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Presentacion

Este libro nace con una intencion muy concreta, ser un texto de apoyo al trabajo expe-
rimental de la asignatura Analisis Instrumental que se imparte en el Grado en Ciencias
Ambientales. Supone una revisién profunda del libro Técnicas Instrumentales. Ma-
nual de laboratorio publicado en esta editorial, que estaba pensado especialmente para
los estudiantes de la licenciatura, y ahora se ve enriquecido al recoger la experiencia

de las autoras en todo este tiempo.

Dada su naturaleza introductoria, el texto también sera Gtil para cualquier estudiante
que realice analisis cuantitativos basicos por primera vez. En él, los estudiantes encon-
trardn un abanico de précticas de laboratorio que les permitird adquirir experiencia en
los analisis méas habituales. Ello implica un conocimiento previo de los conceptos basi-

cos de andlisis quimico, asi como de las técnicas instrumentales mas utilizadas.

Cada una de las practicas descritas en este libro esta estructurada en seis apartados: en
primer lugar los objetivos que se pretenden alcanzar con el desarrollo del experimento.
Tras ellos se incluye un breve y conciso fundamento tedrico de la técnica analitica
empleada y sus aplicaciones. A continuacién, se enumera el material y los reactivos
necesarios para la realizacion de la practica, incluyendo la forma de prepararlos en
determinados los casos. Por ultimo, se detalla el procedimiento experimental, seguido
de un apartado de resultados en el que se pretende que el alumno anote los datos obte-
nidos en la experiencia y que le permitiran resolver las cuestiones planteadas. La idea
es que tanto los fundamentos tedricos basicos como los procedimientos experimenta-
les, queden reflejados en un mismo libro, de forma que éste pueda ser Util para una
mejor comprension de la asignatura e incluso para aquellos alumnos que en el futuro
ejercicio de su profesion, necesiten realizar analisis de sencillas muestras ambientales.
Aqui hay que hacer una salvedad, y es el tema de la toma de muestras, etapa clave de
cualquier analisis y de la que no se hace mencién debido a su alta especificidad. Como

primer apéndice se ha incluido informacion sobre seguridad en el laboratorio y proce-



dimientos de actuacién en caso de accidente, informacion que es importante conocer

antes de iniciarse en el trabajo experimental.

En las etiquetas de los productos quimicos viene la informacién sobre los peligros y
las precauciones a considerar en su manejo, en este sentido se incorpora informacion
relativa a la normativa europea 1272/2008 CLP (acronimo de clasificacion, etiquetado

y envasado de sus siglas en inglés)

Como segundo apéndice aparece un pequefio apartado dedicado a eshozar los pasos
iniciales en la gestion de residuos en un laboratorio. El estudiante sera participante
activo en la gestion de los residuos producidos en el laboratorio y aprendera también a

interpretar y usar las etiquetas de identificacion de residuos peligrosos.

En el ultimo, se explica como se realiza el ajuste de los datos experimentales a una
recta por minimos cuadrados de una forma muy sencilla, haciendo uso de una hoja de
calculo, en particular la hoja de calculo del LibreOffice, una suite de oficina libre y de
cddigo abierto.
Termina el texto con un capitulo de bibliografia que recoge las referencias consultadas
para preparar este libro y que, por tanto, pueden ayudar a profundizar en los distintos
aspectos aqui tratados.

20 de julio de 2017

Carmen GOmez Benito

Sagrario Torres Cartas
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Capitulo 1

Determinacion
potenciométrica de un
acido poliprotico

1.1. Objetivos

Valorar un 4cido poliprético, el acido fosforico (H;PO,4), con NaOH utilizando como
indicador del punto final la medida del pH.

Usar la técnica potenciométrica (medida del pH a lo largo del proceso de valoracion)
como un indicador del punto final.

Considerar las limitaciones del método: no se puede aplicar a bases o acidos muy débi-
les o muy diluidos; tampoco permite diferenciar especies con constantes muy proxi-
mas.

1.2. Introduccion

Los métodos potenciométricos se basan en la medida del potencial eléctrico de un elec-
trodo sumergido en una disolucion. A partir de este potencial se puede establecer la
concentracion de una especie electroactiva presente en la disolucion.
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Para llevar a cabo esta media es necesario disponer de:

1. Un potenciometro, aparato capaz de medir la diferencia de potencial entre dos
electrodos (fuerza electromotriz).

2. Electrodo de referencia, que genera un potencial fijo.

3. Electrodo indicador (selectivo), que genera un potencial variable en funcién de
la cantidad de la especie electroactiva.

En la mayoria de pH-metros (potencidmetros) se utiliza un electrodo combinado que es
un elemento que reune el electrodo de referencia y el sensible a la concentracion de H'
en una sola pieza. En la figura 1.1 se muestra una imagen de un electrodo de pH en el
interior de una disolucién.

Figura 1.1. Electrodo de pH en el interior de una disolucion

El seguimiento de la variacién del pH en una valoracion de neutralizacion en funcioén
del volumen de afiadido, permite visualizar los cambios bruscos de pH que pueden
darse en el punto de equivalencia. Estos cambios son mayores cuanto mas fuerte son el
acido y la base que participan, y son los que permite determinar el punto final, siendo
éste el punto de inflexion de la curva.

Asi, en la valoracion de un dcido monoprético con una base fuerte se obtiene una curva
de valoracién con un salto, caracterizado por un punto de inflexién. En la figura 1.2 se
muestra como ejemplo la variacion del pH que se produce en la valoracion del 4cido
clorhidrico, con hidréxido so6dico. Como se observa en la grafica, existe un cambio
brusco que nos permite determinar el punto de final de la valoracion.



Determinacion potenciométrica de un dcido poliprotico

12

10

TN RN TR TR A TETE |

pH
()]

PN S

{
0 1 "E T — :
b 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Volumen NaOH (mL)

VNaOH, 12 H*

Figura 1.2. Curva de valoracion del acido clorhidrico con NaOH. El punto de inflexion de la curva se
corresponde con el punto final de la valoracion.

Sin embargo, en la valoracion de un acido poliprético o de una mezcla de acidos, la
grafica mostrard generalmente varios saltos, mds o menos definidos en funcién de los
valores de pKa. Generalmente se necesita una diferencia de al menos cuatro unidades
de pKa para obtener dos curvas netamente definidas en la valoracion sucesiva de dos
acidos. La especie que se neutraliza en primer lugar es la mas fuerte, y genera el cam-
bio mas brusco. De hecho, si el dcido es muy débil el salto es tan pequefio que no es
posible usarlo para determinar el punto de final.

En nuestro caso queremos determinar la concentracion del acido fosfoérico (H;PO,) en
una muestra mediante la adicion de un patrén de hidroxido sédico (NaOH). En esta
valoracidn se producen sucesivas neutralizaciones:

1° Neutralizacién: H;PO,+ 1 NaOH — NaH,PO, + H,O
2° Neutralizacion: NaH,PO,+ 1 NaOH — Na,HPO, + H,O
3° Neutralizacion: Na,HPO4 + 1 NaOH — Na;PO, + H,0O
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