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REGLAMENTO INTERNO DEL LABORATORIO

1. El alumno debera asistir puntualmente a la hora sefialada.

2. Para el ingreso al laboratorio es obligatorio portar la bata de manga larga, el cuestionario re-
suelto correspondiente a esa practica.

3. Esta prohibido, fumar, comer, tomar bebidas y jugar.

4. Todo material o reactivo que sea dafado sera repuesto por el equipo de trabajo en un plazo no
mayor de 30 dias.

5. Al término de la practica, el equipo de cada mesa entregara limpio el material y area de traba-
jo.

6. Guardar respeto hacia sus compaferos asi como al profesor.

N

El uso y manejo de sustancias toxicas sera guiado por el profesor del laboratorio.

SISTEMA DE EVALUACION

1) Se requiere minimo de asistencia al laboratorio que indique el Reglamento General de Exame-
nes de la UMSNH.

2) La calificacion del Laboratorio se divide de la siguiente manera:
a. Trabajo de laboratorio 30%
b. Manual de practicas 30%
c. Examen final 40%
Si el alumno reprueba el examen final o no tiene el porcentaje minimo de asistencia esta auto-

maticamente en el examen extraordinario siempre y cuando haya asistido minimo al 60% de las
practicas de la materia.
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PRACTICA 1

CONOCIMIENTO, USO Y MANEJO DE LA BALANZA ANALITICA

INTRODUCCION

La balanza analitica es un instrumento de preci-
sién que sirve para determinar la cantidad de
materia que existe en un cuerpo (masa). Como
cualquier otra medida instrumental, esta sujeta
a errores que depende de las condiciones en
que se lleva a cabo; sala, ambiente, mesa, entre
otros.

La balanza analitica es la que nos proporciona
mayor exactitud y por tal motivo es usada en
ambientes como laboratorios clinicos y de
Quimica.

La balanza analitica es uno de los instrumentos
de medida mas usados en el laboratorio y de la
cual dependen basicamente todos los resulta-
dos analiticos. Las balanzas analiticas moder-
nas que pueden ofrecer valores de precisién de
lectura de 0.1 microgramo (ug) a 0.1 miligramo
(mg) estan bastante desarrolladas de manera
que no es necesaria la utilizacién de cuartos
especiales para la medida del peso. Aun asi, el
simple empleo de circuitos electrénicos no eli-
mina las interacciones del sistema con el am-
biente. De estos, los efectos fisicos son los mas
importantes porque no pueden ser suprimidos.

Los principales puntos que deben de ser consi-
derados para su correcta posicion son:

Caracteristicas de la sala de medida :

* Tener apenas una entrada.

* Tener el minimo numero de ventanas posi-
ble, para evitar la luz directa del sol y co-
rrientes de aire.

* Ser poco susceptible a choques y vibracio-
nes

Las condiciones de la mesa para la balanza :

* Quedar firmemente apoyada en el suelo o
fija en la pared, de manera a transmitir un
minimo de vibraciones posible.

* Ser rigida, no pudiendo ceder o inclinarse
durante las operaciones de medida. Se
puede utilizar una de laboratorio bien esta-
ble o una de piedra.

* Localizarse en los sitios mas rigidos de la
construccién, generalmente en los rincones
de la sala.

* Ser anti magnética (no contener metales o
acero) y protegida de cargas electrostaticas
(no contener plasticos o vidrios).

Las condiciones ambientales :

* Mantener la temperatura de la sala constan-
te.

* Mantener la humedad entre 45% y 60%
(debe de ser monitoreada siempre que sea
posible).

* No permitir la incidencia de luz solar directa.

* No hacer las medidas cerca de irradiadores
de calor.

* Instalar las luminarias lejos de la bancada o
mesas de trabajo, para evitar disturbios por
radiacion térmica. El uso de lamparas fluo-
rescentes es menos problematico.

* Evitar la medida cerca de aparatos que utili-
cen ventiladores (gj: aire acondicionado, or-
denadores, etc.) o cerca de la puerta.

Cuidados basicos

* Verificar siempre la nivelacion de la balanza.

* Dejar siempre la balanza conectada a la
toma y prendida para mantener el equilibrio
térmico de los circuitos electronicos.

* Dejar siempre la balanza en el modo
[13 ” H H
standby”, evitando la necesidad de nuevo
tiempo de calentamiento (“warm up”).

Material utilizado para pesar

Una sustancia a pesar no debe colocarse direc-
tamente sobre el platillo, debe colocarse un re-
cipiente sobre el platillo limpio y en él colocar la
sustancia a pesar.

« Vidrio de reloj: es util para pesar pequefas
cantidades de sustancia que no absorban hu-
medad, es decir, que no sean higroscopicas.

+ Pesafiltros: al disponer de una tapa permite
pesar sustancias higroscopicas, es Uutil sobre
todo cuando se trabaja con una balanza capaz
de apreciar cantidades muy pequefas.

- También se utilizan vasos de precipitados,
placas de Petri, capsulas de porcelana, cajas
de aluminio, etc.
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+ Los sdlidos se transfieren de un recipiente a
otro por medio de una cucharita o de una espa-
tula (vienen en diferentes medidas).

El frasco de medida

Usar siempre el menor frasco de medida
posible.

No usar frascos plasticos cuando la hume-
dad esté abajo del 30-40%.

La temperatura del frasco de medida y su
contenido deben de estar a la misma tem-
peratura del ambiente de la cdmara de me-
dida.

Nunca tocar los frascos directamente con
los dedos al ponerlos o sacarlos de la ca-
mara de medida.

Poner el frasco siempre en el centro del pla-
to de medida.

Remover el frasco del plato de medida lue-
go que termine la operacién de medida del
peso.

OBJETIVO

USO DE LA BALANZA
La lectura

Verificar si el display indica exactamente
cero al empezar la operacion. Tare la balan-
za, Si es necesario.

Leer el resultado de la operacion luego que
el detector automatico de estabilidad des-
aparezca del display.

Calibracion

Calibrar la balanza regularmente, mas toda-
via cuando esta siendo operada por vez
primera, si fue cambiada de sitio, después
de cualquier nivelacion y después de gran-
des variaciones de temperatura o de pre-
sién atmosférica.

Mantenimiento

Mantener siempre la camara de medida y el
plato limpios.

Proteger del polvo

Proteger de alteraciones de corriente

Conocer y aprender a utilizar las funciones de la balanza analitica, para efectuar mediciones preci-
sas, exactas y reproducibles.

MATERIAL
Balanza analitica
Pinzas para crisol

Papel encerado

PROCEDIMIENTO

MUESTRAS

Monedas de $0.5, $1, $2, $5, $10 y $20

Encender la balanza digital y esperar a que marque cero, colocar un papel encerado, anotar el peso
del papel o tarar hasta que aparezca un cero en el display. Pesar la moneda lo mas exacto y anotar
el dato obtenido.

Encender la balanza analitica teniendo cuidado de seguir todas las indicaciones que se mencionan
en la introduccién de esta practica, hasta que marque cero el display de la balanza, colocar un papel
encerado, anotar el peso del papel o tarar hasta que aparezca un cero en el display. Pesar la mone-
da lo mas exacto y anotar el dato obtenido.

Realizar 10 mediciones.

Comparar los resultados y argumentar cudl de las 2 balanzas nos da mayor precision.

10
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RESULTADOS

Muestra pesada:

Medicion

Masa en la balanza digital

Masa en la balanza analitica

.1

Ol | N B~|]W]DN

—
o

CALCULOS

Con los datos obtenidos en las pesadas, determinar el error de la balanza digital.

11
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ESQUEMAS

CUESTIONARIO

1. Investigar todos los cuidados que se deben tener con la balanza respecto a:

a) Sala de medicién

b) Mesa para la balanza

12
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c) Condiciones ambientales

d) Mantenimiento

2. Cual es la causa de que aumente o disminuya la lectura continua y lentamente?

3. En qué recipientes se deben pesar:

a) Sustancias pulverizadas

13
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b) Liquidos corrosivos volatiles

4. ;Cuales son los errores mas comunes cuando se usa una balanza analitica?

OBSERVACIONES

14
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CONCLUSIONES

BIBLIOGRAFIA
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PRACTICA 2

DETERMINACION DE HUMEDAD EN UNA PLANTA

INTRODUCCION

El agua tiene una gran importancia en los sis-
temas vivientes como componente fundamental
del protoplasma y cémo nutriente esencial para
los organismos.

La adaptacién evolutiva de las plantas a su me-
dio, especialmente a la cantidad de agua dis-
ponible se refleja en varias de sus caracteristi-
cas anatdémicas:

Xerdfitas: Plantas que se han desarrollado bajo
condiciones de extrema sequedad. Poseen una
raiz considerablemente reducida y muy cutini-
zada para reducir al minimo la pérdida de agua
en la planta por evaporacién al producirse la
transpiracion. Ademas poseen estomas profun-
das y escasas.

Hidrofitas: Plantas que se han desarrollado en
un medio de gran abundancia de agua. Poseen
sistemas radicales relativamente simples que
funcionan como anclaje, su cubierta es poco o
nada cutinizada para poder absorber numero-
sos espacios aéreos intercomunicados.

OBJETIVO

Determinar el porcentaje de humedad en una planta

MATERIAL
Balanza analitica
Estufa
Desecador

Caja de aluminio
Espatula

Pinzas para crisol

Mesodfitas: Plantas que se han adaptado a
condiciones de humedad moderada represen-
tan la proporcién méas grande de plantas de las
regiones templadas. Sus adaptaciones estruc-
turales son en general intermedias entre las
plantas xerdfitas e hidrofilas.

El agua se encuentra en una amplia variedad de
materiales. El analisis gravimétrico es uno de
los métodos mas exactos y precisos para efec-
tuar andlisis macrocuantitativos por diferencia
de peso. Para esto la muestra se somete a ca-
lentamiento (100-110°C), evaporando el agua
por espacio de 2 o 3 horas, pesandose la
muestra antes y después del calentamiento.

Cuando la materia organica se somete a un ca-
lentamiento a temperaturas mayores a la de
combustién (>450°C), se oxida y la produccion
de 6xidos de carbono y de nitrdgeno son libe-
rados dejando como residuos los componentes
inorganicos denominados “cenizas”. La canti-
dad de cenizas en una planta se obtiene por la
diferencia de peso de la muestra antes y des-
pués de la ignicion.

MUESTRA BIOLOGICA

Planta (puede ser: cilantro, trébol, hierba-
buena, menta, pétalos de alguna flor como
la rosa, crisantemo, margarita, manzanilla,
laurel, especias frescas etc.) De preferen-
cia de hoja delgada

17
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PROCEDIMIENTO

Lavar la caja de aluminio y colocar en la estufa durante una hora 100-110 °C sin taparla.

Retirar la caja de aluminio cuidadosamente de la estufa con pinzas para crisol (sin taparla) y dejar
enfriar en un desecador (caja y tapa) durante 15 o0 20 minutos.

Con las pinzas para crisol retire la caja de aluminio del desecador y cuantifique su masa con la ba-
lanza analitica.

Regrese la caja de aluminio al desecador durante otros 15 0 20 minutos y pese nuevamente. Si la
primera pesada es igual a la segunda, entonces la caja de aluminio esta a peso constante. En caso
contrario repita el procedimiento hasta que no exista variacion.

Cologue en la caja de aluminio una muestra vegetal (3 a 5 gramos) previamente fraccionada y pésela
exactamente. La tapa se coloca debajo de la caja y se introduce en la estufa por 2 horas a una tem-
peratura de 100-110 °C. Después de ese tiempo se retira de la estufa (tapandola previamente con
las pinzas para crisol y se pasa al desecador para que se enfrie y adquiera la temperatura ambiente
en un medio exento de humedad.

La determinacién se da por terminada cuando al pesar el recipiente con la muestra el peso no varia 'y
se logra tener un peso constante.

CALCULOS
% H20 = (B-C)x100
(B-A)
A=
B=
C=

A= peso constante de la caja
B= peso inicial de la caja con muestra
C= peso constante de la caja con muestra después del calentamiento de 100-110°C

B-C= pérdida de peso debido a la evaporacién del agua
B-A= peso inicial de la muestra

18
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RESULTADOS

% H0=( - ) x 100

% H20 =

TABLA 2.1 RESULTADOS GRUPALES DE HUMEDAD

MUESTRA % DE HUMEDAD

Equipo 1
Equipo 2
Equipo 3
Equipo 4
Equipo 5
Equipo 6

ESQUEMAS

19
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CUESTIONARIO

1. Explique ampliamente el fundamento del método utilizado en esta practica

2. Investigue otras formas de determinar la humedad en una planta

20
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3. Describe en donde podrias aplicar esta determinacion

OBSERVACIONES

21
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CONCLUSIONES

BIBLIOGRAFIA
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PRACTICA 3

DETERMINACION DE CENIZAS EN UNA PLANTA

INTRODUCCION

Las cenizas de una muestra son un término ana-
litico equivalente al residuo inorganico que que-
da después de calcinar la materia organica. Las
cenizas normalmente, no son las mismas sus-
tancias inorganicas presentes en la muestra ori-
ginal, debido a las perdidas por volatilizacion o a
las interacciones quimicas entre los constitu-
yentes.

El valor principal de la determinacion de cenizas
(v también de las cenizas solubles en agua, la
alcalinidad de las cenizas y las cenizas insolu-
bles en acido) es que supone un método senci-
llo para determinar la calidad de algunas mues-
tras. Las cenizas deberdn estar comprendidas
entre ciertos valores, lo cual facilitara en parte
su identificacion.

En los vegetales predominan los derivados de
potasio y en las cenizas animales los del sodio.
El carbonato potasico se volatiliza apreciable-
mente a 700°C y se pierde casi por completo a
900°C.

El carbonato sédico permanece inalterado a
700°C, pero sufre pérdidas considerables a
900°C.

Los fosfatos y carbonatos reaccionan ademas
entre si.

Método de cenizas totales

En este método toda la materia organica se
oxida en ausencia de flama a una temperatura
que fluctia entre los 550-600°C; el material
inorganico que no se volatiliza a esta tempera-
tura se conoce como ceniza.

Determinacion de cenizas en seco y humedo

Para la determinacién de cenizas se siguen mé-
todos para determinacién en seco y en hime-
do; en cuanto a la determinacion de cenizas en
seco hay varias ventajas y desventajas.

La determinacion en seco es el método mas
comun para determinar la cantidad total de mi-

nerales en muestras y este método se basa en
la descomposicién de la materia organica que-
dando solamente materia inorganica en la
muestra, este método es eficiente ya que de-
termina tanto cenizas solubles en agua, insolu-
bles y solubles en medio acido. Por otro lado la
determinacién humeda se basa en la descom-
posiciéon de la materia organica en medio acido
por lo que la materia inorganica puede ser de-
terminada por gravimetria de las sales que pre-
cipiten, y también por algun otro método anali-
tico para las sales que permanezcan en disolu-
cién acuosa o 4cida. Para la determinacion hu-
meda se dan cenizas alcalinas, acidas y neutras
y esto se basa en el tipo de anién o cation ya
sea metdlico o complejo de tal suerte que hay
cenizas como tartratos, citratos que produciran
cenizas con un caracter alcalino, esto es de-
mostrable para otros compuestos minerales. Es
necesario tomar en cuenta que también un in-
dice de alcalinidad de cenizas es muestra del
contenido de carbonatos en disolucién acuosa.

Determinacion de elementos minerales

El término elementos minerales incluyen a ele-
mentos como carbono, hidréogeno, nitrogeno,
oxigeno y azufre. El nUmero de estos elementos
que se encuentran en las muestras es muy
considerable incluyéndose en el: silicio, calcio,
magnesio, sodio, potasio, fosforo, azufre, cloro,
hierro, aluminio, manganeso, fllor, arsénico,
cobalto, cobre, mercurio, molibdeno, plomo,
selenio, estroncio, zinc, yodo, mercurio y boro.

En algunos casos estos elementos son natura-
les en las muestras, mientras que en otros ca-
sos son producto de la contaminacién. Los mé-
todos de determinacion mas comunes se basan
en la titulacion complejométrica con EDTA o
algun otro quelante y por gravimetria (para ca-
tiones metalicos).

23
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OBJETIVO

Determinar el porcentaje de cenizas en una planta

MATERIAL

Balanza analitica
Mufla

Desecador

Crisol

Espatula

Pinzas para crisol
Cépsula de porcelana

PROCEDIMIENTO

MUESTRA BIOLOGICA

Planta de hoja gruesa como: hoja de
guayaba, aguacate, nispero, naranja,
limoén, mandarina, zacate té de limon,
malva, eucalipto, magnolia, laurel, etc.

Colocar un crisol o una capsula de porcelana completamente limpios, en la estufa a 100 o 110°C por

una hora.

Enfriar en el desecador hasta que se adquiera la temperatura ambiente, péselo y repita la operacion

hasta obtener el peso constante.

Ponga dentro del crisol de 3 a 5 gramos de la muestra (planta triturada) y coloque el crisol dentro de

la mufla a 600 °C durante una hora.

Enfriar en el horno por 15-20 minutos y colocar en un desecador hasta obtener temperatura ambien-
te. Pesar en la balanza analitica y repite el procedimiento de enfriamiento hasta obtener peso cons-

tante.

CALCULOS

% Cenizas= (C-A)x100
(B-A)

A= peso constante del crisol vacio
B= peso del crisol con la muestra

C= peso constante de la crisol con muestra después del calentamiento

C - A = peso de cenizas
B - A = peso inicial de la muestra

24
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RESULTADOS

% Cenizas = ( - ) x 100

% Cenizas =

TABLA 3.1 RESULTADOS GRUPALES DE CENIZAS

MUESTRA % DE CENIZAS

Equipo 1
Equipo 2
Equipo 3
Equipo 4
Equipo 5
Equipo 6

ESQUEMAS

25
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CUESTIONARIO

1. Explique ampliamente el fundamento del método utilizado en esta practica

2. Investigue cuéles son los componentes que se determinan en un analisis bromatoldgico

26
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3. Describe en dénde podrias aplicar esta determinacion

OBSERVACIONES

27
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CONCLUSIONES

BIBLIOGRAFIA

28



Facultad de Biologia

Laboratorio de Quimica Analitica

PRACTICA 4

PREPARACION DE SOLUCIONES DE ACIDO CLORHIDRICO E HIDROXIDO

DE SODIO 0.02N

INTRODUCCION

La volumetria acido-base, también conocida
como valoracidon acido-base, titulacion acido-
base o incluso valoracion de neutralizacion, se
fundamenta en la medicion de un volumen de
concentracion conocida de una disolucion de-
nominada soluciéon patron, que reacciona en
forma estequiométrica con el componente de
interés, disuelto en una muestra en volumen en
presencia de un indicador el cual indica el fin de
la reaccion mediante un cambio o vire de colo-
racion.

Las reacciones acido-base tienen una gran re-
levancia en los sistemas acuaticos ya que defi-
nen el equilibrio del ecosistema acuatico, me-
diante reacciones de neutralizacion y amorti-
guamiento.

En andlisis volumétrico la preparacién de solu-
ciones de concentracién conocida y su valora-
cion es fundamental para la realizacion de un
analisis confiable.

OBJETIVO

El acido clorhidrico se usa frecuentemente en
los analisis volumétricos de neutralizaciéon por
que sus soluciones diluidas son estables y por
que se pueden utilizar en presencia de la mayo-
ria de los cationes sin que ocurran reacciones
de precipitacion.

El hidroxido de sodio tanto en solucién como
en estado solido reacciona con el CO» atmosfé-
rico produciendo bicarbonato de sodio.

Las soluciones de hidroxido de sodio se deben
preparar en agua a la que previamente se le ha
eliminado el CO»; para ello se debe hervir du-
rante algunos minutos el agua destilada; una
vez fria se le agrega el hidroxido de sodio y se
debe guardar en un frasco de polietileno cerra-
do herméticamente producira la suficiente pro-
tecciéon durante una o dos semanas.

Preparar una solucién de HCI 0.02N y una solucién de NaOH 0.02N

MATERIAL

Balanza analitica

Estufa

Desecador

Bureta

Matraz aforado de 100 mL
Vaso de precipitado de 50 mL
Probeta

Agitador de vidrio

Pipeta graduada de 1mL
Espatula

2 Frascos de vidrio con tapa de 100 mL

REACTIVOS
HCI concentrado
NaOH grado reactivo

Agua destilada
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PROCEDIMIENTO
l. Preparacion de una solucion de HCl al 0.02 N

Realice los célculos y mida los mL de &cido clorhidrico con una pipeta de 1 mL, disuelva en aproxi-
madamente 50 mL de agua destilada en un vaso de precipitados, pase al matraz aforado de 100 mL
y afore hasta la marca. Datos necesarios para el calculo: densidad del HCI 1.18g/mL, pureza del 37%
y una masa molar es de 36.46 g/mol.

Il. Preparacion de una solucion de NaOH al 0.02 N
Establezca los calculos para la preparacion del NaOH (p.m. 40.1 g/mol), pese y disuelva en 25 mL de
agua destilada exenta de carbonatos (previamente hervida) en un vaso de precipitados y coloque la

solucién en un matraz aforado de 100 mL, afore hasta completar el volumen de acuerdo a la gradua-
cion del matraz.

CALCULOS
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ESQUEMAS
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CUESTIONARIO

1. Definir

Valoracién o Titulacion

Disolucion patrén

Patrén primario

Indicador
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2. Describe como se prepararon las dos soluciones en esta practica, explicando todo el proceso,
desde el secado, pesaje, preparacion de la disolucién, etiquetado y almacenaje.

Solucion 1

Solucion 2
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CONCLUSIONES

BIBLIOGRAFIA
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PRACTICA 5

VALORACION DE SOLUCIONES DE ACIDO CLORHIDRICO E HIDROXIDO

DE SODIO 0.02N

INTRODUCCION

En numerosos analisis quimicos es necesaria la
utilizaciéon de soluciones acidas y bases fuertes
de concentraciones conocidas. La concentra-
cion de dichas soluciones puede determinarse
por medio de titulaciones o valoraciones de
neutralizacion.

La titulacién o valoracion es la operacion basica
de la volumetria, mediante la cual se agrega
solucién patrén o un peso exacto de reactivo
puro disuelto a la muestra que se analiza. Hasta
que se completa la reaccion.

Se considera que una reaccion de neutraliza-
cidn o valoracion acido-base termina cuando el
numero de equivalentes de &acido es igual al
numero de equivalentes de la base, momento
en el cual se alcanza el punto de equivalencia
de la reaccion.

El punto de equivalencia de la titulacién es un

concepto teodrico; la estimacién practica de su
valor se conoce como punto final.

OBJETIVO

Para las titulaciones acido-base, los dos méto-
dos méas comunes para la determinacién de los
puntos finales son el empleo de indicadores
coloreados o el uso de un potenciémetro para
valorar el pH de la solucién del volumen del ti-
tulante agregado.

Valoracion de las soluciones de acido clorhi-
drico e hidroxido de sodio

El acido clorhidrico no es un patréon primario se
hace necesario valorarlo para conocer su con-
centracion exacta. El carbonato de sodio se
emplea comunmente para estandarizar solucio-
nes de acido clorhidrico, usando anaranjado de
metilo como indicador del punto final de la
reaccion.

La solucioén de hidréxido de sodio se valora con
un patron primario como son los acidos débi-
les, biftalato de potasio, usando fenolftaleina
como indicador del punto final de la reaccion.

Valorar una solucién de HCI 0.02N y una solucién de NaOH 0.02N

MATERIAL

Bureta de 25 mL

Matraces Erlenmeyer 250 mL
Pinzas para bureta

Soporte universal

Probeta 50mL

Balanza analitica

Embudo analitico

REACTIVOS

Solucién de HCI 0.02N
Solucién de NaOH 0.02N
Carbonato de sodio
Biftalato de potasio
Anaranjado de metilo

Fenolftaleina
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PROCEDIMIENTO

l. Valoracion de la solucion de HCI 0.02 N

Secar en la estufa carbonato de sodio y pesar 3 muestras de 0.005 - 0.01g, colocar cada muestra en
un matraz Erlenmeyer, disolver con 25 mL de agua destilada libre de carbonatos y agregar 2 gotas de
anaranjado de metilo a cada matraz, titular cada una con la solucién preparada de HCI (colocado en
la bureta) hasta vire de coloracién de amarillo a color rojo canela.

Il. Valoracion de la solucion de NaOH al 0.02 N

Secar en la estufa biftalato de potasio y pesar 3 muestras de 0.02 - 0.05g, colocar cada muestra en
un matraz Erlenmeyer, disolver con 25 mL de agua destilada y agregar 2 gotas de fenolftaleina a

cada matraz, titular cada una con la solucién preparada de NaOH (colocado en la bureta) hasta vire
de coloracién de un rosa débil.

CALcuLOS

Peso de carbonato de sodio de cada matraz

Al= A2= A3=
Volumen de acido clorhidrico consumido en cada prueba

B1= B2= B3=
Peso de biftalato de potasio de cada matraz

Ci1= C2= C3=
Volumen de hidréxido de sodio consumido en cada prueba

D1= D2= D3=

Determinar la normalidad de cada valoracion

N del acido clorhidrico = A X 1000
X 53
N del hidroxido de sodio = C x 1000
D x 204.2

El 53 corresponde al equivalente quimico del patrén primario (Carbonato de sodio). El 204.2 es el
equivalente quimico del patron primario (Biftalato de potasio).
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CALCULOS
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RESULTADOS

N1 HCI = N1 NaOH =

N2 HCI = N2 NaOH =

Nz HCI = N3 NaOH =

N promedio HCI = N promedio NaOH =
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TABLA 5.1 RESULTADOS GRUPALES DE NORMALIDAD

NORMALIDAD DEL HCI NORMALIDAD DEL NaOH

Equipo 1
Equipo 2
Equipo 3
Equipo 4
Equipo 5
Equipo 6

ESQUEMAS

41



Facultad de Biologia

Laboratorio de Quimica Analitica

CUESTIONARIO

1. Definir

Alicuota

Punto final de una valoracion o titulacion

Punto estequiométrico

Equivalente de la reaccién
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Reaccion de neutralizacion

2. Describe como se valoraron las soluciones en esta practica, explicando todo el proceso

Solucion 1

Solucion 2
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CONCLUSIONES
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PRACTICA 6

DETERMINACION DE ACIDEZ EN UNA MUESTRA DE AGUA

INTRODUCCION

La acidez del agua se debe a los acidos débiles
como carbonico y acético asi como las sales de
acidos fuertes.

La alcalinidad es una medida de la capacidad
que tiene el agua para neutralizar estos acidos
y es debida a la presencia de bases débiles y
fuertes.

El analisis de estos parametros en un cuerpo de
agua es de gran importancia por las siguientes
razones:

A través de ellos podemos cuantificar el COg,
compuesto ecolégicamente muy importante. La
concentracion de CO: en el agua determina en
gran medida la concentracién de los H+. El CO>
se disuelve en el agua, reacciona quimicamente
con ella formando el acido carbénico (H2COg),
el que a su vez existe en equilibrio en otras
formas como bicarbonatos (HCOs1), carbonato
(CO32) y carbonato de calcio (CaCQOs), para
formar el sistema carbonico-carbonatos.

CO2 — H2CO03 — HCO3' — CO32 — CaCOs

y las reacciones que se realizan son la siguien-
tes.

CO2 + H-0O

i)

H2CO3 - HCOs1' + H¢+
ih)
COsz2 + H+
ihy

Ca+2 — CaCOs3

Hay una relacion directa entre el porcentaje en
gue se presentan estas formas en el agua y el
pH.

Estas formas quimicas representan la fuente de
carbono inorganico que es esencial para la fo-
tosintesis en las plantas verdes y a través de su
cuantificaciéon se puede conocer la producciéon
primaria (produccion de la biomasa de las plan-
tas).

El sistema carbdnico-carbonatos es un eficaz
regulador del pH en el agua por que la actividad
respiratoria en los organismos vivos produce
COz2, aumenta la presion parcial de este gas y la
cantidad de H>COs, parte del carbonato pasa a
bicarbonato, amortiguando el exceso de iones
hidrégeno.

Por lo anterior debemos inferir que la acidez y
alcalinidad son el resultado de la proporcién en
que se encuentran estas combinaciones quimi-
cas.

La acidez total que es igual a la acidez mineral
mas los acidos débiles, sales acidas y a la aci-
dez debida al CO, también se le conoce como
acidez a la fenolftaleina.
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OBJETIVO

Determinar la acidez en una muestra de agua

MATERIAL REACTIVOS
Bureta de 25 mL Solucién de NaOH 0.02N
Matraces Erlenmeyer de 250 mL Fenolftaleina

Pinzas para bureta
Soporte universal
Probeta

Embudo analitico
Piceta

Frasco gotero

PROCEDIMIENTO

Acidez a la Fenolftaleina
Colocar 100 mL de la muestra o una alicuota diluida a 100 mL en un matraz Erlenmeyer, agregar 2

gotas de fenolftaleina. Titular con la solucion de NaOH 0.02N hasta la aparicién de un color rosa dé-
bil caracteristico de un pH de 8.3. Realizar la misma operacién por triplicado.

CALCULOS

Acidez a la Fenolftaleina
Donde

A= mL de NaOH gastados en la valoracién
B= Normalidad del NaOH

Acidez como CaCOszen mg/L = A x B x 50 x 1000

100 mL de muestra
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CALCULOS
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RESULTADOS

A1 acidez como carbonato de calcio en mg/L =
A2 acidez como carbonato de calcio en mg/L =

A3 acidez como carbonato de calcio en mg/L =

Acidez promedio como carbonato de calcio en mg/L =

TABLA 6.1 RESULTADOS GRUPALES DE ACIDEZ EN MUESTRAS DE AGUA

ORIGEN DE LA MUESTRA DE AGUA ACIDEZ COMO CaCOsen mg/L

Equipo 1
Equipo 2
Equipo 3
Equipo 4
Equipo 5
Equipo 6

ESQUEMAS
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CUESTIONARIO

1. Investiga las reacciones que ocurren en la determinacion de acidez

2. ¢Qué tipo de volumetria se empled en la practica?

3. ¢De qué manera la respiracion de los organismos, la fotosintesis y la oxidacién de la materia or-
ganica afectan el sistema carboénico-carbonatos?
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CONCLUSIONES
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Practica 7

DETERMINACION DE ALCALINIDAD A LA FENOLFTALEINA Y ALCA-
LINIDAD TOTAL EN UNA MUESTRA DE AGUA

INTRODUCCION

Definimos la alcalinidad como la capacidad del
agua para neutralizar acidos o aceptar proto-
nes. Esta representa la suma de las bases que
pueden ser tituladas en una muestra de agua.
La alcalinidad no solo representa el principal
sistema amortiguador del agua dulce, sino que
también desempefa un rol principal en la pro-
ductividad de cuerpos de agua naturales, sir-
viendo como una fuente de reserva para la fo-
tosintesis. Histéricamente, la alcalinidad ha sido
utilizada como un indicador de la productividad
de lagos, donde niveles de alcalinidad altos in-
dicaran una productividad alta y viceversa.

OBJETIVO

Dicha correlacion se debe en parte a que la
disponibilidad del carbono es mayor en lagos
alcalinos, y también al hecho de que las rocas
son sedimentarias y contienen altas concentra-
ciones de carbonatos, a menudo contienen
concentraciones relativamente altas de nitré-
geno y fésforo.

El sistema de alcalinidad tiene interacciones
importantes con los procesos de fotosintesis y
respiracion celular.

Determinar la alcalinidad a la fenolftaleina y alcalinidad total en una muestra de agua

MATERIAL

Bureta de 25 mL

Matraces Erlenmeyer de 250 mL
Pinzas para bureta

Soporte universal

Probeta

Embudo analitico

Piceta

Frasco gotero

REACTIVOS
Solucién de HCI 0.02N
Anaranjado de metilo

Fenolftaleina
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PROCEDIMIENTO

Alcalinidad a la Fenolftaleina

Colocar 50 mL de la muestra en un matraz Erlenmeyer agregar 3 gotas de fenolftaleina, si presenta
color rosado, titular con HCI 0.02N hasta que la solucion pierda la coloracién, esto corresponde a un
pH de 8.3. Realizar la misma operacion por triplicado.

Alcalinidad total por el anaranjado de metilo

Agregar 3 gotas del indicador anaranjado de metilo a la muestra en que se ha determinado la alcali-
nidad a la fenolftaleina cuando no presenta color. O utilizar muestras de 50 mL de agua, titular con
HCI 0.02N, el indicador cambia de color amarillo a color rojo canela a un pH de 4.6. El color rojo ca-
nela indica la exacta neutralizacién alcanzada en la titulacién.

Titular un blanco con la serie de muestras.

Alcalinidad a la fenolftaleina
Donde

A= mL de HCI gastados en la valoracion
N= Normalidad del HCI

Alcalinidad como CaCOsen mg/L A x N x 50 x 1000

50 mL de muestra

Alcalinidad al anaranjado de metilo o total
Donde

A= mL de HCI gastados en la valoracién
B= Normalidad del HCI

Alcalinidad como CaCOs en mg/L A x N x 50 x 1000

50 mL de muestra
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Resultado de la Alcalinidad de hidroxido Alcalinidad de carbona- Alcalinidad de bicar-

titulacion en CaCO3
F=0 0
F<12T 0
F=172T 0
F>172T 2F -T (NaOH)
F=T T (NaoH)

T : alcalinidad total
F : alcalinidad a la fenolftaleina

CALCULOS

to en CaCOs bonato en CaCOs
0 T (NaHCO3)
2 F (Na2CO:s) T - 2F (NaHCO3)
2 F (Na2CO:s) 0
2 (T-F)(NaxCOg) 0
0 0
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RESULTADOS

Alcalinidad a la Fenolftaléina

A1 alcalinidad como carbonato de calcio en mg/L =
A2 alcalinidad como carbonato de calcio en mg/L =

A3 alcalinidad como carbonato de calcio en mg/L =

Alcalinidad promedio a la Fenolftaleina como carbonato de calcio en mg/L =

Alcalinidad al anaranjado de metilo (Alcalinidad Total)

A1 alcalinidad como carbonato de calcio en mg/L =
A2 alcalinidad como carbonato de calcio en mg/L =

A3 alcalinidad como carbonato de calcio en mg/L =

Alcalinidad promedio Total como carbonato de calcio en mg/L =

TABLA 7.2 RESULTADOS GRUPALES DE ALCALINIDAD EN MUESTRAS DE AGUA

ORIGEN DE LA ALCALINIDAD A LA FENOLFTALEINA ALCALINIDAD TOTAL
MUESTRA DE AGUA COMO CaCOszen mg/L COMO CaCOszen mg/L

Equipo 1
Equipo 2
Equipo 3
Equipo 4
Equipo 5
Equipo 6
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De acuerdo a la tabla 7.1, realiza los calculos y describe cuales son las formas predominantes
en tu muestra de agua. ¢Existen hidroxidos, bicarbonatos o carbonatos? relaciona el dato con
la fuente de origen de la muestra de agua y justifica si existe correlacion.

ESQUEMAS

CUESTIONARIO

1. Investiga las reacciones que ocurren en la determinacion de alcalinidad a la fenolftaleina y alcali-
nidad total
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2. ;Qué tipo de volumetria se empled en la practica?

3. Explicar en qué condiciones puede cambiar el pH de un cuerpo de agua

4. Define el concepto de productividad, cuando hacemos referencia a cuerpos de agua
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PRACTICA 8

DETERMINACION DE DUREZA TOTAL Y DUREZA PERMANENTE EN

UNA MUESTRA DE AGUA

INTRODUCCION

La dureza de las aguas naturales es producida
por las sales de Ca++y Mg+ expresados como
CaCOg. De acuerdo a esta propiedad del agua
puede ser:

Agua suave 0 - 75 mg/L de CaCOs

Agua poco dura 75-150 mg/L de CaCO3

Agua dura 150-300 mg/L de CaCOs3

Agua muy dura mas de 300 mg/L de CaCOs

En el agua existen otros iones como el Sr++, Fet+,
Mn++, sin embargo la mayor parte corresponde al
calcio y al magnesio, por lo que su determinacion
representa la dureza total.

La dureza temporal o carbonatada se debe a
carbonatos, bicarbonatos de calcio y magnesio,
pueden eliminarse por ebullicion.

OBJETIVO

Dureza permanente o no carbonatada, no se
puede remover por la accion del calor y es de-
bida a sales de cloruros y sulfatos. Las aguas
que poseen esta dureza pueden ablandarse
agregando carbonato de sodio y cal o filtrando-
las a través de zeolitas naturales las cuales ab-
sorben los iones metalicos que producen la
dureza vy liberan iones sodio al agua.

Dureza aparente, causada por el Na+ en las
aguas saladas y tiene una accion similar que a
la dureza del calcio. La concentracion del iones
calcio y iones magnesio se relaciona directa-
mente con la temperatura, salinidad, difusion,
asimilacion y respiracion de los organismos, asi
como con el sistema carboénico-carbonatos que
se estudio en la practica de acidez.

Tanto los iones calcio como los magnesio son
de gran importancia como macro nutrientes en
los organismos acuaticos y en las plantas supe-
riores, por lo que su cuantificacién es un para-
metro quimico de gran relevancia.

Determinar la dureza total y permanente en una muestra de agua

MATERIAL

Balanza analitica

Bureta de 25 mL

Probeta de 50 mL

Embudo analitico

Matraz aforado de 250 mL
Espatula

Mechero

Soporte universal

Matraces Erlenmeyer 250 mL
Vasos de precipitado de 400 mL

Frasco gotero
Papel filtro

REACTIVOS

Solucién de EDTA 0.01M

Solucién reguladora de pH 10
Indicador eriocromo negro T (NET)
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PROCEDIMIENTO
I. Dureza total

Tomar 3 muestras de agua de 50 mL con una probeta, colocar cada una de ellas en un matraz Er-
lenmeyer, agregar a cada matraz 2 mL de solucion reguladora pH 10, adicionar 10 gotas del indica-
dor eriocromo negro T y valorar cada muestra con la solucién de EDTA hasta vire de color vino a azul
claro (V1).

Il. Dureza permanente

Colocar una muestra de agua de 250 mL en un vaso de precipitado y hervir de 15 minutos, dejar en-
friar y filtrar directamente sobre un matraz aforado, sin lavar el papel filtro diluir el filtrado hasta el
aforo con agua destilada tomar alicuotas de 50 mL del filtrado homogéneo en un matraz Erlenmeyer

y adicionar 2 mL de solucion reguladora pH 10 mas 10 gotas del indicador eriocromo negro T, valorar
con EDTA hasta color azul claro (V).

CALCULOS

Dureza total
Vi= Vo= V3=

Dureza total expresada como CaCOsmg/L = V x mg de CaCQOs equivalente a un mL de EDTA x 1000

Volumen de la muestra.

Dureza permanente
Vi= Vo= Va=

Dureza total expresada como CaCOsmg/L = V x mg de CaCQOs equivalente a un mL de EDTA x 1000

Volumen de la muestra.
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CALCULOS
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RESULTADOS

Dureza total
D1 dureza total carbonato de calcio en mg/L =
D2 dureza total carbonato de calcio en mg/L =

D3 dureza total carbonato de calcio en mg/L =

Dureza total promedio como carbonato de calcio en mg/L =

Dureza permanente
D1 dureza permanente carbonato de calcio en mg/L =
D2 dureza permanente carbonato de calcio en mg/L =

D3 dureza permanente carbonato de calcio en mg/L =

Dureza permanente promedio como carbonato de calcio en mg/L =
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Dureza temporal = dureza total - dureza permanente

Dureza temporal = ( ) - ( )

Dureza temporal =

TABLA 8.1 RESULTADOS GRUPALES DE DUREZA EN MUESTRAS DE AGUA

ORIGEN DE LA
DUREZA DUREZA
Muisc;‘.r:: DE DUREZA TOTAL PERMANENTE TEMPORAL

Equipo 1
Equipo 2
Equipo 3
Equipo 4
Equipo 5
Equipo 6

ESQUEMAS
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CUESTIONARIO

1. De acuerdo a los resultados de la practica, establezca el tipo de dureza de la muestra de acuerdo
a la tabla revisada en la introduccion.

2. Escribe las férmulas quimicas con sus estructuras de las sustancias utilizadas en la practica

3. Escribe la reaccion balanceada entre el EDTA y el ion Ca++ (dibuja las estructuras quimicas)

4. Define lo que es un quelato
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PRACTICA 9

DETERMINACION DE CLORUROS EN UNA MUESTRA DE AGUA

INTRODUCCION

Las aguas naturales y residuales son soluciones
diluidas que contienen diversos compuestos
quimicos, materiales suspendidos y particulas
coloidales.

El agua tiene diversos usos y para su clasifica-
cion es necesario conocer las sustancias qui-
micas que contiene, asi como la cantidad de las
mismas, siendo el ién cloruro uno de los iones
inorganicos que se encuentra en mayor canti-
dad en aguas naturales, residuales y residuales
tratadas, su presencia es indispensable en el
agua potable. Este ultimo tipo de agua el sabor
salado producido por la concentracién de clo-
ruros es variable, un alto contenido de cloruros
puede danar estructuras metdlicas, evitar el
crecimiento de las plantas y deteriorar la cali-
dad del suelo cuando las agua residuales con
alto contenido de este i6n se utilizan para el
riego agricola. Por estas razones, es importante
determinar la concentracién de cloruros en el
agua.

Entre los diversos métodos analiticos, se en-
cuentran los de precipitacion que se basan en
reacciones que forman compuestos poco solu-
bles. El nitrato de plata es el reactivo precipitan-

OBJETIVO

te mas utilizado en la determinacién de haloge-
nuros y algunos aniones con comportamiento
semejante. Lo métodos que utilizan el nitrato de
plata como titulante se conocen como métodos
argentométricos.

En las titulaciones con nitrato de plata se utili-
zan 3 métodos para visualizar el punto final:
Empleo de indicadores quimicos, método po-
tenciométrico y método amperométrico. Utili-
zando indicadores existen tres métodos de
acuerdo al indicador: a) método de Mohr que
utiliza el cromato de potasio que con el i6n pla-
ta forma un precipitado de cromato de plata
color amarillo a un color rojizo en el punto de
equivalencia; b) el método de Fajans, es un in-
dicador de adsorcion, la fluoresceina forma sa-
les de plata color brillante; y c) el método de
Volhard, en donde la determinacion se realiza
agregando exceso conocido de nitrato de plata
y la titulacién es con solucién patrén de tiocia-
nato, siendo el indicador el hierro (lll). La titula-
cion debe llevarse a cabo en medio acido para
evitar la precipitacion del hierro (lll) como éxido
hidratado. La solucién se vuelve roja con un
ligero exceso de ién tiocianato, lo que indica el
punto final de la reaccion.

Determinar la concentracion de cloruros en una muestra de agua por el método Mohr

MATERIAL

Bureta de 25 mL

Probeta 50 mL

Embudo analitico

Soporte universal

Matraces Erlenmeyer 250 mL

Pipeta de 1TmL

REACTIVOS

Solucién de Nitrato de plata 0.0141 N
Solucién indicadora de cromato de potasio
al 5%
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PROCEDIMIENTO

|. ACONDICIONAMIENTO DE LA MUESTRA

1. Sila muestra tiene mucho color a 100 mL de esta agregar de 3 a 5 mL de suspensién de hidroxi-
do de aluminio al 1% antes de acondicionar. Mezclar, dejar sedimentar y filtrar con papel filtro
cualitativo.

2. Acondicionamiento de la muestra. Utilizar un volumen de muestra de 100 mL. Ajustar el pH entre
7 y 10 utilizando las disoluciones de hidréxido de sodio (0.1N) y/o acido sulfurico (0.1N)

|. VALORACION

1. Tomar por triplicado con una probeta 100 mL de muestra, colocar cada una de ellas en un matraz
Erlenmeyer y adicionar a cada matraz 1mL de disolucién indicadora de cromato de potasio.

2. Valorar cada muestra con la disolucién patrén de nitrato de plata hasta el vire de amarillo a na-
ranja rojizo, manteniendo un criterio constante en el punto final.

CALCULOS

Calcular la concentracion de iones cloruro en la muestra original, en mg/L

Cl-mg/L = A x N x 35.450 x 1000

mL de la muestra

donde:

A son los mL de disolucion de nitrato de plata gastados en la valoracién de la muestra
N es |la normalidad del nitrato de plata

Todos los valores obtenidos de control de calidad deben ser reportados junto con los resultados del
andlisis.

Reportar los resultados en Cl-mg/L con la precisiéon correspondiente.
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CALCULOS
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RESULTADOS
Cloruros

Cloruros 1 en mg/L =
Cloruros 2 en mg/L =

Cloruros 3 en mg/L =

Cloruros promedio en mg/L =

TABLA 9.1 RESULTADOS GRUPALES DE CLORUROS EN MUESTRAS DE AGUA

ORIGEN DE LA MUESTRA DE AGUA CLORUROS

Equipo 1
Equipo 2
Equipo 3
Equipo 4
Equipo 5
Equipo 6

ESQUEMAS
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CUESTIONARIO

1. Escribe las reacciones que se efectuaron en la practica

2. Expligue como actua un indicador de adsorcién

3. ¢Qué diferencia existe entre cloro y cloruros? ¢Cual es el qué se determino en la practica?

4. ;Qué efecto tienen en los seres vivos el cloro y los cloruros? Explique
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PRACTICA 10 ) )
DETERMINACION DE OXIGENO DISUELTO EN UNA MUESTRA DE

AGUA

INTRODUCCION

La medicién del oxigeno disuelto en el agua es
una de las determinaciones mas comunes en el

. . . Presién atmos-
estudio tanto de aguas dulces o continentales Altitud

p oy férica

como en oceanografia quimica. Factor
Pies Metros mmHg

El contenido de oxigeno disuelto esta en fun- 0 0 760 1.00

cion de la actividad fotosintética y de la respira-
cion de los organismo acuaticos, asi como el 330 100 750 1.01
gradiente de difusion de la interfase agua-aire.

Esta cantidad est4 determinada por la ley de 655 200 741 1.03
Henry que dice; la cantidad de un gas disuelto 980 300 732 1.04
en un liquido es igual a la presion parcial del
gas en la superficie del liquido multiplicado por 1310 400 723 1.05
una constante que corresponde al coeficiente 1640 500 714 1.06
de solubilidad.
1970 600 705 1.08
La cantidad de oxigeno disuelto "OD" se expre- - — - .
sa frecuentemente en porcentaje de saturacién: :
2630 800 687 1.11
2950 900 679 1.12
% saturacion= 100 x O2 medido
3280 1000 671 1.13
O: equilibrio 3610 1100 663 1.14
3940 1200 655 1.15
donde: 4270 1300 647 1.16
: : , : 4600 1400 639 1.17
O2 medido = cantidad de oxigeno medido
4930 1500 631 1.19
O: equilibrio = cantidad de gas en equilibrio con
la atmésfera que se determina multiplicando el 5250 1600 623 1.20
coeficiente de solubilidad por la presion parcial. 5580 1700 615 1.9
5910 1800 608 1.24
En L!mnologla dgpe tomarsg_en cuenta la re- 6240 1900 601 195
duccion de presion atmosférica con la altura
sobre el nivel del mar, por lo que se introduce 6560 2000 594 1.26
un factor de correccion, que se da en la si-
quiente tabla. 6900 2100 587 1.28
7220 2200 580 1.30
7550 2300 573 1.31
7880 2400 566 1.33
8200 2500 560 1.36
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Ademas de la altitud, la concentraciéon de OD
varia con la profundidad del agua, la temperatu-
ra, hora del dia y otros factores naturales de tal
forma que para tener valores mas reales se re-
quieren muestreos a diferentes horas del dia,
sitios, profundidades, meses, estacion del afo,
etc.

Las muestras se deben analizar “in situ” ya que
los valores de OD cambian durante el transpor-
te debido a la facilidad de difusion a la atmosfe-
ra, respiracion de organismos, etc; sin embargo
se pueden agregar reactivos para fijar el oxi-
geno disuelto inmediatamente y la titulacion

En esta practica utilizaremos el método intro-
ducido en 1888 por Ludwig Winkler (Budapest)
con la modificacién de la azida de sodio para
minimizar las interferencias con nitritos. El mé-
todo se basa en reacciones de oxido-reduccion
donde el oxigeno disuelto se combina con
Mn(OH)2 formando hidréxido de manganeso
(IV), el cual una vez acidificado y en presencia
de yodo (l) libera I> en una cantidad equivalente
al O2 original contenido en la muestra. El |2 es
determinado por titulacidon con tiosulfato de so-
dio, usando el almidén como indicador. Las in-
terferencias por nitritos arriba de 5 mg/L son
reducidas por el azida de sodio (NaNs).

hacerla en el laboratorio.

PROCEDIMIENTO

Llenar el frasco de DBOs con la muestra de agua cuidando de no burbujear ya que esto afecta el
contenido de oxigeno. Para fijar el oxigeno adicionar al frasco 2 mL de sulfato manganoso (ll) con
una pipeta cuidando que la punta de la misma, penetre aproximadamente 0.5 cm en el seno del
agua, a continuacion adicionar 2 mL de alcali-yoduro, la adicion se hace de la misma forma que en el
reactivo anterior. Al hacer esta adicion se forma un precipitado café si hay oxigeno disuelto en caso
contrario el precipitado sera blanco.

Las reacciones que se efectuan son las siguientes:

MnSOQOs4 + 2 NaOH — 2 Mn(OH)2 + NaSO4 piancod

2 Mn(OH)2 + O2 = 2 MnO(OH)2 cafs |

Una vez agregado el alcali yoduro, tapar la botella de DBOs y agitar vigorosamente durante 30 se-
gundos, dejar sedimentar el precipitado. Finalmente adicionar 2 mL de acido sulfdrico concentrado y
agitar hasta disolucion total del precipitado.

Las reacciones que se efectuan son las siguientes:

2 MnO(OH)2 + 4 H2SO4 = 2 Mn(SO4)2 + 4 H20 + O2
Mn(SO4)2 + 2 Nal = MnSO4 + NaxS04 + I2

Modificacién de la azida al método de Winkler, en caso de contener concentraciones mayores de 5
mg/L de nitritos.

Esta modificacion consiste en agregar azida de sodio al reactivo alcali yoduro para formar el alcali
yoduro azida.

La reaccion de azida de sodio evita una reaccion ciclica de nitritos con el Iz, destruyendo el NO-.
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Tome alicuotas de la muestra de 100 mL en tres matraces Erlenmeyer, agregue de 3 a 5 gotas de in-
dicador de almiddn y titule con una solucién patron de tiosulfato de sodio 0.025N hasta el vire de co-
loracién de café a incoloro.

Se recomienda preparar un blanco junto con la serie de muestras.

CALCULOS

mg/L de OD = mL de Na2S203 x N x Eq x 1000

volumen de muestra

donde:
N= normalidad del tiosulfato de sodio
Eg= peso equivalente del oxigeno

En el volumen de la muestra se debe hacer una correccién por los reactivos agregados, de la si-
guiente manera:

Reactivos agregados = 4 mL ( 2 mL de sulfato manganoso + 2 mL de alcali yoduro) en 300 mL de
muestra original (volumen de frasco de DBOs)

Si se toman 100 mL de muestra, se hace una proporcién

300 mL = 100%
300 mL-4mL) = X

X (volumen real de muestra) = 98.7 mL

mg/L de OD = V x N x Eq x 1000

volumen real de muestra
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donde:
V = volumen de tiosulfato gastado
Eqg = equivalente quimico del oxigeno

N = normalidad del tiosulfato

Factor constante 0.025 x 8 x 1000
98.7

= 2.03

mg/L de OD = 2.03 X volumen gastado de tiosulfato

Este factor constante puede ser utilizado siempre que se mantenga constante la normalidad del tio-
sulfato de sodio y el volumen del frasco de DBO:s.

CALCULOS
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RESULTADOS

OD 1 en miligramos por litro (mg/L )=
OD 2 en miligramos por litro (mg/L )=
OD 3 en miligramos por litro (mg/L )=

OD promedio en miligramos por litro (mg/L )=

NOTA: Para el % de saturacion sera necesario tomar la temperatura del agua y la altura sobre el nivel
del mar donde se toma la muestra.

TEMPERATURA DEL AGUA: ALTURA DEL SITIO DE MUESTREO:

OD en % de saturacion =
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TABLA 10.1 RESULTADOS GRUPALES DE OXIGENO DISUELTO
EN MUESTRAS DE AGUA

ORIGEN DE LA MUESTRA DE AGUA OXIGENO DISUELTO EN mg/L

Equipo 1
Equipo 2
Equipo 3
Equipo 4
Equipo 5
Equipo 6

ESQUEMAS
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CUESTIONARIO

1. Escribe las reacciones que ocurrieron en la practica y balancearlas por el método redox, para de-
terminar el Eq del oxigeno en la determinacion.

2. Investiga las fuentes de OD en un cuerpo de agua, asi como las causas de que se pierda dicho
gas

3. Enunlago, en que parte se espera encontrar los valores de OD mas bajos y mas altos, supo-
niendo que hay estratificacion de este gas.
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PRACTICA 11

DETERMINACION DE FOSFORO EN UNA MUESTRA DE AGUA

INTRODUCCION

El fésforo se encuentra en aguas naturales y
residuales casi exclusivamente como fosfatos,
los cuales se clasifican en ortofosfatos, fosfatos
condensados (piro-, meta-) y fosfatos organi-
Cos.

El analisis de fésforo envuelve dos pasos gene-
rales: (a) conversiéon de la forma de fosforo de
interés a ortofosfato disuelto, y (b) determina-
cion colorimétrica del ortofosfato disuelto.

El fésforo disuelto se determina en el filtrado de
una muestra pasada a través de un filtro de
0,45 ym de diametro de poro.

El molibdato de amonio y el tartrato de antimo-
nio y potasio reaccionan en medio cido con el
ortofosfato para formar un heteropoliacido -aci-
do fosfomolibdico- que es reducido por acido

OBJETIVO

ascorbico a un complejo azul de molibdeno in-
tensamente coloreado; sélo las formas de orto-
fosfato forman dicho color azul en esta prueba.

En el laboratorio se analizan con éste método
muestras de agua superficial, en un rango de
concentraciones entre 0.03 y 1.0 mg -3PO4/L

La presencia de fésforo soluble en los cuerpos
de agua proviene del uso de fertilizantes, jabo-
nes, detergentes, o del suelo. A mediano plazo
pueden producir en las aguas continentales
proliferaciéon de algas y otros vegetales acuati-
cos (eutrofizacion). Los polifosfatos utilizados
en los detergentes o en el tratamiento de aguas
perjudican la depuracién, al impedir la flocula-
cion y el desendurecimiento, al tiempo que
pueden producir gran cantidad de espuma.

Determinar la concentracion de fosforo reactivo en una muestra de agua.

MATERIAL

Balanza analitica

Bureta de 25 mL

Probeta 50 mL

Embudo analitico

Soporte universal

Matraces Erlenmeyer 250 mL
Celda de plastico

Espectrofotémetro UV-Vis

REACTIVOS

Acido sulfarico 5N

Solucién de tartrato de antimonio y potasio
Solucion de molidbdato de amonio

Acido ascorbico 0.1M
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PROCEDIMIENTO

La contaminacion con fosfato es comun debido a su absorcién en las superficies de vidrio por esta
razon se debe evitar el uso de detergentes comerciales que contienen fosfato.

Lavar el material de vidrio con jabén neutro libre de fosforo, enjuague con agua de la llave, poste-
riormente déjelo en HCI diluido al 5% y enjuague muy bien con agua destilada.

Utilice la vidrieria a la que se le haya efectuado control de calidad y reserve esta vidrieria Unicamente
para las determinaciones de fosforo.

Medir una alicuota de 50 mL de muestra filtrada, adicione una gota de fenolftaleina, si desarrolla una
coloracion roja, agregue acido sulfurico 5N hasta que desaparezca el color. A continuacién agregue a
8.0 mL de reactivo mixto y agite.

Lea la absorbancia de la muestra a 880 nm, después de 10 minutos y antes de 30.

Generalmente el color que presentan las muestras no interfieren a la alta longitud de onda en que se
realiza la determinacién, sin embargo, para muestras altamente coloreadas o muy turbias, prepare un
blanco adicionando todos los reactivos menos el acido ascérbico y el antimonio tartrato de potasio.
Substraiga la absorbancia del blanco a la obtenida en la muestra.

Realice una curva de calibracién graficando los valores de absorbancia contra los valores de fésforo
en mg/L.

CALCULOS

Calcular la concentracion de fésforo directamente de la curva de calibracién a partir de los valores
de absrobancia.

El espectrofotdmetro arroja resultados en mg P — PO4/L de acuerdo al factor de dilucién digitado en
el momento de la lectura, o con ayuda de la ecuacién de la linea rectay = mx + b.

En donde:

y = absorbancia

m = pendiente

X = concentracion

b = factor constante
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CURVA DE CALIBRACION DE FOSFATOS
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CALCULOS
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RESULTADOS

mg de P - PO4/L =

TABLA 11.1 RESULTADOS GRUPALES DE FOSFORO EN MUESTRAS DE AGUA

ORIGEN DE LA MUESTRA DE AGUA mg de P- PO4/L

Equipo 1
Equipo 2
Equipo 3
Equipo 4
Equipo 5
Equipo 6

ESQUEMAS
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CUESTIONARIO

1. Escriba las reacciones que se efectuaron en la practica

2. ¢{Qué importancia tiene la determinacion de fosforo en una muestra de agua?

3. ¢Por qué la muestra debe estar en medio acido?
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4. ;Qué complejos se forman al agregar el molibdato?

5. Si la muestra tiene color y turbidez ; Cémo se eliminan?

6. ¢ Por qué el material debe lavarse con HCI?

7. ¢ Principalmente para qué tipo de aguas se hace este analisis?
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