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PRESENTACION

fin de apoyar la implantacion de las nuevas ensefanzas y colaborar al desarrollo de actividades

de ensefanza aprendizaje que hagan mas eficaz el trabajo de profesores y alumnos, el Depar-

tamento de Educacién y Cultura pone a disposicion del profesorado diversos materiales cu-
rriculares que puedan servirle de referencia y que aporten sugerencias para mejorar métodos y pro-
cesos educativos.

En este caso se trata de un conjunto de practicas programadas por un grupo de profesores que or-
ganizd un curso experimental sobre practicas de Quimica en el C.A.P. de Pamplona. En esta publica-
cién se describen 50 actividades practicas agrupadas en 20 bloques tematicos. Algunas, las mas senci-
llas, son adecuadas para la Educacién Secundaria Obligatoria; otras, mas complejas, lo son para el
Bachillerato. Ademas, en el capitulo inicial se recogen ciertas normas de obligado cumplimiento para
trabajar en el laboratorio con seguridad y el libro se cierra con una bibliografia basica.

Queda en manos de cada profesor la aplicacion de las mismas, de forma que surtan el mayor efec-
to en sus alumnos. Confiamos en su profesionalidad y capacitacién para que esta y otras propuestas
contribuyan a incrementar la calidad de la ensefianza en nuestra Comunidad.

Jestis Marcotegui Ros
Consejero de Educacion y Cultura
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INTRODUCCION

El profesorado debe fomentar que *“el alumno construya sus propios conocimientos”. Ello requie-
re que el alumno se convierta en protagonista de su propio aprendizaje, que se implique de forma ac-
tiva en todo el proceso. El papel del profesor es principalmente el de crear situaciones que permitan
al alumno intervenir activamente en su proceso de aprendizaje para que, lejos de limitarse a memori-
zar los conceptos, pueda integrarlos dentro de su propio sistema cognitivo, relacionandolos con lo
que previamente conoce. Los profesores de las areas tecnolégicas conocen bien el valor de las expe-
riencias practicas en este proceso. La observacion directa de los fenémenos permite una compren-
sion adecuada de los conceptos y ayuda a centrar las ideas de los alumnos.

En nuestra experiencia docente como profesores de asignaturas que integran teoria y practica he-
mos observado que la actitud que los alumnos adoptan en el laboratorio es diferente a la que mues-
tran en las clases estrictamente tedricas. En la mayoria de los casos, e independientemente de su
edad, los alumnos se muestran en el laboratorio mas responsables, hacen mas preguntas, se encuen-
tran mas distendidos, aprenden a trabajar en equipo, se incrementa la colaboracion entre los compa-
fieros y se amplia la comunicacién profesor-alumno.

Presentamos mas de 50 actividades practicas, agrupadas en 20 bloques temdticos. El catidlogo de
experiencias es suficientemente amplio y puede servir de apoyo al profesor y al alumno durante los
dos cursos del nuevo Bachillerato. Algunas de las practicas pueden realizarse también en el segundo
ciclo de la Educacién Secundaria Obligatoria. Corresponde al profesor, en funcién de la programacion,
de las caracteristicas del alumnado, de las posibilidades del centro, etc., decidir qué practicas le resul-
tan adecuadas. En todo caso, las experiencias que aqui se describen pueden también servirle como
orientacién para disefiar otras nuevas sobre los mismos o distintos temas.

El primer capitulo, que presentamos bajo el titulo de Generalidades, recoge informacién de obliga-
do conocimiento para quienes trabajan en un laboratorio, aunque este trabajo, como en el caso de
nuestros alumnos y alumnas, no suponga una actividad laboral. Debemos conocer las normas genera-
les del laboratorio, los nombres y utilidad del material y equipos basicos, las diferentes técnicas de
limpieza del material de vidrio, la clasificacion de peligrosidad de los reactivos, los riesgos (Consejo de
Europa), la forma de eliminacién de los residuos, la descripcion y abreviaturas utilizadas y los primeros
auxilios en caso de accidente.

Cada uno de los capitulos siguientes agrupa las experiencias practicas relacionadas con un tema o
bloque. Hemos procurado plantear las actividades siguiendo un esquema comun:

Introduccion.

Objetivo de la practica.
Fundamento tedrico.

Material y reactivos necesarios.
Procedimiento experimental.
Resultados.

Cuestiones.

No Uk WD —
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En este ultimo apartado de cuestiones con el que finalizan la mayoria de las experiencias practicas
se incluyen preguntas y trabajos sencillos para que el alumno reflexione una vez realizada la practica.
El alumno debe recoger en su cuaderno las respuestas a estas preguntas.

Como profesores de Secundaria, conocemos los problemas que se pueden presentar para la reali-
zacion de practicas de laboratorio a causa de las limitaciones econdémicas y de espacios de nuestros
centros. Ello nos ha predispuesto a disefiar estas experiencias practicas teniendo en cuenta también
estos factores.

En general, todas las practicas que presentamos se caracterizan por los siguientes rasgos:

No son experiencias complejas. Son faciles de realizar y no se necesita un instrumental sofisti-
cado.

No resultan econdmicamente costosas. El material empleado es sencillo, generalmente de vi-
drio y/o plastico, y barato.

Los reactivos, en la mayoria de los casos, son econdémicos y no tienen gran pureza; los que re-
sultan mas caros se utilizan en cantidades minimas.

Parte del material de determinadas experiencias —hilos de cobre, de lana, sal, azlcar, pilas, glo-
bos, cucharillas, botes de vidrio, vino, vinagre, leche, almidén, etc.— puede obtenerlo el alumno
en casa; de esta forma se implica en la experiencia y se motiva antes de realizarla.

La mayor parte de las experiencias presentadas pueden realizarse en el tiempo de una clase
(menos de | hora).

El alumno o grupo que realiza la practica puede controlar la calidad, exactitud y precisién de su
experiencia comparando sus resultados con los de otros grupos.

Se facilita la evaluacién, lo que constituye uno de los pilares de este tipo de ensefanza. Indepen-
dientemente de los resultados diarios de la experiencia, el alumno tendra su cuaderno de prac-
ticas mediante el cual el profesor puede evaluar y corregir los errores ayudando al alumno a su-
perar las dificultades.

Los guiones facilitan a los profesores y/o al alumnado el disefio de experiencias similares me-
diante la introduccién de pequefias variaciones metodoldgicas, cambios en el volumen, en el
tiempo, en las concentraciones, etc. Estas nuevas experiencias pueden incorporarse a los cua-
dernos de pricticas.

10



CAPITULO @
GENERALIDADES

NORMAS GENERALES DE LABORATORIO

ANTES DE EMPEZAR:

I. La asistencia a las Practicas es obligatoria.

2. No dejéis abrigos, carpetas u otros objetos sobre las mesas de trabajo. Cuanto mas despejado
esté el lugar de trabajo mejor se desarrollara el experimento y menos peligro existird para vosotros y
para vuestras cosas.

3. Se recomienda llevar bata para evitar manchas y quemaduras. También es aconsejable traer un
trapo de algodoén para poder agarrar los recipientes calientes o limpiarlos y secarlos.

4. Se deben seguir en todo momento las directrices del guién y del profesor. No se comenzard a
trabajar hasta haber recibido las instrucciones necesarias. Consultar las dudas y dificultades.

5. Es imprescindible leer al menos una vez el guidn antes de comenzar. Todo lo que se debe saber
o lo que se necesita estd contenido en él.

6. Comprobar que estd todo el material necesario y en las condiciones adecuadas de conserva-
cién y limpieza. Comunicar cualquier anomalia al profesor. Cada grupo sera responsable del material
asignado.

7. Por seguridad, esta terminantemente prohibido fumar dentro del laboratorio.

DURANTE EL TRABAJO:
8. No debe probarse ningin producto y debe evitarse el contacto con la piel. En caso de que algin

producto corrosivo caiga en la piel, se eliminard con abundante agua fria. Extremad los cuidados al tra-
bajar con sustancias inflamables, tdxicas o corrosivas. Comunicad cualquier accidente, quemadura o

corte.
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9. La manipulacion de productos sélidos se hara con ayuda de una espatula o cucharilla y para
trasvasar liquidos se utilizara una varilla de vidrio en los casos en que sea necesario.

10. Para oler algiin producto no debe acercarse la cara al recipiente, sino que se arrastrara el va-
por hacia la nariz pasando la mano por encima de él.

I'l. Con el fin de evitar contaminaciones, nunca se devolveran al frasco los restos de producto no
utilizados.

12. El material de vidrio es muy fragil, por lo que se evitaran los golpes y cambios bruscos de tem-
peratura. Se deberd anotar en una hoja o cuadernillo el material que se rompa y comunicarlo al pro-
fesor.

3. Cualquier experimento en el que se desprendan gases toxicos o inflamables o en el que se uti-
licen reactivos potencialmente nocivos debera llevarse a cabo en las campanas extractoras del labora-
torio.

I4. Los restos sélidos no metilicos deben tirarse en las papeleras, nunca en las fregaderas. Los re-
siduos metdlicos se almacenaran en un recipiente especial. Los residuos acuosos se verteran en las
fregaderas grandes, con abundante agua antes, durante y después del vertido. En cuanto a los liquidos
y disolventes organicos, se echaran en un bidén de plastico, para su posterior reciclado.

AL TERMINAR:

I5. El papel de filtro que se emplee como tapete debe permanecer durante toda la practica entero
y limpio. No escribir nunca sobre él. Si por un descuido se mancha, al final de la practica se tirara la
parte sucia y se guardara la parte limpia, para que pueda utilizarse como papel de secado. Se sustituird
por un papel nuevo entero y limpio.

16. El lugar y el material de trabajo deben quedar limpios y ordenados. También se deben apagar y
desenchufar los aparatos.

I7. Hasta que el profesor no dé su conformidad, no se considerari finalizada la experiencia, y por
lo tanto, no podra pasarse a otra.

MATERIAL BASICO DE LABORATORIO

Para las practicas basicas de quimica, es necesaria la utilizacién de un material minimo de vidrio o
plastico. El alumnado debe conocer el nombre de cada utensilio, su funcién y su manejo.

Agradecemos la atencion de:

BRAND GMBH + CO,, C.P. 1155, D-97861 Werheim/Main, Alemania
Yy a su representacién en Espaiia:

Schott Ibérica S.A., Avda. de Roma 2, E-08014 Barcelona.

Por la colaboracion prestada para la inclusion de material grifico de su catdlogo General Brand 400
en nuestra publicacion.

12



Peras de goma

Pipetas aforadas Pipetas graduadas

Soportes
para pipetas

Accesorios para limpieza de pipetas

Buretas ] ' ' | Buretas




Practicas de Quimica

Pinzas para buretas

e

Soporte para buretas

Matraces aforados

- - —

Probetas graduadas

T
M ——
| ——

I s i T

Termometros U

Pictometros Densimetros

P




Termdmetros de precision

Micropipetas

Gradilla para
tubos de ensayo

Matraces Erlenmeyer

ﬂ o sk b« i 1

Tubos de ensayo graduados Mortero con mano

Embudos de separacion

P -




Practicas de Quimica

Embudos
Kitasato con oliva

Frasco lavador

Espétulas

Varillas agitadoras magnéticas

Refrigerante
de Graham

Frasco con tubuladura

E} Refrigerante
Soportes de bolas




Generalidades

Aros para soportes




Practicas de Quimica

LIMPIEZA DEL MATERIAL DE VIDRIO

El cuidado del material en cuanto a su limpieza y conservacion tiene gran importancia en cualquier
laboratorio. Es necesario extremar la limpieza del material y de los aparatos para tenerlos en perfec-
tas condiciones de uso, pues un material defectuoso puede echar a perder cualquier andlisis.

Limpiar perfectamente todo el material inmediatamente después de su uso es una regla de oro en
todo laboratorio. De no hacerlo asi, los restos de las sustancias manipuladas pueden dejar manchas
que luego son casi imposibles de eliminar.

Para la limpieza del material de vidrio suele ser suficiente el empleo de un detergente suave, te-
niendo la precaucién de enjuagar luego perfectamente con agua. Se recomienda utilizar escobillas
para remover las adherencias. Cuando se trata de manchas mas resistentes, la mezcla crémica es el
sistema mas empleado (100 g de dicromato potasico en | litro de 4cido sulfurico diluido en propor-
cién 1:4).

Uno de los materiales que mas rapidamente se debe limpiar después de su uso son las pipetas, es-
pecialmente si se ha trabajado con sangre. Se desaconseja el empleo de hidréoxido sédico si la solucion
va a estar en contacto durante mucho tiempo con el material (ataca el vidrio).

Los acidos concentrados y calientes pueden ser muy Uutiles para determinadas manchas, pero su
manejo es siempre peligroso.

El ultimo paso aconsejable en la limpieza es enjuagar el material con agua destilada desionizada dos
o tres veces. Cuando la forma del material dificulte su secado espontineo (las pipetas, por ejemplo),
se aconseja afadir un poco de acetona; posteriormente se eliminara totalmente cualquier resto de
agua en la estufa.

Determinados materiales que utilizan juntas de vidrio o llaves pueden ser objeto de un cuidado es-
pecial para evitar que se seque el lubricante que asegura el buen funcionamiento del cierre hermético.
Para ello debe utilizarse silicona.

Una recomendacién final concerniente a los aparatos en general: la limpieza se debe limitar a su
parte externa, ya que el mantenimiento del interior lo debe efectuar personal debidamente cualifica-
do.

Los productos organicos oleosos se limpian con acetona.

18
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SEGURIDAD EN EL LABORATORIO.
PRIMEROS AUXILIOS EN CASO DE ACCIDENTE

En los laboratorios se suelen producir pequefios accidentes (incidentes) que en la mayoria de los
casos no son graves. La primera actuacién en caso de accidente sera el requerimiento urgente de
atencion médica. Es importante comunicar al médico todos los detalles del accidente y mos-
trarle, siempre que sea posible, la etiqueta del producto que lo ha causado. Sélo en caso
en que la asistencia del facultativo no sea inmediata podran seguirse las instrucciones que, en concep-
to de primeros auxilios, se describen a continuacién, con la ayuda de los propios reactivos del labora-
torio. Sin embargo, es necesario recurrir al médico en cuanto sea posible.

Mostramos algunos remedios previstos para los accidentes que se producen en los laboratorios in-
dustriales, pero que alguna vez pueden suceder en nuestros laboratorios de practicas.

1. Actuacion en caso de corrosiones en la piel
1.1. Por &cidos

Cortar lo mas rapido posible la ropa empapada por el dcido. Echar abundante agua a la zona afec-
tada. Neutralizar la acidez de la piel con bicarbonato sédico durante |5 6 20 minutos. Quitar el exce-
so de pasta, secar y cubrir la piel con linimento 6leo-calcareo o similar.

1.2. Por é&cido fluorhidrico

Frotar inmediatamente la piel con agua hasta que la blancura desaparezca (prestar atencion parti-
cular a la piel debajo de las ufias). Después, efectuar una inmersién de la parte afectada o tratar con
compresas empapadas de sulfato de magnesio 7-hidratado, solucién saturada enfriada con hielo, du-
rante un minimo de 30 minutos. Si el médico no ha llegado aun, apliquese cantidad abundante de una
pasta preparada con 6xido de magnesio y glicerina.

1.3. Por alcalis

Aplicar agua abundante y aclarar con solucién saturada de dcido bérico o solucién de acido acéti-
co al 1%. Secar. Cubrir la parte afectada con pomada de 4cido tanico.

1.4. Por halégenos

Echarse inmediatamente un chorro de hidréoxido aménico al 20%. Seguidamente lavarse con agua.
Secarse y finalmente poner linimento éleo-calcireo o similar.

1.5. Por sustancias reductoras

Aplicar una compresa de permanganato potasico al 0,1%. Secar. Espolvorear con sulfamida en pol-
vo y vendar.

1.6. Por otros productos quimicos

Echar agua abundante en la parte afectada y lavar bien con agua y jabon.

P -
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2. Actuacién en caso de producirse corrosiones en los 0jos
2.1. Por acidos y por halégenos

Inmediatamente después del accidente, irrigar los dos ojos con grandes cantidades de agua, tem-
plada a ser posible, bien a chorro o con ayuda de una pera de goma grande, cuando se carece de lava-
ojos. Mantener los ojos abiertos, si es necesario cogiendo los parpados y estirandolos hacia el exte-
rior, manteniéndolos separados de tal modo que el agua penetre debajo de los parpados. Continuar
con la irrigacion por lo menos durante |5 minutos. A continuacion lavar los ojos con bicarbonato so6-
dico al 1% con la ayuda de una bafiera ocular, renovando la solucién dos o tres veces, y dejar en con-
tacto durante 5 minutos. Finalmente, verter en cada ojo una gota de aceite de oliva puro.

2.2. Por alcalis

Inmediatamente después del accidente, irrigar los dos ojos con grandes cantidades de agua, tem-
plada a ser posible, bien a chorro o con ayuda de una pera de goma grande, cuando se carece de la-
vaojos. Mantener los ojos abiertos, si es necesario cogiendo los parpados y estirandolos hacia el ex-
terior, manteniéndolos separados de tal modo que el agua penetre debajo de los parpados.
Continuar con la irrigacién por lo menos durante |5 minutos. A continuacién lavar los ojos con so-
lucién de dcido bérico al 1% con la ayuda de una bafiera ocular, renovando la solucién un par o tres
veces, y dejar en contacto durante 5 minutos. Finalmente, verter en cada ojo una gota de aceite de
oliva puro.

2.3. Por otros productos quimicos

Inmediatamente después del accidente, irrigar los dos ojos con grandes cantidades de agua templada
a ser posible, bien a chorro o con ayuda de una pera de goma grande, cuando se carece de lavaojos.
Mantener los ojos abiertos, si es necesario cogiendo los parpados y estirandolos hacia el exterior; man-
teniéndolos separados de tal modo que el agua penetre debajo de los parpados. Continuar con la irriga-
cién por lo menos durante |5 minutos. Finalmente, verter en cada ojo una gota de aceite de oliva puro.

3. Actuacion en caso de ingestion de productos quimicos

Antes de cualquier actuacidn concreta, retirar el agente nocivo del contacto con el paciente y re-
querir urgentemente atencion médica. Si el accidentado se encuentra inconsciente, ponerlo en posi-
cién inclinada con la cabeza de lado y sacarle la lengua hacia adelante. No darle a ingerir nada ni indu-
cirlo al vomito. Mantenerlo caliente, tapandole incluso con una manta. Si el paciente esta consciente,
mantenerlo caliente y recostado. Estar preparado para practicar la respiracion boca-boca. No dejar ja-
mas solo al accidentado. Es muy importante averiguar el producto que ha causado el accidente e in-
formar al médico tan pronto como sea posible.

3.1. Acidos corrosivos

No provocar jamas el vomito. No dar a ingerir ni carbonato ni bicarbonato sédico. Administrar le-
chada de magnesia en grandes cantidades. Administrar grandes cantidades de leche o claras de huevo
batidas con agua.

3.2. Alcalis corrosivos

No provocar jamas el vémito. Administrar abundantes tragos de solucion de dcido acético al 1%.
Administrar grandes cantidades de leche o claras de huevo batidas con agua.
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3.3. Metanol

Administrar inmediatamente 2 6 3 vasos de agua. Provocar el vomito y darle tras cada vomito tra-
gos de agua salada templada (una cuchara de sal por vaso). Repetir continuamente hasta que el vomi-
to sea claro. Si es posible, guardar la muestra de los vomitos. Administrar | vaso de agua con dos cu-
charadas soperas de bicarbonato sédico.

3.4. Bromo

Administrar 2 6 4 vasos de agua inmediatamente. Provocar el vémito y darle tras cada vomito tra-
gos de agua salada templada (una cuchara de sal por vaso). Repetir continuamente hasta que el vomi-
to sea claro. Si es posible, guardar la muestra de los vomitos. Administrar 15 gramos de antidoto
universal* en medio vaso de agua templada. Posteriormente, administrar una cucharada de tiosulfato
sodico pentahidratado en un vaso de agua y luego, lechada de magnesia, 30 gramos en agua.

3.5. Cianuros, acido cianhidrico

Si el paciente esta inconsciente, no darle nunca nada por boca. Si estd consciente o cuando vuelva
en si, administrarle un vaso de agua templada con sal (| cucharada por vaso). Provocar el vémito. Re-
petir continuamente hasta que el vomito sea claro. Si es posible, guardar la muestra de los vémitos. Si
respira con dificultad, practicarle la respiracion artificial. Mojar un pafiuelo con iso-amilo nitrito y
mantenerlo ligeramente debajo de la nariz durante |5 segundos. Repetir las inhalaciones hasta 5 ve-
ces, a intervalos.

3.6. Metales y compuestos de antimonio, bismuto, cadmio y estafio

Administrar de 2 a 4 vasos de agua inmediatamente. Provocar el vomito. Repetir continuamente la
administracion de agua salada hasta que el vomito sea claro. Si es posible, guardar la muestra de los
vomitos. Administrar 15 gramos de antidoto universal en medio vaso de agua templada. Administrar
grandes cantidades de leche o claras de huevo batidas con agua.

3.7. Arsénico y sus compuestos
Provocar el vomito. Repetir continuamente la administracién de agua salada hasta que el vémito
sea claro. Si es posible, guardar la muestra de los vémitos. Administrar un vaso de agua templada con

dos cucharadas soperas de sulfato magnésico 7-hidratado (no mas de 30 gramos) o dos cucharada so-
peras de lechada de magnesio (6xido de magnesio en agua).

3.8. Bario y sus compuestos solubles en agua

Administrar un vaso de agua templada con dos cucharadas soperas de sulfato magnésico 7-hidrata-
do. Provocar el vomito. Repetir continuamente la administracién de agua salada hasta que el vomito
sea claro. Si es posible, guardar la muestra de los vomitos. Administrar grandes cantidades de leche o
claras de huevo batidas con agua.

3.9. Mercurio y sus compuestos

Administrar de 2 a 4 vasos de agua inmediatamente. Provocar el vomito. Repetir continuamente la
administracion de agua salada hasta que el vomito sea claro. Si es posible, guardar la muestra de los

* Antidoto universal: Carbon activo: 6xido de magnesio: acido tanico (2:1:1).
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vomitos. Administrar 15 gramos de antidoto universal en medio vaso de agua templada. Administrar
[/4 litro de leche o seis claras de huevo después del lavado gastrico.

3.10. Plomo y sus compuestos

Administrar | vaso de agua templada con dos cucharadas de sulfato magnésico 7-hidratado o de
sulfato sédico 10-hidratado. Administrar de 2 a 4 vasos de agua inmediatamente. Provocar el vomito.
Repetir continuamente la administracién de agua salada hasta que el vomito sea claro. Si es posible,
guardar la muestra de los vémitos. Administrar |15 gramos de antidoto universal en medio vaso de
agua templada. Administrar grandes cantidades de leche o claras de huevo batidas con agua.

3.11. Fenoles, cresoles

Administrar un vaso de agua templada con sal. Provocar el vémito. Repetir continuamente la admi-
nistracion de agua salada hasta que el vémito sea claro. Si es posible, guardar la muestra de los vomi-
tos. Administrar grandes cantidades de leche o claras de huevo batidas con agua. No dar ni aceites ni
alcohol.

3.12. Formaldehido (formol)

Administrar un vaso lleno de agua que contenga una cucharada sopera colmada de acetato amoni-
co. Provocar el vémito con grandes cantidades de agua templada con sal. Repetir tres veces. Adminis-
trar leche o huevos crudos.

3.13. Acido oxalico y oxalatos solubles en agua

Administrar un vaso de agua de cal (solucién saturada de hidréxido calcico) o solucién de cloruro
célcico al 1%. Administrar de 2 a 4 vasos de agua inmediatamente. Provocar el vomito con grandes
cantidades de agua templada con sal. Repetir continuamente la administracion de agua salada hasta
que el vomito sea claro. Si es posible, guardar la muestra de los vomitos. Administrar 15 gramos de
antidoto universal en medio vaso de agua templada. Después de un tiempo de haber vomitado, ad-
ministrar medio vaso de agua con 15-30 gramos de sulfato magnésico 7-hidratado y dejarlo en el es-
témago.

3.14. Yodo

Administrar una cucharada de tiosulfato sédico 5-hidratado en un vaso de agua y luego lechada de
magnesia, como maximo 30 gramos en agua. Administrar de 2 a 4 vasos de agua inmediatamente. Pro-
vocar el vomito con grandes cantidades de agua templada con sal. Repetir continuamente la adminis-
tracion de agua salada hasta que el vomito sea claro. Si es posible, guardar la muestra de los vémitos.
Administrar 15 gramos de antidoto universal en medio vaso de agua templada. Administrar grandes
cantidades de leche o claras de huevo batidas con agua.

3.15. Ingestién de otros productos quimicos o cuando se desconozca
la identidad de la sustancia ingerida

Administrar de 2 a 4 vasos de agua inmediatamente. Provocar el vomito con grandes cantidades de
agua templada con sal. Repetir continuamente la administracion de agua salada hasta que el vomito
sea claro. Si es posible, guardar la muestra de los vémitos. Administrar 15 gramos de antidoto univer-
sal en medio vaso de agua templada.
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4. Actuacion en caso de inhalacion

Llevar al paciente al aire fresco inmediatamente. Obtener asistencia médica tan pronto como sea
posible. Al primer sintoma de dificultad respiratoria, iniciar la respiracién artificial boca a boca. El oxi-
geno debe ser administrado solamente por personal entrenado. Continuar la respiracién artificial has-
ta que el médico lo aconseje.

Tratar de identificar el vapor venenoso. Si se trata de cloro, cianuro de hidrogeno, foxgeno, sulfuro
de hidrégeno u otros gases altamente toxicos, debe utilizarse una mascara especial para gases duran-
te el tiempo de rescate del accidentado. Si la mascara disponible no es la adecuada, el rescatador debe
contener la respiracién durante todo el tiempo que esté en contacto con los vapores venenosos.

INCENDIO DE PRODUCTOS QUIMICOS

Agentes de extincion

Las principales causas de incendios en los laboratorios suelen ser la manipulacién con cierta ligere-
za de los productos, mecheros, etc., y el emplazamiento de las sustancias inflamables cerca de fuentes
de calor como estufas, hornillos, etc.

Para disminuir los riesgos de incendios, se recomienda, en laboratorios donde se realizan un nu-
mero pequeiio de practicas con alumnos, trabajar con mecheros pequefios tipo “camping” y eliminar
las instalaciones centralizadas que necesitan reparaciones y revisiones periddicas y que pueden verse
mas facilmente afectadas por dejacién u olvido.

En cualquier caso, una vez iniciado el fuego hay que tener en cuenta que no siempre el agua es el
agente de extincién idéneo. Para cada grupo de productos inflamables debe emplearse un agente de
extincién apropiado:

I. Agua, polvo seco o anhidrido carbénico.
2. Polvo seco o anhidrido carbénico.
3. Arena seca o polvo seco.

Nota: se entiende por polvo seco sustancias preparadas exprofeso como agente extintor.
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Clasificacion de peligrosidad

E. Explosivo 0. Comburente F. Inflamable

Explosivos. Subslancias y preparados que puedan explosionar
baajo e eletlo de una llama o que 2on mas sensibles a ks chogues o
i la Imccion gue el dinfrobencend

Comburentes. Substancias y preparados. que en confacty con
atros, pariculzrmente con los inflamables, onginan ung reaccon
fuertenmente exolarmica.

Extremadamente Inflamables, Subslancias v preparados liquidos
cuyo punio de destollo sea inferior a OF C, y 50 punto de ebullicidn
inferior o igual a 35" C.

Facilmente inflamables. Se definen como tales:

* Substancias v preparados gue a ka ternperatura ambiante en el
aire y sim aporte de energia, puedan calentarss e Incluso infla-
ITArSe.

= Substancias y preparados en estado lquide gua lengan un punto
de destallo igual o supenar 3 0° C e inferior a 219 C.

#* Substancias y preparados s0bdos que pueden inflamarse facil-
meante par la acchkin brove de una fuente de ignicién ¥ que conti-
mlien quemandose o consumiendose después del alejamienio
da la misma

# Substancias y preparados gasensos que sean inflamables en el
aire a prasidn mormal.

* Substancias y preparados que &n confacta con ¢ agua o el airg
himedo desprendan gases Taolmente inllamables en cantida-
s peligrosas.

Inflamables. Substancizs y preparados cuyo punto de deslell sea
igual o supenar & 217 G e inderdor a 55° C.

Muy lxicos. Substancias v preparados que por inhalacidn, nges-
fion o penefracidn cutdnea pucdan enlrafiar resgos extremads-
mente graves, sgudos o cronicos e incluso la muerte. Su critenio de
clasificacion se asiablece en la Tabls |

Toxicos. Substancias y preparados gue por inhalacion, ingestion o
penatracion culdnea pusden entrafiar riesgos graves, agudos o ord-
nicos & incheso la muerte. Su criterio de clasificacidn se cstabloce
en la Tabla I

Clave IMDG

Xn. Nocivo

C. Corrosivo Xi. Irritante

T. Téxico

HNocivos, Subslancias y preparados que por inhalacian, ingestion o
panefracion cutansa pusden entranar riesgoes de gravedad limitada.

Corrogivos. Substancias v preparados que en conlacio con kas taji-
s wivas puedan ejercer sobre ellos una accidn destructiva.

Irritantes. Substancias y preparados no comosivos, que por contac-
to inmediato, prolongado o repeticda con la plel 0 MUcesas puedan
Prowvocar una reaecldn inflamalona.

Peligrosos para el medic ambiente. Substancias y preparados
cuya ufilizacion presente o pusdan presentar fesgos inmedialos o
diferidos para el medio amblente,

Carcinogénicos. Substancias y preparados que por inhalacidn, in-
gestion o penetraciin cutdnea puedan producir chncer o aurnento
de su frecuencia

Teratogenos. Substancias y preparados que por inhakacsan, inges-
fidn o penstrackin cutdnea puedan inducir kesiones en al feto duran-
e &0 desarrollo infravterino.

Mutagénicos. Substancias y preparados que por inhalacson, nges-
tion o penefracién cutinea puedan producir alleracionss en el ma-
teral gendico de las odluls,

Tabla I. Criterios de foxicidad

DLsp DLz cutdmes ClLep por
Calagoria oral rata rata o conejo inhalacion en rata
maig mg/Kg megl
Mury toxicas < 25 < 50 =2 0,50
Temicas 20-200 S0-4060 0,52
Mocivas . 200-2000 ADO-2000 220

[ gy Mgt bl i
Oy Crwzanbiacain lalal mesdie

Clase Descripcion

1 Explosivos

2 GRses: comprimsdos, licuados o disushos a presidn

31 Liguidos inflamables con punta e inflamacicn mferiora - 18°C
3.2 Liguickas inllamables con punto de inflamacion entre —18 y +23° C
3.3 Liquidos inflamables con punto de inllarmacion enbre ¢ 23y 161°C
4.1 Sdlidos inflarmakbles

4.2 Subst que pusden exparimentar combusiin esponlanesa

4.3 Suns, gue en corfacto con el agua desprenden gases inflamatles
5.1 Substancias comburentes

5.2 Perdwides organicos

B.1 Substancias venenosas (Kxicas)

6.2 Substancias infecoiosas

T Materias radiactivas

B Corrosivos

] Ofras subslancias peligrosas




Generalidades

Riesgos especificos y consejos de prudencia
segun Consejo de Europa soe 2271105

Frases R
(Riesgos especificos de las sustancias peligrosas)

R:1
R:2

R:3

R:4
R:5
R:6
R:7
R:8
R:8
R:10
R:11
R:12
R:13
R:14
R:15

R:16
R:AT
R:18

R:19
R:20
R
R:22
R:23
R:2a
R:25
R:26
R:27
R:28
R:29
R:30
R:31
R:33
R:34
R:35
R:36
R:37
R:38
R:39
R:40
R:d1
R:42

I2DDD
E386E

Explosivo en estado seco.

Riesgo de explosidn por golpes, friccion, fuego u ofras fuen-
tes de ignicidn.

Gran rissgo de explosion por golpes, friccion, fuego u ofras
fuentes de ignicidn.

Forma compuestos metalicos explosivos muy sensibles.
Pefigre de explosién bajo la accidn del calor,

Paligro de explosion en contacto o sin contacto con al aira.
Puede provocar incendios.

Peligre da fusgo en contacto con materas combustibles.
Peligro de exposicion al mezclar con materias combustibles,
Inflamablea.

Muy inflamabile.

Extremadamente inflamable.

Gas licuado extremadaments inflamable.

Reacciona violentamente con el agua.

;Hg:miuna con al agua liberando gases facimente inflama-

Puede axplosionar en mezcla con substancias comburentes.
Se inflama espontaneaments an contacto con &l aire,

Al usarlo puaden formarse mezclas aire-vapor explosivasin:
flamables.

Puede formar peroxidos explosivos.

Mocivo por inhalackin,

Mocivo en contacto con la piel.

Mocivo por ingestidn.

Téxico por inhalacion.

Towico en contacto con la piel.

Tékico por ingestion,

Muy toxico por inhalacién.

Muy tdxico en contacto con la piel.

Muy toxico por ingestidn.

En contacto con el agua libera gases toxicos.

Puede inflamarss facilmente al usarlo

En contacto con Acidos libera gases txicos.

Peligro de efectos acumulativos.

Provoca quemaduras.

Provoca quemaduras graves.

Irrita los aina.

Irrita las vias respiratorias.

Irrita [a pled.

Peligro de efectos irmeversiblas muy graves.

Posibilidad de efectos ireversibles.

Riesgo de lesionas oculares graves

Posibilidad de sensibilizacién por inhalacidn.

Posibilidad de sensibilizacion en contacto con la pial.
Riezgo de explosion al calentarlo en ambiente confinado.
Puede causar cancer.

Puede causar alteracionas genéticas hereditarias.
Fuede provocar malformaciones congénitag,

Rieggo de efectos graves para la zalud en cazo de exposicion
profongada.

Frases S
{Consejos de prudencia relativos g las sustancias peligrosas)

ittt e B Lyt

DOunoEnnn  nnno
EE ARy =]

544
5:45
5:46
5:47
5:48
5:49
S5:50
5:51

5:52
5:53

Guardar bajo llave.

Mantener fuera del alcance de |os nifos.

Conservar an lugar frasco.

Mantener alejado de locales habitados.,

Conservar bajo.(liguidos apropiados a especificar por el fa-
bricante).

Conservar bajo.._ (gas inarte a espacificar por el fabricante).
Mantener el recipiente bien cerrado.

Mantener el recipienta an lugar seco.

Conservar gl recipients en lugar bien ventilado.

Mantener el producto en estado himedo.

Evitar gl contacto con el aire,

Mo carrar herméticamente al recipiante.

Mantener alejado de alimentos, bebidas y piensos.

Mantener alejade da...{materias incompatiblas a especificar
por el fabricante).

Mantaner alejado del calor.

Mantener alejado de cualquier fuente de ignicién. Mo fumar,
Mantener alejado de materias combustibles,

Marnipular v abrir el recipients con cuidado.

Mo comer ni beber durante su ufilizacion.

Mo fumar durante su utilizacion.

Mo respirar el pokvo.

No respirar los gaseshumosivapares/aerosoles [denomina-
cion{es) adecuadasis) a especificar por el fabricante].

Ewitar &l contacio con la pel.

Evitar el contacto con los ojos.

En caso de comacto con log ojos, lavaros inmediatamente
con agua abundante y consultar a un medico.

Ciitarse inmediatamente las prandas contaminadas o ampa-
padas.

En caso de contacto con la piel, lavarse inmadialameanta con
abundante...|productos a especificar por el fabricante).

Mo tirar los residuos por los desagles.

Jamas verer agua sobre el producto.

Mantener alejado de materias explosivas.

Evitar la acumulacidn da cargas slectroastiticas.

Evitar los golpes y rozamientos.,

Elirninar kos residucs del products y sus recipiantes con lodas
las precauciones posibles.

Isar indumentaria protectora adecuada.

Usar guantes adecuados.

En caso de ventilacidn insuficients, usar equipo respiratona
adecuado.

Usar proteceidn para los ojosia cara.

Para limpiar el suelo y todos los objetos contaminados por
este producto, utilizar...(a especificar por el fabricanta).

En caso de incendio yw/o explosion no respirar los humos.
Durante las fumigaciones/pulverizaciones usar equips respi-
ratorio adecudo [denominacion/es adecuada’s a especificar
por el fabricante].

En caso de incendio usar...(madics de extincidn a especificar
por &l fabricante). Si el agua aumenta el riesgo se debe afa-
dir; =MNo usar jamas aguas,

En caso de indisposicion, consulie a un médico (=i es posible
muestre la etiqueta).

En caso de accidenta o indisposicidn, consulte a un médico
inmediatamente (si ez posible muestre la etiqueta).

En caso de ingestidn, acuda inmediatamenta al médico y
muestre la etiqueta o el envase,

Conservar a una tamperatura no superior a.."C (a especificar
por el fabricante).

Conservar hdmedo con...(madics adecuados a especificar
por el fabricante),

Conservar dnicamente an al recipiente de origen.

Mo mezclar con...(a especificar por el fabricanta).

Litilizar dnicamente en lugaras bien ventilados.

Mo usar sobre grandes superficies en locales habitados.
Evitar la exposicidn al producto, Anfes de su utilizacidn, pro-
vearsy de instrucciones aspeciales.
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Combinacion de las frases R

R:14/15 Reacciona violentamente con el agua, liverando gases
miwy inflamables.

R:15/29 Reacciona con el agua liberando gases toxicos y facil-
mente inflamables.

R:20¢21  Mocivo por inhalacion y en contacto con la pial.

R:21/22 Mocivo en contacto con la piel v par ingestion.

R:20/22  MNocivo por inhalacion y por ingestion.

R:20/21/22 Nu:u:ivln por inhalacidn, por ingestidn y en contacto con
Izt el

R:23/24 Tc‘:[:licn por inhalacidn y en contacto con la piel.

RA:23/25 Téxico por inhalacion y por ingestian.

R:24/25  Taxico en contacte con la pial y por ingestion.

R:23/24/25 Tdwico por inhalacion, por ingestion y en contacto con

la pial.
R:26/27 Ml?y toxico por inhalacién y en contacto con la piel,
R:26/28  Muy toxico por inhalacion y por ingsstion.
R:26/27/28 Muy toxico por inhalacidn, por ingestion y en contacta
con la pial.
R:27/28 Mury toxico en contacto con la piel y por ingestion
R:36/37 Irrita los ojos v las vias respiratorias.
R:36/38 Irvita los ojos y la piel. . ) )
R:36/37/38 Irrita los ojos, |la piel y las vias ragpiratonias.
R:42/43 Posibilidad de sansibilizacion por inhalacion y en con-

tacto con la piel.

Combinacion de las frases S

&2 Guardar bajo llave y mantener algjado del alcance de
los nifios.

8:3/719 Conservar al recipiente bien cerado an lugar fresco y
bien ventilado.

5:3/9 Conservar el recipiente en lugar fresco v bien venti-
lado.

£:314 Conservar en lugar fresco y lgjos de...(materias incom-
patibles a especificar por el fabricante).

S:13/9/14 Conservar en lugar fresco, bien wvantilado y lejos
de...[materias incompatibles a especificar par el fabri-
cante).

§:3/9/48  Conservar Unicaments en &l recipiente original, &n lu-

gar fresco y bien ventilado.

5:3/9/14/48 Conservar Onicaments en el recipiente original, en lu-

gar fresco y bien vantilado, lejos de...(a especificar por
al fabricante).

5:7/8 Mantener el recipianta bien cerrado y en lugar saco.

5.7/ Mantenar el recipiente bien cerrado y en lugar bien
ventilado.

S0/ Mo comer, beber, ni fumar durante su utilizacion.

S:24/25 Evitar el comtacto con la piel y los ojos.

536137 Usar indumentaria y guantes de proteccion ade-
cuados.

5:36/39 Usar indumentaria adecuada y proteccion para los
ojosla cara.

5:37/39 Usar guantes adecuados y proteccion para los ojosia
cara.

§:36/37/39 Usar indumentaria vy guantas adecuadas y proteccion
para los ojosdla cara.

5:47/49 Conservar Unicamente en &l recipiente de origen y &

una temperatura na superior a...°C (a especificar por el
fabricanta).

Eliminacion de residuos de laboratorio

Reciplentes para eliminacion de residuos

A. Disclventes organicos que no contengan halégenos
B. Disolventes organicos que conmtengan halogenos

C. Residuos solidos organicos

D. Disolucionas salinas

E. Residuns inorganicos dxicos

F. Combustibles téxicos

G. Mercurio v residuos de sales inorganicas de mercurio
H. Rasiducs de sales metalicas regenerablas

Sdfidos inorganicos

Segon al ndmerd de aliminacién asignado los productos se recoge-
ran en los recipientes anteriores de acuendo con el siguianta criterio:

1
2
3
4,
5
[+

. Disolventes organicos exentos de haldgenos: Recipiente A.
. Dizolventes organicos que confienen haldgenos: Recipiente B.
. Reactivos organicos relativamante ineres: Recipientes A, B o

C., seqin las caracteristicas.
Acidos organicos: se neutralizan y se recogen en el recipiente
(B]

. Bases organicas o aminas: se neutralizan y se recogen en los

recipientes A o B.

. Milrikees o mearcaptanos: Se oxidan y se recogen en los recipien-

tes Ao B.

. Las aldehidos se tratan con hidrdgenosuliito sodico v se reco-

gen en los recipientes Ao B.

. Los compuestos organometilicos se hidrolizan cuidadosamen-

12 ¥ se recogen en kos recipientes Ao D.

. Productos cancerigenos o muy tdxicos: Recipiente F.
. Perdxidos organicos: se destruyen vy se recogen en los raci-

pientes Ao B.
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11.
12
13
14,
15.
16.
17.

18.
19.

24,

B
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Los halogenuras de Acido se esterifican y sa recogen en el reci-

plente B.

Los acidos inorganicos se neutralizan y se recogan en el reci-

piente 0. _

Las bases inorganicas se neutralizan y se recogen en al reci-
iemte O,

E-E.IE‘.S inorganicas: reciplente 1. Sus displucionas an recipients

o

Discluciones y sdlidos con metales pesados: Recipiente E.
Salaes de Talio: Recipiente E.

Compuestos de Selenio: Recipiente E.

Compuastos de Berilio: Recipients E. . o
Compuestos de Uranio y Torio: Se tratan segun las prescripcio-
nes legales.

. Compuestos de Mercurio: Recipiente G.
21.

Los cianuros se oxidan con hipoclorito sodico y se recogen en
el reciplanta D.

. Los Perdxidos inorgénicos y log oxidantes se reducen y 2e re-

cogen en &l racipiente D.

. El acido fluorhidrico y los fluoruros se precipitan: La disolucion

acuosa se recoge en el recipiente D y al sdlido en el recipiente
|

|;,n5 hakegenuros inorganicos se hidrolizan, se neutralizan y se
recogen en el recipients E.

. El fdsioro y sus componentes s& inactivan y se precipitan. Las

disoluciones acuosas se recogen en el recipiente D y los sdli-
dos en al recipiente 1.

Loz metales alcalings, sus amidas y los hidruros metélicos se
descomponen con 2-Propanol, se neulralizan y se recogen en
el recipiente A.

. Metales praciosos: Recipiente H.
. Disoluciones acuosas: Recipianta D.
. Alguilos de aluminio: Recipiente F.

Productos de limpieza: Recipiente O,
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Abreviaturas utilizadas

Valoracidn acido - base
Valoracion con acido perclarico
anhidro

Argentometria

Cermetria

Cromatografia de gases
Mumera del Colour Index
Complexometria
descomposicion
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diluida
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ledametria

Oxidimetria
Permanganometria
Saponificacion

disolucion saturada
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Cromatografia en capa fina
aloracion de precipiacidn



Practicas de Quimica

souBlojuY I
soomon [

SO 84 M

N4 91 oW

°S Sy °8H eH uz

S d 1s il ———
EMENLIES
(Bunneg uniaes)
UCHETOND B0 BOPEIE] pepEbaucas
BTN
m RO

CNUO|E %Ay

O N D

CMUOE
QN

N

SOJUaWa|d SO| ap ealpouiad ejqe




CAPITULO ﬂ
VOLUMETRIAS. TIPOS

1.1. Concepto

La valoracién o titulacién es un proceso analitico que consiste en medir la concentracion de un li-
quido por medio de otro (valorante) de concentracidon conocida, midiendo los volimenes que reac-
cionan.

En principio, las reacciones se realizan equivalente a equivalente y el punto en el cual ya se ha dado
la reaccién es el llamado punto de equivalencia.

n° eq. agente valorado = n° eq. agente valorante

V*N =V *N’

1.2. Aspectos a valorar en Volumetria

Preparacion de la disolucién valorada

Tenemos dos posibilidades:
a) Usar patrones primarios.

b) Prepararla por aproximacién y valorarla después.

Aparatos de volumetria

— Erlenmeyer.
— Matraces aforados.
— Probetas o pipetas.

— Buretas.
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Técnica de la valoracién

Las normas basicas para cualquier volumetria son las siguientes:

— La bureta se sujeta al soporte mediante una nuez y pinza.

— Se homogeneiza la bureta con unos 10 ml del agente que vaya-
mos a introducir en la bureta y se tira.

— No dejar ninguna burbuja en la bureta.

— La llave de la bureta debe estar suave y perfectamente engrasada.

— Se enrasa de modo que el menisco del liquido de su interior sea
tangente al 0 en la escala.

I IIIM

— Bajo el Erlenmeyer es conveniente colocar un trozo de papel de
filtro para observar el viraje.

— Es conveniente realizar una primera valoracion rdpida de modo
que sepamos el volumen aproximado que se gasta.

— Posteriormente se realiza otra valoracioén, vertiendo liquido rapi-
damente hasta aproximadamente 2 ml menos que en el caso an-
terior. A partir de aqui se realiza la demostracion gota a gota. Al
llegar al punto de equivalencia se ve el cambio de color y es en

) ese momento cuando se da por finalizada la valoracion.

\ — Se hacen como minimo tres valoraciones concordantes.

— Con estos volumenes se obtiene el volumen promedio, que se
toma como volumen del agente valorante, cuya concentracion se
conoce.

— Se llevan los valores a la ecuacién y se obtiene la concentracién
desconocida.
Técnica de la valoracion

Sistema indicador

Permite conocer el punto en que se ha afiadido la cantidad equivalente de sustancia valorada. Indu-
ce a error de volumen, por lo que a veces se hace un ensayo en blanco (se sustituye el agente a valo-
rar por agua destilada), calculando asi el error del indicador.

1.3. Caracteristicas de una reaccion en analisis volumétrico

— Répida.

— Cuantitativa, con equilibrio francamente desplazado a la derecha, el valorante debe ser acido o
base fuerte, oxidante o reductor fuerte.

— Estequiométrica, que no haya reacciones laterales y que dé productos conocidos.

— Que exista sistema indicador apropiado.

1.4. Patrones primarios

Son sustancias que permiten conocer por pesada la cantidad exacta tomada, ya que no se pertur-
ban en contacto con el aire.

Deben tener una serie de caracteristicas:

— Pureza alta.

— Estable, que no se altere con el tiempo.

— No higroscopico ni eflorescente.
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— Facil de conseguir y que no sea caro.
— Peso equivalente alto.
— Solubilidad apreciable.

— Caracter acido, base, oxidante o reductor fuerte.

1.5. Tipos de volumetrias

1.5.1. Neutralizacion o &cido base

Es la neutralizacién entre los H* del 4cido y los OH- de la base. El indicador es la sustancia organi-
ca de diferente color que es necesaria afiadir al medio 4cido o alcalino para ver el punto de neutrali-

zacion. La fenolftaleina, indicador muy utilizado, es transparente en medio 4cido y roja en medio alcali-
no. Otro indicador frecuente es el naranja de metilo.

Ej. de neutralizacion de NaOH con HCI:
HCl + NaOH — NaCl + H,0
En la bureta tenemos HCI con una Normalidad (N) conocida y en un Erlenmeyer tenemos NaOH,

del cual queremos conocer su N (que al hemos afiadido fenolftaleina, dando color rojo). Se va afia-
diendo HCI hasta la decoloracién del liquido.

Va*Na=vb*Nb

Como patrones primarios se emplean el carbonato sédico anhidro, el ftalato acido de potasio...

Si el 4cido a valorar es diprético, tendra dos puntos de equivalencia y lo mismo sucedera con las
bases divalentes.

1.5.2. Precipitacion

Se basa en reacciones en las que el agente valorante y el valorado producen un precipitado. Ejem-
plos caracteristicos son las argentimetrias, como la determinacién de cloruros por el método Mohr y
Volhard.

NaCl + AgNO, — AgCl (blanco) + NaNO,

Como patrones primarios se emplean plata metilica, nitrato de plata y cloruro potasico; y como
indicadores el cromato potasico y tiocianato potasico.

1.5.3. Redox

Se basan en procesos de oxidacién reduccion. Segun el agente valorante, se dividen en:
* Agente valorante oxidante. Permanganimetrias, Dicromatometrias, lodometrias, lodatometrias...
* Agente valorante reductor, como Tiosulfatometrias, Oxalatometrias...

Los patrones primarios son: para los oxidantes el dicromato potasico, bromato potasico, iodato
potasico y iodo; y para los reductores el oxalato sédico y el hierro electrolitico. Los indicadores son:
permanganato (autoindicador), almidén en lodometrias...

La valencia es el nimero de electrones intercambiados en el proceso. Asi, un ejemplo es

MnO,”~ + 8H" + 5e — Mn** + 4H,0
violeta transparente (autoindicadora)

La valencia es 5. Se realiza en medio acido (acido sulfurico).
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1.5.4. Formacién de complejos o complexometrias

Se forma un complejo entre el agente valorante y el valorado. El agente acomplejante mas impor-
tante es la complexona Il o E.D.T.A. (etilén diamino tetraacético), que se emplean en la valoracién del
calcio.

1.5.5. Retroceso

En algunos casos es necesario llevar a cabo un andlisis del agente a valorar (A) por adicion de un

exceso de reactivo (B), determinando después el exceso por valoracién con un segundo reactivo (C)
de concentracién conocida.

n°Eq. A + n°eq.C = n%eq. B.

Practicq
—F ANALISIS DE LA ACIDEZ
(\ DE UN VINAGRE

(Volumetria de neutralizacion)

1. Introduccién. Valoracion de la disolucién de NaOH preparada

El andlisis volumétrico o volumetria consiste en la determinacion de la concentracién de una sus-
tancia mediante una valoracion, que es el calculo de volumen necesario de una sustancia de concen-
tracién conocida (solucion patrén) que ha de reaccionar completamente con la sustancia a analizar.

La valoracion se basa en el hecho de que el punto final de la misma coincide con el punto de equi-
valencia en el que el nimero de equivalentes del reactivo coincide con el nimero de equivalentes de
la sustancia problema. En el punto final de la valoracién se cumple:

V*N =V *N’

De acuerdo con estas instrucciones, se debera preparar |00 ml de una disolucién de NaOH 0,5 N,
partiendo de hidréxido sodico en su forma comercial sélida. Esta disolucion es la que introduciremos
en la bureta (realizando los pasos correspondientes de homogeneizacién y enrase). Tomar a continua-
cion 10 ml exactos de disolucion patrén de acido oxalico 0,500 N en un Erlenmeyer y agregar unas
gotas del indicador fenolftaleina.

Con cuidado se afiade poco a poco NaOH hasta que en el Erlenmeyer aparece durante un instan-
te de un ligero tono rosado. Continuar agregando hidréxido sédico gota a gota agitando suave y con-
tinuamente hasta que una gota haga que el color rosa palido persista por lo menos |5 segundos.

Leer y anotar el volumen de la disolucion de la bureta y calcular, con la férmula anterior, la norma-
lidad del hidréxido sédico. Repetir la valoracion y con los dos datos hacer la media. El resultado serd
la verdadera normalidad de la disolucién de NaOH.

2. Anadlisis de la acidez de un vinagre

El vinagre es el liquido obtenido de la fermentacién acética del vino, con una riqueza minima de 50
gramos de acido acético por litro (5% p/V).

La acidez total se define como la totalidad de los acidos volatiles y fijos (acético, tartarico, citralé-
mico, lactico...) que contiene el vinagre, expresado en gramos de acido acético por 100 ml de vinagre.
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La normativa espafiola establece que los vinagres comerciales deben contener al menos una riqueza
de 50 gramos de 4cido acético por litro. Viene a suponer que los vinagres comerciales deben tener
una concentracién aproximada de acido acético 0,8 M.

Determinaremos la concentracién de 4cido acético en algunas muestras de vinagre comercial por
titulacion con NaOH, esto es, calcularemos la molaridad en acido acético de las distintas muestras a
partir de la reaccion dcido-base:

CH, - COOH + NaOH — CH, — COO~ Na* + H,0
Esta reaccién se encuentra muy desplazada hacia la derecha, lo que le hace ser apta para ser utili-
zada en los métodos volumétricos de anilisis.
En esta valoracion de un acido débil con una base fuerte obtendremos, en el punto de equivalen-
cia, tan solo moléculas de acetato sédico (sal bésica).

CH,COO™+ H,0 — CH, ~COOH + OH-

En el punto de equivalencia la disolucién sera basica y para detectar el punto final de la valoracién
elegiremos un indicador que cambie de color en un intervalo de pH alto (8-10), por ejemplo la fenolf-
taleina.

3. Material y reactivos

— Matraz aforado de 100 ml.

— Vaso de precipitados de 50 ml.

— Varilla de vidrio y embudo cénico.

— NaOH en lentejas (sélido).

— Bureta de 25 ml.

— Erlenmeyer de 250 ml.

— Disolucion de 4cido oxalico 0,500 N.

— Disolucion de fenolftaleina al 5% en etanol.

— Vinagres comerciales.

4. Procedimiento experimental

Tomar un Erlenmeyer limpio y seco de 250 ml y de una muestra de vinagre pipetear con exactitud
[0 ml. Diluir la muestra entre 30 y 40 ml de agua destilada, hasta conseguir una muestra débilmente
coloreada que nos permita observar el viraje del indicador. Volver a llenar la bureta con disolucién de
NaOH de concentracion conocida y enrasar a cero.

Agregar 6 gotas del indicador a la disolucién de vinagre, poner un papel blanco debajo y afadir
poco a poco NaOH. Cuando se encuentre cerca del punto de viraje (aparicién de un tono rosa), afa-
dir gota a gota hasta que el color persista |5 segundos. Entonces se alcanza el punto final de la valora-
cion.

Anotar el volumen de hidréxido sédico consumido.

Repetir la valoracién del vinagre

5. Resultados

a) ;Cuantos gramos de NaOH necesitas para preparar 100 ml de una disolucion 0,5 N?

b) Formula la reacciéon que se produce entre el acido oxalico y el hidréoxido sodico. ;Cual es el
peso equivalente de cada sustancia?
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c) ¢Qué normalidad tiene la disolucion preparada de NaOH valorada con la disolucion de acido
oxalico 0,500 N?

d) ;Cuantos g/l de 4cido acético contiene el vinagre valorado?
ml utilizados de la disolucién de NaOH en la valoracién | =
ml utilizados de la disolucion de NaOH en la valoracién 2 =
valor medio de ml utilizados en ambas valoraciones =
Normalidad del acido acético del vinagre:
g/l del dcido acético del vinagre:

¢Se ajusta el vinagre a la legislacion?

DETERMINACION DEL CONTENIDO
EN ACIDO ACETIL-SALICILICO DE
UNA ASPIRINA

(Volumetria de neutralizacion)

El objetivo de la practica es determinar el contenido en acido acetil-salicilico (componente analgé-
sico activo de la aspirina), mediante una volumetria acido-base (acidimetria).

O COCHs

COOH
/

Procedimiento experimental

|. Determinar la masa de una tableta de aspirina en la balanza.

2. Triturar la aspirina con ayuda del mortero, pasarla a un vaso, arrastrar los restos de aspirina que
puedan quedar adheridos al mortero con agua destilada. Enrasar a 100 ml.

3. Llenar la bureta (segun las indicaciones) con disolucién 0,1 N de NaOH.

4. Poner 25 ml de disolucién de aspirina en un Erlenmeyer, afiadir 2 gotas de fenolftaleina y valo-
rarla con la base.

5. Repetir 2 6 mas veces si los resultados no son concordantes. Si lo son, sacar la media aritméti-
ca de los volimenes de base consumidos y responder a las siguientes cuestiones:
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Datos y calculos

Masa de la aspirina.

Normalidad del NaOH.

Volimenes de NaOH: [ .......... 27 3% MEDIA ..........
Normalidad del AAS.

Peso equivalente del AAS.

Contenido de AAS en la aspirina.

Porcentaje

PERMANGANIMETRIA
(Volumetria de oxidacion reduccion)

1. Fundamento tedrico

Anilisis volumétrico cuantitativo de una volumetria redox.

I. Preparacion de 100 ml de disolucidon de permanganato potasico 0,IN a partir de permanganato
potasico sélido previamente pesado. Para calcular la cantidad necesaria a pesar, hay que tener en
cuenta la definicién de normalidad (N = n° de eq.g/n° de ) y que el peso equivalente (y por tanto la
normalidad) depende del tipo de reaccién que vaya a tener lugar. Asi, en nuestro caso la valencia es 5,
ya que se intercambian 5e” en el proceso:

MnO,~ + 8H" +5¢- Mn™ + 4 H,0

2. Valoracion de la disoluciéon de permanganato potasico con oxalato sédico 0,IN en medio écido,

reaccion muy frecuente en el laboratorio.
MnO,~ + 8H" +5¢ — Mn™ + 4H,0
2- -
CO;/ + 2 — 2CO,
2MnO, + 16H* + 5C,0,> — 2Mn*™ + 8H,0 + 10CO,

En una valoracién, lo que vamos a hacer es determinar la normalidad de una disolucién mediante

otra cuya concentracion ya conocemos.

El fundamento tedrico es que el punto de equilibrio (de equivalencia) se alcanza cuando el nimero
de equivalentes de la disolucién valorada es el mismo que el de la disolucién a valorar.

En este caso, para que transcurra la reaccion se necesitan iones H* que pueden ser suministrados
por un acido no oxidable por el permanganato (acido sulfurico).

Las valoraciones de permanganato no necesitan indicador, ya que él mismo comunica a las disolu-
ciones un color violeta que pasa a incoloro debido a la reaccion.

MnOA' —  Mn*

violeta incoloro
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La valoracion de permanganato por oxalato es catalizada por los iones Mn** y por el calor, de ma-
nera que conforme transcurre la reaccion se verifica el proceso autocatalitico.

2. Material y reactivos

— Bureta de 25 ml.

— Erlenmeyer de 250 ml.

— Embudo cénico.

— Vaso de precipitados o Erlenmeyer de 50 ml.
— Matraz aforado de 100 ml.

— Varilla de vidrio.

— Permanganato potasico.

— Acido sulfurico concentrado.

— Disolucién de oxalato sédico 0,1 N.

3. Procedimiento experimental

En un Erlenmeyer se ponen |5 ml de oxalato sédico de concentracién 0,1 N, se afiaden 15 ml de
acido sulfdrico diluido I:5 y agua destilada hasta 60 ml y se calienta hasta cerca de 70°C (salida de los
primeros vapores). Se retira el vaso de la placa calefactora y se echa lentamente permanganato pota-
sico desde la bureta (agitando). Al principio la reaccion transcurre lentamente y debe esperarse unos
segundos hasta la desaparicion del color rosado. Una vez el vaso incoloro, afiddase otra pequeiia frac-
cién de | ml, agitese con una varilla y esperar la desaparicién del color. Obsérvese que cada vez el
tiempo requerido para la desaparicion del color es menor.

Cuando la reaccién haya transcurrido sobre 1/3 del total, los iones Mn** que van formandose ca-
talizan la reaccién, haciéndola casi instantanea. Seguir afnadiendo lentamente el permanganato hasta
que el color rosa se mantenga permanentemente. Se entiende que la tltima adicién ha de ser tan pe-
quefia como sea posible (una gota) pues no debemos incurrir en el error de pasarnos. Si esto suce-
de, hay que anotar el permanganato usado, que tiene un valor informativo, y volver a comenzar de
nuevo.

4. Resultados y cuestiones

I. ;Qué cantidad de permanganato es necesario pesar?
2. ;Qué sentido tiene el realizar la operacién de homogeneizar?

3. Afadir el 4cido sulfurico y agua destilada al Erlenmeyer en el que se va a realizar la valoracién,
iva a suponer alguna modificacién en los resultados?

4. ;Qué indicador se utiliza en esta valoracion?
5. ¢{Por qué se adiciona acido sulfarico al Erlenmeyer?

6. {Cual es la normalidad real de la disolucién de permanganato preparada?

36



1. Obijetivo

\Volumetrias. Tipos

DETERMINACION DEL CONTENIDO
EN AGUA OXIGENADA DE UNA
DISOLUCION

(Volumetria de oxidacion reduccion)

El objetivo de esta practica sera la determinacién del contenido en agua oxigenada de una disolu-
cién por valoracion con disolucién de permanganato potasico 0,1 N. En este proceso, el agua oxige-
nada actda de agente reductor oxidandose en el transcurso de la operacion, mientras el permangana-
to que actla de agente oxidante experimenta un proceso de reduccion.

2. Material y reactivos

— Erlenmeyer de 250 ml.
— Pipetas (de 10 y 25 ml).
— Bureta de 25 ml.

— Disolucion valorada de permanganato potasico 0,1 N.

— Acido sulfurico 3 M.

— Agua oxigenada.

3. Procedimiento experimental

Se colocan en un Erlenmeyer 25 ml de la disolucién a estudiar sobre los que se afiaden 10 ml de
acido sulfurico 3 M. Se llena la bureta con la disolucién valorada de permanganato y se procede a la
valoracién, hasta observar la aparicién de un tinte rosa-violeta débil permanente y se mide el volumen
de permanganato consumido. Se repite la operacién dos veces para confirmar los resultados. Dar

como resultado final la media aritmética si los valores son concordantes.

1.2 Determinacion

2.2 Determinacion

3.2 Determinacion

Media

H,0, (N)

Del conocimiento de la normalidad de la disolucién, calcula los gramos de agua oxigenada por litro
en la solucién incognita (p. equiv. del agua oxigenada = 17).
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MEDIDA DEL pH

No vamos a entrar en las definiciones quimicas e instrumentales, sino que nos cefiiremos al proce-
dimiento experimental. El pH indica la acidez o alcalinidad de una sustancia y para su medida se pue-
den utilizar varios procedimientos; los dos mas utilizados son los siguientes:

|. Empleo de tiras de papel indicador universal.

2. Empleo del pHmetro, que es un voltimetro equipado con electrodos, con una escala potencio-
métrica que nos indica el pH.

1. Empleo de tiras de papel indicador universal
Material y reactivos

— Acido clorhidrico (HCI 0,1 NO,0l Ny0,00l N).

— Hidroxido de sodio NaOH de las mismas concentraciones.

— Cloruro amoénico 0,1 N.

— Cloruro sédico 0,1 N.

— Acetato sodico 0,1 N.

— Agua destilada y agua de grifo.

— Limon, vinagre, leche, vino...

— Vasos de precipitados, pipetas, tubos de ensayo y papel indicador.
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Procedimiento experimental

Con papel indicador universal de pH se miden los pH de las disoluciones anteriores y se anotan los
resultados.

Resultados

Acidos: [HCI 0,1N: [HCI 0,01N: [HCI 0,001N:
Interpretacion:

Bases:  [NaOH 0,1N: [NaOH 0,01N: [ NaOH 0,001N:
Interpretacion:

Sales:  |NH4CI 0,1N: |NaCl 0,1N: | NaAcO 0,1N:
Interpretacion:

Agua: | Destilada: | Corriente:

Interpretacion:

2. Empleo del pHmetro

El calibrado del pHmetro se realiza siempre que vayamos a medir pH con él.

Como existen muchos modelos de pHmetros, nos limitaremos a seguir las normas indicadas por
el fabricante del instrumento.

Medida del pH con pHmetro

Empleando los mismos reactivos y material del apartado anterior, se mide el pH con el pHmetro,
anotando los resultados.

CURVA DE VALORACION
DE UN ACIDO FUERTE CON
UNA BASE FUERTE

En una valoracion 4cido base podemos representar la curva de valoracion mediante una gréfica que
ponga de manifiesto la variacion que experimenta el pH de la disolucién al ir afiadiendo uno de los re-
activos en volimenes conocidos.
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1. Material y reactivos.

— Bureta.
— Erlenmeyer.
— Vaso de precipitados 400 ml.

— Frasco lavador.

2. Procedimiento experimental

Hacemos la valoracion de HCI aproximadamente 0,1 N con NaOH de normalidad exactamente
conocida, para lo cual tomamos 20 ml de HCI en un Erlenmeyer, montamos la bureta en el dispositivo
del pHmetro, con la base, y medimos el pH después de haber afadido 0,5; 10; I5; 18; 19; 19,3; 19,6; y
19,9; 20,2; 20,5; 21; 22 y 25 ml de la base, anotando los resultados en forma de tabla. Después de cada
adicién y antes de la medida del pH, es necesario agitar bien. Con los datos de la tabla obtenida, se re-
presenta graficamente, en papel milimetrado, el pH frente a ml de NaOH afadidos y se traza la curva
de valoracién. Se comentan los resultados.

Practicq

ESCALA DE pH

Se puede realizar una escala completa de pH, comprendida entre 2 y 12 con una exactitud de 0,1
unidades de pH, empleando para ello la “tabla de las 39 gotas”. Es un sistema rapido y facil. Se utilizan
dos disoluciones estables, como son la solucion A (acido bérico anhidro 0,2 M y acido citrico mo-
nohidratado 0,05 M) y la solucién B (fosfato trisédico dodecahidratado 0,1 M). El volumen total de la
muestra es de 39 gotas y las proporciones son las de la tabla que se adjunta.

Tabla de las 39 gotas

Unidades de pH N.° de gotas N.° de gotas
(0.1 unid.) Solucién A Solucion B
2 39 0
3 35 4
4 31 8
5 27 12
6 24 16
7 20 19
8 17 22
9 14 25
10 I 28
I 9 30
12 3 36
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SOLUCIONES AMORTIGUADORAS,
BUFFER O TAMPONES

1. Introduccién

Las soluciones tampones son sistemas cuyo pH permanece notablemente estable cuando se le afa-
den otras sustancias. La solucién amortiguadora debe resistir el cambio de pH no sélo bajo la influen-
cia de un acido o de una base, o de una disolucién por adicién de solvente, sino también bajo el efec-
to de un cambio de temperatura o de una adiciéon de sales neutras. En un trabajo de precision es
necesario controlar por electrometria el valor de pH, después de afiadir todos los elementos del sis-
tema. En general la dilucién a la mitad de la concentracién inicial sélo afecta al pH en algunas centési-
mas de unidad. Existe una excepcion, el tampén marcado como niimero |, que varia aproximadamen-
te en 0,15 en las condiciones citadas.

Presentamos en tablas las soluciones amortiguadoras, expresando las soluciones madre A y B, asi
como la composicién en ml de cada una de ellas necesaria para preparar este tipo de disoluciones.

2. Objetivos

Clarificar el concepto de soluciones tampén mediante la preparacién de las mismas y su compro-
bacion.

3. Material y reactivos

— Vasos de precipitados de 250 ml.

— Pipetas de 10 ml.

— pHmetro.

— Papel indicador.

— Soluciones de las disoluciones madre.
— NaCl (3 N).

4. Procedimiento experimental
4.1. Preparacion de tampones

Con los valores de las soluciones madres que proporcionan las tablas, preparar 100 ml de solucién
tampon de pH 4 y otros tantos de pH 7. Comprobarlos con el pHmetro.

4.2. Comprobacion

Comprobar el poder amortiguador de la solucién de pH 7 mediante el siguiente procedimiento:

Se toman 20 ml de amortiguador y se colocan en un Erlenmeyer. Se toman 20 ml. de una solucién
de pH parecido, de NaCl y se colocan en otro Erlenmeyer. Se van afiadiendo gotas de acido 3 N a am-
bos y se miden los pH respectivos, se anotan los resultados y se sigue afiadiendo mas gotas. Se repite
las veces que sean necesarias para ratificarnos del poder amortiguador.

Se repite lo mismo, pero en lugar de afiadir 4cido, se afiade base.
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Soluciones madre

Taggén Composicién del tampén
A B
1 KCl0,2n (por litro, 14,91 g) HCl0,2n 25ml A + x ml B, diluir con
agua hasta 100 ml

2 Glicocola 0,1 molar en NaCl 0,1n (por litro, 7,507 g de glico- | HC1 0,1n seml A+ (100-x) ml B
cola -+ 5,844 g de NaCl)

3 Citrato disédico 0,1 molar (por litro, 21,01 g de HC1 0,1n sml A + (100-x) ml B
CH,0,-1H,0 + 200 ml de NaOH 1n)

4 Diftalato 4cido de potasio 0,1 molar (por litro, 20,42 g de | HCI 0,1n ! 50 ml A + x ml B, diluir con
KHCH,0,) | agua hasta 100 ml

5 como N°4 NaOH 0,1n 50 ml A + x ml B, diluir con

agua hasta 100 ml
como N°3 NaOH 0,1n xml A +(100-x) ml B
Fosfato monopotisico !/,, molar (por litro, 9,073 g de Fosfato dis6dico 1/,; molar >xml A +(100-x) ml B
KH,PO,) (por litro, 11,87 g de
Na,HPO, - 2 H,0)

8 | Barbital sédico 0,1 molar (por litro, 20,62 g) HC10,1n xml A +(100-x)mlB

9 Acido bérico, semineutralizado, 0,2 molar (corresponde a | HCI 0,1n xml A +(100-x) ml B
solucion 0,05 molar de borax: por litro, 12,37 g de 4cido
bético + 100 ml de NaOH 1n)

10 como N°2 NaOH 0,1n xml A + (100-x) ml B

1 como N°9 NaOH 0,1n xml A +(100-x) ml B

12 Acido citrico 0,1 molar (por litro, 21,01 g de C,H,O; - 1 H,0) | Fosfato disédico 0,2 molar xml A +(100-x) ml B

(po litro, 35,60 g de
Na,HPO; - 2H,0)

13 Afiadir a las soluciones de 4cidos citrico y fosférico HCI10,1n 20ml A + xml B, diluir con
(100 ml aproximadamente), cada una equivalente a 100 ml de agua hasta 100 ml |
NaOH 1n, 3,54 g de 4cido ortobdrico cristalizado y 343 ml |

| de NaOH 1n, completar hasta 11

14 Acido citrico, fosfato monopotésico, barbital, 4cido bérico, | NaOH 0,2n 100 ml A +xml B
cada uno 0,028 57 molar (por litro, 6,004 g de
C.H,0, -1 H,0, 3,888 g de KH,PO,, 5,263 g de batbital y ‘

1,767 g de H;BO;) |

15 Acetato sédico 0,1n (por litro, 8,204 g de C,H;0:Na o Acido acético 0,1n (6,005 g/1I) ! xml A + (100-x) ml B
13,61 g de C,;H,0O,Na - 3 H;0) |

16 Acido BR-dimetilglutdrico 0,1 molar (por litro, 16,02 g) NaOH 0,2n a) 100 ml A + x ml B, comple- |

tar conagua hastall

b) 100 ml A + xmlB + 5,844 ¢
de NaCl, diluir con agua hasta
11(solucién NaCl 40,1 molat)

17 Piperacina 1 molar (por litro, 86,14 g) HCl10,1n 5ml A + x ml B, diluir con

agua hasta 100 ml )

18 Tetraetiletilendiamina 1 molar (por litro, 172,32 g) HC10,1n 5mlA + x mlB, diluir con

agua hasta 100 ml

19 Tris-maleato 4cido 0,2 molar (por litro, 24,23 g de tris NaOH 0,2n 25ml A + x ml B, diluir con
[hidroximetil]-aminometano + 23,21 g de 4cido maleico o agua hasta 100 ml
19,61 g de anhidrido maleico)

20 Dimetilaminoetilamina 1 molat (por litro, 88 g) HCl10,1n 5ml A + xmlB, diluir con

agua hasta 100 ml

21 Imidazol 0,2 molar (por litro, 13,62 g) HCI10,1n 25ml A + x mlB, diluir con

agua hasta 100 ml -

22 Soluci6én mixta de trietanolamina 0,5 molar (por litro, HCI0,05n 10ml A + x ml B, diluir con
76,11 g) y de sal disédica del 4cido etilendiaminotetracético agua hasta 100 ml
(20 g de C;,H,,0,N,Na, : 2 H,0 por litro) !

23 Solucién mixta de N-dimetilaminoleucilglicocola 0,1 molar | 100 ml de NaOH 1n diluidos | x ml A + (100-x) ml B
(pot litro, 24,33 g de C;,H,,OsN;, - 3/; Hy,O) y de NaCl 0,2n | con Ahasta 11

| (pot litro, 11,69 g)

24 Ttis 0,2 molar (por litro, 24,23 g de tris[hidroximetilJamino- | HC1 0,1n 25ml A 4+ xmlB, diluircon |
metano) agua hasta 100 ml !

25 2-amino-2-metilpropano-1,3-diol 0,1 molar (por litro, HC10,1n 50 ml A + xmlB,diluircon |
10,51 g) - agua hasta 100 ml o

| 2 Carbonato de sodio anhidro 0,1 molar (por litro, 10,60 g) I Bicarbonato de sodio xmlA + (100-x)ml B
|

0,1 molar (8,401 g/l)

Tablas cientificas Geigy
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INDICADORES

Los indicadores son sustancias que indican la evolucién de una reaccién quimica. Existen varios ti-
pos de indicadores:

a) Indicadores acido - base o de neutralizacién

Cambian de color dentro de un intervalo pequefio de pH, o intervalo de viraje. Cada indicador tie-
ne su intervalo caracteristico, y por lo general, cambian de color al afiadir una base sobre un acido
hasta la neutralizacién. Son acidos o bases débiles, que se disocian segun:

InH < In +H*
color1  color 2
Tienen, por tanto, diferente coloracién segtin estén asociados o disociados. En medio acido estara

el equilibrio desplazado hacia la izquierda y tendra el color [; si vamos afiadiendo base, se va despla-
zando hacia la derecha hasta que adquiere el color 2.

Indicadores con estas caracteristicas son el naranja de metilo, azul de bromotimol, tornasol, fenolf-
taleina y el indicador universal, que es una mezcla de indicadores que dan el valor del pH con gran
aproximacion.

b) Indicadores de oxidacién - reduccién
Indican si una reaccion de oxidacion - reduccion ha finalizado o no. Ejemplo: el almidén forma con
el I un complejo azul intenso.

Si la reaccion transcurre: |, — 2|~ mientras quede yodo molecular habra color azul y cuando
desaparezca éste, indica que la reaccion ha terminado y ya no queda I,

¢) Indicadores de precipitaciéon

Indican cuando una reaccién de precipitacién ha terminado. Ejemplo: el cromato potasico K,CrO,,
en la valoracién de CI- con nitrato de plata, forma un precipitado de color rojo de cromato de plata,
cuando han terminado de precipitar los iones CI

Cl + Ag* — AgCl
CrO; + 2Ag" — Ag,CrO,

amarillo  rojo
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Practica

Probar indicadores icido-base. Para ello, poner en un tubo de ensayo unos 2 ml de acido clorhidri-
co 0,1 N, afadir dos gotas del indicador preparado y afnadir gota a gota disolucién 0,3 N de NaOH,
observando el cambio de color. Anotar los resultados.

Mirar en varios momentos de la neutralizacién anterior el pH con el indicador universal.




CAPITULO @
VELOCIDAD DE REACCION

VELOCIDAD DE REACCION

1. Introduccién

La velocidad de una reaccion se expresa en términos de la desapariciéon de los reactantes y de la
aparicion de los productos, en un tiempo dado. Toda reacciéon quimica surge del nimero de choques
eficaces entre las particulas (moléculas, iones...) de las sustancias reaccionantes. Este niumero es pro-
porcional a la cantidad de particulas que se encuentran en la disolucién (concentracién).

Una medida de la velocidad de reaccion es, pues, la relacion entre el cambio de la concentracién
molar de un reaccionante o de un producto y el tiempo de cambio. Sea la reaccién:

A+B <« C+D

Si la concentracion de A decrece desde un valor A hasta A, en un tiempo t, la velocidad media de
la reaccién se puede expresar por:

—A[A] = (A - [AD [A] = [A)]
Vm = = =
At At At
o de una manera general:
—A [A] — A[B] A[C] A[D]
Vm = = = + = +
At At At At
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Practicas de Quimica

Si en la reaccién anterior la concentracién de la sustancia B es tan alta, respecto a la de A, que po-
demos considerarla constante durante toda la reaccién, esta velocidad dependerd en cada instante de
la variacion de la concentracién molar de A.

De otra parte, un cambio en la temperatura de los reaccionantes se traduce en un incremento de
la velocidad de sus particulas, de su energia cinética, de los choques eficaces y, en consecuencia, de la
velocidad de reaccién. En muchas reacciones, la velocidad se duplica cuando la temperatura aumenta
10°C.

Ciertas sustancias, llamadas catalizadores, cambian la velocidad de reaccién. Su sola presencia mo-
difica la energia de activacion, traduciéndose en una variacion del numero de choques eficaces entre
las particulas reaccionantes.

2. Objetivos

Comprobar experimentalmente la influencia de la concentracion de un reaccionante, de la tempe-
ratura y de la presencia de un catalizador, en la velocidad de una reaccién quimica.

3. Fundamento tedrico
En la velocidad de una reaccién quimica influyen varios factores; entre ellos, los mas importantes
son la concentracion de los reactivos, la presencia de catalizadores y la temperatura de la reaccion.

Aunque todos los factores mencionados pueden afectar a las reacciones quimicas simultineamen-
te, puede plantearse la experiencia de forma que se mantengan constantes todos los factores excepto
uno en cada ensayo.

Para observar estos efectos utilizaremos una reaccién cuyo final es faicilmente determinable. La re-
accion que utilizaremos es:

a) 10; + 3HSO; — |~ + 3502 + 3H

El I que se va produciendo reaccionaré con el IO? dando I2, pero aun asi queda HSO; ; este yodo
molecular reaccionara otra vez dando I-.

b) I, + HSO; — 21~ + SO + 3H*

2

Tan s6lo cuando se haya consumido todo el HSO; (final de la reaccién) podra reaccionar el yodu-
ro con el yodato:

c) 10y + 51~ + 6H" — 3l, + 3H,0
Todos los ensayos se van a realizar con exceso de ion yodato, para que una vez consumido el ion

hidrogeno sulfito presente en la disolucion, el yodato sobrante oxide al ion yoduro producido.

La formacién de yodo en presencia de almidon se detecta inmediatamente por la presencia de co-
lor azul en la disolucion, significando ademas que han terminado las reacciones A y B y se inicia la re-
accién C.

4. Material y reactivos

— Vasos de precipitado (I de 600 ml para contener la solucion B).
— Vasos de precipitado (2 de 200 ml para la solucién A y el agua).
— Vasos de precipitado (| de 100y | de 50 ml).

— Pipetas de 25 y 10 ml para la solucién A.

— Pipeta de 25 ml para la solucién B.
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— Pipeta de 10 ml para el agua.

— Varillas de vidrio.

— Termémetro de 0 a 100°C ().

— Mechero completo (tripode y tela metilica, ).

— Cristalizador (1).
— Cuentagotas (I).

— Cronémetro.

— Disolucion A (iodato potasico 4,18 g/litro).

Velocidad de reaccion

— Disolucion B (4 g de almidén en 400 ml de agua hirviente. afiadir 0,6 g de KHSO, y 5 ml de &ci-
do sulfarico | M y agua hasta 1000 ml).

— Disolucién de nitrato de cobre 0,02 M.

— Hielo.

5. Procedimiento experimental

Comprobaremos los efectos de la concentracién, de la temperatura y de los catalizadores sobre la
velocidad de reaccion con las siguientes experiencias:

5.1. Efecto de la concentracién

Deberemos realizar cinco experiencias Vis Vos V35 V¥ Vs del siguiente modo:

En un vaso de 50 ml, y con ayuda de las correspondientes pipetas, colocaremos la cantidad de la
solucién A que nos indica el cuadro. En un vaso de 100 ml colocamos las cantidades de B y agua indi-
cadas. Al mismo tiempo que ponemos el cronémetro en marcha, vertemos el contenido del vaso de
50 ml en el vaso de 100 ml, agitamos suavemente y observamos el vaso hasta la apariciéon de color
azul, instante en que paramos el cronémetro y anotamos el tiempo transcurrido. Repetimos el proce-
so para las cinco experiencias.

En el cuadro I, anotar los valores de los tiempos de reaccién hallados en el estudio del efecto de la
concentracion de las sustancias reaccionantes.

Cuadro |
Volimenes de las disoluciones c.c. )

T|empps de

vaso A B Agua reaccion (s)
v, 25 25 -
v, 20 25 5
v, 15 25 10
v, 20 25 15

Temperatura del laboratorio:

°C

5.2. Efecto de la temperatura

Se apreciara mezclando las sustancias reaccionantes a temperatura ambiente y a temperaturas infe-

riores y superiores.
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Practicas de Quimica

Verter en un vaso de precipitado |5 ml de la solucién A y 10 ml de agua y en otro, 25 ml de la so-
lucién B. Calentar este ultimo hasta que la disolucion esté préxima a hervir. Posteriormente mezclar
las dos disoluciones y medir la temperatura y anotar, como en las experiencias anteriores el tiempo
que tarda en aparecer el color azul.(v,).

Con idénticos volimenes de reacciones repetir el ensayo a temperatura del laboratorio (v,). Por
ultimo, colocar dos vasos de precipitado, con los mismos volimenes en un cristalizador con hielo pi-
cado. Esperar |5 minutos, mezclar y anotar la temperatura y el tiempo que tarda en colorearse de
azul (vg).

A continuacién, anotar en el siguiente cuadro el efecto de la temperatura en el tiempo de reaccion:

Cuadro Il
Vaso Temperatura °C Tiempo de reaccion (s)
A3
A/
\/

5.3. Efecto de los catalizadores

La influencia de los catalizadores en la velocidad de reaccién se manifiesta agregando a la mezcla de
las disoluciones de yodato y de sulfito acido pequefias cantidades de ion cuprico.

Repetir el ensayo del apartado anterior, cuando las disoluciones se mezclan a temperatura ambien-
te, sin anadir y afiadiendo 2, 4 y 6 gotas de disolucién de nitrato de cobre (Il) 0,02 M, para anotar en
cada caso el tiempo de la reaccion (vasos v, hasta v|, respectivamente).

Analogamente, incluir en el siguiente cuadro los datos obtenidos para los tiempos de reaccion, al
intervenir cantidades variables de un catalizador.

Cuadro Il
Vaso Disol. Cu gotas Tiempo de reaccion (s)
\L
Vio
\%

6. Observaciones y datos obtenidos

Hacer una exposicion de los cambios mas importantes encontrados en los siguientes casos, refe-
rentes a la velocidad de la reaccién estudiada.

I. Por cambios de la concentraciéon de las sustancias reaccionantes.

2. Por variacién de la temperatura de reaccion.

3. Por la presencia de un catalizador.

7. Célculos y resultados

Calcular las concentraciones de cantidad de sustancia del ion yodato, después de mezcladas las di-
soluciones, incluyendo los resultados en el cuadro V. Asimismo, indicar a continuacién un esquema de
los calculos realizados.

50



Velocidad de reaccion

Esquema del célculo:
Cuadro IV

Vaso Conc. 10, mol/litro Inverso tiempo de reaccion (s)

< < < <
W =

N

8. Tratamiento de los resultados

Trazar en papel milimetrado las cuatro graficas que se indican a continuacién, haciendo uso de los
datos de los cuadros que anteceden.

Grafica Abscisas Ordenadas
I.G. Concentracién de 107 Tiempos de reaccién
2.G. Concentracion de IO | Inversos de tiempos de r.
3.G. Temperaturas Tiempos de reaccién
4.G. Gotas de catalizador Tiempos de reaccién

a) Efecto de la concentracion

En papel milimetrado representar las dos grificas |.G y 2.G, con un eje de abscisas comun para
ambas; a la izquierda, trazar el eje de ordenadas de la grifica |.G vy, a la derecha, el correspondiente a
la otra grafica.

b) Efecto de la temperatura y de los catalizadores

A continuacién, representar las dos graficas 3.G y 4.G, con un mismo eje de ordenadas; en la par-
te baja, trazar el eje de abscisas de la gréifica 3.G y, en la parte superior, el correspondiente eje de la
grafica 4.G.

9. Preguntas

I. ;Qué conclusiones de caracter general pueden deducirse de la influencia en la velocidad de re-
accion correspondiente a los siguientes casos!?

a) Un aumento de la concentracién de uno de los reaccionantes:
b) Un descenso de la temperatura de reaccién:
c) La presencia de un catalizador:

2. Para el objetivo propuesto, jes necesario conocer la concentracion del sulfito dcido? Razonar la
respuesta.

3. De la grifica 3.G, leer los tiempos de reaccién a 30° y 40°C. ;Cudl es la relacion entre ambas
lecturas? Interpretar el resultado.

4. En la presente practica, ;como se determinaria el tiempo de reaccién a 60°C?

5. ;Qué influencia ejerce la presencia del ion clprico en los presentes ensayos? ;Aumenta o dismi-
nuye la velocidad de reaccién?

6. ;Puede un catalizador disminuir la velocidad de reaccion?
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CAPITULO @}
CORROSION DE METALES

CORROSION DE UN
CLAVO DE HIERRO

I. Introduccion

La corrosion puede definirse como el deterioro de un material a consecuencia de un ataque quimi-
co en su entorno. La mayor parte de la corrosién de los metales se produce por ataque electroquimi-
co, ya que los metales tienen electrones libres capaces de establecer pilas electroquimicas entre los
microcristales de una aleaciéon metélica o entre metales distintos.

Por otra parte, los metales pueden reaccionar con el oxigeno, produciéndose una capa de éxido
en la superficie. Nos interesa conocer la descripcién cualitativa de la reaccién y poner en evidencia la
transferencia de electrones en los procesos de oxidacion.

2. Objetivos

Esta practica trata de visualizar el proceso de corrosién de un clavo de hierro. También se obser-

vara el efecto de varios tratamientos sobre la corrosién del clavo.

3. Fundamento teodrico

Técnicamente es interesante distinguir entre oxidacién directa y corrosion electroquimica. Esta ul-
tima se origina, como se ha comentado anteriormente, por formacion de pilas electroquimicas.
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Practicas de Quimica

En los procesos generales de oxidacion, el metal pasa del estado elemental a formar iones positi-
vos (cationes metalicos) por pérdida de electrones, a través de una reaccién de oxidacién:

Metal — Mn*™ + ne”
Al mismo tiempo tiene lugar la reduccion del oxigeno molecular:
120, + 2¢ — 0%

Estas reacciones redox originan la formacion de una capa de éxido metilico que recubre el propio
metal y que, en algunos casos, puede actuar de proteccién, dependiendo de las caracteristicas fisicas
de la capa de 6xido formada. En las primeras etapas de la oxidacion, la capa de 6xido es discontinua y
comienza por la extension lateral de nlcleos discretos de 6xido. Después de la interconexion de los
nucleos se produce el transporte de masa de los iones en direccién perpendicular a la superficie.

Existe también un fenédmeno de corrosion bajo esfuerzo. La rotura por corrosion bajo esfuerzo de
los metales tiene su origen en la combinacion de efectos de tensiones intensas y corrosién especifica
que actla en el entorno del metal. La rotura suele comenzar en una fisura u otra discontinuidad de la
superficie metilica. En la punta de la grieta la corrosién electroquimica causara una disolucion anodi-
ca, con lo que el metal se va disolviendo y la grieta avanza en un plano perpendicular al de las tensio-
nes o el esfuerzo aplicado. Si se frena el esfuerzo o la corrosion, la grieta frena su avance.

El proceso de corrosién puede prevenirse de multiples formas. Una de ellas es la técnica del recu-
brimiento metdlico. Estos recubrimientos se aplican de modos diversos y sirven como peliculas protec-
toras o como materiales que se corroen en lugar de los metales a los que cubren. En el caso del ace-
ro galvanizado (acero recubierto de cinc), el cinc posee una mayor tendencia a la oxidacién y, por lo
tanto, constituye el anodo de la reaccién. El acero actuara como catodo y no sufrira oxidacién alguna.
Sin embargo, otros metales como el cobre no pueden proteger al hierro por ser menos oxidables
(con menor capacidad anddica) que éste Ultimo. De lo que estamos realmente hablando es de la esca-
la de potenciales de reduccién.

En esta practica vamos a estudiar las reacciones de oxidorreduccién que tienen lugar en varios cla-
vos en los que se provocan fenédmenos de corrosion. Comprobaremos que en los clavos de hierro
existen zonas con diferente potencial anddico, esto es, con distinta capacidad para la oxidacién. En las
zonas sometidas a mayor tension (cabeza y punta del clavo) el metal es més anddico y por tanto mas
facilmente oxidable. El hierro metdlico se oxida a hierro 2.

2fFe(s) — 2Fe**(aq) + 4 e

El ion ferroso reacciona con el ferricianuro potasico para producir un precipitado azul, el azul de
Turnbull.

H,0 + K* + Fe?* (ag) + Fe(CN),> (ag) — KFe [Fe(CN),J* H,0

Los electrones cedidos por los dos extremos del clavo atraviesan su parte central y ahi reduciran
al oxigeno disuelto en una disolucién de gel, para transformarlo en iones hidroxilo. El incremento de
la concentracién de iones OH" ocasiona un cambio de color del indicador fenolftaleina, que virara de
incoloro a rosa.

0, + 2H,0 + 4 — 40H

4. Material y reactivos

— Vaso de precipitado de 250 ml.

— Placa de Petri.

— Clavos de hierro y de acero galvanizado.
— Clavos cobreados y cromados.

— Papel de aluminio.
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Corrosion de metales

— Gelatina o agar-agar en polvo.
— Ferricianuro potésico K, [Fe (CN),] 0,5 M.

— Disolucién de fenolftaleina.

5. Procedimiento experimental

Preparar una disolucién de agar-agar o gelatina en agua caliente. Se vierte una cantidad (6 g) en 150
ml de agua en un vaso de precipitados y se pone a calentar en una placa calefactora, con agitacion
constante. Cuando la gelatina estd completamente disuelta, dejar enfriar un poco la disolucién. Cuan-
do esté templada, afiadir con un cuentagotas unas 10 o |2 gotas de la solucién de ferricianuro potasi-
co 0,5 My unas 10 o menos gotas de fenolftaleina, siempre con agitacion.

Preparar dos placas de Petri, cada una de ellas con tres clavos. En la primera colocar un clavo nor-
mal otro clavo doblado por su parte central y un tercer clavo galvanizado. En la segunda placa de Pe-
tri, colocar un clavo recubierto en parte de papel de aluminio, un clavo cobreado y un ultimo clavo
cromado.

Verter en ambas placas la disolucion de agar o gelatina (con el ferricianuro y la fenolftaleina) sobre
los clavos, de manera que éstos queden completamente cubiertos por el agar y/o gelatina.

Al cabo de unos minutos se puede observar cierta coloracion tenue en la cabeza y en la punta de
los clavos. Sin embargo, para apreciar mejor el efecto de la corrosién habra que dejar las placas du-
rante toda la noche en los cajones de las mesas de practicas. Observar la coloracién al dia siguiente y
anotar las diferencias que aparecen en los distintos clavos.

Nota. Es importante no mover la placa de Petri una vez colocados los clavos.

6. Cuestiones

I. Consultar la tabla de potenciales de reduccién estandar para el hierro y el aluminio y responder
a las siguientes preguntas:

a) ;Qué metal (Al o Fe) tiene mayor capacidad para oxidarse! ;Cual de los dos es mas oxidante? Si
estos dos metales se ponen juntos en una disolucién acuosa que contenga iones de ambos, ;qué metal
resultara reducido y cudl oxidado?

b) De acuerdo con la respuesta del apartado a, ;por qué los materiales de aluminio sufren una co-
rrosiéon mucho mas lenta que los de hierro?, jseria el aluminio un buen protector para evitar la corro-
sion del hierro?

2. Consultar la tabla de potenciales estiandar de reduccién y localizar otros metales que sean mas
facilmente oxidables que el hierro y que, por tanto, puedan protegerlo de la corrosion.

3. Algunas veces se ponen varillas de magnesio metalico en los calentadores de agua, jcudl es la ra-
z6n?
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CAPITULO @
POLIMEROS

SINTESIS DEL NYLON 6,10

1. Introduccién

Las poliamidas se utilizan principalmente en forma de fibras, si bien dentro del sector de los mate-
riales plasticos han alcanzado cierta importancia, principalmente para aplicaciones de ingenieria.

Las poliamidas formadas por fibras y sus derivados mas inmediatos se conocen con el nombre de
nylons.

En la actualidad el nylon 6,6 y el nylon 6 constituyen la casi totalidad del nylon producido para la
obtencioén de fibras con destino a la industria textil; sin embargo, existen otros muchos nylons de gran
importancia, como son: nylon I'l, nylon 12, nylon 6,10, nylon 6,12 y otros.

En cuanto a su nomenclatura, cuando la poliamida se expresa con un solo nimero, el nylon proce-
de bien de una lactama o bien de un w-aminoécido (cadena hidrocarbonada con un grupo amino en el
extremo y un grupo carboxilo en el otro). Si se expresa con dos nimeros separados por una coma, se
obtiene por la reaccion de una diamina con un didcido o un dihaluro de acido o un diéster; la primera
cifra se corresponde con el nimero de carbonos de la diamina y la segunda con el nimero de carbo-
nos del segundo monémero.

Como material, el nylon posee las siguientes propiedades: se combina con muchos colorantes, po-
see alta resistencia tensil, gran dureza, gran tenacidad y resistencia a mohos, enzimas y polilla.

Entre sus aplicaciones, aparte de la industria textil, cabria destacar su empleo en la obtencién de
objetos tales como cepillos, alfombras, engranajes, rodamientos, ruedas de bicicletas...
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Practicas de Quimica

2. Obijetivos

Polimerizacién del nylon 6,10 en la interfase de dos liquidos inmiscibles.

3. Sintesis tedrica

El nylon 6,10 puede ser sintetizado por la reacciéon de una diamina (I,6-hexanodiamina) y un diha-
luro de acido (cloruro de sebacoilo o |,10-dicloruro de decanodioilo). En definitiva, la reaccion global
es:

H,N-(CH,),-NH, + CI-CO-(CH,); -CO-CI — HCl + -[-CO-(CH,);-CO-NH-(CH,)-NH-]-,
Esta reaccion no requiere de la existencia de indicadores, sino que se da por simple mezcla de re-

activos. Se trata, pues, de una reaccién por condensacion.

En este caso, la diamina se disuelve en agua y el dihaluro en ciclohexano. Como ambas disoluciones
son inmiscibles, la polimerizacién se producira Gnicamente en la interfase (zona de contacto) de los
dos liquidos.

El proceso de reaccién se da por ataque nucledfilo (con densidad de carga negativa) del nitrégeno
de la amina al carbono carbonilo del dihaluro, que es electréfilo (con densidad de carga positiva). El
proceso transcurre de forma que primeramente se expulsa el ion cloruro y posteriormente uno de
los protones del grupo amina entrante, desprendiéndose asi el clorhidrico y formandose el grupo ami-
da caracteristico de las poliamidas.

4. Reactivos y material

— 2 pipetas de 10 ml.

— | pipeta de | ml.

— Vaso de precipitados de 50 ml.

— Vaso de precipitados de 250 ml.

— Cuentagotas.

— Pera japonesa.

— Varilla de vidrio.

— Alambre.

— Papel secante.

— Solucién de 1,6-hexano diamina en agua (5% de riqueza en peso y densidad |g/cc).
— Solucién de hidréxido sédico (20% de riqueza en peso).
— Verde de bromocresol u otro colorante.

— Solucién de cloruro de sebacoilo en ciclohexano (9% en peso y densidad 0,78 g/cc).

5. Procedimiento experimental

Colocar 7 ml de la solucién de [,6 - hexanodiamina en un vaso de precipitados de 50 ml y adicio-
nar 10 gotas de la solucién de hidréxido sédico. Para que el producto final sea coloreado, se afiadira |
ml de verde de bromocresol, azul de metileno, u otro colorante.

Adicionar muy cuidadosamente 7 ml de la solucién de cloruro de sebacoilo sobre la disolucion
acuosa, dejdndolo caer lentamente con ayuda de la varilla de vidrio. No agitar ni mover los liquidos.

Se observari en la interfase la aparicién de nylon (pelicula blanca). Con ayuda del alambre arrastrar
el polimero y sacarlo fuera, enroscando los hilos obtenidos alrededor de la varilla de vidrio. No tocar
el nylon con las manos, ni tampoco las disoluciones.
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Polimeros

En el vaso de precipitados grande afiadir agua destilada. Introducir el nylon obtenido y agitar con la
varilla de vidrio para lavarlo. Sacar el polimero y colocarlo sobre un papel secante, presionando con la
mano para eliminar la mayoria del agua.

Esperar al siguiente dia de practicas para que el polimero esté totalmente seco y asi poder pesarlo
y calcular el rendimiento de la reaccién.

Para evitar obstrucciones, no tirar nada de nylon ni de las disoluciones por el fregadero.
Emplear el contenedor de residuos organicos

6. Cuestiones

I. ;Qué peso de polimero se ha obtenido? ;Cual es el rendimiento de la polimerizacién realizada?
2. ;De qué tipo de polimerizacién se trata? Justificarlo.

3. Indicar dos formas diferentes de obtener el nylon 6,12. Escribir las reacciones y sefalar los
nombres y las férmulas de los reactivos de partida.

4. Indicar como se obtendria el nylon 7.
5. El polimero obtenido, ;es un homopolimero o un copolimero?, ;por qué?
6. ;Cual es la funciéon del hidréxido sodico?

Nota: En esta practica deben emplearse dos pipetas de |0 ml, una para la anilina y otra para el clo-
ruro de sebacoilo. Esta ultima debe lavarse con acetona una vez finalizada la practica. El polimero de
nylon debera secarse sobre papel de filtro previamente plegado en varios dobles para evitar ensuciar
la mesa de practicas.
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CAPITULO @
ELECTROLISIS DEL AGUA

ELECTROLISIS DEL AGUA

1. Objetivo

Observar la electrélisis del agua por variaciones de color, debido a las transformaciones quimicas
que acttan directamente sobre los indicadores. Esta practica puede realizarse con un proyector de
opacos para todo el grupo de alumnos/as.

2. Material y reactivos

— Placa de Petri separada en tres zonas o tres placas de Petri pequefas.
— Una pila de 9 voltios.

— Cuentagotas.

— Hilo de platino o de cobre.

— Lana o hilo recio.

— Cello o cinta aislante.

— Proyector de opacos.

— Disolucion de nitrato potasico | M (200 ml).

— Disolucién de hidréxido sédico 0,1 M (gotas).
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Practicas de Quimica

— Fenolftaleina y timolftaleina como indicadores.

— Vinagre comercial (gotas).

3. Procedimiento experimental

En las dreas A, By C, como explica el diagrama, o en tres pequefias placas de Petri en el mismo or-
den, llenar cada compartimento con disolucién | M de KNO,. Los puentes salinos que conectan B
con Ay C estan hechos con lana impregnada en la misma solucién de nitrato potasico.

/N

Anfadir una gota de fenolftaleina a las zonas A y B y de timolftaleina al area C. Si Ay C no son in-
coloras, afadir una gota de vinagre; si la solucién de la zona B no esta roja, afadir una gota de disolu-
cién de hidroxido sodico. Los colores de los tres compartimentos estaran blanco (transparente) rojo
y blanco (transparente).

Conectar la pila de forma que el electrodo terminal positivo llegue (hilo de platino o de cobre) a
estar en contacto con el compartimento B y el electrodo negativo termine en un hilo de platino o de
cobre (no niquel-créomico, puesto que produce interferencias) que comunica las zonas Ay C.

Inmediatamente se observa la actividad electrolitica. La reaccién en el anodo es:
2HO() — O,(g) + 4H"(ag) + 4

Se produce ion hidrégeno, que acidifica el medio, por lo que la zona B vira a transparente. En el ca-
todo se da la siguiente reaccion:

2H,0 h+4e — 2 H, (9) + 4 0OH (aq)
Se obtiene ion hidroxilo y la fenolftaleina de la disolucién en el compartimento A vira a rojo, mien-

tras que la timolftaleina pone azul la zona C.

Al cabo aproximadamente de 2 minutos, los colores de las zonas varian a rojo (A), transparente
(B) y azul (C). Puede ser necesario un ligero agitamiento para unificar el color.

Si se cambian los electrodos, al cabo de 2 minutos retornan los colores originales a cada zona.

4. Cuestiones

I. ;Cudl es la finalidad de los puentes de lana impregnados en nitrato potasico!?
2. Explicar la razén de los cambios de color.
3. (Por qué se restauran los colores originales cuando se cambian los polos de la pila?

Nota: Se puede, durante la practica, afadir pequefias cantidades de dcidos y bases a cada comparti-
mento, por lo que la experiencia se puede alargar lo que el profesor considere oportuno.
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CAPITULO 7

FORMACION DE DIFERENTES
CRISTALES METALICOS

CRISTALIZACION DE
ALGUNOS METALES

1. Introduccién

Los metales poseen distinta capacidad para reducirse u oxidarse y, por lo tanto, presentan distinto
poder oxidante o reductor. Cuando un metal tiende a oxidarse, entonces es capaz de perder electro-
nes con gran facilidad. Estos electrones serviran para reducir a otra sustancia: por lo tanto, un metal
con tendencia a oxidarse actia como reductor. Por el contrario, un metal que presente mayor facilidad
para captar electrones se reducira “arrancando” electrones de otra sustancia. Este metal actuara asi
como un oxidante.

La naturaleza diferentemente oxidante o reductora de los metales es la causa de que, puestos en
contacto, desarrollen entre ellos reacciones redox por la transferencia de electrones desde el metal
mas reductor hasta el mas oxidante. Los metales que se oxiden perderan electrones y se transforma-
ran en iones solubles, mientras que los metales que se reducen, si estan previamente en forma idnica,
pasaran a su estado atémico fundamental y precipitaran en forma soélida. Este fenémeno se conoce
como cristalizacion de los metales.

2. Objetivos

Se trata de observar de forma cualitativa el proceso de cristalizacién de algunos metales en pre-
sencia de otros metales diferentes, en virtud de reacciones de oxidorreduccion.
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Practicas de Quimica

3. Fundamento teodrico

En esta practica no se trata de estudiar a fondo el fenédmeno de la solidificacion o de la cristaliza-
cion metilica, sino de relacionar este hecho con las propiedades quimicas redox que presentan dife-
rentes grupos de metales. Estos, al igual que otras muchas sustancias, presentan diferente capacidad
reductora u oxidante. La forma de cuantificar esta propiedad es utilizando como parametro el poten-
cial estandar de reduccion (Eo) para cada metal. El potencial estandar de reduccién es una medida de la
facilidad con que los iones metalicos pueden captar electrones, es decir, la facilidad con que pueden
reducirse. Este parametro se cuantifica respecto a un valor tomado como valor cero (el de la reaccion
2H" + 2e” — H,) y se mide siempre a temperatura de 25°C y para una concentracién | M de los iones
metélicos (condiciones estandar).

Cuanto mas positivo sea el valor de Eo para una semirreaccién, mayor sera la tendencia a que di-
cha semirreaccion ocurra en la direccion hacia la derecha; por tanto, mayor sera la tendencia del ion a
reducirse y a comportarse como un oxidante.

En la tabla que presentamos se pueden ver los valores de los potenciales estindar de reduccién
para algunos elementos, metdlicos y no metalicos.




Potenciales estdndar en disolucién acvosa a 25°C

Formacion de diferentes cristales metalicos

Agente oxidante Agente reductor El (V)
Li*(ac)+e” —Li(s) -305
K*(ac)+e” —+Ki(s) -293
Ba'*(ac)+2 e~ —Balis) -1%0
Ca'*lac)+2 e —Cal(s) —2.87
Na*(ac)+e” —Na(s) -271
Mg *(ac)+2 e” —+Mg(s) -237
AP*(ac)+3 e” —Al(s) - 1,66
Mn?*(ac)+2 e” —Mnis) - 118
Zn**lac)+2 e” —Znis) =0,76
Cr**(ac)+3 e~ —Cr(s) -0,74
Fe**lac)+2 e” —Fels) -044
Cr**(ac)+e” —Cr?*(ac) -041
Cd**fac)+2 e~ —Cd(s) —=0,40
PhSOus)+2 e~ —Pb(s)+50,% " (ac) —=0,36
TI"(ac)+e” —=Tl(s) -0,34
Col*(ac)+2 e” —Col(s) —0,28
Ni?*(ac)+2 e~ —Ni(s) —0.25
Aglis)+e” —+Ag(s)+1 (ac) =015
Sn'*(ac)+2 e —Sn(s) -0,14
Pb?*(ac)+2 e —Phis) -0,13
2H(ac)+2 e —Halg) 0,00
AgBris)+e” —Ag(s)+ Br~{ac) 0,07
S(s)+2 H*(ac)+2 e~ —+H,S(ac) 0,14
Sn**(ac)+2 e~ —Sn? *(ac) 0,15
Cu?*(ac)+e” =Cu"{ac) 0,15
SO;"{ac]+4 H+(ﬂ€’+2 e -"SO},{Q}‘l‘l Hzo 0.20
Cul*(ac)+2e” —~Culs) 0,34
Cu*(ac)+e” —+Culs) 0,52
Liis)+2 e~ —+2 17 (ac) 0,53
Fe’*(ac)+e™ —Fe? *(ac) 0,77
Hg,**(ac)+2 e -2 Hg( 0,79
Ag(ac)+e” —Agls) 0,80
2 Hg’*(ac)+2 e —Hg;?**(ac) 092
NO; (ac)+4 H*(ac)+3 e~ —+MNO(g)+2 H,0 0,96
AuClL " (ac)+3 e~ —Au(s)+4 Cl™{ac) 1,00
Bri(lj+2 e =2 Br~(ac) 1,07
Osylg)+4 H (ac)+4 e~ -2 H;0 1,23
MnO,(s)+4 H*(ac)+2 e~ —-Mn?*(ac)+2 H,0 1,23
Cry0-2"(ac)+ 14 H* (ac)+6 e -2 Cr’*(ac)+ 7 H,0 1,33
Clig)+2 e~ —2 Cl (ac) 1,36
ClO; (ac)+6 H*(ac)+5 e~ -4} Cl(g)+3 H,0 1,47
Au’*lac)+3 e —Au(s) 1,50
MnO, ~(ac)+8 H*(ac)+5 e~ —+Mn?*(ac)+4 H,0 1,52
PbO,(s) +S0.* {ac)+4 H (ac)+2 ¢~ —PbSO,.(s)+2 H;0 1,68
H;0;lac)+2 H* (ac)+2 e~ =2 H,0 1,77
Co'*lac)+e” —Co**(ac) 182
Falg)+2 e" -2 F~(ac) 287

Disolucidn bdsica
FelOH)is)+2 e~ —+Fel(s)+2 OH (ac) —-088
2H,0+42e" —H,(g)+2 OH (ac) —-0,83
Fe{OH)(s) +e~ —Fe(OH);(s) + OH ~{ac) =0,56
Sis)+2 e” —+8*"(ac) -043
Cu(OH)(s)+2 e~ —+Cu(s)+2 OH (ac) -0.22
CrO, " (ae)+4 H;O+3 e~ —Cr(OH)(s)+5 OH ™ {ac) -0,12
NO; (ac)+2H;0+2 &~ —»NO;‘{M)+2 OH‘{.BCI 0,01
ClO, (ac)+ H,O0+2 e~ —Cl03 " {uc)+ 2 OH " (ac) 0,36
Oug)+2 H;P+4 ¢~ —+4 OH " (ac) 0,40
ClO; (ac)+3 H;O+6 e —Cl1 7 (ac)+6 OH " (ac) 0,62
ClO7(ac)+ H;0+2 e~ =Cl| (ac)+ 2 OH " (ac) 0.89

Por el contrario, cuanto mas negativo sea el valor, mayor sera la tendencia de la semirreaccién a
producirse en sentido contrario al representado (mayor tendencia a desplazarse hacia la izquierda).
Por tanto, el ion tendera mas fuertemente a oxidarse, esto es, a comportarse como un reductor.
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En esta practica se trata de aprovechar la diferencia en la capacidad oxidante y reductora de algu-
nos metales para formar cristales de los metales que tengan mas tendencia a reducirse (los mas oxi-
dantes). Si por ejemplo colocamos un pedazo de alambre de cobre en una solucién de nitrato de pla-
ta (AgNO,), tendremos en el medio dtomos de cobre e iones de plata (Ag*), ademas de iones NO,"
que no presentan mayor interés. De acuerdo con los datos de la tabla, los iones de plata tienen un po-
tencial de reduccion estandar més positivo que los iones de cobre (Cu?*) y por tanto muestran una
mayor tendencia a reducirse que los iones de cobre. La reaccién redox seria:

2Ag* (aq) + Cu(s) — Ag(s) + Cu* (aq)

Se formaria entonces un depdsito de plata cristalizada en el medio acuoso. Por la misma razon, y
en funciéon de los valores de potenciales estandar de reduccién observados en la tabla,

Cu?* (ag) + Fe(s) — Cu(s)+ Fe?* (aq)
Pb2* (aq) + Zn(s) — Pb(s) + Zn?* (aq)

Estas reacciones daran lugar a la formacién de depésitos cristalinos de estaiio y plomo respectiva-
mente.

4. Material y reactivos

— Vasos de precipitado (2 de 50 ml.

— Matraces aforados (2 de 100 ml).

— Kitasato.

— Pipetas de diferentes capacidades.

— Alambre de cobre.

— Clavos o limaduras de hierro.

— Zinc en laminas o en granalla.

— Solucién de nitrato de plata (AgNO,) al 2%.
— Sulfato cdprico solucién al 5% (CuSO,).

— Nitrato de plomo (ll) solucién al 5% Pb(NO,),.

5. Procedimiento experimental

Precipitacién de cristales de plata: llenar un tubo de ensayo previamente pesado con 10 ml de la
solucién de nitrato de plata y a continuacién introducir en ella un pedazo de alambre de cobre que an-
teriormente se habra pesado, preferentemente en balanza analitica. Al cabo de unos minutos se ob-
servaran de forma vistosa los cristales; se decanta entonces el liquido y el tubo con el alambre de co-
bre y la plata depositada se introduce en una estufa para ser pesados al dia siguiente...

Precipitacion de cristales de cobre: poner un clavo o unas limaduras de hierro en un vaso de
precipitado de 50 ml previamente llenado con 30 ml de una disolucién de sulfato de cobre (Il) y ob-
servar la formacion de cristales. Decantar, llevar a la estufa y pesar al dia siguiente.

Precipitacién de cristales de plomo: colocar una ldamina de zinc, o bien zinc en granalla, en un
vaso de precipitado que contiene 30 ml de la solucién de nitrato de plomo y observar el crecimiento
arborescente de los cristales de plomo que se depositan sobre el zinc.

6. Cuestiones

I. Anotar las operaciones necesarias para calcular el rendimiento de la cristalizacion de la plata.
2. A la vista de la tabla de potenciales normales, proponer otros dos experimentos de cristalizacién.

3. ;De qué manera se podrian redisolver los cristales precipitados de los metales? ;Qué diferencia
se observa entre este fenémeno y el de electrodeposicion?, jguarda alguna relacién con la corrosion?
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CAPITULO

REACCIONES DE ALDEHIDOS Y CETONAS

DETERMINACION Y
CARACTERISTICAS DE ALGUNOS
HIDRATOS DE CARBONO

1. Introduccién

Una de las caracteristicas fundamentales de los aldehidos y de las cetonas es la existencia en su es-
tructura (férmula) del grupo funcional carbonilo. Cuando el carbonilo esta asociado a un carbono pri-
mario forma los aldehidos, y cuando esta en un carbono secundario da lugar a las cetonas. Aldosas y
cetosas es una clasificacion generalizada en la que se dividen los monosacaridos (azucares).

Aunque el grupo funcional es el mismo, en disolucién los aldehidos y las cetonas de 6 o mas car-
bonos forman estructuras ciclicas del tipo furanosa (5 vértices) o piranosa (6 vértices). La estructu-
ra lineal de estas moléculas se caracteriza por que el carbono del grupo carbonilo es simétrico (2 va-
lencias ocupadas por el oxigeno), pero cuando se forman los ciclos (estructuras de Fischer y de
Haworth) el carbono que forma parte del grupo carbonilo se hace asimétrico, aumentando en nu-
mero de isébmeros 6pticos. Son reductores cuando estd en forma abierta con el grupo carbonilo li-
bre.

2. Objetivos

Observar de forma cualitativa la existencia de los grupos aldehidos y cetonas. La demostracién co-
lorimétrica se basa en la variacion de color de diferentes sustancias quimicas por el poder reductor
del grupo carbonilo.
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Este mismo poder reductor da lugar a la formacion de precipitados de plata formando un espejo
sobre el tubo donde se realiza la reaccion.

3. Fundamento tedrico

Para que un azlcar sea reductor debe tener el grupo carbonilo libre, por lo que el caricter reduc-
tor estd presente en los monosacaridos. En el caso de los disacdridos, poseen caracter reductor aque-
llas moléculas cuyo OH del carbono anomérico de la segunda molécula no interviene en la reaccién
acetal, como es el caso de la maltosa, mientras que la sacarosa (enlace 1,2) pierde esta funcién por de-
saparecer el OH del carbono anomérico de la fructosa. Tras la hidrolisis, quedan libres los dos OH
que han intervenido en la reaccién, dando lugar a la aparicién nuevamente del caracter reductor.

4. Material y reactivos

— Pipetas de 10 ml (4).

— Tubos de ensayo (2).

— Tubos de ensayo largos (5).
— Vasos de precipitados (3).

— Matraces aforados de 100 ml.
— Mechero Bunsen.

— Reactivo Fehling 1.
Sulfato de Cobre 7 g.
Agua hasta 100 ml.

— Reactivo Fehling II.
Tartrato sédico-potasico 55 g.
Hidréxido sodico en lentejas 10 g.
Agua hasta 100 ml.

— Nitrato de plata 0,05 M.
— Amoniaco.

— Acido clohidrico 6 M.
— Glucosa.

— Fructosa.

— Maltosa.

— Sacarosa.

4. Procedimiento experimental
Colorimetria cualitativa del poder reductor
Colocar en un tubo de ensayo 6 ml de disolucion de azlcar. En otro tubo, se echan 3 ml de reacti-

vo Fehling | y otros 3 ml de Fehling Il. Se calientan hasta que salgan los primeros vapores. (Cuidado
con la ebullicion).

Una vez caliente, se vierte sobre él el tubo con 6 ml de la sustancia a estudiar y se observa si varia
de color. Si permanece azul, quiere decir que no tiene grupos reductores, mientras que la presencia
de estos grupos dard lugar a la aparicion del color rojo-amarillento-teja (mas fuerte cuanto mayor sea
la concentracion de sustancias reductoras).

El azucar reductor reduce el ion Cu?* (color azul) a éxido cuproso Cu,O de color teja.
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Reacciones de aldehidos y cetonas

Formacion del espejo de plata
Cuando se calienta nitrato de plata en medio amoniacal, y en presencia del grupo carbonilo (alde-
hido), el ion plata se reduce a plata metalica, que se deposita en las paredes del tubo de cristal.

En un tubo de ensayo se depositan 3 ml de la disolucion de nitrato de plata 0,05 M, se afade amo-
niaco en una proporcién I:| gota a gota hasta la total redisolucidn del precipitado que se forma, por
formacion del complejo plata amoniacal

Agt + 2NH, — Ag(NH,),"
Se calienta en mechero a 100°C y se le afade la sustancia a analizar y se calienta de nuevo. La reac-

cion es positiva cuando se forma el espejo de plata en las paredes del tubo.

El proceso que tiene lugar es:

2 AgINH,),* + 20H" + R — CHO — 2Ag, + H,0 + 3NH, + R — COO- NH,*

Comportamiento de la sacarosa

Realizaremos las pruebas especificas para estudiar el caracter reductor para el disacdrido. Poste-
riormente otra muestra de sacarosa se hidroliza con HCI (I ml) y se repite la prueba de Fehling. La
actuacion del HCI sobre la sacarosa da lugar a la hidrolisis del enlace glicosidico, dejando libres los
OH de los carbonos anoméricos.

La reaccion de Fehling sobre la sacarosa es negativa (color azul); después de la hidrolisis con HCI,
la reaccion es positiva (color marrén, rojo, teja) puesto que los componentes del disacarido, glucosa y
fructosa poseen caracter reductor.

5. Cuestiones

I. ¢{Por qué cambia de color el sulfato de cobre en presencia de Aldehidos? Razona la respuesta.

2. ;Por qué precipita la plata cuando afiadimos un monosacarido a una disolucién de nitrato de
plata en medio amoniacal?




‘)

H OH
p
HO CH:0H
|
OH H

B - D - fructopiranosa

6 ®)
HOCH: OH
p
CH:0OH
|
OH H
P - D - fructofuranosa
6
CH.OH
H H OH
a | PP
HO OH H
H OH
- D - glucosa Forma (3

HO

CH:0OH

Maltosa

Sacarosa



CAPITULO @
EMISION ATOMICA EN LLAMA

ESTUDIO COLORIMETRICO
CUALITATIVO DE DISTINTOS
METALES POR EMISION ATOMICA

1. Introduccién

Un atomo es capaz de absorber diferentes tipos de energia, calorifica y luminosa especialmente,
que le conducen a una serie de estados excitados. Estos estados poseen unas energias determina-
das y caracteristicas de cada sustancia. Existe una tendencia a recuperar con rapidez el estado fun-
damental. La consecucién de “volver al equilibrio” se puede realizar a través de choques moleculares
(pérdida de energia en forma de calor) o a través de la emisién de radiacion.

Puesto que los estados excitados posibles son peculiares de cada especie, también lo seran las ra-
diaciones emitidas en su desactivacion. El tipo de radiaciéon emitida dependera de la diferencia entre
los estados excitados y el fundamental, de acuerdo con la ley de Planck,

E = hv
E = diferencia de energia entre los estados excitado y fundamental
h = Constante de Planck (6,62 10-34 | s).
v = frecuencia

De esta manera, un determinado elemento da lugar a una serie de radiaciones caracteristicas que
constituyen su espectro de emision, que puede considerarse como su “huella dactilar” y permite
por tanto su identificacion.
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2. Obijetivos
Constatar los diferentes niveles energéticos en que puede encontrarse un electrén en un atomo,
es decir, los diferentes orbitales asi como las diferentes transiciones cuantificadas entre los mismos.

Esta practica puede realizarse en el aula para todo el alumnado y consiste en observar los diferen-
tes colores que emiten determinadas sustancias en una llama de metanol.

3. Material y reactivos

— Capsula de porcelana.

— Varilla.

— Metanol.

— Compuestos (solubles en alcohol) que producen color en su estado de excitacion.

— Cloruro de litio, de calcio y bario, yoduro de sodio y de potasio, acido bérico, bromuro de co-
bre (ll)...

4. Procedimiento experimental

Como hemos dicho anteriormente, el experimento puede hacerse en el aula.

Se pone una cucharilla de té del reactivo a estudiar sobre la cipsula de porcelana, se afiaden 4 6 5
ml de metanol y se prende fuego.

Observar los colores de la llama al afiadir cada uno de estos compuestos. Agitar con una varilla al
cabo de unos segundos de ignicion.

Como dato informativo, indicaremos:

Compuestos Color
Cloruro de litio Rojo
Yoduro sédico Amarillo
Yoduro potésico Purpura
Cloruro calcico Naranja o rojo
Cloruro barico Amarillo claro
Acido bérico Verde
Bromuro de cobre (ll) Verde y azul
Cloruro de cobre Verde
Nitrato de estroncio Rojo
Carbonato de litio Rojo

5. Cuestiones

I. ;Qué se conoce como estado de excitacion?
2. ;Por qué hay que afadir en esta experiencia sustancias que sean solubles?

3. En la introduccién se ha comentado que una sustancia puede tener “estados excitados” (en plu-
ral); ;como explicarias que una determinada sustancia puede tener varios estados excitados?
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Nota: Para realizar la experiencia debemos tener en cuenta:

— Que en el aula exista una adecuada ventilacién.
— Trabajar con sustancias inflamables tiene un riesgo que hay que valorar.
— Para la demostracion, emplear pequeias cantidades de reactivos.

— Si no se dispone de algun reactivo, o bien resulta caro, puede sustituirse por otra sal.







CAPITULO ﬂ@

COLORIMETRIA Y FOTOCOLORIMETRIA

ANALISIS CUANTITATIVO
POR COLORIMETRIA

1. Introduccién

Las técnicas colorimétricas se basan en la medida de la absorcién de radiacion en la zona visible
por sustancias coloreadas. En algunas ocasiones, la muestra que deseamos determinar no posee color
por si misma; en tal caso, es preciso llevar a cabo un desarrollo de color empleando reactivos que den
lugar a sustancias coloreadas con la muestra que interesa estudiar.

La colorimetria y fotocolorimetria no son en realidad técnicas distintas y la diferencia estriba en el
tipo de instrumental empleado, de forma que se denomina colorimetro a aquellos aparatos en los que
la longitud de onda con la que vamos a trabajar se selecciona por medio de filtros 6pticos; en los fo-
tocolorimetros o espectrofotdbmetros la longitud de onda se selecciona mediante dispositivos mono-
cromadores.

2. Objetivos

La finalidad de esta experiencia es aprender a hacer andlisis cuantitativos por colorimetria, asi
como la metodologia propia de ésta técnica. Por consiguiente trabajaremos con un instrumental espe-
cifico para colorimetrias, representaremos las concentraciones y absorbancias en papel milimetrado y
realizaremos la cuantificacién de dos formas: la representacion grafica y la determinacion frente a un
blanco (estandar o patrén).
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3. Fundamento teodrico

Utilizando términos quizas excesivamente simplistas puede definirse la espectrofotometria de ab-
sorcién, como la medida de la atenuacién que el material a estudiar (muestra) efectia sobre una ra-
diacién incidente sobre el mismo con un espectro definido. En general, las medidas se realizan dentro
del espectro comprendido entre 220 y 800 nm, y este espectro, a su vez, puede dividirse en dos am-
plias zonas: la zona de la radiacion visible, situada por encima de 380 nm, y la zona de la radiacion
ultravioleta situada por debajo de estos 380 nm. La region del infrarrojo se sitGa por encima de los
800 nm.

En el proceso de absorcién de la radiacién, un fotén incidente transmite su energia a una molé-
cula (llamada absorbente) lo que da lugar a su excitaciéon pasando a un nivel de energia superior. Este
proceso se representa de la siguiente forma:

A+h — A* — A + calor

en la que A es el absorbente en su estado de energia bajo, A* en su nuevo estado de excitacién
energética y hv (h es la constante de Planck y v la frecuencia) es la energia del fotén incidente, el cual
posee una longitud de onda A (A*v = c, donde c es la velocidad de la luz). A* es ordinariamente
inestable y rdpidamente revierte a su estado energético mas bajo, perdiendo asi la energia térmica co-
rrespondiente. Sélo se absorben determinadas frecuencias luminosas, y la seleccién de las mismas de-
pende de la estructura de la molécula absorbente.

Leyes de la absorcion de energia radiante

Se refieren a las relaciones existentes entre la cantidad de absorbente y el grado con el que es ab-
sorbida la energia radiante. En términos generales, puede decirse que hay dos variables capaces de
afectar al grado de absorcion: la concentracién del absorbente y la longitud del trayecto que el rayo
luminoso recorre a través de la solucién. La relacién entre ambas se expresa con la formula denomi-
nada Ley de Beer:

P = Po 103
P = potencia radiante transmitida.
Po = potencia radiante incidente una cantidad proporcional a la misma, medida
colocando en la cubeta el solvente puro.
a = absortividad, constante caracteristica del absorbente y de la longitud de onda de
la radiacién incidente.
b = longitud del paso de la luz a través de la solucién del absorbente, expresada

generalmente en cm.
¢ = concentracion del absorbente.

Algunos autores prefieren utilizar términos de lo e |, expresando entonces intensidad en lugar de
potencia.

En la prictica lo que tiene importancia es la proporcion P / Po denominada transmitancia (T) o
cuando se multiplica por 100, porcentaje de transmitancia (%T). La ley de Beer también puede
escribirse de la siguiente forma

log (Po/P) = abc

El término log (Po / P) se define como la Absorbancia. Cuando las medidas se efecttian utilizando
siempre la misma cubeta (o bien un grupo de cubetas estandarizadas que posean un paso de luz cons-
tante) y los efectos épticos debidos a la cubeta son reproducibles, el término b de la expresién de la
absorbancia se hace constante. Dado que a es también constante para un determinado absorbente y
una concreta longitud de onda, resulta entonces que la absorbancia es directamente proporcional a la
concentracion: A = ke (k = ab).
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Colorimetria y fotocolorimetria

La ventaja fundamental que ofrece el empleo de la Absorbancia en lugar de la Transmitancia es que
la relacion existente entre la concentracién y la absorbancia es linear, cosa que no sucede con el %T.
Dado que la Absorbancia es proporcional a la concentracién, tendremos que:

Al/A2 = C1/C2 donde,

Absorbancia del problema.

= Absorbancia de un estindar de concentracién conocida.

N

n » >
I

Concentracién del problema.

C2 = Concentracion del estandar.

Concentracion (problema) = A, (problema) / A, (estandar)* Concentracion estandar

Curvas de calibracién

Una curva de calibracion relaciona las A 6 %T con las concentraciones y su empleo es necesario
en los trabajos cuantitativos en los que hay que calcular la concentracién del absorbente. Siempre que
sea posible, es aconsejable la construccién de una curva de calibracién que cubra la zona de concen-
traciones que se van a encontrar en la practica. La elaboracién de la curva debe ser la fase primera al
montar y estandarizar cualquier procedimiento fotométrico. Las concentraciones pueden expresarse
en cualquier tipo de unidades de medida; sin embargo, la medida mas conveniente es emplear para las
curvas las mismas unidades en las que se debe expresar el resultado final.

Ejemplo: curva de la Hemoglobina.

0 40 80 120 160 200
mg. por 100 ml.

Instrumentos. Representamos de forma esquematica los componentes basicos de fotémetros y
espectrofotémetros.

I. Componentes bésicos de fotOmetros y espectrofotometros de UV-VIS e IR.

Fuente Selector de Cubeta Sistema
luminosa longitud de onda fotométrico
v ! =
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Practicas de Quimica

2. Representacion esquemitica de un fotdbmetro de absorcion atébmica.

Lampara Llama Selector de Fotémetro
catodica longitud de onda

LR — .-
’f
D_-_. (YR _~=~ _____ ') \

w Nebulizador

Solucién

3. Esquema de un fotdmetro de llama de emision atdmica.

Llama Selector de Fotémetro
longitud de onda

[
—"
-~ ’ -
-
E---=- ®

w Nebulizador

Solucién

4. Material y reactivos

— Matraz aforado de 100 ml ().

— Matraces aforados de 50 ml (4).
— Pipeta de 25 ml.

— Pipeta de 10 ml.

— Pipeta de 5 ml.

— Vasos de precipitados de 250 ml.
— Colorimetro o espectrofotémetro.
— Tubos de colorimetria (5).

— Papel milimetrado.

— Embudo vy varilla de vidrio.

— Permanganato potasico.

5. Procedimiento experimental
Preparar una disolucién de permanganato potasico disolviendo 0,158 g en 1000 ml de agua destila-
da. Asi obtenemos una disolucién de permangato 0,001 M.

De esta disolucion (solucién madre) tomar en 4 matraces aforados 25,10, 5 y 2,5 ml y enrasar has-
ta 50 ml con agua destilada. De esta forma tenemos disoluciones de permanganato de 0.0005, 0.0002,
0.0001 y 0.00005 M.
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Ajustar el colorimetro a 525 nm de longitud de onda (frente a 0 de absorbancia con agua destilada
e infinito sin introducir el tubo de colorimetria).

Leer las absorbancias de los cuatro matraces afiadiendo 5 ml de cada uno a los tubos del colori-
metro.

Construir la tabla de calibrado en la que queden anotadas las absorbancias y las concentraciones.
Representar graficamente en papel milimetrado poniendo la absorbancia en ordenadas y la concentra-
cion en abscisas y trazar la recta de calibrado.

Calcular la concentracién de una disolucion problema de KMnO, que presenta el profesor.







CAPITULO ﬂﬂ
ELECTRODEPOSICION DEL COBRE

ELECTRODEPOSICION DEL COBRE

1. Introduccién

En la practica de corrosion de metales se mencionaba la naturaleza electroquimica de las reaccio-
nes de corrosion. Estas reacciones implican una transferencia de electrones entre el metal que sufre el
ataque (que actia como dador electrénico o anodo) y una segunda sustancia que recibe tales electro-
nes, y que por tanto se reduce, actuando como oxidante en la reaccién redox.

Muchas partes metilicas se protegen de la corrosién por electrodeposicion, para producir una fina
capa protectora de metal. En este proceso, la parte que va a ser recubierta constituye el catodo de
una celda electrolitica. El electrolito es una sal que contiene cationes del metal de recubrimiento. Se
aplica una corriente continua por medio de una fuente de alimentacién, tanto a la parte que va a ser
recubierta como al otro electrodo. Un ejemplo de deposicién en varias capas es la del cromado de los
automoviles. En el cromado, la electrodeposicién consta de una capa inferior de cobre, una interme-
dia de niquel y una capa superior de cromo.

En esta practica se va a realizar un sencillo experimento de electrodeposicién de cobre.
2. Objetivos

Visualizar las reacciones electroliticas y relacionar los productos obtenidos con las leyes de la elec-
troquimica.
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Practicas de Quimica

Se trata de fabricar una celda electrolitica con una fuente externa de alimentacién eléctrica y de
observar en ella la electrodeposicion de una capa de cobre sobre una cucharilla de acero inoxidable,
que actla como catodo de la celda.

3. Fundamento tedrico

En una celda electrolitica se produce una reaccién redox no espontanea suministrando energia
eléctrica al sistema por medio de una bateria o una fuente de alimentacién. La bateria actiia como una
bomba de electrones, arrancandolos del anodo y empujindolos al interior del citodo. Dentro de la
celda, para que se mantenga la electroneutralidad, debe ocurrir un proceso que consuma electrones
en el citodo y que los genere en el dnodo. Este proceso es una reaccién redox.

En el citodo tendra lugar la reduccion de un ion al aceptar éste los electrones remitidos desde el
anodo. Los iones positivos (cationes) se dirigiran al polo negativo, llamado catodo. En el dnodo se ge-
neran electrones debido a la oxidaciéon de un metal u otra sustancia. Los electrones son enviados al
otro electrodo por la bateria. El &nodo pierde por tanto su carga negativa y por esa razon es el polo po-
sitivo.

Este esquema general es valido para la electrodeposicion del cobre.

El metal sobre el que se va a producir el depésito de cobre se coloca como citodo (en nuestro
caso, la cucharilla de acero inoxidable). El electrolito es una disolucién de sulfato de cobre (CuSO,)

que aporta Cu*™. Por ultimo, el anodo es un hilo de cobre a cuyos d@tomos la bateria arranca electro-
nes, cargando positivamente este electrodo y generando nuevos iones de cobre. Véase figura adjunta.

Anodo de Cu o>

Catodo

Objeto que se va a electroplatear

Solucién de
CuSO+4
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Electrodeposicion del cobre

La bateria (una pila), al arrancar electrones del cobre anddico, ocasiona oxidacion de este metal:
Cu(s) — Cu?(aq)+ 2e"

Los electrones llegaran al citodo impulsados por la bateria. Una vez alli, reduciran a los iones ctpri-
cos presentes en el electrolito:

Cu®*(aq) + 2e= — Cu(s)

De esta manera, en el citodo se va formando un precipitado de cobre que se deposita como una
fina capa de color rojizo en la superficie de la cucharilla. Existe ademas una relacién simple entre la
cantidad de electricidad que pasa a través de una celda electrolitica y la cantidad de sustancia deposi-
tada en el citodo. Ambas cantidades son directamente proporcionales (ley de electrolisis de Faraday).

4. Material y reactivos

— Vaso de precipitados de 250 ml.
— Cucharilla de acero inoxidable.
— Alambre de cobre.

— Alambre de plomo o de estafio.
— Pila comercial de 1,5V, 4,5V 6 9V.
— Sulfato de cobre (II).

— Acido sulfurico concentrado.

5. Procedimiento experimental

Coger una varilla de cobre, pesarlo y atarlo al polo POSITIVO de una bateria o pila comercial utili-
zando alambre de soldadura de estafio para conectar el cobre y la pila. A continuacion, coger una cu-
charilla de acero inoxidable limpia y seca, pesarla y atarla al polo NEGATIVO de la pila, empleando
otro alambre de estafio.

Preparar en un vaso de precipitados de 250 ml, una solucién de sulfato de cobre (15 g en 200 ml
de agua destilada) y afiadir 15 ml de acido sulfdrico concentrado. Introducir luego los dos electrodos
y esperar. Cuando se observe la capa de cobre electrodepositada sobre la cucharilla, sacar ésta de la
celda electrolitica y secarla en estufa a 100 °C durante 10 6 15 minutos. Volver a pesarla. La diferencia
de pesos entre la cucharilla al final de la practica y al principio corresponderd a la cantidad de cobre
electrodepositado. A partir de este dato, y conociendo el tiempo que ha durado la electrodeposicion,
puede calcularse la intensidad de corriente circulante en la celda.

6. Cuestiones

I. Anotar los pesos de la cucharilla y varilla de cobre antes y después de la electrodeposicion.

2. Desarrollar los célculos necesarios para calcular la intensidad de corriente circulante por la cel-
da electrolitica.

3. ;De qué manera podriamos llevar a cabo una deposicion “espontinea” de cobre (sin el concur-
so de una fuente externa de energia) sobre otro metal? Describir el proceso y su mecanismo. ;Qué
otros ejemplos de deposiciones espontineas de unos metales sobre otros se podrian mencionar, de
acuerdo con los datos de la tabla de potenciales de reduccién estandar? (Practica de formacién de di-
ferentes cristales metélicos).
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CAPITULO ﬂ@

CROMATOGAFIA EN CAPA
FINA Y COLUMNA

SEPARACION DE LOS COMPONENTES
DE TINTAS COMERCIALES, CATIONES
METALICOS Y PIGMENTOS VEGETALES

1. Introduccioén

La cromatografia en placa fina (CPF) es la técnica de separacion e identificacion de sustancias qui-
micas por la diferente retencién que experimentan los componentes de una mezcla al ser mas o me-
nos adsorbidos por los componentes de una fase fija cuando son arrastrados por un disolvente. Este
adsorbente, generalmente con un adhesivo, se deposita sobre una hoja de vidrio o de otro material
que actlla como soporte inerte de la capa.

Intervienen los fenédmenos de adsorcién y disolucion; por consiguiente, es fundamental tener en
cuenta la polaridad (tanto de las sustancias a arrastrar como del disolvente) si queremos tener una
buena separacién.

El disolvente debe encontrarse en un recipiente cerrado (camara de cromatografia); en contacto
con la placa de cromatografia, asciende y arrastra las sustancias. Al avanzar disuelve los componentes
y los mueve a velocidades distintas.

La técnica, en forma generalizada, comprende:
— Preparacion del disolvente.

— Preparacion de la cdmara de cromatografia.
— Desarrollo del cromatograma.

— Secado.
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Practicas de Quimica

— Revelado de las sustancias separadas.
— Estudio del Rf.

La maxima altura alcanzada por el disolvente en su avance se denomina frente del disolvente y pue-
de utilizarse como referencia para expresar las distancias relativas recorridas por las diferentes sus-
tancias en un cromatograma. El simbolo utilizado para designar esta distancia relativa es el Rf y se de-
fine como:

El cociente entre la distancia recorrida por una sustancia (0 por cada componente) desde el origen (d) y la
distancia del origen al frente del disolvente (h).
Rf = d/h

El valor méximo que puede tener el Rf es |, por lo que en general, como el denominador es siem-
pre mayor que el numerador, el Rf deberia ser un decimal (menor que la unidad), pero por comodidad
se suele expresar como porcentaje.

El Rf es una cifra util porque es constante cuando se reproduce el experimento en todas las condi-
ciones y es tan caracteristico y descriptivo de un compuesto como puede serlo el punto de fusién.
Por supuesto, el Rf de un compuesto dado sera diferente para distintos disolventes, pero ello consti-
tuye una ventaja, puesto que asi es posible caracterizar a un compuesto mas especificamente regis-
trando sus Rfs en varios disolventes.

Algunos factores que afectan al Rf son: el grado de pureza del adsorbente, la concentracién del
ambiente de la cdmara y la temperatura.

Si se va a utilizar un cromatograma para hallar el Rf, hay que marcar siempre (con lapiz y nunca con
tinta) dos lineas o puntos: a) lugar donde se deposita la muestra; y b) inmediatamente después de re-
alizar el cromatograma, el frente del disolvente.

2. Obijetivos

Familiarizarse con técnicas de separacién de sustancias y acercarse a los métodos modernos de
analisis.

Presentaremos cuatro experiencias de facil ejecucién para que cada profesor, en funcién del ins-
trumental y reactivos disponibles, realice la que considere mds oportuna.

— Mostrar la separacion de los componentes de tintas comerciales.

— Observar la separacién y comportamiento de distintos metales.

— Separacién y obtencién de los componentes coloreados de plantas verdes y otros vegetales
(clorofilas, xantofilas, carotenos...) por cromatografia en placa fina y cromatografia en columna.

3. Material y reactivos

— Cémara cromatogrifica o tarros de cristal con tapa.
— Placas de cromatografia (tipo portas).

— Mortero.

— Tubos largos provistos de tapén.

— Pipeta de 25 ml.

— Pipeta de 10 ml.

— Micropipetas.

— Bureta.

— Arena de mar.

— Tintas comerciales (marron, azul real, escarlata, verde y negra).
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Cromatografia en capa fina y columna

— Hojas de arboles, hierba, plantas verdes y rojas.
— Acetona.

— Acido acético glacial.

— Algodon.

— Amoniaco.

— Dimetilglioxima.

— Etanol.

— Eter dietilico.

— Eter de petréleo.

— n-butanol.

— Soluciones 0,05M de nitratos, cloruros y sulfatos de niquel, cobalto, cobre, cadmio y mercurio.
— Sulfato sédico.

— Sulfuro de amonio.

— Agua destilada.

4. Procedimiento experimental

Separacion de los colorantes de tintas comerciales

Poner 10 6 15 ml de disolvente (n-butanol:etanol:amoniaco 2N en la proporcién 6:2:2 6 bien n-bu-
tanol:acido acético glacial:agua 12:3:5) en la camara y cerrar herméticamente.

Mientras el vapor se distribuye por la cdmara, preparar las cromatoplacas de la siguiente manera:

— Marcar con un lapiz aproximadamente a | cm. de la base (borde inferior) una linea paralela a di-
cho borde y colocar una microgota de cada una de las tintas sobre dicha linea espaciadas un mi-
nimo de | cm., asi como una mezcla de dos o méas de ellas. Para realizar mezclas, debe estar
seca la gota anterior.

— A los 10 minutos, introducir la cromatoplaca en la cdmara y volver a cerrar.

Comienza a funcionar el cromatograma, que se observa a través de las paredes transparentes. Vigi-
lese el comienzo del flujo del disolvente a partir del origen y véase como los pigmentos empiezan in-
mediatamente a separarse.

Aproximadamente a los 45 minutos, sacar el cromatograma, marcar el frente del disolvente y estu-
diar el Rf.

Analisis cualitativo de cationes metalicos

Realizar los primeros pasos como en el experimento anterior, afiadiendo a la camara el solvente
compuesto por ACETONA: HCI 6M, 4:1 (v:v). Aproximadamente a los |5 minutos introducir la cro-
matoplaca a la que se ha incorporado una microgota de las sales a a analizar.

Sacar las placas a los 35 minutos y secarlas al aire durante |0 minutos.

En una camara de un litro, depositar un vaso de precipitados de 30 ml que contenga 5 ml de hidré-
xido aménico e introducir las placas de cromatografia. La mancha donde estd el cobre aparecera azul.
Extraer la placa de la cdmara. Afadir una gota de dimetilglioxima sobre la mancha y aparecerd un co-
lor rosa sobre el niquel. Colocar la placa en una camara de sulfuro de amonio similar a la del cobre y
aparecera en la mancha del cadmio un color amarillo palido y el resto de manchas de color marrén o
negro.
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Extraccion de pigmentos vegetales

Una parte fundamental de esta practica es la extraccion de los colorantes de los vegetales. Se toma
un gramo de hojas o flores de cualquier planta, se corta en pequefios trocitos y con arena de mar se
tritura en un mortero durante unos segundos. Se coloca el material molido en un tubo largo provisto
de tapon y se le afiade 3 ml de acetona. Arrastrar lo que queda en el mortero con | ml de acetona. Se
cierra el tubo y se agita vigorosamente durante |5 segundos. Se afiaden 4 ml de agua, se cierray se
agita nuevamente. Posteriormente, se afiade 3 ml de éter de petrdleo, se cierra y agita durante 5 se-
gundos. Dejar reposar para que los disolventes se separen y los pigmentos son arrastrados a la capa
superior (etérea). Se puede observar que el material vegetal ha quedado decolorado.

La fase superior es la que tomaremos como muestra para realizar la C.PE y la C.C.

Cromatografia en capa fina de los pigmentos

Se realiza de la misma forma que los experimentos anteriores empleando como solvente acetona:
éter de petrodleo 1:3 6 éter dietilico: éter de petréleo 2:1.

l s

Cromatografia en columna de los pigmentos

Preparar como columna una pipeta o bureta en la que introduciremos un algodén que llegue hasta
aproximadamente 5 cm de la base.

Rellenaremos de arena de mar hasta cerca de los 10 cm de la parte superior, intentando eliminar
poros (golpeando suavemente sobre el cristal).

Afadiremos como solvente éter de petroleo hasta que empape toda la arena y cerraremos la llave
(bureta) cuando el solvente esté cubriendo toda la columna hasta el limite superior de la arena.

Preparar la muestra lavandola varias veces con agua que se eliminara. Se seca con sulfato sédico y
se filtra a través de algoddn. Con una pipeta, tomar 2 ml de la muestra preparada y depositarla lo mas
suavemente posible sobre la parte superior de la columna (que esta rellena de éter de petroleo).
Abrir la llave e ir ahadiendo pequefias cantidades de solvente, en funcién de la velocidad de separacion
de los componentes de los pigmentos. Se puede observar cémo aparecen distintas bandas, que se re-
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Cromatografia en capa fina y columna

cogen separadas en otros tantos Erlenmeyers. En funcidn del tipo de vegetal empleado como muestra,
podemos encontrar:

Color amarillo-verdoso que se corresponde con clorofila del tipo b; azul-verdoso correspondiente
a la clorofila a; amarillo-naranja que representan las xantofilas; y naranja que se corresponde con los
carotenos.

Nota: Se obtienen mejores resultados empleando gel de silice para relleno de la columna.

5. Cuestiones

I. ;Qué significado tiene el Rf?
2. ;Por qué la camara de cromatografia debe estar cerrada herméticamente?

3. La temperatura es uno de los factores mas importantes para realizar la técnica de la cromato-
grafia. Explicar el por qué.

4. ;Cual es la diferencia entre la C.PF. y la C.C. en relacién a los experimentos realizados?

Nota: Cuidado con las sustancias que se emplean como solventes, son altamente inflamables.
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CAPITULO ﬂ@

SUSTANCIAS IONICAS Y COVALENTES

CONDUCTIVIDAD

1. Introduccién

Los compuestos idnicos son solidos de altos puntos de fusidn, que se disuelven en disolventes po-
lares como el agua y que fundidos o disueltos conducen la corriente eléctrica.

En cuanto a los compuestos covalentes, existe una gran dispersién en cuanto a estado fisico, desde
sélidos con alto punto de fusién como el diamante, hasta gases como el amoniaco o el metano; gene-
ralmente son solubles en disolventes apolares como el benceno, hexano... y ni en estado fundido ni di-
suelto conducen la corriente eléctrica.

Las sustancias iénicas cuando se encuentran en disoluciéon se disocian en iones (aniones con carga
negativa y cationes con carga positiva), en cualquier caso particulas cargadas y como tales susceptibles
de conducir la corriente eléctrica.

Las sustancias covalentes, por el contrario, cuando se disuelven no dan lugar a separacién de car-
gas, por lo que no conducen la electricidad.

Apoyandonos en su aspecto Yy estado fisico, en su solubilidad y en la conductividad de corriente
eléctrica, podriamos caracterizar a las sustancias idnicas y covalentes.

2. Obijetivos

Evaluar la conductividad eléctrica de sustancias idnicas y covalentes y su variacién con la concen-
tracion.
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3. Material y reactivos

— Vaso de precipitados de 100 ml.
— Vasos de precipitados de 50 ml (4).
— Cables de cobre.

— Pilas (tipo petaca de 4,5V 6 9 V).
— Lamparas (del tipo intermitentes de automéviles).
— Cinta aislante.

— Sacarosa.

— Urea.

— Acido sulfurico.

— Acido nitrico.

— Hidroéxido barico.

— Hidréxido sédico.

4. Procedimiento experimental

Para este tema, se han preparado dos experiencias que son:

Electrolitos y no electrolitos.

Preparar una instalacion como la que indica la figura.

1oV

Manuel FERNANDEZ GONZALEZ: Introduccion a la Quimica superior. Experiencias y ejercicios, Anaya, Salamanca, 1972.
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Sustancias ionicas y covalentes

Raspar los hilos terminales para que haya buen contacto entre las disoluciones y el cobre. La co-
rriente alterna de |10 V puede utilizarse, asi como una bombilla de 25 w. (también puede montarse el
circuito con una pila de linterna y una bombilla del mismo uso).

Se ponen 40 ml de agua destilada en cada uno de los cuatro vasos de precipitados de 50 ml y se les
agrega:

al 1.° un azucarillo (sacarosa)
al 2.° 0.5 ml de 4cido nitrico
al 3.°2 g de urea

al 4.° | g de hidréxido sédico

Una vez disueltos, se comprueba si existe paso de corriente con el dispositivo de la figura. Resulta
muy interesante hacer mediciones de intensidad, resistencia y voltaje con un tester. El paso de co-
rriente se comprueba por la luminosidad de la [ampara o con el tester, y podemos comprobar la va-
riacién de la intensidad con la concentracion cuando al segundo vaso le vamos afadiendo 0.5, I,... ml
de acido nitrico.

Pueden conectarse dos pilas en serie y analizar los resultados.

También puede variarse la distancia de los electrodos en la disolucién y discutir los resultados.

Eliminacion de los iones en la disolucién por formacion de un precipitado.

Se preparan 50 ml de disolucién 0.4 M de acido sulfurico. Se hierven 50 ml de agua destilada, se re-
tiran de la placa y con el agua muy caliente se disuelven 3.15 g de hidréxido de bario octohidratado.
Filtrar si es necesario, recoger el filtrado en un vaso de 100 ml y comprobar si conduce corriente.
Afiadir el sulfarico preparado poco a poco, hasta que la limpara se apague. Si seguimos afiadiendo sul-
furico, la lampara volvera a encenderse, cada vez con mayor intensidad.

5. Cuestiones

Anotar las observaciones hechas y explicar los resultados.

Escribir las ecuaciones correspondientes a las reacciones quimicas que se producen.
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CAPITULO ﬂ @}

ESTUDIO DEL EQUILIBRIO QUIMICO,
DESPLAZAMIENTO DEL MISMO Y
SOLUBILIDAD DE UN GAS

BEBIDAS CARBONICAS

1. Introduccién

Una sencilla botella de agua con gas a la que no se haya afiadido colorantes, aromatizantes ni otros
aditivos, junto con un indicador 4cido-base nos proporciona una demostracién visual y muy didactica
acerca de los equilibrios y de la solubilidad de gases en liquidos.

2. Objetivos

Demostrar el efecto de la presién y temperatura sobre la solubilidad de un gas.

Aplicar el principio de Le Chatelier sobre desplazamiento del equilibrio en tres equilibrios quimicos.

3. Material y reactivos

— Botella de agua con gas y sifén.
— Papel universal de pH o pHmetro.
— Indicadores: Mixto n.° 5, Rojo de Metilo, 4-Nitrofenol, Azul de Bromotimol.

— Bafio de hielo.
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— 3 vasos de precipitados de 50 ml.

— | vaso de precipitados de 200 ml.

4. Procedimiento experimental

Enfriamos un sifén y una botella de agua mineral con gas en un bafio de hielo y agua. Ponemos so-
bre los dos primeros vasos de 50 ml unos 35 ml de sifén y sobre el tercero aproximadamente 35 ml
de agua con gas. Medimos el pH de cada uno de ellos. Afadimos al primer vaso 3 gotas de Indicador
Mixto n.° 5, y sobre los otros dos 3 gotas de Rojo de Metilo. Con ayuda del vaso grande trasvasamos
repetidas veces el contenido de cada vaso, con objeto de desgasificar, hasta que vire el indicador. Me-
dimos el pH de los tres vasos. Ailiadimos al primer vaso 6 gotas de 4-Nitrofenol y otras 6 gotas de
Azul de Bromotimol sobre los otros dos vasos. Los llevamos a ebullicién sobre una placa y volvemos
a medir el pH de cada uno de los vasos.

Nota: anotar tanto los pH como los colores obtenidos en cada paso.
El fundamento tedrico de la experiencia es el siguiente:

El anhidrido carbdénico CO2 es soluble en agua como lo demuestran las botellas de gaseosa, sifén,
cava..., pero es un hecho menos conocido que su presencia da lugar a una serie de reacciones de equi-
librio como:

CO, (@ + HO() < CO,(aq) (1)

CO2 (aq) + HZO () < H2C03 (aq) (2)
H2CO3 (aq) + HZO Ny <« H3O+ + HCO3' (aq) (3)
La concentracién de equilibrio es la mostrada inicialmente. Cuando el liquido se calienta, la solubi-
lidad del CO2 decrece.

Cuando por agitaciéon se permite el escape del gas los tres equilibrios acoplados cambian. El des-
plazamiento hacia la izquierda de las reacciones hace que el pH suba.

Dado que cierta cantidad de CO, permanece disuelta a temperatura y presion ambiente, se requie-
re un calentamiento a altas temperaturas para conducir fuera al gas residual; el pH entonces vuelve a
subir.

5. Cuestiones

I. En la introduccién se comenta que para la practica, el contenido de la botella no debe tener
afiadidos colorantes, aromatizantes, etc. ;Por qué?

2. Al abrir una botella de cava o champan siempre se desprenden burbujas. ;Por qué?

Menor cantidad de burbujas se obtienen cuando la botella esta mas fria. ;Por qué?

3. Explicar por qué el pH del agua destilada que se deja destapada es acido.




CAPITULO ﬂ@
DESTILACION

GRADO DE ALCOHOL Y
VOLATILES DE UN VINO

1. Introduccién y fundamento

La destilacién es la operacion que se realiza para separar una mezcla de dos liquidos miscibles, o
una disolucién de sélido en liquido. Consiste en el calentamiento a ebullicion de la mezcla y la poste-
rior condensacion de los vapores formados. El liquido que se obtiene en la condensacién sera mas
rico en el componente mas volatil que el liquido que permanece en el matraz.

Si destilamos un vino se puede observar, como minimo, la aparicion de dos fracciones; alcohdlica la
primera, ya que el etanol tiene un punto de ebullicién de 78°C; acuosa la segunda, que permanece en
el matraz. Esta separacidn no es nunca perfecta, y siempre se obtiene una mezcla de ambas. Se obtie-
nen mejores resultados, realizando el fraccionamiento (separaciéon de sustancias) con la destilacion
fraccionada o rectificacion.

2. Objetivos
Conocer una técnica de separacion que se utiliza frecuentemente en los laboratorios de quimica y

en la industria, como en la obtencién de agua destilada, de licores destilados (brandy, whisky...) y en la
separacion de numerosos compuestos organicos.
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Termometro

Matraz
de destilacion

Refrigerante

Erlenmeyer

Manuel FERNANDEZ GONZALEZ: Introduccidn a la Quimica superior. Experiencias y ejercicios, Anaya, Salamanca, 1972.

3. Material y reactivos

— Equipo de destilacion.
— Picnémetro.

— Vino, cerveza u otra bebida alcohdlica.

4. Procedimiento experimental

A nivel general y en folletos especificos de casas comerciales de laboratorio, el alumno debera:

a) Tomar nota de los tipos de matraces, de refrigerantes, tipos de calefactores y de destiladores.
Conocer las uniones de las piezas de vidrio, esmeriladas, machihembradas...

b) Montar y desmontar diversos aparatos de destilacion.
c) Realizar esquemas del instrumental de destilacion mas sencillo.
d) Destilacion de un vino. Determinacion del grado de alcohol.

Esta determinacion sirve para cuantificar el grado alcohdlico de vinos, cervezas, sidras... sin mas
que tener en cuenta que para bebidas espumosas como cerveza, cava, etc., debe eliminarse previa-
mente el CO, libre, trasegdndolas repetidamente entre dos vasos de precipitados.

Transferir 100 ml de la bebida alcohélica al matraz de destilacion y diluir a 150 ml con agua destila-
da. Aiadir unas perlas de vidrio o unos trozos de porcelana porosa, para evitar que la ebullicion se re-
alice a borbotones.
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Montar el equipo de destilacion de la figura.

Destilacion

La calefaccion debe mantenerse de tal modo que la destilacion sea lenta, pero sin interrupciones.
Observar a qué temperatura comienza a destilar el alcohol. El destilado lo recogemos en un matraz
aforado de 100 ml, hasta las proximidades del cuello, enrasamos con agua destilada y agitamos.

Pesamos el picnémetro vacio y seco.

Llenamos el picnémetro de agua destilada y lo pesamos.

Llenamos el picnémetro con la disolucién alcohdlica destilada y lo pesamos.

El peso especifico del destilado sera:

Pe. del destilado =

Peso del destilado en el picnémetro

Peso del agua en el picnémetro

Leemos en la tabla el porcentaje en volumen de alcohol en el destilado correspondiente a su peso

especifico.

Este es el grado de alcohol de la muestra.

Tabla alcoholimétrica

% C,H.,OH en volumen

Peso especifico

% C,H,OH en volumen

Peso especifico

O VW 00 N o 1 A W N

N —

170000
09985
09970
09956
09941
09927
09914
0’9901
0°9888
09875
0°9862
0’9850
09838

13
14
I5
6
17
18
19
20
21
22
23
24
25

0°9826
09814
09802
09790
09778
09767
09756
09744
09733
09721
09710
09698
09686
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CAPITULO 1

DIVERSAS REACCIONES ORGANICAS

REACCIONES ORGANICAS

I. Introduccion

En cualquier laboratorio, sea industrial o de un centro de ensefianza, pueden realizarse ingentes can-
tidades de reacciones organicas. Nosotros hemos elegido una pequefia muestra de reacciones sencillas.

2. Objetivos
Reacciones de alquenos: adicion y oxidacion (I y 2).
Inercia reactiva de los alcanos (1 y 2).
Oxidacién de alcoholes (3).
Esterificacion (4).
Acidez de fenoles (5).
Formacién de iminas a partir de aldehidos y cetonas (6).
Hidrolisis de derivados de dcidos carboxilicos (7).

3. Fundamento teodrico

I. Los halégenos cloro y bromo reaccionan suavemente con alquenos para dar trans diahalogenuros veci-
nales como productos de adicién.
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Br
+ Br:
———
Br
CIOH
+ Cl
———
OH

Esteban SANTIAGO y Félix M. GoNi: Fundamentos de Quimica Orgdnica, Pamplona, EUNSA, 1973.

Su interés especial es que han contribuido a aclarar en parte la cuestion del ataque del nucledfilo
por el lado opuesto al del electréfico. En efecto, la adicion del bromo o del CIOH al ciclohexeno dan
lugar a las moléculas de trans |,2-dibromociclohexano y trans 2 clorociclohexanol.

2. Por oxidacién moderada con permanganato potdsico, las olefinas se transforman en glicoles.

| | KMnO, | |

C=C _C-C-

L o L
0°C OH OH

Si la oxidacion es mas enérgica, los productos de la oxidacién son cetonas y acidos. En las reaccio-
nes | y 2 se aprecia la inercia quimica de los alcanos.

3. Oxidacion de alcoholes con dicromato en medio dcido.

8H* + Cr,0.* + 3C,HOH — 2CP* + 3CH,0 + 7H,0

naranja verde

4. Reaccién de esterificacion.

Acido mas alcohol da lugar a éster mas agua, por formacién del enlace éster entre el grupo carbo-
xilo del acido y el hidroxilo del alcohol.

o o
7

CH: —C + CH: —OH = CH: —C + H.0
N

N\

/

OH O — CH:s




Diversas reacciones orgadnicas

5. Los fenoles muestran cardcter dcido en presencia de bases fuertes.

OH + NaOH 0” Na + H.O

Fenato sédico (fendéxido)

Esteban SANTIAGO y Félix M. GoNi: Fundamentos de Quimica Orgdnica, Pamplona, EUNSA, 1973.

6. Los aldehidos y cetonas reaccionan con las aminas, para dar iminas, conocidas como bases de Schiff.

9 (I)I CH, — NH, * CIH I(I) {\II - CH,
CH, - C-C-CH, »CH, - C - C - CH,
(2,3 butanodiona) BASE (3 metilimino — 2 butanona)

El hidrocloruro de metilamina reacciona con hidréxido sédico para formar metilamina ya que este
producto es gas a temperatura ambiente y al formarse “in situ” reacciona con la cetona.

La 2,3 butanodiona se encuentra en la mantequilla, la metilamina se encuentra en el cangrejo y
otras especies marinas y la 3 metilimino 2 butanona tiene aroma a maiz tostado.

7. Los derivados de dcidos carboxilicos tales como ésteres, amidas, halogenuros de acilo y anhidridos, ex-
perimentan una reaccién de hidrélisis, dando lugar al 4cido correspondiente.

4. Material y reactivos

Dado que vamos a realizar diferentes reacciones quimicas, expondremos el material y reactivos
para cada una de las experiencias anteriormente citadas.

Experiencias | y 2:
— Tubos de ensayo (4).
— Cuentagotas.
— Hexano (2 ml).
— Ciclohexeno (2 ml).
— Disolucién de bromo en tetracloruro de carbono (2 gotas).
— Disolucién de permanganato potasico.

Experiencia 3:
— Tubo de ensayo (1).
— Acido sulfarico 6 M (10 ml).
— Dicromato potasico 0,1 M (0,8 ml).
— Etanol (I ml).

Experiencia 4:
— Tubos de ensayo (2).
— Etanol (2 ml).
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— Acetato de sodio (I g).
— Acido sulfarico concentrado (I ml).

Experiencia 5:
— Tubo de ensayo (1).
— Cuentagotas.
— Fenol (0,5 g).
— Hidroéxido sédico al 5% (1 ml).
— Acido clorhidrico concentrado (5 gotas).

Experiencia 6:
— Tubo de ensayo con tapén ().
— 2-3 butanodiona (0,43 g).
— Clorhidrato de metilamina (0,33 g).
— Hidroéxido sédico 5 M (1 ml).
— Etanol (I ml).

Experiencia 7:
— Tubo de ensayo (1).
— Cloruro de benzoilo (3 gotas).

Deberemos tomar las pipetas adecuadas para cada una de las experiencias.

5. Procedimiento experimental

I. Adicién de bromo

La adicién del bromo da lugar a la ruptura del doble enlace. En dos tubos de ensayo que contengan
respectivamente | ml. de hexano y | ml. de ciclohexeno, se afiaden dos gotas de disolucién de bromo
en tetracloruro de carbono. Con el hexano, el bromo no reacciona y queda de color naranja, mien-
tras que con el ciclohexeno se forma la reaccion de adicién y el color rojo-naranja del bromo desapa-
rece y queda transparente.

2. Adicién de permanganato potdsico

En dos tubos de ensayo que contengan, respectivamente | ml. de hexano y | ml. de ciclohexeno,
se anade gota a gota disolucion de permanganato potasico. El ensayo es positivo cuando desaparece el
color violeta intenso del permanganato y aparece un color marrén debido al éxido de manganeso.
{Qué tipo de reaccién ha tenido lugar?

3. Oxidacién de alcoholes
A un tubo de ensayo que contenga |0 ml de acido sulfurico 6M, se afiade 0,8 ml de dicromato po-

tasico 0,IM; a esta solucién anaranjada se afiade lentamente y sin agitar | ml. de alcohol etilico, apare-
ciendo color verdoso en la parte superior.

4. Esterificacién
Colocar en un tubo de ensayo | g de acetato de sodio sélido y 2 c.c. de etanol, a continuacién

agregar | c.c. de acido sulfarico concentrado. Observar el caracteristico buen olor de muchos ésteres
como el acetato de etilo.
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5. Acidez de fenoles

En un tubo de ensayo se mezclan una punta de espatula de fenol y 20 gotas de hidréxido sédico di-
luido al 5%. El fenol se disuelve formando una sal sédica. A continuacion se afiaden 5 gotas de acido
clorhidrico concentrado, observandose que aparece un aceite. Explicar este resultado.

6. Formacién de iminas a partir de aldehidos y cetonas

Mezclar 0,43 g (5 mmol) de 2-3 butanodiona y 0,33 g (5 mmol) de clorhidrato de metilamina en un
tubo de ensayo con tapén. Afadir lentamente una mezcla de | ml. de hidréoxido sédico 5SMy | ml. de
etanol al 95% y tapar el tubo; se desprende calor y el color cambia. Después de ligera agitacion du-
rante | minuto se levanta el tapdn y se aprecia el olor a maiz tostado del 3 metilimino 2 butanona.

1. Hidrdélisis de derivados del grupo carboxilo
En un tubo de ensayo se mezclan 3 gotas de cloruro de benzoilo (manejar en vitrina o cdmara de

extraccion) con 2 ml de agua, calentando unos minutos. Al enfriar, se cristaliza un sélido blanco. ;De
qué compuesto se trata’
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CAPITULO ﬂ?

CONSERVACION DE LA MATERIA.
LEYES FUNDAMENTALES

CONSERVACION DE LA MASA

1. Introduccién

La ley de la conservaciéon de la masa es uno de los primeros principios introducidos en cualquier
curso de Quimica. Los estudiantes aprenden que durante una transformacién quimica no se detecta
incremento o descenso en la cantidad de masa total en un sistema.

Debido a que la cantidad de materia puede ser determinada facilmente por medida de su masa,
esta ley puede ser demostrada y comprobada siguiendo la masa total de un sistema durante el curso
de una reaccién quimica.

2. Objetivos

Comprobacién de la ley de conservacién de la masa. Célculo de masas y volimenes de gases.

3. Material y reactivos

— Balanza.
— Erlenmeyer de 250 ml.
— Globo.
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— Carbonato calcico (6 g).

— Acido clorhidrico 2 M (150 ml).

4. Fundamento tedrico

La dnica reaccion quimica que tiene lugar es:

CaCO, + 2HCI — CaCl, + CO, + H,0

5. Procedimiento experimental

Para esta practica de conservacién de masas vamos a presentar tres demostraciones:

Demostracion |

Se pesan sobre papel de aluminio 2 g de carbonato célcico. En un matraz Erlenmeyer de 250 ml
(previamente pesado) se colocan 50 ml de HCI 2 M. Se pesa en la balanza el matraz con el 4cido. So-
bre la balanza, se afiade al matraz el carbonato de calcio y se comprueba el descenso de la masa; es
posible que haya que retirar el matraz de la balanza para agitarlo suavemente.

En unos dos minutos se comprueba que la reduccién de masa es de unos 0,6 g, debido a la pérdida
de didxido de carbono. En este punto, los estudiantes pueden ser invitados a calcular la cantidad teo-
rica de CO, que deberia producirse durante la reaccion (0,88 g) y explicar la variacion frente a la pér-
dida de masa observada, la cual se debe a que el didxido de carbono es soluble en agua y cierta canti-
dad de gas permanece en la disolucion.

Demostracion |1

Se pesan 2 g de carbonato célcico sobre papel de aluminio y se transfiere sin pérdida de masa al in-
terior de un globo. La boca del globo se ajusta cuidadosamente al cuello del matraz, estando seguro
de que no cae nada de carbonato en el acido (50 ml de HCI 2 M) depositado anteriormente. El frasco
se coloca en la balanza y se anota su masa. Deberemos levantar el globo para que el carbonato caiga
sobre el acido, pero antes, reflexionamos que:

“Como el diéxido de carbono no tiene escape, no se producira pérdida de masa, ;correcto?”.

Levantamos el globo cuidadosamente para que todo el carbonato caiga sobre el acido y compro-
bamos en la balanza que nuestra suposicion no es la correcta, puesto que se produce una pérdida de
masa de unos 0,5 g. ;Donde esta la contradiccion?

Medimos la masa de aire desplazada por el globo, para lo que necesitamos la densidad del aire
(0,0012 g/ml a 20°C) y el volumen del globo (aproximadamente 400 ml) que podemos sacar con una
cinta métrica flexible o sumergiendo el globo en un gran vaso lleno de agua hasta el borde y viendo la
cantidad de ésta que se desplaza.

La masa calculada de aire desplazado es igual a la pérdida de masa observada durante la reaccién
(aproximadamente 0,5 g) La explicacion es sencilla recordando el principio de Arquimedes: todo cuer-
po sumergido en un fluido experimenta un empuje vertical y hacia arriba igual al peso del volumen de fluido
desalojado.

Demostracion Ill
En un matraz Erlenmeyer de 250 ml se colocan 50 ml de HCI | M. Se pesan 0,4 g de carbonato de

calcio en un vial de plastico o de vidrio que sea suficientemente pequefo para poder ser introducido
por la boca del matraz. El vial se baja cuidadosamente al interior del Erlenmeyer de manera que no
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vuelque sobre el acido; podemos ayudarnos de unas pinzas, de hilos e incluso colocar en su interior
una pequefia piedra. Se tapa firmemente el Erlenmeyer con un tapén y el conjunto se pesa en la balan-
za.

Lo retiramos, agitamos suavemente para que vuelque el vial y el acido y el carbonato se pongan en
contacto. Se vuelve a pesar en la balanza observando si hay pérdida de masa.

Se pone en esta demostracion menos cantidad de carbonato que en las anteriores, ya que se gene-
ra una sobrepresion en el interior del matraz y habra que tener cuidado con el tapén, tanto durante la
experiencia como al quitarlo después.

6. Cuestiones

Disefiar un esquema que nos permita medidas de temperaturas y/o presiones en el que podamos
relacionar todas las variables de la ecuacion de los gases (PV = nRT).

DEMOSTRACION DE LA LEY
DE CHARLES

Ley de Charles: Si no se modifica la presién, el volumen ocupado por un gas es proporcional a la
temperatura absoluta (V = kT).

A una Temperatura T, el gas ocupa un volumen V, (V, = kT,) para otra temperatura ocuparé otro
volumen (V, = kT,), dividiendo las dos ecuaciones,

VIV, =T,/T,

Es obvio que cuando se calienta un gas se expande y cuando se enfria se contrae.

Material y reactivos

— Erlenmeyer de 750 ml.
— Pinzas de crisol.
— Globo.

— Mechero Bunsen.

Procedimiento experimental

Se coloca la boca de un globo taponando la boca del matraz de 750 ml. Se sujeta el cuello del ma-
traz con unas pinzas de crisol, se inclina y se calienta su mitad inferior sobre la llama del mechero Bun-
sen. Mantener el globo lo mas lejos posible del mechero. En poco tiempo el globo se hincha. Cuando
ha adquirido un volumen adecuado, se deposita el matraz sobre un pafio y al enfriarse el globo se des-
hinchara. Como cuestion puede pensarse en disefiar dispositivos que nos permitieran hacer medidas
de volUmenes, temperaturas, presiones, densidades de gases...
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CAPITULO ﬂ

REACCIONES EXOTERMICAS Y
ENDOTERMICAS

INTRODUCCION

Las reacciones quimicas suponen un proceso en que se produce una reordenacién de atomos, con
rotura de enlaces y formacién de otros nuevos. Este es un aspecto parcial de la reaccion, ya que el
otro aspecto (tan importante como el anterior) lleva implicito un cambio energético entre los estados
inicial y final. Algunas reacciones discurren con desprendimiento de calor del sistema hacia el exte-
rior: son las reacciones exotérmicas; en otras reacciones sucede el proceso inverso: seran las reacciones
endotérmicas

Objetivos

Son objetivos de las practicas recogidas en este apartado: Distinguir entre reacciones exotérmicas
y endotérmicas. Comprender y aplicar el concepto de entalpia; aplicar la ley de Hess a diversos pro-
cesos. Introduccién cualitativa del concepto de entropia. Aplicacion de la energia libre a la determina-
cién de la espontaneidad de una reaccién. Realizaremos en el cuaderno tres demostraciones: proceso
endotérmico, calor de disolucién del acido sulfurico y calor de neutralizacion.

REACCION ENDOTERMICA

1. Material y reactivos

— Hidroéxido barico octohidratado (16 g).
— Cloruro amonico (5.5 g) 6 nitrato aménico (8.5 g).
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— Vaso de precipitados de 50 ml.
— Termémetro de —38 a +50°C.

— Pequefio bloque de madera.

2. Procedimiento experimental

Colocar las cantidades pesadas de hidroxido de bario y de cloruro aménico en un Erlenmeyer, agi-
tar suavemente para mezclar los reactivos. En unos 30 segundos el olor a amoniaco puede ser detec-
tado y se forma una apreciable cantidad de liquido. Notaremos que el frasco se enfria y que la hume-
dad ambiental se condensa en su exterior.

La temperatura de la mezcla cae desde la temperatura ambiente (22°C) hasta unos —25 6 —30°C
en unos minutos después de la mezcla y permanece por debajo de —20°C durante varios minutos.

El cambio de temperatura debe medirse con el termémetro.

Para dramatizar mas el efecto, mojar un trozo de madera con unas gotas de agua y colocar el fras-
co de reaccion sobre él; el agua se hiela y al levantar el frasco se levanta también el bloque de madera.

Nota: Evitar respirar el amoniaco y el contacto con la piel de los reactivos.

3. Fundamento teodrico

La reaccion que visualiza un proceso endotérmico e ilustra la interaccién entre el cambio de ental-
pia y entropia en reacciones quimicas espontaneas es la siguiente:

Ba(OH),.8H,0 (s) + 2NH,Cl(s) — BaCl,2H,0 (s) + 2NH, (aq) + 8H,0 ())
Ba(OH)2.8H,0 (s) + 2NH,NO, (s) — Ba(NQ,),.2H,0 + 2NH, (aq) + 10 H,0 ())
Para que un proceso tenga lugar espontaneamente a temperatura y presion constantes, el cambio

de energia libre calculado segun la reaccion A G = A H —T A S debe ser negativo.

Dado que para una reaccién endotérmica AH es positivo ya que absorbe calor, para que la reaccién
sea espontanea, el incremento de entropia debe ser suficiente para compensar el término positivo.

En la reaccién que nos ocupa, el gran incremento de entropia esta relacionado con el incremento
en el nimero de particulas presentes y con sus estados fisicos, ya que a partir de dos sélidos se ob-
tiene un sélido mas amoniaco acuoso y agua; por consiguiente, aumenta considerablemente la entro-
pia y el desorden.

Tabla de datos termoquimicos

Sustancia AH°, (KJ/mol) $%0 (J/molK) C°P (299) (J/molK) AG®, (KJ/mol)
Ba(OH),8H,0O(s) -3342 427 - —2793
Ba(NO,), (s) -992°07 214 151’4 —796'72
BaCl, 2H,0 (s) —-1460’1 203 162°0 —-1296’5
NH,NO, (s) -365’6 I50°1 139 -184°0
NH,CI (s) -3144 94'6 84’1 —203°0
H,O (1) —285’83 6991 753 2372
NH; (aq) -8029 11 - —26’6
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Reacciones exotérmicas y endotérmicas

A partir de los datos termoquimicos que vienen en la tabla encontramos que los valores estandar
de los cambios de entalpia, entropia y energia libre para la reaccién son:

AH® .o = 63'6 Ki/mol
AS° 0 = 368 J/molK

AG®,, = —47'7 Kiimol

4. Cuestiones

Calcular los cambios de los valores estandar de entalpia, entropia y energia libre para la reaccion
del hidroxido barico octohidratado con el nitrato de amonio, seglin la reaccién descrita en el punto
del fundamento teérico.

Practicq
/E
( CALOR DE DILUCION DEL
NS ACIDO SULFURICO

1. Material y reactivos

— Vaso de precipitados de 200 ml.

— Vaso de precipitados de 100 ml.

— Aislante de poliuretano (goma espuma).
— Termémetro de 0 - 100°C.

— Varilla de vidrio.

— Acido sulfirico concentrado.

2. Procedimiento experimental

Montar el dispositivo como viene en la figura. Colocar dentro del vaso 60 ml de agua destilada y
medir su temperatura. Afiadir cuidadosamente 6 ml. de acido sulfirico concentrado (96%), agitar bre-
vemente con una varilla de vidrio y medir la maxima temperatura alcanzada.
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Termometro de 0-100°C.

tapa de poliestireno

vaso de 20 mls.

aislante de poliestireno ——1——

vaso de 600 mls.

3. Fundamento tedrico

La dilucién del acido sulfurico concentrado libera considerable energia. La reaccién puede escribir-
se como:

H,S0, (96%) + nH,O — H,SO, (dil)
donde n = moles de agua / moles de sulfurico.

El dcido sulfirico concentrado contiene aproximadamente el 96% de SO4H2, tiene una densidad de
1,84 g/ml a 25 °C y una capacidad calorifica de 1,4 }/g K.

Cuando 6 ml de écido sulfurico 18 M son afiadidos a 60 ml de agua, el calor de dilucién es -6.63 K,
conclusion a la que llegamos mediante los siguientes célculos:

| ml. de acido sulfurico concentrado contiene aproximadamente 0,07 g de agua y 1,77 g de 4cido,
lo que corresponde a una relacion de moles n = 0,2. El calor de formacién del acido en 0,2 moles de
agua es de —822,6 Kj/mol. Dado que 6 ml de 4cido 18 M contienen 0,108 moles y que 60 ml de agua
corresponden a 3.33 moles de agua, el valor de n para esta solucién diluida es de n = 31 y el calor de
formacion es de —884,00 Kj/mol.

El calor de dilucién sera:
AH dilucién/mol = AH% H,SO,(aq) en 31 H,O — AH}H,SO,(aq) en 0,2 H,O

= -884,00 — (-822,6) = —61,4 Kj/mol

Dado que son empleados 0,108 moles de acido, el cambio de entalpia sera:
AH disolucién = 0,108 moles . (61,4 Kj/mol) = —6.63 K.

Le corresponde por tanto un incremento de temperatura notable.




Reacciones exotérmicas y endotérmicas

CALOR DE NEUTRALIZACION

1. Material y reactivos

— El mismo material que para la demostracion anterior.
— 2 vasos de precipitados de 50 ml.
— Hidréxido sédico.

— Acido clorhidrico.

2. Procedimiento experimental

Preparamos 40 ml de disolucién de hidréxido sédico 2 M y 40 ml de 4cido clorhidrico 2 M. Medi-
mos la temperatura del 4cido y de la base y procuramos que sean parecidas a la temperatura ambien-
tal (22°C). Utilizamos el mismo dispositivo de la demostracién anterior y sobre el acido afiadimos la
base agitando ligeramente y anotamos la maxima temperatura alcanzada.

3. Fundamento teodrico

El calor liberado corresponde en su mayoria al calor de reaccion, es decir al calor de neutraliza-
cién; habra un minimo porcentaje de calor de dilucién.

La reaccién de neutralizacion es:
Na* + OH- + C + H* — Na* + CI + H,0

Resumiendo: H*(ag) + OH™ (ag) — H,O (lig)
El cambio de entalpia para esta reaccién es de —63,9 Kj/mol.

Existe buena correspondencia con la relacion Q = mc_ AT. Se hace un cdlculo del incremento de
temperatura esperado y se compara con el obtenido experimentalmente.







CAPITULO ﬂ@

REACCIONES DE PRECIPITACION

INTRODUCCION

Las reacciones de precipitacion son muy frecuentes en quimica, asi como los procesos que conlle-
va la separacién del precipitado. El anién carbonato forma precipitado con la mayoria de los cationes,
precipitados que en muchas ocasiones son molestos como las incrustaciones calcireas que se forman
en calderas, aparatos destiladores de agua, tuberias, planchas, etc.

Objetivos

Son objetivos de las experiencias recogidas en este apartado: estudiar las reacciones de precipita-
cion y los procesos de filtracion, lavado del precipitado, secado y manejar el concepto de rendimiento
de una operacion.

Prdacticq

FILTRACION 1

1. Fundamento teorico

Excepto con metales alcalinos, los carbonatos forman precipitado con el resto de metales, por
consiguiente si preparamos dos disoluciones:

Disolucién I: CaCl, en agua CaCl, — Ca™ + 2CI

Disolucién 2: Na,CO, en agua Na,CO, 2 Na" + CO,~

Al mezclarlas: Ca™ +2CIF+2Na"+ CO;” — CaCO, + 2CIF + 2 Na*

!

precipitado

Py
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2. Material y reactivos

— Mechero con tripode y tela metdlica.

— Soporte con aro.

— Vasos de precipitados de 100 ml (2).

— Embudo de vidrio.

— Papel de filtro.

— Capsula de porcelana.
— Estufa.

— Carbonato sodico.

— Cloruro célcico.

— Disolucién de nitrato de plata 0°05 N.

3. Procedimiento experimental

Pesar 2 g de cloruro de calcio y disolver en 40 ml de agua. Pesar 2,10 g de carbonato de sodio y di-
solver en 40 ml de agua. Calentar a unos 50°C ambos vasos. Verter uno en el otro. Esperar a que se

enfrie y filtrar segin el esquema:

h

Lavar el precipitado con 10 ml de agua
destilada varias veces, comprobando que
no hay cloruros ni carbonatos después de
varios lavados, recogiendo unas gotas de las
aguas de lavado filtradas y afiadiéndoles dos
gotas de solucién de nitrato de plata.

El precipitado escurrido, con el papel de
filtro incluido, se recoge en una cépsula de
porcelana y se pone a secar en la estufa a
un temperatura de 100 °. Al dia siguiente se
saca de la estufa, se deja enfriar, se pesa, se
le descuenta el papel de filtro y se obtiene
el rendimiento de la operacién.
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Practicq

FILTRACION 2

1. Fundamento tedrico

Muchos cationes metilicos son estables en medio acido; sin embargo, precipitan sus hidréxidos en
cuanto sube el pH. Sucede con hierro, cobalto, niquel...

Ni** + 2NO,” + Na* + OH- — Ni(OH), + 2 NO,” + Na*

disolucién | disolucion 2 precipitado filtrado

2. Material y reactivos

Igual que en 4.1. y ademas:
— Embudo Buchner.

— Kitasato.

— Trompa de agua.

3. Procedimiento experimental

Pesar |g de nitrato de niquel y disolverlo en 40 ml de agua. Pesar 0’7 g de NaOH vy disolverlos en
40 ml de agua. Seguir todos los pasos de la experiencia anterior excepto a la hora de filtrar, que en
esta experiencia la haremos a vacio, segtn el esquema:

embudo de
Buchner
agua a

presiéon

trompa frasco de matraz
de vacio seguridad quitasato

4. Cuestiones

En ambas experiencias hay un producto que esta en exceso; identificar dicho producto y cuantifi-
car el exceso en que se encuentra.

Si sobre los precipitados obtenidos afladimos 40 ml de acido clorhidrico 4 N, ;qué sucederia?

Formular y ajustar otras reacciones de precipitacion.
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EXTRACCION Y COEFICIENTE DE REPARTO

EXTRACCION Y
COEFICIENTE DE REPARTO

1. Introduccién

Cuando una sustancia se disuelve en dos disolventes no miscibles entre si, la relacién de las con-
centraciones de dicha sustancia en cada uno de los disolventes es constante a una temperatura deter-
minada. Esta constante se llama coeficiente de reparto: k = ¢ /c,

Si tenemos una sustancia soluble en un disolvente, pero mas soluble en un segundo disolvente no
miscible con el anterior, puede extraerse del primero, ahadiéndole el segundo, agitando la mezcla, y
separando las dos fases. A nivel de laboratorio el proceso se desarrolla en un embudo de decantacion.
Es evidente que la extraccidon nunca es total, pero se obtiene mas eficacia cuando la cantidad del se-
gundo disolvente se divide en varias fracciones y se hacen sucesivas extracciones que cuando se afia-
de todo de vez y se hace una Unica extraccion. El proceso tiene repercusién industrial y se emplea en
extracciéon de aceites, grasas y pigmentos.

2. Objetivos

Observacion del equilibrio quimico de una sustancia repartida en dos fases y familiarizacién con
técnicas de laboratorio como la extraccion.

PV
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3. Fundamento teodrico

El yodo poco soluble en agua se extrae de la misma con tetracloruro de carbono.

Una vez efectuada la separacion de las fases se trata de calcular la concentracion del yodo en cada
fase, valorandolo con tiosulfato.

Las semireacciones son:

l, +2e — 21
25,0, -2e — S,0/7

La reaccion total sera: I, + 25,0, — 21" + § O/~

Conocidas las concentraciones, se calcula el coeficiente de reparto por cociente.

2

4. Material y reactivos

— Embudo de decantacion.

— Vasos de precipitados de 50 ml (3).

— Erlenmeyer (2).

— Bureta.

— Soporte con aro, pinzas y dobles nueces.
— Varilla.

— Yodo.

— Yoduro potasico.

— Tiosulfato sédico 0’1 N.

— Tetracloruro de carbono.

— Almidén disolucidn al | % se prepara disolviendo el almidén en agua hirviendo.
—

Separacién de fases en un
embudo de decantacion

Expulsién de gases en un

| ] embudo de decantacion
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Extraccion y coeficiente de reparto

5. Procedimiento experimental
5.1. Extraccién

Se preparan 40 ml de disolucién yodo-yodurada (I, 2 g + Kl 6 g + agua) y se introducen en un em-
budo de decantacion. Se afiaden 30 ml de CCl,, se tapa el embudo y se agita fuertemente, se deja en
reposo y se produce la separacion de fases, siendo la inferior la fase organica; su color violeta es debi-
do a la presencia de yodo. Al cabo de |5 minutos, se quita el tapén del embudo y se recogen en los
tres vasos la fase organica, la interfase que se desecha y la fase acuosa, respectivamente.

5.2. Determinacion del yodo en la fase de CCl,

Se pipetean 10 ml de la fase de tetracloruro de carbono en un Erlenmeyer, se afiaden 4 ml de la di-
soluciéon de almidén al | %, Se valora con el tiosulfato puesto en la bureta. Se agita fuertemente al
principio y durante toda la valoracién para que el yodo pase a la fase acuosa. El final de la valoracién
estard marcado por la desaparicién del color azul del yodo con el almidén, quedando incolora la diso-
lucién. Se anotan los ml de tiosulfato gastados. Se repite la operacién y con estos datos se calcula la
normalidad del yodo en la fase CCl,.

5.3. Determinacion del yodo en la fase acuosa
Se pipetean 10 ml de la fase acuosa en un Erlenmeyer, se afaden 2 gotas de la disolucién de almi-

dén, y se procede a su valoracion con tiosulfato. Se repite la operacién y se calcula la normalidad del
yodo en la fase acuosa.

5.4. Célculo del coeficiente de reparto

¢
k =
)
¢, = normalidad del yodo en la fase CClI,
¢, = normalidad del yodo en la fase acuosa

6. Cuestiones

I. Calcular la normalidad de la disolucién de yodo inicial.

2. De los 2 g de yodo puestos al principio, ;qué cantidad y qué porcentaje se han extraido con el
tetracloruro de carbono?

3. Si hubiéramos puesto 40 ml de tetracloruro de carbono, ;jobtendriamos las mismas normalida-
des?, jla cantidad de yodo extraida seria la misma?

4. Si en vez de hacer una Unica extraccidon con 30 ml de CCI4, hubiésemos hecho dos extracciones
con |5 ml cada una, calcular las cantidades de yodo extraidas cada vez y comprobar que la extraccion
en dos etapas tiene mas eficacia que en una sola etapa.
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