VOLUMETRÍAS Y GRAVIMETRÍAS
• Volumetrías ÁCIDO-BASE

1.
Una muestra de 0.7121 g de harina de trigo se analizó por el método de Kjeldahl. El amoniaco formado al añadir un álcali concentrado después de la digestión con H2SO4 se recogió por destilación sobre 25.00 ml de HCl 0.04977 M. El exceso de ácido se valoró por retroceso con 3.97 ml de NaOH 0.04012 M. Calcular el porcentaje de proteína. (NOTA: Factor de conversión = 5.70)

Resultado: 12.16 %

2.
El contenido de formaldehido en un pesticida se determinó pesando 0.3124 g de la muestra líquida en un matraz que contenía 50.00 ml de NaOH 0.0996 M y 50.00 ml de H2O2 al 3%. Al calentar la disolución se produjo la reacción:


OH-  +  HCHO  +  H2O2  (  HCOO-  + 2 H2O


Después de enfriar la disolución, el exceso de base se valoró con 23.3 ml de H2SO4 0.05250 M. Calcular el porcentaje de HCHO (30.026 g.mol-1) en la muestra.

Resultado: 24.35 %.

3.
Una muestra de 1.047 g de atún enlatado se analizó por el método de Kjeldahl; el amoniaco formado se recogió sobre H3BO3 al 4 %; el H2BO3- producido necesitó 24.61 ml de HCl 0.1180 M (indicador: Verde de bromocre​sol). Calcular: a) El % de nitrógeno en la muestra. b) Los gramos de proteína contenidos en una lata de atún de 6.50 oz. (1 oz = 28.3 g; Factor de conversión: 5.70).

Resultado: a) 3.88 %. b) 40.68 g.

4.
Una muestra de 0.5843 g de un preparado alimenticio de origen vegetal se analizó para determinar su contenido en N por el método de Kjeldahl. El NH3 liberado se recogió sobre 50.00 ml de HCl 0.1062 M. El exceso de ácido necesitó 11.89 ml de NaOH 0.0925 M en una valoración por retroceso. Expresar los resultados del análisis en términos de porcentaje de: a) N. b) Urea (H2NCONH2). c) (NH4)2SO4. d) (NH4)3PO4.

Resultado: a) 10.09 %. b) 21.63 %. c)47.57 %. d) 35.78 %.

5.
Una muestra de 50.00 ml de un vino de mesa necesitó para su valoración 21.48 ml de NaOH 0.03776 M (fenolftaleína). Expresar la acidez del vino en gramos de ácido tartárico (H2C4H4O6; 150.09 g.mol-1) por 100 ml. (Supóngase que se valoran los dos protones del ácido).

Resultado: 0.1217 g H2T / 100 ml.

• Volumetrías de PRECIPITACIÓN.

1.
El As contenido en una muestra de 9.13 g de un pesticida se transformó en AsO43- y se precipitó como Ag3AsO4 con 50.00 ml de AgNO3 0.02015 M. El exceso de Ag(I) se valoró con 4.75 ml de KSCN 0.04321 M. Calcular el porcentaje de As2O3 en la muestra.

Resultado: 0.2897 %.

2.
Una muestra de 20 tabletas de sacarina soluble se trató con 20.00 ml de AgNO3 0.08181 M. Después de filtrar el precipitado, para la valoración del filtrado y las aguas de lavado se necesitaron 2.81 ml de KSCN 0.04124 M. Calcular la masa promedio (en mg) de sacarina (205 g.mol-1) en cada tableta.

Resultado: 15.59 mg de sacarina

3.
La teobromina (C7H8N4O2) de una muestra de 2.95 g de semillas de cacao pulverizadas se convirtió en la correspondiente sal de plata poco soluble AgC7H8N4O2, calentándola en una disolución amoniacal que contenía 25.00 ml de AgNO3 0.0100 M. Una vez terminada la reacción, todos los sólidos se eliminaron por filtración. Calcular el porcentaje de teobromina (180.1 g.mol-1) en la muestra, si el filtrado junto con las aguas de lavado consumieron 7.69 ml de KSCN 0.0108 M en la valoración por retroceso.

Resultado: 1.02 %.

• Valoraciones por formación de complejos. COMPLEXOMETRÍAS.
1.
 Se preparó una disolución de AEDT (ácido etiléndiaminotetraacético) disolviendo aproximadamente 4 g de la sal sódica en 1 l de agua. Se necesitó un volumen promedio de 42.35 ml de esta disolución para valorar alícuotas de 50.00 ml de una disolución patrón que contenía 0.7682 g de MgCO3 por litro con NET como indicador y a pH = 10). La valoración de una muestra de 25.00 ml de un agua mineral a pH = 10.00, necesitó 18.81 ml de disolución de AEDT. Una alícuota de 50.00 ml del agua mineral se hizo fuertemente alcalina para precipitar el Mg(II) como Mg(OH)2. La valoración con un indicador específico (Calcón) necesitó 31.54 ml de la disolución de AEDT. Calcúlese: a) La molaridad de la disolución de AEDT. b) Las ppm de CaCO3 en el agua mineral. c) Las ppm de MgCO3 en el agua mineral.

Resultado: a) [AEDT] = 0.01077 M. b) 680.6 ppm. c) 111.3 ppm.

2.
Una muestra de orina de 24 horas se diluyó hasta 2.00 l. Después de ajustar la disolución a pH = 10.00, la valoración de una alícuota de 10.00 ml consumió 26.81 ml de AEDT 0.003474 M. El Ca(II) de una segunda alícuota de 10.00 ml se precipitó como CaC2O4 (s), se redisolvió en ácido y se valoró con 11.63 ml de la disolución de AEDT. Si se considera que en la orina normal hay de 15 a 300 mg de Mg(II) y de 50 a 400 mg de Ca(II) por día ¿La muestra de orina cae dentro de estos valores?.

Resultado: Sí, ya que contiene 323.85 mg de Ca y 256.36 mg de Mg.

3.
El Tl en una muestra de 9.76 g de un rodenticida se oxidó al estado trivalente y se trató con un exceso no medido de solución de Mg-AEDT. Reacción:


Tl3+  +  MgY2-  (  TlY- +  Mg2+

La valoración del Mg(II) liberado necesitó 13.34 ml de AEDT 0.03560 M. Calcular el porcentaje de Tl2SO4 (504.8 g.mol-1) en la muestra.

Resultado: 1.228 %.

• Volumetrías de OXIDACIÓN-REDUCCIÓN.
1.
Una muestra de 0.2981 g del antibiótico sulfanilamida en polvo se disolvió en HCl y se diluyó a 100.00 ml. Una alícuota de 20.00 ml de esta disolución se transfirió a un matraz y se añadieron 25.00 ml de KBrO3 0.01767 M y unos 10 g de KBr para formar Br2, con lo cual se bromó la sulfanilamida de la muestra. Después de 10 minutos, se agregó un exceso de KI, y el I2 liberado se valoró con 12.92 ml de tiosulfato 0.1215 M. Calcúlese el porcentaje de NH2C6H4SO2NH2 (172.21 g.mol-1) en el antibiótico.

Resultado: 78.04 %.

2.
El KClO3 contenido en una muestra de 0.1342 g de un explosivo se determinó haciéndolo reaccionar con 50.00 ml de Fe(II) 0.09601 M:


ClO3-  +  6 Fe2+  +  6 H3O+  (  Cl-  +  3 H2O  + 6 Fe3+

Una vez finalizada la reacción, el exceso de Fe(II) se valoró por retroceso con 12.99 ml de disolución 0.08362 M de Ce(IV). Calcúlese el porcentaje de KClO3 en la muestra.

Resultado: 56.52 %.

3.
La materia orgánica contenida en una muestra de 0.9280 g de un ungüento para quemaduras se eliminó por calcinación y el residuo sólido de ZnO se disolvió en ácido. Mediante el tratamiento con (NH4)2C2O4 se obtuvo ZnC2O4 muy poco soluble. El precipitado, filtrado y lavado se redisolvió en ácido diluído. En la valoración del H2C2O4 formado se consumieron 37.81 ml de KMnO4 0.01508 M. Calcúlese el porcentaje de ZnO en el medicamento.

Resultado: 12.50 %.

4.
Una muestra de 8.13 g de un preparado para control de hormigas se sometió a digestión húmeda con H2SO4 y HNO3. El As contenido en el residuo se redujo al estado trivalente con hidrazina. Después de eliminar el exceso de reductor, el As(III) consumió 23.77 ml de I2 0.02425 M en una valoración en medio ligeramente alcalino. Expresar los resultados del análisis en términos de As2O3.

Resultado: 0.7 %.

• GRAVIMETRÍAS.
1.
Una muestra de 0.1799 g de un compuesto orgánico se quemó en una corriente de O2, el CO2 producido se recogió sobre una disolución de hidróxido de bario. Calcular el porcentaje de carbono en la muestra si se obtuvieron 0.5613 g de BaCO3.

Resultado: 18.99 %.

2.
El azufre contenido en una muestra de 8 tabletas del fármaco hipnótico captodiamina, C21H29NS2 (359.6 g.mol-1) se convirtió a sulfato y se determinó por un método gravimétrico. Calcúlese la masa promedio de captodiamina por tableta si se recuperaron 0.3343 g de BaSO4.

Resultado: 32.19 mg.

3.
El nitrobenceno, C6H5NO2 (123.11 g.mol-1), se reduce cuantitativamente a anilina C6H5NH2 (93.12 g.mol-1) con estaño metálico:


3 Sn(s)  +  2 C6H5NO2  +  12 H3O+  (  2 C6H5NH2   +  4 H2O  + 3 Sn4+

Una muestra de 0.5078 g de nitrobenceno impuro se trató con 1.044 g de estaño. Una vez transcurrida la reacción, se encontró que el estaño residual pesaba 0.338 g. Calcular el porcentaje de nitrobenceno en la muestra.

Resultado: 96.12 %.




