora

Célculos para preparar las soluciones de concentracién conocidas:

Solucién A. de NaHCO031.0 M.

Solucién B de Na2C031.0 M
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Anote en el siguiente cuadro los resultados los obtenidos
Matraz No | Vol. Solucion A Vol. Solucién B pH

1
2

B.- DETERMINACION DE LA CAPACIDAD AMORTIGUADORA
Como se le indica en la parte superior.

En base a los datos experimentales obtenidos, calcule:

1. ¢ Cual de las disoluciones amortiguadoras tiene un pH menor que el pKa?

2. ¢, Cuantos moles de NaOH se requieren para cambiar en una unidad el pH de un litro de la
disolucién amortiguadora?

3. ¢ Cuantos moles de NaOH se requieren para cambiar en una unidad el pH de un litro de la
disoluciéon de Na,CO3?
CUESTIONARIO.

1. ¢ Cual es la concentracién, en términos de molaridad, del amortiguador formado con 20 ml
de la disolucién de NaHCO3; 1.0 M y 30 ml de Na,COs 1.0 M? ¢,Cual es la concentracion de
este amortiguador, cuando se le adicionan 50 ml de agua destilada?

2. ¢ Cudl es el pH tedrico que obtendria al mezclar 15.0 ml de Na,CO3 0.15 M con 75 ml de
NaHCO30.30 M?

3. ¢ Qué efecto observaria en el pH si la dilucion amortiguadora 0.1M de NaHCO3; y Na,COs3
se hubiera diluido 1 a 100?

4. ¢ Calcule el pH que se obtiene al mezclar 50 ml de NaHCO3 0.10 M con 25 ml de NaOH
0.10 M?

5. ¢ Calcule el pH que obtiene al mezclar 50 ml de NaHCO3; 0.10 M con 25 ml de HCI 0.10
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EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA

e Uso de bitacora del laboratorio escolar para la busqueda previa de la informacion
correspondiente a su experiencia practica.( Contiene conceptos teéricos, como
marco de referencia, ejemplos que lo ayuden a comprender el tema, y el tratamiento
matematico util para los célculos en su experiencia)

e Reporte Técnico. Contiene una portada con el escudo y nombre de la institucién
educativa. Division y carrera, nimero y titulo de la experiencia, grupo e integrantes
del equipo, o mesa que ocupa en el laboratorio, fecha de entrega.

e Indice numerado.

¢ Introduccion, objetivo, marco te6rico, metodologia ilustracion o fotos del trabajo
realizado, resultados compilados en forma tabulada, céalculos , conclusiones y

bibliografia consultada.

INSTRUMENTO DE EVALUACION (RUBRICA)

(VER ANEXO 1)

BIBLIOGRAFIA
Harris Daniel C. 2001. Andlisis quimico cuantitativo. 22 edicion. Editorial Reverté, S.A.

México.

Hernandez Luis R. 1978. Bioquimica Experimental 12 Edicion Editorial Limusa Mexico.
Rubinson J.F., Rubinson K.A. 2000. Quimica Analitica Contemporanea. 1% ed. Prentice Hall,
México.

Skoog Douglas A., West Donald M., Holler F. James, Crouch Stanley R. 2008. Fundamentos
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CARRERA (S):

Ingenieria Quimica y Bioquimica

NOMBRE DE LA ASIGNATURA

Quimica Analitica

NO. CREDITOS SATCA DE
PRACTICA

3-3-6

NOMBRE(S) DE LA(S) UNIDAD(ES)
DE APRENDIZAJE

VOLUMETRIA DE FORMACION DE COMPLEJOS

TEMA(S)

TITULACION POR FORMACION DE COMPLEJOS

COMPETENCIA A DESARROLLAR

Competencias genéricas:

Competencias instrumentales

» Capacidad de andlisis y sintesis

» Capacidad de organizar y planificar

» Conocimientos basicos de la carrera

» Comunicacion oral y escrita

 Habilidades basicas de manejo de la computadora
* Habilidad para buscar y analizar informacion
proveniente de fuentes diversas

* Solucion de problemas

* Toma de decisiones

Competencias interpersonales

» Capacidad critica y autocritica
* Trabajo en equipo
» Habilidades interpersonales

Competencias sistémicas

» Capacidad de aplicar los conocimientos en la practica
* Habilidades de investigacion

» Capacidad de aprender

» Capacidad de generar nuevas ideas (creatividad)

+ Habilidad para trabajar en forma auténoma

» Busqueda del logro

NO. DE PRACTICA

6 DURACION | 3
(HORAS)
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ANTECEDENTES

Determinacion de calcio y magnesio:

Como aguas duras se consideran aquellas que contienen grandes cantidades de iones Ca y Mg,
provenientes de diversos tipos de sales. En la vida cotidiana se dice que el agua es dura cuando
se requieren cantidades considerables de jabdn para producir espuma y producen incrustaciones
en las tuberias de agua caliente, calentadores, calderas y otras unidades en las cuales se
incrementa la temperatura del agua. En términos de dureza el agua se puede clasificar en
blandas, moderadamente duras, dura y muy dura. La dureza se expresa en mg/L como CaCOs.

La dureza es causada por iones metalicos divalentes capaces de reaccionar con el jabon para
formar precipitados y con ciertos aniones presentes en el agua para formar incrustaciones. Los
principales cationes que causan dureza en el agua y los principales aniones asociados con ellos

son los siguientes:
Cationes: Ca*?, Mg*?, Sr*?, Fe*?, Mn*2,
Aniones: HCOs_, 804_2 Cl_, NOs_, SiOg_z.

En la mayoria de las aguas se considera que la dureza total es aproximadamente igual a la dureza
producida por los iones calcio y magnesio; en las aguas naturales los bicarbonatos son la principal
forma de alcalinidad por lo tanto la parte de la dureza total quimicamente equivalente a los
bicarbonatos presentes en el agua es considerada como la dureza carbonacea o dureza temporal

(desaparece cuando se hierve el agua)

La dureza no carbonéacea incluye principalmente sulfatos, cloruros y nitratos de calcio y magnesio,
esto forma incrustaciones que produce una pérdida de la conductividad del calor y produccién de
grandes volumenes de vapor cuando las incrustaciones gruesas se rompen y el agua entra en
contacto con las superficies de metal recalentado que puede ocasionar explosiones. La aguas

duras no presentan peligro para el consumo humano.

El método para determinar calcio y magnesio utiliza soluciones de acido etilen diaminotetraacético

0 de sus sales de sodio como agente titulador, los cuales forman iones complejos solubles con
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calcio y magnesio. Los indicadores utilizados son el colorante negro eriocromo T que indica
cuando todos los iones calcio y magnesio han formado complejos con el EDTA a pH 10.0; el otro

indicador es la murexida el cual determina Unicamente los iones calcio a pH 12-13.

BUSQUEDA DE INFORMACION:

- Cual es el peso equivalente del EDTA y su formula molecular

- Cual es la funcién de la trietanolamina en las titulaciones con EDTA

- Indique brevemente la importancia del calcio en la alimentacién humana y animal.

- Indigue como realizaria los célculos para hallar la concentracion de dureza total, dureza
célcica, dureza magnésica.

- Realice la ficha técnica para los siguientes reactivos: EDTA, negro de eriocromo T,

murexida, trietanolamina, MnSQOa, yodo (I2), NalOs, Na,S,03, &cido ascérbico.

PREGUNTA GENERADORA

¢, Como determinar la dureza de una muestra de agua por medio de una titulacion con EDTA y cuél
es la importancia de dicha determinacién?

M** + EDTA - [M.EDTA] complejo estable

MATERIALES REACTIVOS

6 - Matraz Erlenmeyer de 250ml. - Solucién reguladora pH 10.0 ( NH4CL y
NH4OH) (100ml),
2- Matraz Volumétrico de 200 ml.
) - Trietanolamina (50ml)
2-Matraz Volumétrico de 100 ml.
- Solucién NaOH 1.0 M (100ml)
2- Bureta de 50ml
_ _ - Indicador negro de eriocromo T (s6lido)
2 - Pipetas volumétricas de 50ml
. . - Indicador Murexida (s6lido)
2 - Pipetas volumétricas de 5ml
_ - Solucién EDTA 0,01M (200ml)
2-Pipeta graduada de 10 ml
_ (250ml)
2- Pipeta graduada de 5.0ml

- Muestras de agua de diferentes fuentes: de
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1- Probeta de 100ml pozo, de la red municipal, de mar.
4-Vasos de precipitados de 250ml - Papel indicador de pH.

1-Vidrio de reloj
1- Espatula
2- Pinzas tipo mariposa para bureta
2- Varillas de vidrio
2- Soporte universal
1-Propipeta o pipeteador

2- Micro espatulas

Determinacion de Calcio y Magnesio: ( Dureza Total) A cada uno de los tres matraces
Erlenmeyer de 250ml, adicione con una pipeta volumétrica de 50ml de la solucién problema para
determinar dureza y afiada 1.0 ml de la solucién reguladora pH 10.0, 1.0 ml de solucién de
trietanolamina. (asegurese con papel indicador que la solucion a titular este en un pH 10.0) y una
pequefia cantidad (0,05g) del indicador negro de eriocromo T.

Titule con una solucién de EDTA 0,01M hasta que se observe un cambio de color rojo a azul
(violeta).

Determinacion de Calcio (a pH=12)

A cada uno de los tres Erlenmeyer de 250ml, adicione con una pipeta volumétrica de 50 ml de la
solucion problema para determinar dureza célcica, afiada 1.0 ml de solucién de NaOH 1.0 M (con
papel indicador determine el pH, debe ser de 12), 1.0ml de trietanolamina y una pequefa cantidad
(0,059) de indicador de murexida. La solucién se torna de un color rosado claro. Titule con una
solucién de EDTA 0,01M hasta que se observe un cambio de color de rosado a purpura. Realice
los célculos necesarios para determinar: a) la Dureza Total, b) La Dureza Célcica, c) La Dureza

Magnésica en mg/L como CaCOs .

VER ANEXO 1 ( RUBRICAS DE EVALUACION)
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DE ESTUDIOS

g

DE ECATEPEC

por AOAC International, 16th edicién, volumen 1y 2, U.S.A.

safety in the Chemical Laboratory.

- Official methods of analysis of AOAC International. 1998. Editado por Patricia Conniff. Publicado

- The Merck Index: an encyclopedia of chemical. Drugs and Biologicals. Budavari S. Guide for

- Rubinson, J; Rubinson, K. Quimica Analitica contemporanea. 2000. Pearson Educacién. México.

- Skoog D.A, West D.M.2000, Quimica analitica, séptima edicion, Mc Graw Hill. México.
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NOMBRE DE LA ASIGNATURA QUIMICA ANALITICA
NOMBRE DE LA UNIDAD DE GRAVIMETRIA
APRENDIZAJE
TEMA DETERMINACION DE HUMEDAD

COMPETENCIA A DESARROLLAR

Competencias Instrumentales:

>

>

>
>

Conocimientos basicos de los Métodos
Gravimétricos.

Habilidades basicas en el manejo del material
caracteristico del Analisis Gravimétrico.
Solucién de problemas.

Toma de decisiones.

Competencias Interpersonales:

>
>
>
>

Capacidad critica y autocritica.
Capacidad de organizacidn.
Comprensidn de lectura.
Trabajo en equipo.

Competencias Sistémicas:

>
>

>

Habilidades de Investigacidn.

Capacidad de aplicar los conocimientos teoricos a
la practica

Habilidades parala comprension e
Interpretacion de procedimientos a seguir en un
Analisis Quimico.

Habilidad para trabajar de manera auténoma.
Manifestacién del compromiso Etico, respetando
los resultados obtenidos, sin plagiar.

Habilidad en la realizacion de calculos
gravimétricos.

Busqueda de la Calidad.

NO. DE PRACTICA

DURACION | 3
(HORAS)
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ANTECEDENTES

La humedad es una cantidad variable de agua presente en diferentes materiales. Su
magnitud se expresa en porcentaje. Su determinacion analitica sirve para saber en parte

la calidad del producto.

Se considera como humedad a la pérdida de masa que sufre un material, cuando se
calienta a temperatura cercana a la de ebullicién del agua, durante un tiempo establecido
por las normas oficiales. Su determinacion es muy importante pues el agua puede causar
contaminacion en un material.

TIPOS DE AGUA

La presencia del agua, contenida en diversas formas en los materiales que son sujetos a
un proceso quimico cuantitativo ha propiciado que se considere importante su

determinacion, originando al mismo tiempo la siguiente clasificacion:

1) Aguas no esenciales: a) agua higroscopica, b) agua Incluida u ocluida.
2) Aguas esenciales : a) Agua de hidratacibn o cristalizacion b) Agua de
constitucion.
Las pruebas para la determinacion de humedad de cualesquier muestra tienen como
finalidad saber el contenido o porcentaje de agua que contiene un alimento tras la

aplicacion de calor a un analito.

Su determinacion tiene mucha importancia en el procesado de alimentos. Su contenido, o
porcentaje es indicio de estabilidad , calidad y medida directa del contenido de sélidos

totales.

Si el porcentaje de humedad en un alimento es alta (mayor de 13 % ), sus nutrimentos
pueden verse afectados, propiciando también el desarrollo microbiano, alterando su

calidad o descomponiéndolo.
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METODOS PARA DETERMINAR HUMEDAD

e Pérdida por secado a en la estufa

e Destilacion de Bidwell-Sterling ( destilacion utilizando tolueno)

e Método de la Termobalanza

e Meétodo de Karl Fisher ( titrimétrico)

La eleccion del método para determinar humedad depende de los siguientes factores:

= Forma en que se encuentra el agua (hidratacién, absorcion, disolvente, etc.)
» Naturaleza del producto (factible oxidacién o descomposicion)
= Cantidad de humedad presente
» Rapidez de la determinacion
» Exactitud

= Costo de equipo

PREGUNTA GENERADORA

¢, Qué métodos existen para determinar la humedad a diferentes tipos de muestras y que
criterios utiliza para poder determinar la humedad de una muestra en especifico ( galletas,

harinas, embutidos, semillas, etc.?

ACTIVIDADES A DESARROLLAR
C) ACTIVIDAD DOCUMENTAL

Previo al desarrollo de la Practica los alumnos deberan realizar una investigacion documental
que abarque los siguientes puntos:

» Agualigada. Tres ejemplos
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Agua de cristalizacion. Tres ejemplos.

Agua ocluida. Tres ejemplor.

Diferentes métodos para determinar humedad

Fundamento de los diferentes métodos para la determinacién de humedad

Azedbtropo

YV V VYV VYV VY V

Caracteristicas fisicas y quimicas del tolueno.

» Caracteristicas de los materiales que se analizaran.

Efectos de la humedad en una muestra.

MATERIAL DE LABORATORIO
No Material Cantidad
1 Charolas de aluminio 6
2 |Espatula 1
3 Equipo de destilacion Bidwell Sterling 1
4 Soporte Universal 2
5 Matraz de bola, con fondo plano (250 ml) 1
6 Pinzas tres dedos 3
7 Mortero con pistilo 1
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8 Pinzas para crisol 1

9 Mantilla de calentamiento 1

10 Bafio Maria 1

11 Termometro -10 a 110°C 1

12 Cuerpos de ebullicion 5 perlas

13 Desecador 1

14 Rejilla de asbesto 1

REACTIVOS

No REACTIVO Cantidad

1 |Tolueno 150 ml

2 | Muestras comerciales: galletas, embutidos, 10g

semillas, yogurt, queso, harinas (el alumno las
proporcionara).
EQUIPO DE LABORATORIO
No. Caracteristicas Cantidad
1 Estufa 1
2 Balanza Analitica 1
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2 Termobalanza 1

D) ACTIVIDADES EXPERIMENTALES

I.- DETERMINACION DE HUMEDAD POR EL METODO DE PERDIDA AL SECADO
(El alumno investigara el tipo de muestra que puede ser analizado por este método)

NOTA: Utilizar pesafiltros o charolas de aluminio marcados, poner a peso constante de la

siguiente forma:

1.-Pesar el pesafiltro y/o las charolas de aluminio en la balanza analitica. Registre el peso
hasta diezmilésimas de gramo. Este sera el peso de referencia |

2.- Colocar los recipientes dentro de una estufa a temperatura de 105°C, durante 1 hr.. El
pesafiltros debera colocarse destapado en el interior de un vaso de precipitados para

facilitar su manejo

3.- Sacar los recipientes de la estufa y depositarlos dentro de un desecador durante

aproximadamente 10 min. Para que se enfrien

4.-Pesar los recipientes en la balanza analitica, no olvidar registrar los pesos hasta

diezmilésimas de gramo.

5.-Repetir las operaciones desde el 1" paso hasta poner el pesafiltros a peso constante,
hasta que la variacion registrada esté limitada al lugar de las diezmilésimas de gramo. Se

admite una variacibn maxima de 0.0005g.

6.- Pesar 1-2 g. de muestra en los recipientes. Colocar dentro de la estufa a 105°C
durante 1 hr., si utiliza pesafiltros estos deberan. colocarse semidestapados dentro de la

estufa para que el agua pueda volatilizarse

7.-Sacar el pesafitros y depositarlo en el interior del desecador durante
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aproximadamente 15 min. Volver a calentar en la estufa, hasta obtener el peso
constante. Efectuar los calculos e informar los resultados en porciento de humedad.

Registrar los datos:

Registro de Datos

Datos

Peso del pesafiltros inicial

Peso del pesafiltros a peso constante I

Peso del pesafiltros mas muestra I

hiumeda

Peso del pesafiltros mas muestra [l

seca

Peso de la muestra humeda H=-1r=1v
Peso de la muestra seca m-=1=Vv
Humedad IV-V=VI
% de Humedad VI/IV x 100

I1) DETERMINACION DE HUMEDAD “METODO DE DESTILACION CON TOLUENO”
(El alumno investigara el tipo de muestra que puede ser analizado por este método).

NOTA: Se sugiere que cada equipo utilice un método diferente para determinar
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humedad y que justifique su uso segun el tipo de muestra a ensayar.

1.- Pesar 5-10 g de la muestra y colocar en el matraz baldén perfectamente limpio y
adicionar 150 ml de tolueno con los cuerpos de ebullicion.

2.- Montar el equipo como se muestra en el Apéndice 4-B. Se recomienda tener mucho
cuidado que el material utilizado esté perfectamente seco.

3.- Empezar el calentamiento de manera suave, después elevar la temperatura hasta
alcanzar la ebullicion suave del tolueno.

4.-Continuar el calentamiento hasta que el contenido de agua dentro de la trampa
permanezca constante. Medir el volumen del agua en la trampa.

5.- Realizar los calculos relacionando el contenido de agua encontrado con el peso total
de la muestra, utilice una regla de tres.

6.- Para evitar el desperdicio del solvente destile y entregue al auxiliar de laboratorio
para que se guarde como tolueno destilado y su reutilizacién en otros experimentos.

C) Realice una investigacion para determinar la determinacion de humedad por el
Método de la Termobalanza.

El alumno realizara el analisis de resultados comparando los métodos utilizados. Dara
una respuesta objetiva a los resultados encontrados.
CONCLUSIONES

Las conclusiones seran un ejercicio de sintesis de lo que se haya mencionado en el

andlisis de resultados y sefialando el cumplimiento del objetivo
VIIl.- CUESTIONARIO
1.-¢ Qué importancia tienen las determinaciones de humedad en diversos materiales?

2.-Escriba tres ejemplos de tipos de muestra cuyo contenido de humedad pueda
determinarse por el método de destilacion con tolueno, por pérdida al secado en la
estufa, por el método de Termobalanza y por el Método de Kart Fischer y el fundamento
de cada método.
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3.-¢,Cuales solventes se pueden utilizar aparte del tolueno? ¢Qué propiedades tiene el

tolueno para ser utilizado en este método?
4.-¢Cudl o cuédles de los métodos empleados pertenecen a la gravimetria?

5.- Explique por qué existen diversos métodos para la determinacion de humedad.

EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA

( VER FORMATO DE LA PRACTICA 4)

(VER ANEXO 1 RUBRICAS DE EVALUACION Y LISTAS DE COTEJO)

BIBLIOGRAFIA
1.- R. A. Day Jr. Quimica Analitica. Ed. Prentice-Hall Hispanoamericana 5 2. 1989
2.- Ayres, G. Andlisis Quimico Cuantitativo. Ed. Harla 2 92,1970

3.- Skoog West Holler . Quimica Analitica. Ed. Mc Graw Hill 6 12 1996

ANEXO 1

51



DE ESTUDIOS

MANUAL DE PRACTICAS DE LABORATORIO g@ ‘%3
Modelo por Competencias Profesionales R
GOBIERNO DEL . s
ESTADO DE MEXICO Quimica Analitica
RUBRICA DE EVALUACION DEL TRABAJO EN EL LABORATORIO (A)
Asignatura
Nombre del alumno
1.-Puntualidad Llego Lleg6é dentro | Lleg6 5 Llegé dentro No asistio.
Puntualment | de la minutos de los 10
e. tolerancia después de | minutos de la
establecida. la tolerancia | tolerancia
establecida | establecida

10 8 7 5 0
2.Conocimientos | Cumplié con | Faltaron Cumplié La No
previos, bitacora. | la algunos solo de investigacion cumplié/no

investigacié | temas manera fue deficiente. | presenté
n de todala | /conceptos parcial con bitacora.
informacion | de la la
solicitada. investigacién | investigacio

solicitada. n solicitada.

10 8 7 5 0
3.- Capacidad de | Su Se organiza Su Su No ha
organizacion en organizacion | regularmente | organizacion | organizacion desarrollad
su trabajo en equipo es | , le faltamuy | es es deficiente, | osu
experimental Optima, lo poco para suficiente, le faltaron capacidad

que le terminar no termina varias de
permite todas las todas las actividades organizaci
terminar con | actividades actividades de realizaren | 6n.

todas las en el tiempo | en eltiempo | el tiempo

actividades establecido. establecido. | establecido.

en el tiempo

establecido.

10 8 7 5 0
4.-Habilidad en el | Sus Sus Sus Sus No ha
manejo de habilidades habilidades habilidades | habilidades adquirido
material, son Optimas. | son buenas, | sonapenas | son las
reactivos y _ en algunos suficientes. deficientes. habilidades
equipo. Manej_a con | momentos se | Es Sele requeridas.

seguridad le observa importante | recomienda
materiales y
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reactivos. inseguro. En | que mas trabajo
momentos practique en el equipo.
olvida las mas.
medidas de
seguridad.
10 8 7 5 0
5.- Capacidad de | Su Su capacidad | Su Su capacidad | No se
aplicar y capacidad es buena, capacidad es deficiente. | observa
relacionar la es aunque es ninguna
teoria conla excelente, puede suficiente, No relaciona capacidad.
préctica. se observa | mejorar. hace falta la teoria con
una buena mayor la practica,
comprensié | trabaja de
relacion. n de lo que manera
Sabe lo que hace. mecanica.
hace.
10 8 7 5 0
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RUBRICA PARA EVALUACION DEL REPORTE TECNICO (A)
ASPECTO 4 3 2 1
Portada. Excelente. Bueno Suficiente Deficiente
Incluye todos
los datos y la Al presentar los | Le faltan dos Faltan datos
presentacién es datf)s, le falta datos. relevantes.
claray limpia. | algin dato.
10 8 7 0
Apartadosy | Presenta todos | Todos los Los apartados | Faltan 2 o mas
Organizacién | los apartados apartados estan unidades
del reporte. en el orden necesarios identificadas | relevantes/ el
indicado. estan incluidos | y en orden, trabajo esta
aunque no en el | pero estan desorganizado.
orden indicado. | incompletos.
20 16 15
0
Presentacion | Presenta los Presenta datos | Aunque Presenta datos
de datos. datos correctamente | presenta de forma
correctamente | tabulados pero | datos desorganizada
tabulados y el titulo no es tabulados, no fueron
cada tabla con | correcto. presenta tabulados.
titulo. varios
errores.
20
16 15 0
Tratamiento | Fueron Utiliza las Utiliza No usa
de los Datos | tratados formulas férmulas férmulas
utilizando las correctas, pero | correctas correctas por
férmulas presenta pero algunos | lo tanto los
correctas. pequefios errores calculos son
Operaciones errores en los algebraicos, erroneos. 0
matematicas calculos por lo que
sin error. algebraicos, obtiene
Obtiene por lo que los resultados
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resultados resultados no | con fallas
correctos. son totalmente | importantes.
correctos.
20 15
16
Conclusiones. | Se observa Se observa Se aleja del No son
_ congruencia objetivo de la | acordes al
congruencia con el objetivo | practica. La objetivo de la
con el ol,)]e.tlvo de la practica. | redaccion practica. No
de lf‘ practica. | presenta presenta expresa los
Estan algunas varios aspectos
correctamente | jeficiencias en | errores. Solo | relevantes.
redactadas. la redaccion. resalta Mala
Resaltalos Resalta la algunos de redaccion.
aspectos mas | mayorfa delos | los aspectos
Importantes. aspectos relevantes.
20 importantes. 2 0
16
Bibliografia Excelente. Bueno Suficiente Deficiente
Presenta mas
de 3 Presenta entre | Presenta No presenta
R 2y3 ' entre al re.:fe.renc,ia.s
bibliograficas. referenC}as menos 2_ bibliograficas.
bibliograficas. | referencias
- bibliograficas.
10 7 0
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RUBRICA DE EVALUACION PARA EL REPORTE TECNICO (B)
ASPECTO EXCELENTE BIEN SUFICIENTE INSUFICIENTE
1. CARATULA CUMPLE EN SU AUNQUE CUMPLE, | APENAS CUMPLE NO CUMPLE
DATOS TOTALIDAD CON LE FALTAN CON LO
COMPLETOS TODO LO ALGUNOS NECESARIO
SOLICITADO. DETALLES.
8
10 7 0
2. CONTENIDO | CUMPLE CUMPLE CUMPLE NO CUMPLE CON
REDACCION Y | CLARAMENTE CON | PARCIALMENTE PARCIALMENTE EL OBJETIVO, EL
ORTOGRAFIA EL OBJETIVO, SU | CON EL | CON EL OBJETIVO, | CONTENIDO ESTA
ORTOGRAFIA ES | OBJETIVO, PRESENTA MUY ALEJADO DEL
MUY BUENA, LA | DESCUIDO VARIAS  FALTAS | MISMO.
REDACCION  SIN | ALGUNOS ORTOGRAFICAS Y | SE PERCIBE LA
PROBLEMA. LAS | DETALLES FALLAS EN LA | MODALIDAD COPY-
IDEAS SON | ORTOGRAFICOS, REDACCION. PAGE
PROPIAS (NO | PRESENTA
COPY-PAGE). ALGUNAS FALLAS
EN LA
REDACCION.
EN ALGUNAS.
DEPURA
PARCIALMENTE LA
INFORMACION
20 25 21 0
3.- APARTADOS | CUMPLE EN SU | LE FALTA UN FALTAN MAS DE
SOLICITADOS TOTALIDAD APARTADO FALTAN 2 O MAS | DOS APARTADOS.
( OBJETIVO, REGISTRO APARTADOS
DE DATOS, CALCULOS,
ANALISIS, 30
CONCLUSIONES) 20 15 0
4.CONCLUSIONES MUY BUENA | PARCIALMENTE CUMPLE DE | NO CUMPLE CON
CLARIDAD EN LA | CUMPLE CON | MANERA MINIMA | LOS REQUISITOS
REDACCION  DE | CLARIDAD EN LA | CON LA CLARIDAD | SOLICITADOS.
LAS IDEAS, SIN | REDACCION. EN LA REDACCION
FALTAS RESALTA LA | DE LAS IDEAS.
ORTOGRAFICAS. MAYORIA DE LOS | FALTA
SE PERCIBE | ASPECTOS MENCIONAR
COMPRENSION PRINCIPALES DEL | VARIOS
DEL TEMA. ES | TEMA. NO | ASPECTOS
CAPAZ DE | PRESENTA IMPORTANTES
RESALTAR LOS | FALTAS DE | DEL TEMA, LA
ASPECTOS ORTOGRAFIA. RELACION CON EL
RELEVANTES. OBJETIVO ES
CONCORDANCIA DEFICIENTE.
CON EL OBJETIVO.
30 25 20 0
5.- BIBLIOGRAFIA PRESENTA 3 O | PRESENTA AL | PRESENTA SOLO | NO PRESENTA
MAS FUENTES DE | MENOS 2 | UNA FUENTE DE | NINGUNA FUENTE
INFORMACION DE | FUENTES DE | INFORMACION DE | DE INFORMACION.
LA RED Y AL | INFORMACION DE | LA RED Y UNA DE
MENOS UNA DE | LARED Y UNA DE | UN LIBRO DE
UN LIBRO DE | UN LIBRO DE | TEXTO.
TEXTO. TEXTO.
7
10 7 0
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DE ESTUDIOS

g

DE ECATEPEC

INSTRUMENTO DE EVALUACION: LISTA DE COTEJO PARA EL LABORATORIO
VALOR DEL INDICADOR 30%

obtencién y toma de datos.

COMPETENCIA ASPECTO A EVALUAR SI/NO
CUMPLE

Conocimientos Estudio anticipado de la practica

Participacion Colaboracion y permanencia en el laboratorio.

Dedicacién Investigacion a la bithcora sobre la practica

Disertacion oral Propuesta por el alumno y aprobada por profesor.

VALOR DEL INDICADOR 30% LISTA DE COTEJO

ACCIONES A EVALUAR SI/NO

CUMPLE

DESEMPENO Conocimiento de sesién y bitacora previa

DESEMPENO Integracién del equipo y trabajo colaborativo

DESEMPENO Desarrollo adecuado de la experimentacion, y
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VALOR DEL INDICADOR: REPORTE POR ESCRITO. 40%

INDICADOR

DESCRIPCION

EXCELENTE

10

MUY
BIEN
9

BIEN

REGULAR

MAL

Presentacion

Limpieza orden
y ortografia

Contenido Caratula indice
introduccion
marco tedrico
metodologia

Fundamentos | Muestra
adquisicion del

Tebrico conocimiento

Presentacion Usa tablas y

de resultados | graficas

Conclusiones | Se tiene

capacidad de
sintesis analisis
y argumenta su
conclusion
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