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RESUMEN

El objetivo principal de la practica es estudiar las propiedades y
usos del permanganato de potasio como titulante Redox y determinar

la cantidad de una sustancia contenida en una solucion.

Existen diversas técnicas de analisis volumétrico para determinar
la cantidad de una especie quimica en una disoluciéon, de acuerdo a las
reacciones quimicas que ésta experimenta en contacto con un reactivo
dado. Las reacciones de oOxido-reducciéon, es decir, aquellos procesos
quimicos en los que cambia el niumero de oxidacibn de uno o mas
elementos como consecuencia de transferencia de electrones entre las

sustancias reaccionantes, resultan de utilidad para este fin.

Para el logro de estos objetivos, en esta experiencia de
permanganimetria se determind la concentraciobn de una solucidon
titulante de permanganato de potasio (KMnQO,), titulando acido oxalico
de concentracion conocida (0,0976 + 0,0110)N, donde se titularon la
cantidad de siete fiolas con 10 mL de este acido con el titulante, a
dicho &cido se le fue afiadido entre 2 y 3 mL de acido sulfdrico (H2S0O,4)
y luego fue calentada esta soluciéon para incrementar la velocidad de
reaccion y asi poder realizar la titulacion redox con mayor facilidad.
Se tomdé nota de los volumenes gastados de titulante cuando
alcanzaba el punto final de la titulacion donde el permanganato de
potasio presenta un color purpura intenso, caracteristica importante de
ser usado en las valoraciones como indicador, y donde la solucion se
tornaba a rosa palido, dichos volumenes sirvieron de ayuda para

determinar la concentracion del permanganato de potasio.



Una vez calculada la concentracion del permanganato de potasio,
se procedié a calcular la concentracion de una solucién de sulfato
ferroso por medio de la titulacibn de esta con permanganato de
potasio, y tomando nota de los voliumenes de permanganato de
potasio gastado para asi determinar de la misma manera en que se
realizé en la parte anterior de la practica, la concentracion del sulfato

ferroso, con el fin de conocer la cantidad en miligramos de Fe*?.

A los volumenes de Permanganato de Potasio empleado se les
hizo un tratamiento estadistico en donde se pudo observar que los
datos fueron precisos y ademas que la media de los volumenes
obtenidos estaba relativamente cercano a las mediciones realizadas.
También se puede afadir que las pequefias desviaciones se deben a
errores aleatorios o indeterminados personales, se deben a la precision

del analista.

Se puede decir que hay bastante precision; aunque no se puede
hablar de exactitud ya que no se tiene un valor verdadero para
comparar los resultados y evidenciar que tan lejos estan los datos
experimentales de los datos tedricos. Por consiguiente las conclusiones
dadas en el trabajo se basan en la precision, y al desempefio en el
laboratorio y a la aplicacion de la estadistica para dar a ellos un juicio

satisfactorio.



MARCO TEORICO

e TEORIA DE LAS REACCIONES DE OXIDO — REDUCCION

Un proceso que da lugar a una transferencia de electrones se
llama un proceso de o6xido — reduccidn, una sustancia que cede
electrones se oxida y la que los recibe se reduce. En otras palabras, un
agente oxidante se combina con electrones y por esto se reduce,
mientras que un agente reductor provee electrones. En una reaccion
de Oxido - reduccion siempre intervienen dos sistemas de oOxido —
reducciéon, uno que proporciona los electrones y el otro que se

combina con ellos.

e INDICADORES QUE SE USAN PARA EL RECONOCIMIENTO DEL
PUNTO FINAL EN LAS TITULACIONES DE OXIDO — REDUCCION.

El reactivo puede servir como indicador de su propia
accion. Si el reactivo es intensamente coloreado y pierde el color por
la accion de la sustancia que se determina (o si se transforma en un
compuesto poco coloreado), el color de un leve exceso de reactivo
seflalarda el punto final. Asi, por ejemplo, en las titulaciones con
permanganato, por lo general, no es necesario agregar un indicador
especial, puesto que un leve exceso de permanganato se puede
reconocer facilmente por su color rosado, aun en presencia de iones
poco coloreados tales como el i6n férrico e. Si es necesario se puede
determinar el exceso de permanganato requerido para el
reconocimiento del punto final haciendo un ensayo en blanco vy

sustrayendo el resultado del volumen usado en la titulacion.



e PERMANGANATO DE POTASIO

Margueritte, fue el primero que usé este agente oxidante para la
tan conocida titulacion del hierro ferroso y después de esto pronto
llegé a ser un reactivo comun del laboratorio. Es un agente oxidante
fuerte, su potencial de oxidacién en acido sulfurico 1N es del orden de
1.5 voltios. Se puede representar a la reduccion del permanganato, en
medio acido, con la siguiente ecuacion.

MnO; + 8 H" + 5e — Mn™" + 4 H,0

En soluciones débilmente acidas, neutras o alcalinas el
manganeso heptavalente se reduce al estado tetravalente, provocando
asi la precipitacion del dioxido de manganeso hidratado durante la
titulacion.

MnO,s + 2 H,O +3e «—~+ MnO; + 4 OH"

En la titulacion de soluciones incoloras o pocas coloreadas con
permanganato no es necesario usar un indicador, por cuanto un el
color del reactivo indica cuando hay un exceso de éste. La temperatura

y la concentracion de acido no influyen sobre el limite de visibilidad.

El permanganato de potasio reacciona muy rapidamente en
medio &cido con muchas sustancias reductoras de acuerdo con
ecuaciones estequiomeétricas bien definidas. Sin embargo, el empleo
del permanganato involucra algunas desventajas practicas. En primer
lugar, es dificil obtener permanganato de potasio completamente puro;

generalmente estd impurificado con vestigios de diéxido de



manganeso. Ademas, es probable que el agua destilada contenga
sustancias reductoras que reaccionardn con el permanganato
formando dioxido de manganeso. Es muy inconveniente la presencia
de este dltimo porque cataliza la autodescomposicion del

permanganato en el transcurso del tiempo.

e VALORACION DE LAS SOLUCIONES DE PERMANGANATO CON

OXALATO DE SODIO (ACIDO OXALICO).

El oxalato de sodio anhidro, Na,C,04, se consigue en alto estado
de pureza y es estable al aire. En las valoraciones del permanganato,
una cantidad exactamente pesada de esta sal se disuelve en una
solucion de acido sulfarico y se titula con el permanganato. En medio
acido, la oxidacion se puede describir mas convenientemente en
términos del acido oxalico:

H,C,04 — 2H" +CO, T + 2e

Puesto que en la oxidacion de cada molécula de acido oxalico u
oxalato intervienen dos electrones, el peso equivalente es la mitad del

peso de formula.

La reaccion total entre el ibn permanganato y el acido oxalico es:
2 MnO4s + 5 H,C,0, + 16 H* > 2Mn"™" + 10 COy T+ 8 H>,O

Al anadir inicialmente el ibn permanganato a una solucion de acido
oxalico, se obtiene una coloracion rosa que persiste durante un tiempo,
indicando que se trata de una reaccion lenta. Al continuar la titulacion,
la decoloracion se vuelve mucho mas rapida, pues el ibn manganeso

(1) que se forma por la reducciéon del permanganato, cataliza la



reaccion. En las cercanias del punto final la decoloracion suele ser

practicamente instantanea.

La velocidad de esta reaccibn puede incrementarse por
calentamiento de la soluciéon. Sin embargo, a una temperatura
demasiado elevada, asi como en un medio muy acido, el acido oxalico

se descompone en la siguiente forma:

H-C,04 — CO> T+ CcO 1T+ H>O

El &cido oxalico en solucion puede ser oxidado por el aire:

H.C,04 + Oy — 2 COs + Ho0,

El per6xido de hidrégeno que se forma reacciona con el
permanganato en una oxidaciéon de dos electrones, esto igual que el
acido oxalico; por consiguiente, la titulacion no produce errores si la
solucion se titula rapidamente antes de que se descomponga el

peréxido de hidrégeno.

e TITULACIONES DEL HIERRO CON PERMANGANATO.

La titulacion del hierro ferroso con permanganato es un asunto
sencillo. La solucion se acidifica con acido sulfarico y se titula
directamente hasta el punto final. El viraje es mas neto si se agrega
un poco de &cido fosférico al 85 por ciento. Este ultimo forma un
complejo incoloro con el hierro férrico, y por lo tanto el viraje se

produce del incoloro al rosado, mientras el cambio es del amarillo a



rosado en ausencia de &cido fosforico. El hierro (I1) en medio &acido se

oxida con el ibn permanganato de acuerdo con la siguiente ecuacion:

MnO, + 5Fe"™ +8H" — Mn™ +5Fe"™™" + 4 H,0
DATOS EXPERIMENTALES

A continuacion se presentan los datos recopilados durante el

desarrollo de la practica de Permanganimetria:

Tabla N°1. Volumen de KMnO, empleado para la titulacion de la
solucién de Acido Oxalico.

Ensayo Volumen de KMNO4 (Vkvnos = 0,05)mL
1 9,40

9,50

9,50

9,40

9,50

9,60

9,40

~N| o g A WOFDN

Tabla N°2. Concentracion del Acido Oxalico.

Concentraciéon del H,C,0,

(Ckmnos = 0,0110)N
0,0976

Tabla N°3. Volumen de KMnO, empleado para la titulacion de la

solucién de Sulfato Ferroso.

Ensayo Volumen de KMNO4 (Vkmnos £ 0,05)mL

1 8,70
8,70
8,80
8,60
8,80
8,60

o O | W N




7 8,70

Tabla N°4. NUmero de muestra de Sulfato Ferroso.

Nimero de muestra del Sulfato Ferroso 2

RESULTADOS

Tabla N°5. Resultados pertinentes al estudio estadistico del volumen
de KMnO,4 empleado para la titulacion del Acido Oxalico.

Media Aritmética (X ) 9,47 mL

Desviacion Estandar (5) 0,08 mL

Desviacion Estandar Relativa (g arjya) 0,84 %

Limite de Confianza (L.C.) [9,54mL — 9,40 ml]

Tabla N°6. Resultados pertinentes al estudio estadistico del volumen
de KMnO4 empleado para la titulacion del Sulfato Ferroso.

Media Aritmética (X 8,70 mL

Desviacién Estandar (&) 0,08 mL

Desviacion Estandar Relativa (g arya) 0,91 %

Limite de Confianza (L.C.) [8,77mL — 8,63 ml]

Tabla N°7. Volumenes promedios de KMnO, empleados para la

titulacion.
Solucién Volumen Promedio
Acido Oxalico Viimnoa= (9,47 £ 0,08) mL
Sulfato Ferroso Vicvnoa= (8,70% 0,08) mL

Tabla N°8. Normalidad y Molaridad del Permanganato de Potasio.
Normalidad (equi/L) (0,1030£0,0117) N
Molaridad (mol/L) (0,0206+0,0117) M

Tabla N°9. Normalidad y Molaridad del Sulfato Ferroso.
Normalidad (equi/L) (0,0896 +0,0102) N
Molaridad (mol/L (0,0896+0,0102) M




DISCUSION DE RESULTADOS

Al ver la tabla N° 1 y 3 se puede afirmar que los datos recogidos
son bastante precisos, esto debido la reproducibilidad de las
mediciones y sabiendo que la precision viene dada por la simple
repeticion de la medicion. Adicionalmente, la media calculada resultd
ser un valor muy cercano a cualquiera de las mediciones. Si se
observan en la tabla N° 5 y 6 la desviacidn estandar relativa, se llega a
la misma conclusién con respecto a la precision de la recogida de los
datos, ya que ambas desviaciones son extremadamente pequefias. Lo
mismo ocurre con la desviacion estandar, esta medida de la
variabilidad o de la precision de una muestra de datos, resulté ser tan
pequefia que permite concluir que no hay razén para dudar de la
validez de los volumenes medidos y se pueden tomar como correctos,
esto asumiendo que las pequefas desviaciones se deben a errores
aleatorios o indeterminados personales, es decir, se deben a la

precision del analista.

La media aritmética del volumen de Permanganato de Potasio
empleado para la titulacién de la solucién de Acido Oxalico fue de 9,47
mL, con una desviacion estandar y estandar relativa de 0,08 mL y
0,84 % respectivamente; estos valores de desviacion indican la
precision de las medidas realizadas. Lo mismo ocurre con los valores
de desviacion obtenidos para los volumenes de Permanganato de
Potasio empleado para la titulacion de la solucion del Sulfato Ferroso,

los cuales fueron 0,08 mL y 0,91 %.

A partir de la concentracion de la solucion de Acido Oxalico, fue
posible calcular la de una solucibn de Permanganato de Potasio

obteniéndose un valor igual a (0,1030+0,0117) N; como el valor de la



desviacion estandar relativa del volumen de KMnO4, es pequeio,
significa que los valores de concentracion obtenidos a partir de las
mediciones de los volumenes concuerdan entre si, aunque no
necesariamente significa que se encuentran cerca del valor real. A
partir de la concentracion de Permanganato de Potasio, se calculd la
normalidad de la solucion de Sulfato Ferroso el cual fue (0,0896
+ 0,0102) N; este valor es confiable debido a que el valor de la
desviacion estandar relativa del volumen de KMnO, empleado es
pequefio, 0,91%, lo que significa que los valores de concentracion

obtenidos a partir de las mediciones de los voliumenes son aceptables.

Sin importar cuan precisos hayan sido los datos experimentales
recogidos, no se puede afirmar y asegurar de que estos sean exactos,
debido a, primero, no se conoce el valor exacto de la normalidad o
molaridad del permanganato de potasio ni de la normalidad o
molaridad del sulfato ferroso, por lo que no se puede comparar con un
valor tedrico o hacer algun calculo para visualizar la desviacion de los

datos recogidos; y segundo, la existencia de errores.

Como la estabilidad de soluciones acuosas de permanganato es
poca debido al hecho de que el i6n tiende a oxidar el agua
espontaneamente, en nuestro caso la formacion de contaminantes
como el diéxido de manganeso probablemente haya afectado; audn
cuando esta reaccion es lenta, existe, y se puede convertir en una
fuente de desviacion de los resultados. Con respecto a los célculos de
normalidad se hizo basdndose en los datos experimentales mientras
que la molaridad se obtiene bajo la presuncién que el permanganato
solo produjo Mn2+ al reaccionar con los acidos y no formo MnO;,

durante las titulaciones.



La apreciacion del punto final depende particularmente de la
percepcion del analista de cudl es el volumen donde ocurre el cambio
de coloracion. En la medida en que se realizan las titulaciones, el
analista podra afinar aln mas dénde se encontrard el valor correcto
del punto de equivalencia. Esta apreciacion es fundamental en el
resultado final de la experiencia, desviando en cierto grado el

resultado de valor verdadero.



CONCLUSIONES

. Los datos experimentales recogidos durante la practica son

bastante preciso.

. No se puede afirmar y asegurar de que los valores obtenidos de

concentracion de las soluciones estén cercano al valor real.

. La inestabilidad del Permanganato de Potasio pudo haber sido

una fuente de desviacién en valores.

. La coloracion del permanganato de potasio permite la
determinacion del punto final de una titulacidon redox, sin la
necesidad de utilizar otro reactivo auxiliar, lo que quiere decir,
no se requiere de wuna solucibn muy concentrada de
Permanganato de Potasio para realizar la titulacion si indicador,

pero al mismo tiempo no debe ser muy diluida.

. El permanganato de potasio (KMnO,4) es un agente oxidante de
gran interés para los analisis volumeétricos de soluciones que
contienen especies quimicas con tendencia a ceder electrones

(agentes reductores) en reacciones redox.



CALCULOS TIPOS

Calculos referidos a la titulacion del Acido Oxalico con KMnOa

1. Media aritmética de Volumen del (KMnO,) empleado:

X;
i-1

X o1

n

Donde:
Y: Media aritmética del volumen de KMnO4, empleado (mL).

Xi : Volumen de KMnO,4 empleado para cada muestra (mL).

N : Numero de muestras (adimensional).
= 9,40m +9,50m_ + 9,50mL + 9, 40mL + 9,50mL + 9, 60mL + 9, 40mL
X= = =9,47m_

2. Desviacién Estandar:

Donde:
&8 - Desviacion Estandar (mL).
[(9,40-9,47) +(9,50-9,47) +(9,50—9, 47y +(9,40—9,47) +(9,50— 9,47y +(9,60—9,47y +(9,40—10,93F
7-1
0 =0,08 mL

o=y

3. Volumen Promedio de KMnO, empleado:
VKMn04: (9,47i 0,08) mL

4. Desviacion Estandar Relativa:

x 100

x| >l

OreLativa =

Donde:
Desviacion Estandar Relativa (%0).

5RELATIVA :
0,08m. 100 =0,84%

OreLaiva = 9 47mL



5. Limite de Confianza:

Donde:
L.C.: Limite de Confianza.
t: depende de los grados de libertad y nivel de probabilidad.

El valor de t para un 95% de confianza con (7-1)=6 grados de libertad es

(conseguida en la tabla):

t=2,45
LC. = X + 129 _ g g7 + 245x0,08m
3l N

9,54mL > L.C. > 9,40mL
o

el L.C. es entre [9,54mL - 9, 40mL |

6. Normalidad del Permanganato de Potasio:

NH2C204 x VH2CZO4

NKMnOA = VKMn04
Donde:
Nywno, - Normalidad de la solucion de Permanganato de Potasio (KMNO,,.
NH20204 : Normalidad del Acido Oxalico (H>C50,).
Viwno, © Volumen promedio de Permanganato de Potasio (KMNOg) = X .
Viic,o, - Volumen de Acido Oxalico (H2C204).

N ~ (0,0976 + 0,0110)N x (10,00 + 0, 02)mL
KMO4 (9,47 +0,08)mL

Incertidumbre de la concentracién de del acido o su error:

e 2 \V 2 2
= Nyyno . X N + v + Vv
4
b

NKMO4
b a



Donde:

ENyo, - ETTOT que presenta el Niwno, -

_ 0,0976N x10,00mt \/(o,onojz { 0,02 T N [0,08

2
. =0,0117n
a 9,47mL 0,0976 10,00 9,47

Por lo tanto, la normalidad del Permanganato de Potasio es:

N.. = (0,1030%0,0117) N

KMO ,

7. Molaridad del Permanganato de Potasio:

KMO
M =
KMO
“ N, /mol
Donde:

Mo, : Molaridad del Permanganato de Potasio (mol/I).

N°g,; / mol : Equivalentes por mol de Permanganato de Potasio = 5 equi/mol.

~ (0,1030+0,0117) equi /L

KMo, —

M = (0,0206+ 0,0117) mol/L

5equi / mol



Calculos referidos a la titulacion del Sulfato Ferroso con KMnQOa

1. Media aritmética de Volumen del (KMnO,) empleado:

X;
Y _ =1
n

Donde:
Y: Media aritmética del volumen de KMnO,4 empleado (mL).
X, : Volumen de KMnO, empleado para cada muestra (mL).

N : Niumero de muestras (adimensional).

8, 70mL_ + 8, 70mL + 8,80mL_ + 8, 60mL + 8, 80mL + 8, 60m_ + 8, 70mL

X = =8,70m.

7

2. Desviacion Estandar:

Donde:

5‘: Desviacion Estandar (mL).

5o [(8,70—8,70y +(8,70—8,70y +(8,80—8,70 +(8,60—8,70 + (8,808, 70 +(8,60—8,70f + (8,708, 70
- 7-1

5=0,08 mL

3. Volumen Promedio de KMnO, empleado:

VKMnO4: (8,70i 0,08) mL

4. Desviacion Estandar Relativa:

s
Oretativa = ? x100
Donde:
OreLamiva - Desviacion Estandar Relativa (%6).
_ 0,08mL

1)

RELATIVA —
8, 70mL

x100 =0,91%




5. Limite de Confianza:

~+
X
SOl

Donde:
L.C.: Limite de Confianza.

t: depende de los grados de libertad y nivel de probabilidad.

El valor de t para un 95% de confianza con (7-1)=6 grados de libertad es

(conseguida en la tabla):

t=2,45
LC. = X + 120 _ g 70m + 2:45>0,08mL
vn J7

8,77mL > L.C.>8,63mL
o

el L.C. es entre [8,77mL - 8,63mL]

6. Normalidad del Sulfato Ferroso:

N _ NKMno4 ><VKMno4
FeSO 4, V|:9504
Donde:
Neeso, * Normalidad de la solucién de Sulfato Ferroso (FeSO,.
Nywno, - Normalidad del Permanganato de Potasio (KMnO,).
Veeso, : Volumen del Sulfato Ferroso (FeSOy,.
Viwno, : Volumen de Promedio de Permanganato de Potasio (KMnO,) = X.
N _(0,1030+0,0117) Nx(8,70+0,08)mL
FeS04 (10,00 + 0, 02)mL
Incertidumbre de la concentracion de del &cido o su error:
2 B 2 B 2
_ NKMnO4 VKMnO4 VFeSO4
gNFeSO4 - NFeSO4 X N + \V/ + \V/
KMnO, KMnoO , FesSO,
Donde:

&; : Error que presenta la normalidad del Sulfato Ferroso.

0,1030N x 8, 70mL 0,0117) (0,08 (0,02 Y
&y = x + + =0,0102n
10, 00mL 0,1030 8,70 10,00




Por lo tanto, la normalidad de la solucién acida es:

Nresos= (0,0896 +0,0102) N

7. Molaridad del Sulfato Ferroso:

FeSO
MFe504 = NG /4 |
Equi mo

Donde:

Meeso, : Molaridad del Sulfato Ferroso (mol/I).

N°,. /mol : Equivalentes por mol de Sulfato Ferroso = 1 equi/mol.

~ (0,0896 + 0,0102)equi / L

FesO, —

M

= (0,0896 £ 0,0102) mol/L
lequi / mol

8. Cantidad de hierro contenida en la muestra titulada expresada como Sulfato
Ferroso (FeS0O,):

m M x V.

Fe = Wlkeso, Feso, ¥ PMFeSO4
Donde:

m., : Masa de Sulfato Ferroso (g).
Veeso, : Volumen del Sulfato Ferroso (mol/L).

PMc.so, 1 Peso Molecular del Sulfato Ferroso = 151,85 g/mol.

m,, = (0,0896 + 0,0102)mol/L x (10,00 + 0, 02)mL x %L «151, 85g / mol

mL

Incertidumbre de la concentracién de del acido o su error:

2 2
&,
MF SO, VF SO
N = Meego, X —= |+ —
FeSO 4 e 4
Meeso Veeso
4 4

Donde:

&, - Error que presenta la masa Hierro.

én

_ 0,0896mol /L x10,00mL x 151, 85g / mol \/(0,0102)2 ( 0,02

2
+ =0,0155¢
Fesoq 1000mL 7L 0,0896 10,00

Por lo tanto, la normalidad de la solucién acida es:

Meesos— (0,136i 0,0155) g






