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PRACTICA No. 1 

ANALISIS QUÍMICO CUANTITATIVO

OBJETIVO:  Calcular la cantidad de reactivo necesario para preparar una solución con determinada concentración (% en peso, molar, molal;, formal, normal), preparar una solución y expresar su concentración en las diferentes unidades, preparar una dilución apartir de una de las soluciones preparadas y por último preparar una solución con una cierta concentración porcentual a partir de otras dos soluciones con diferentes concentraciones.

INTRODUCCIÓN:


Los métodos gravimetricos, los cuales se basan en  las mediciones  de masa, son principalmente, de dos tipos:

 
En los métodos de precipitación, el analito  es convertido a un
precipitado  escasamente soluble. Más tarde el  precipitado se filtra, se lava para eliminar las impurezas, se   convierte mediante tratamiento térmico adecuado en un producto de composición conocida, y finalmente se pesa.


En los métodos de volatilización el analito o sus productos de su descomposición  se volatilizan a una temperatura adecuada, el producto volátil se recoge y se pesa o alternativamente , se determina de manera indirecta la masa de producto por la perdida de masa de la muestra.

Sistema disperso o dispersión  es un término general que nos indica que una sustancia contiene a otra, distribuida en su seno en forma de partículas muy pequeñas. En particular hablamos de una solución en donde e! medio de dispersión es el solvente y las partículas dispersas son e! soluto, en la naturaleza se pueden encontrar hasta 9 casos de

sistemas dispersos (gas-gas, liquido-líquido, sólido-sólido, gas-líquido, etc.), A estos sistemas dispersos se les clasifica según el tamaño de las partículas dispersas, en suspensiones, soluciones moleculares o verdaderas y soluciones coloidales.
MATERIAL, REACTIVOS Y EQUIPO

Ácido clorhídrico

Ácido sulfúrico

Ácido nítrico

Ácido acético

Agua destilada

Cloruro desodio

Piceta

Probeta

Matraz volumétrico de 50 ml.

Balanza granataria

Vaso de precipitado de 100l ml.

Picnometro.

METODOLOGIA

1.- CALCULOS.- Toma una disolución (ácido sulfúrico, ácido clorhídrico, ácido nítrico, ácido acético, etc.) y observa en su etiqueta cual es su concentración porcentual y su peso específico. A partir de estos datos hacer los cálculos necesarios para poder preparar 
50 ml de solución con las concentraciones que aparecen en la tabla siguiente y llenar los espacios vacíos.

	Concentración 
	12% en peso
	0.100 M
	0.05 m
	1.0 F
	0.25 N

	Cantidad de soluto.
	
	
	
	
	

	Volumen de solución
	
	
	
	
	


2.- PREPARACIÓN DE LA SOLUCIÓN - Pesa en la balanza gran ataría 5 gramos de cloruro de sodio (o sal común), disuelve en un vaso de precipitado con un poco de agua destilada, coloca la disolución en el matráz. aforado y afora hasta 50 ml. 

Con la ayuda del picnómetro calcula el peso específico de tu solución y con todos los datos llena los espacios vacíos de la tabla:

	
	%en peso
	molar
	Molal 
	formal
	normal

	Concentración
	
	
	
	
	


3.- Repetir el experimento anterior, pero con 10 gramo.s de sal y llenar la siguiente tabla:

	
	%en peso
	molar
	Molal 
	formal
	normal

	Concentración
	
	
	
	
	


4.- PREPARAR UNA DILUCIÓN.- A partir de una de las dos soluciones preparadas anteriormente. lomar 5 m! con la pipeta y colocarlos en el matraz aforado, enseguida diluir hasta 50 mi. Calcular la concentración Molar, Formal y Normal de la nueva solución.

CUESTIONARIO

1. ¿ Cual es la concentración porcentual de un compuesto?

2. explica cuales  son las diferencias entre la concentración porcentual, molar, molal, formal, normal.

3. ¿ que debes de tener en cuenta para la preparación de una solución con determinada concentración molar?.

PRACTICA No. 2 

MÉTODOS GRAVIMETRICOS DE PRECIPITACIÓN.

OBJETIVO: El alumno realizara una reacción de precipitación, analizara una sustancia y a partir de los datos obtenidos calculara su formula mínima.

INTRODUCCIÓN.


De manera ideal un agente precipitante deberá reaccionar específicamente o al menos selectivamente con el  analito. Son raros los reactivos específicos que reaccionan solo con un numero limitado de especies . además de la selectividad especificidad el reactivo precipitante ideal reaccionaria con el analito para dar un producto tal que:

1. sea fácilmente filtrable y lavable para quedar libre de contaminantes.

2. tenga una solubilidad lo suficientemente baja  para que la perdida del analito durante la filtración y el lavado sean despreciables.

3. no reaccione con componentes atmosféricos

4. tenga una composición conocida, después de secar o de calcinar si fuera necesario.

Los elementos químicos son las formas fundamentales de la materia.

Los compuestos son substancias puras que tienen propiedades homogéneas y están constituidas por cantidades definidas de elementos combinados. Un compuesto dado siempre contendrá los mismos elementos y   estos    siempre   estarán    presentes   en    las   mismas cantidades representándose por medio de formulas que indican el numero de cada elemento presente en cada compuesto. De tal forma que al combinarse dos o mas sustancias  siempre lo harán en la misma proporción. Las relaciones de peso y volumen  de sustancias que se combinan se estudia en  una parte de la química denominada  ESTEQUIOMETRIA.

MATERIAL  , REACTIVOS Y EQUIPO:

2 vasos de precipitados de 100 m!   

1 embudo de filtración            

1 soporte                                

1 porta embudos                

2 Pipetas

2 papel filtro

2 cápsulas de porcelana

1 estufa

1 balanza

1 piceta

Sol. 0.5M de cloruro de Bario

Sol.1.5N de ácido Sulfúrico

Sol. 1.0 N de Nitrato de plata

Agua destilada

METODOLOGIA.

En un vaso de precipitado vierta l0 ml. de solución de cloruro de

Bario y adicione 10 mi de solución de ácido sulfúrico. Filtre, recogiendo el filtrado en un vaso de precipitado, el precipitado transfiéralo a una cápsula  de porcelana o introdúzcalo en la estufa para secar el sulfato de Bario formado. Al filtrado agregue  15 mi. De solución de Nitrato de plata y proceda a filtrar, obteniendo el filtrado en otro vaso de precipitados. Seque el precipitado en la estufa.

Cuando los precipitados obtenidos se encuentren libres de humedad pese cada uno de ellos en la balanza y anote los resultados.

CUESTIONARIO

1. Escriba sus observaciones y conclusiones.

2. Calcule la formula mínima del cloruro de  bario

Masa del sulfato de Bario = 

Masa del cloruro de Plata = 

3.-¿Qué diferencia existe entre una formula mínima y una formula

molecular? 

4.-Calcular la cantidad de Bario, .S y O en el P.M.233=-——BaS04

obtenido

5.-Calcular la cantidad de Ag y Cl en el AgCl obtenido.

PRACTICA No. 3

MÉTODOS GRAVIMETRICOS DE VOLATILIZACION

OBJETIVO: 


El alumno conocerá  los principales métodos gravimetricos de volatilización y sus aplicaciones. 

INTRODUCCIÓN.


Los dos métodos mas comunes basados en la volatilización son los que se aplican para el agua y el dióxido de carbono.

El agua es eliminada cuantitativamente de muestras inorgánicas por calcinación. En la determinación directa se recoge en cualquiera de los distintos sólidos desecantes y su masa se determina a partir de la masa ganada por el desecante.

En el método indirecto la cantidad de agua se determina por la perdida de masa de la muestra durante el calentamiento. Este método es menos satisfactorio  ya que debe suponerse que el agua es el único material que se volatiliza , esta suposición con frecuencia es injustificada debido a que con el calentamiento muchas sustancias se descomponen, con el consecuente cambio en la masa, independientemente de la presencia de agua. No obstante el método indirecto tiene un amplio uso en la determinación comercial de agua. 

    La destilación es el método más usado para purificar o separar mezclas de sólidos o en líquidos o bien mezclas de líquidos, este método esta basado en las diferencias en los puntos de ebullición de los componentes, así como en la diferencia de sus presiones de vapor.

En general el punto de ebullición de un liquido depende también de su peso molecular y , de la intensidad de las fuerzas atractivas de las moléculas que la  forman. Los líquidos polares tienen la tendencia a hervir a temperaturas más altas que los no polares del mismo peso molecular y los liquidos polares asociados hierven a temperaturas considerablemente más elevadas. El punto de ebullición determinado durante la destilación, es una constante que se utiliza como criterio de identificación del líquido destilado.

COMPUESTO

Peso Molecular 
Punto de ebullición

Metano 



16 uma


-164    °C

Amoniaco 



17 uma


- 33.3  °C

Agua 



18 uma


+100.0°C

Éter metílico 


46 uma


- 23.0  °C

Alcohol etílico 


46 uma


+ 70.0 °C

Ahora bien, podemos decir que la destilación se efectúa; cuando un líquido se calienta hasta e! punto de ebullición y los vapores que se desprenden, en grandes cantidades, se hacen pasar a través de un tubo de refrigeración que los condensa alcanzando la fase líquida nuevamente.

MÉTODOS DE CALENTAMIENTO.

Prácticamente todos los líquidos orgánicos son flamables; entre más bajo es el punto de ebullición, más comburentes son, por esto es necesario saber que alternativas hay para calentar una mezcla:

a) Baño de vapor (para temperaturas alrededor de 100 °C)

b) Baño de agua caliente, también llamado baño María.

c) Mantas de calentamiento eléctrico, controlados con reóstato.

d) Parrillas eléctricas con controladores de temperatura.

REFRIGERANTES.

Los refrigerantes son dispositivos que actúan como intercambiadores de calor que condensan los vapores que se han liberado durante la destilación. Puede utilizarse como fuente refrigerante agua, aire o nitrógeno líquido, dependiendo del punto de ebullición del destilado. Estos se inyectan al refrigerante por la parte inferior, ya sea que el refrigerante se encuentre instalado en forma vertical ó inclinada, pues sólo así se llenan completamente elevando su efectividad al enfriar.

Cualquiera que sea el tipo de refrigerante, el mecanismo de condensación (paso de vapor a liquido) es similar; las moléculas de vapor tienen alta energía cinética, esta se transmite por choques caóticos al tubo del refrigerante que la absorbe calentando el agua 4110 fluye por él. Este proceso disminuye la energía cinética de las moléculas favoreciendo la acción de las fuerzas atractivas que originan el estado líquido.

Refrigerante simple. Sucede un intercambio de calor por las paredes internas del vidrio y el agua que fluye se lleva e! calor, es recomendable para destilaciones donde los compórtenles de la mezcla tienen puntos de ebullición que difieren a! menos en unos 80 °C,

Refrigerante de rosario.- En este refrigerante se efectúan dos procesos:

a) El intercambio de calor como se ha explicado anteriormente.

b) Trabajo de expansión que provoca mayor enfriamiento cuando e! vapor pasa de un cuello ó depresión a la esfera que tiene mayor volumen y provoca una expansión y en consecuencia enfriamiento extra del vapor, es recomendable para destilaciones por reflujo o cuando los puntos de ebullición de los componentes son menores de 20 °C.

Refrigerante de Liebing.- También conocido como de serpentín se utiliza para condensar vapores de bajo punto de ebullición donde un camino largo como el serpentín conduce a un mayor intercambio de calor y así a una mayor disminución de la energía cinética, este refrigerante es una forma ingeniosa de evitar aparatos excesivamente largos.

PERLAS DE EBULLUCIÓN.

Las perlas de ebullición son esencialmente 99.6 % sílice pura, fundida para formar "perlas" que sirven para liberar vapor. Ellas son químicamente inertes y son usadas para evitar sobresaltos o rompimientos en la superficie de la mezcla del destilado. Sin ellas, grandes burbujas de vapor pueden formarse casi explosivamente causando el rompimiento de vidrio, contaminación y pérdida de líquido en ebullición en forma de espuma.

DESTILACIÓN SIMPLE. Teóricamente cualquier par de sustancias que no tengan el mismo punto de ebullición (o la misma presión de vapor) pueden separarse por destilación. En la práctica, sin embargo, las posibilidades teóricas están limitadas por la paciencia, habilidad e ingenio en el diseño y utilización de los equipos de destilación.

Como regla general se puede indicar; que una mezcla cualquiera de dos componentes que tengan una diferencia en sus P.E de por lo menos 80 °C, pueden separarse por destilación sencilla.

Sustancias con diferencias en sus P.E de 30 °C a 80 °C, pueden separarse por destilaciones sencillas repetidas,

DESTILACIÓN AL VACIO. Muchas sustancias no pueden ser destiladas adecuadamente a presión atmosférica por ser muy sensibles al calor y descomponerse antes de llegar a su punto de ebullición. La destilación bajo condiciones de presión reducida o destilación al vacío, hace posible utilizar este método de purificación para muchos compuestos orgánicos y órgano metálicos.

Como sabemos de la definición de punto de ebullición un líquido cualquiera entra en ebullición cuando su presión de vapor (evaporación) entra en equilibrio con la presión exterior (presión del

sistema). Así al reducir con una bomba de vació la presión del sistema la mezcla líquida entrara en ebullición, aún y cuando no se incremente la temperatura.

REQUISITOS PARA LA DESTILACIÓN AL VACIO.

1.-Una fuente de vacío. Normalmente se usan bombas mecánicas que funcionan como aspiradoras de) aire que hay dentro del sistema y de esa manera crean un vacío en el interior del sistema y en consecuencia la ebullición. Las presiones de trabajo en esta destilación son del orden de [os 5 mm de Hg (recordar que la presión atmosférica es de 760 mm de Hg).

2.- Se utiliza una trampa de vacío que atrape a los vapores que se escapen del sistema y que pueden afectar la bomba de vacio o la lectura del manómetro, Esta trampa consiste en una conexión en serie con el sistema que consta de un tubo de vidrio sumergido en hielo para condensar los vapores escapados                                           !

3.-Manómetro, también esta conectado en serie con el aparato de destilación y la trampa de vacío, a través de él se mide el vacío que esta provocando la bomba, la diferencia de altura entre las dos columnas determina el vacío del sistema.

MATERIAL , REACTIVOS  Y EQUIPO

Matraz de destilación 500 mi

Matraz Erlenmeyer 250 m!

Refrigerante simple

Perlas de ebullición

Termómetro de -10°C a 110"C

Soporte Universal y tapones

Refresco de cola

1 Globo

Conductivímetro

Pinzas para matraz

Tela de asbesto

Arillo metálico

Mechero bunsen

Nitrato de Plata

Agua del grifo

Papel filtro

Cápsula de porcelana

METODOLOGÍA 

• DESTILACIÓN DE UNA MUESTRA DE AGUA DE GRIFO.
El matraz de destilación se (llena con la muestra a destilar (agua de la llave) hasta la mitad de su volumen como máximo. A continuación, el matraz se cierra con el tapón moradado que sujeta el termómetro. Habiendo colocado previamente las perlas de ebullición, y se ensambla como se índica. 

Cuando la muestra a destilar es agua, se pueden utilizar tapones de neopreno. pero en el  caso en que se destilen líquidos orgánicos que pueden atacar este material, es preferible e( uso de juntas esmeriladas.

El agua de la llave que debería de ser potable según las normas de salubridad contiene sales como cloruros, sulfates, carbonates; es incolora e inodora; el municipio le agrega hipoclorito de sodio para garantizar la ausencia de bacterias u hongos, también le agregan iodo para evitar problemas de bocio.

El agua de la llave se considera como "dura" porque contiene altas cantidades de Ca y Mg en forma de carbonates y fosfatos, aparte de las sales anteriormente mencionadas: pero con una destilación simple es posible separar todas estas sales. Esto se comprueba haciendo un

análisis para uno de los iones présentes como es el ion Cl Para esto se toma una muestra de destilado y se le agregan 3 golas de AgNO3 si esta mal destilado se da la siguiente reacción:

AgNO3  + Cl1 ———————»• AgCl   + N03
donde el AgCl  precipitado dará una turbidez blanca al destilado (esta mal destilado).

Por otro lado si al agregar 3 gotas de Nitrato de Plata a la muestra de destilado y está queda incolora es prueba suficiente de! buen destilado.

• DESTILACIÓN DE UN REFRESCO DE COLA.

 Coloca un globo en la boquilla de un refresco de cola, gira la botella 180 grados de manera que el contenido del líquido se encuentre en su totalidad en el globo; regresa nuevamente el contenido a la botella. Se observara que el globo se infla con el contenido de CO2 ; disuelto. Repite la misma operación hasta eliminar lodo el CO2. Coloca una muestra de aproximadamente 50 ml del refresco en un vaso de precipitado y mide su conductividad. En seguida vacía la muestra en e! matraz de destilación y procede a destilarla con lo que comprobarás que un refresco de cola tiene como componente mayoritario agua. Par  comprobar la dureza de esta agrega 3 gotas de AgNO3 :, y observa el color. Mide nuevamente su conductividad.   

CUESTiONARIO.

1-- Investigar 3 métodos de separación de mezclas y comentar en que propiedad física de la materia se basa dicho método para ia separación de los componentes.

2.- Que hace diferente a una mezcla de un compuesto.

3.- explica brevemente el método de separación cromatografico.

4.- Enumera 3 aplicaciones prácticas de la cromatografía.

5.- ¿Qué propiedad se utiliza para separar los componentes de una mezcla por cromatografía?
PRACTICA No. 4

DETERMINACIÓN DE LA CANTIDAD DE AGUA DE UN ALIMENTO

OBJETIVO: 


Empleando los métodos gravimetricos de volatilización , determinar la cantidad de agua de un alimento.

INTRODUCCIÓN.

La determinación de humedad es uno de los análisis más importantes a realizar en un producto alimenticio y aún uno de los más difíciles, si queremos obtener datos con una gran exactitud y precisión. La materia seca que permanece después de remover toda el agua de la muestra es comúnmente denominada como "sólidos totales". Este valor analítico es de gran importancia económica para la industria de los alimentos debido a que el agua es un compuesto barato para aumentar peso en los productos. La siguiente lista proporciona algunos ejemplo en los cuales la determinación del contenido de humedad es importante para el procesador de alimentos.

1. La humedad es un factor de calidad en la preservación de algunos productos y afecta la estabilidad en:

a). Vegetales y frutas deshidratadas

b). Leche en polvo

c). Huevo en polvo

d). Papas deshidratadas

e). Especies y hierbas

2. El contenido de humedad es usado como un factor de calidad para

a). Conservas y mermeladas, para prevenir la cristalización de azúcares.

b). Jarabes de azúcar

c). Cereales preparados

3. La reducción de humedad es conveniente para un empacado y transporte adecuado de

a). Leche concentrada

b). Azúcar de caña líquida y jarabes de alta fructosa

c). Productos deshidratados (estos son difíciles de empacar si el contenido de humedad es muy alto)

d). Jugos de frutas concentrados

4. El contenido de humedad (o sólidos) es a menudo especificado en los estándares de calidad ( Ejemplo, los estándares de identidad)

a). El queso Cheddar debe presentar un contenido de humedad menor o igual al 39%.

b). Las harinas enriquecidas deben poseer un % de humedad menor o igual a 15%.

c). El jugo de pina debe presentar un contenido de sólidos totales mayor o igual a10.5%

d). Los jarabes de alta fructosa deben tener un porciento de humedad mayor o igual al 70%.

e). Las carnes curadas y los embutidos, el contenido de agua permitido se establece en base a la calidad comercial ofertada.

5. Para calcular la información necesaria en la etiqueta (Información Nutrimental) es necesario conocer el contenido de humedad.

6. Los datos de humedad son usados para expresar los resultados de otras

determinaciones analíticas. (Base seca o Base húmeda),

MATERIALES, REACTIVOS Y EQUIPO

Crisoles de porcelana

Pinzas para crisol

Desecador

Estufa de vacío

Bomba de vacío

Balanza analítica

Termo balanza

Cuchillo

Papel aluminio

METODOLOGÍA

a). Método por estufa de aire

En un crisol seco a peso constante pesar de 2 a 5 g de muestra bien mezclada,

colocar los crisoles en la estufa y mantener la temperatura a 105"C durante 4 horas. (El período de tiempo empieza cuando se tiene la temperatura deseada).

El bulbo del termómetro debe estar colocado cerca de los crisoles. Después del tiempo requerido pasar los crisoles a! desecador y esperar a que alcancen la temperatura ambiente, pesar. Volver a colocar los crisoles en la estufa y desecar nuevamente durante otros 30 minutos. Retirar enfriar y pesar. Continuar la desecación hasta alcanzar peso constante. Calcular el contenido de humedad a partir de la pérdida de peso de la muestra.

b). Método por estufa de vacío 

Pésese, con una precisión de 1 mg, de 2 a 10g de muestra, según sea su extracto seco, en una cápsula metálica o de porcelana, previamente tarada y desecada a 98 – 100 °C.

Abra la puerta de la estufa e introduzca la cápsula dentro de la estufa de vacío conectada a una bomba de vacío capaz de mantener en ella un vacío parcial equivalente a 100mm (o menos) de mercurio y equipada con un termómetro que penetre en la cámara de la estufa hasta las proximidades de la cápsula que contiene la muestra. Abrase la llave de la estufa de vacío para admitir una corriente de aire. Manténgase la muestra de 4 a 6 horas en la estufa a 60-70° y una presión reducida de aproximadamente 100mm de Hg o menos. Al cabo del tiempo de secado, cierre el vacío y déjese entrar cuidadosamente aire a la cámara de la estufa. Retírese la cápsula de la estufa y enfríese en el desecador. Pese tan pronto como alcance la temperatura ambiente. Devuélvase las cápsulas a la estufa y continúe la desecación hasta que la pérdida de peso entre dos períodos de desecación sucesivos no exceda de 2-3mg.

c). Método por termo balanza

Primeramente pique la fruta o alimento en trozos pequeños (< 0.5cm3), encienda la lámpara de humedad asegurándose de utilizar un regulador de corriente. Una vez encendida la balanza y estabilizada la misma coloque un a pequeña lámina de papel aluminio sobre el platillo de la balanza, tare la balanza y posteriormente coloque aproximadamente 10g del alimento picado y proceda a programar el

equipo siguiendo las indicaciones de! maestro. Es necesario aclarar que las condiciones de tiempo y temperatura variaran dependiendo del tipo de alimento, por lo que primeramente es recomendable realizar cinéticas de secado del alimentos a diferentes temperaturas para establecer a partir de estas las mejores condiciones para dicho alimento.

RESULTADOS

Redacte brevemente sus observaciones realizadas durante la práctica

Anote los datos obtenidos durante el desarrollo de la práctica.
Método de estufa de aire

Peso del crisol más muestra húmeda (W1)

Peso del crisol más muestra seca (W2)

Peso de la muestra (W)

Método de estufa de vacío

Peso del crisol más muestra húmeda (W1)

Peso del crisol más muestra seca (W2)

Peso de la muestra (W)

Realice los cálculos considerando la siguiente fórmula

W1 - Wo

% de Humedad = ——————— X 100

W

CUESTIONARIO

1. ¿Por qué es importante el determinar el porcentaje de humedad en los alimentos?

2. ¿Cómo calcularía el porcentaje de materia seca a partir de los resultados obtenidos anteriormente?

3. Mencione dos ventajas del método de determinación del porcentaje de humedad en estufa de vacío sobre la estufa de aire

4. ¿Por qué es importante conocer las condiciones de tiempo y temperatura de secado antes de realizar la determinación de humedad utilizando una termo balanza?

PRACTICA No. 5

ANÁLISIS VOLUMÉTRICO

CALIBRACIÓN DEL MATERIAL VOLUMETRICO

OBJETIVO: 


Conocer los principios básicos de la calibración de material a ser empleado en el  análisis químico.

INTRODUCCIÓN

Aparatos de medida

Una valoración es la adición de un reactivo líquido de concentración conocida contenido en una bureta sobre una sustancia problema hasta que la reacción química sea completa

Buretas. 

Son tubos largos de sección transversal interior uniforme, con graduaciones en toda su longitud y con un dispositivo en el extremo inferior para controlar la salida de líquido. Para cualquier trabajo excepto los que no exigen gran precisión, las buretas deben calibrarse. Esto se lleva a cabo llenando la bureta hasta la marca 0.00, vertiendo 10ml en un pesa filtros tarado (pesado), pesando dicho volumen de agua, y el valor hallado por su densidad a la temperatura ambiente, para conocer el verdadero volumen, haciendo lo mismo con otros volúmenes se pueden encontrar las correcciones para cualquier parte de la bureta.

Pipetas. 

Son los tubos que se usan para verter volúmenes conocidos de una solución.

(a). Pipetas volumétricas. Las pipetas volumétricas son tubos de vidrio con un bulbo en su parte central y una marca en la superior para indicar el volumen del líquido empleado.

El calibrado de las pipetas  volumétricas se lleva a cabo pesando en un pesa filtros el agua extraída, como se ha dicho al tratar de la calibración de las buretas.

(b). Pipetas graduadas. Las pipetas graduadas son tubos largos, marcados en casi toda su longitud con uno de sus extremos estrechados en forma de punta, para reducir la velocidad de salida del líquido. Rara vez se usan para trabajos de precisión, pero pueden calibrarse de la misma manera que una bureta. Pueden estar graduadas hasta la punta, o solamente hasta la parte recta del tubo,

Matraz aforado. El matraz aforado tiene forma de pera, con fondo plano y cuello largo y angosto. El cuello lleva una marca a su alrededor para indicar hasta donde debe llenarse a una temperatura dada.

El calibrado se realiza pesando e! matraz vacío y seco. Llenado de agua hasta la marca se pesa de nuevo, efectuando las correcciones debidas al empuje del aire.

Dividiendo el peso corregido del agua por su densidad se obtendrá el verdadero volumen contenido en el matraz. Si el matraz debe tener una marca que indique exactamente su volumen corregido, este punto debe encontrarse poniendo más o menos agua en el matraz, pesándolo nuevamente y señalando la nueva marca.

Lectura en aparatos aforados de vidrio. En el material aforado de vidrio la superficie cóncava del líquido se llama menisco. Al hacer una medición, la vista debe mantenerse tangencialmente a la parte inferior del menisco, para evitar errores de paralaje. Si las soluciones utilizadas son coloreadas y no puede observarse el fondo del menisco, se lee por la parte superior de la solución. Si el líquido empleado no moja el vidrio, el menisco se invierte y en estas condiciones se lee la parte superior del mismo.

MATERIALES, REACTIVOS Y EQUIPO

Matraz volumétrico de 50 ml      

Agua destilada

Pipeta volumétrica de 10 mi            

Mezcla crómica

Bureta volumétrica de 25 ml

Embudo de vidrio tallo corto

Pipeta graduada de 2 mi

Soporte universal c/pinzas

Termómetro de -10 a 120 C

Estufa

METODOLOGÍA

Todo el material deberá de estar perfectamente limpio y lavado. El material volumétrico o de precisión no se calentará bajo ningún concepto y no se tratará con mezcla crómica caliente. Es preferible usar la siguiente muestra detergente:

30 gr de NaOH, 8 gr de fosfato trisódico, 4 gr de hexametafosfato sódico en un litro de agua. En algunos casos, su acción queda mejorada por la adición de 2 gr de lauril sulfonato de sodio (u otro tensoactivo) y también con un gramo de EDTA. Finalmente, una vez lavado y enjuagado el material de vidrio, se deberá secar ya sea por escurrimiento o empleando una estufa eléctrica (a temperatura no mayor de 40 °C). Cabe aclarar que las pipetas, buretas, matraces aforados y en general el material volumétrico de precisión no se debe calentar sino escurrir y enjuagarlo con pequeños volúmenes de etanol, acetona, o algún otro disolvente que arrastre la humedad y se evapore rápidamente, como nota importante se debe mencionar que por ningún motivo se deberá emplear la línea de vacío para secar el material, en razón de que la humedad o los vapores de los disolventes dañan a la máquina que hace el vacío.

Calibración del matraz volumétrico de 50ml

1.- Pesar en la balanza analítica el matraz volumétrico de 50 mi limpio y seco con su tapón

2.- Efectuar tres pesadas independientes.   Los resultados, deben de

concordar y se anotan en la libreta.

3.-Llenar el matraz con agua destilada hasta alcanzar un nivel ligeramente inferior de la marca del aforo. Procurar no mojar el cuello del matraz (usar embudo), ni la parte exterior del mismo.

4.-   Completar hasta la marca de aforo con ayuda de una pipeta, de tal manera que el fondo del menisco coincida con la línea de aforo. En caso de pasarse ligeramente de la marca, es posible retirar un poco de líquido mediante un pedazo de papel absorbente.

5.- Se coloca el tapón sobre el matraz y se controla lo siguiente:

El exterior del matraz debe de estar seco.

No deben de existir burbujas de aire adheridas al interior del matraz.

6.-   Se efectúan por lo menos dos pesadas independientes del matraz Lleno de agua destilada. Se registran los resultados y se controla que concuerden dentro del error aceptable.

7.-   Con precaución se pipetear unos mililitros del agua contenida en el matraz, procurando no, mojar el cuello del mismo. Se repite el ajuste con agua hasta la marca de aforo.

8.-   Repetir la pesada con el fin de obtener a! menos cinco datos para cálculos estadísticos.

NOTA: Tener cuidado de no calentar el matraz con las manos durante su manejo. Tomar la temperatura del agua, al inicio y al final de la determinación.

Calibración de la pipeta volumétrica de 10ml.

1. Pesar en una balanza el matraz volumétrico de 50ml con su tapón. E¡ interior del matraz al igual que su parte exterior, la parte esmerilada y su tapón deben estar perfectamente secos. Efectuar tres pesadas independientes.

2. Llenar la pipeta con agua destilada cuya temperatura se registre previamente.

Se ajusta el nivel de manera que el fondo del menisco coincida con la marca de aforo. Controlar que no se adhieran burbujas a la pared del bulbo y no existan burbujas de aire adheridas o detenidas en I as partes tubulares de la pipeta.

3. Durante el ajuste a ¡a marca, la pipeta se mantiene vertical con la marca colocada a la altura de ios ojos para evitar el error de paralaje. Al retirar la pipeta de! recipiente con agua, secar la parte exterior de la punta de la pipeta con un pedazo de papel absorbente, tener cuidado de no perder líquido por manejo brusco.

4. La punta de !a pipeta se introduce en el cuello del matraz volumétrico de 50ml de manera que si punta toque la pared interior a unos milímetros debajo de la parte esmerilada.

5. El conjunto pipeta-matraz se orienta de tal manera que la pipeta se encuentre en posición vertical. Se retira el dedo índice del extremo de la pipeta para que se vacíe libremente.

6. Al terminar la salida del agua se mantiene la punta de la pipeta en contacto con el recipiente por un momento y luego se retira. El matraz se tapa, se pesa por duplicado. Registrar los datos.

7. Sin vaciar el contenido del matraz, repetir los puntos 2 al 6 hasta tener cinco datos independientes del contenido de agua de la pipeta para análisis estadístico.

8. Al término de la quinta pesada debe de verificarse que el menisco de agua coincida con la marca de aforo, Anotar coincidencia o no coincidencia (por exceso o deficiencia de líquido).

NOTA: Tomar  la temperatura del agua al inicio y al final de la determinación.

Calibración de la bureta de 25ml.

1. La bureta perfectamente limpia se llena con agua destilada, cuya temperatura se ha registrado previamente. Procurar no existan burbujas al momento del llenado que se realza hasta por encima de la graduación.

2. Abrir la llave de paso para desalojar el aire presente en la punta de la bureta.

Efectuar después el ajuste del nivel de agua de forma que el fondo de! Menisco coincida con la primera graduación.

3. Estando la bureta llena en posición vertical en su soporte, se abre

completamente la llave y se mide con un segundero el tiempo necesario hasta

3. Estando la bureta llena en posición vertical en su soporte, se abre

completamente la llave y se mide con un segundero el tiempo necesario hasta que el nivel de! menisco alcance la ultima graduación. Repetir este procedimiento tres veces.

4. Con la bureta llena, ajustada a cero y colocada en posición vertical, se vacía un volumen de 10 mI en el matraz volumétrico de 50ml previamente pesado. El matraz se tapa y se pesa por duplicado. Registrar los datos.

5. Sin vaciar el matraz, agregar 10ml más de agua, medidos con la bureta (la bureta se vacía de 10 a 20 mi). Pesar por duplicado. Repetir la determinación midiendo cada vez 10ml hasta completar 50ml. Observar la concordancia o no concordancia del menisco con la línea de aforo del matraz.

RESULTADOS

Anote los datos obtenidos durante el desarrollo de la práctica,
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Realice los promedios de los pesos registrados para los anteriores casos.

Calcule la temperatura promedio de cada determinación.

Con los pesos promedio, calcule e! volumen promedio (Vt) para la temperatura de la determinación utilizando la cuarta columna de la siguiente tabla.

Vt =  

Peso promedio

Peso aparente en el aire contra latón


Temperatura    

°C

15

16

17

18

19

20

21

22

Calcule e! valor nomina! a 20°C (Vo) del matraz, la pipeta y la bureta utilizando:

Vo   =  Vt + (20-t) (B )(Vt)

donde:

Vo = Volumen nominal a 20°C

Vt = Volumen promedio

t = Temperatura promedio de la determinación

B = Coeficiente de dilatación volúmica del vidrio 

Al obtener el valor del volumen nominal Vo, observe si éste cumple con las especificaciones para un material volumétrico de clase A (primera clase) o no la cumple)

CUESTIONARIO

1. ¿Por qué es importante calibrar el material de medición?

2. ¿ Por qué es necesario considerar la temperatura durante la calibración?

3. ¿Cual es la densidad del agua destilada?

PRACTICA No. 7

PREPARACIÓN DE SOLUCIONES

OBJETIVO: 

Preparar disoluciones de diversas sustancias considerando las distintas unidades de concentración: % peso,% volumen, fracción molar, molaridad, ppm, y ppb.

INTRODUCCIÓN

Una parte esencial dentro de las actividades cotidianas realizadas en un laboratorio, es la preparación de todo lo requerimientos físicos y químicos necesarios para la realización de los análisis de muestras de una manera rápida y eficiente. Dentro de éstos destacan la preparación de los reactivos, los cuales comúnmente son requeridos en forma de soluciones, emulsiones o mezclas. De las anteriores, las que cobran mayor importancia son las soluciones, por lo que en este parte profundizaremos en cómo realizar dichas soluciones.

Qué es una solución y qué elementos participan en la preparación de una de ellas.

Una solución es una mezcla homogénea de un soluto (sustancia disuelta) distribuida uniformemente en un disolvente (sustancia que disuelve). Las disoluciones pueden existir en cualquiera de los tres estados físicos: gas, sólido o líquido. El aire es la mas común de las soluciones gaseosas (mezcla de nitrógeno, oxígeno y otros componentes menores). Muchas aleaciones metálicas son disoluciones sólidas. Ejemplos son e! latón (Cu y Zn) y el bronce (Cu, Zn y Sn). Las soluciones líquidas son quizá las más familiares, especialmente las que tienen al agua como disolvente. Las disoluciones acuosas son las más  importantes para nuestros propósitos y será las que consideraremos con mayor énfasis.

Principales consideraciones a tomar en cuenta en la preparación de

soluciones.

Dentro del entendimiento en la preparación de soluciones, es necesario considerar diferentes aspectos importantes que definen la identidad de una solución y caracteriza las propiedades de la misma en base a las de sus propios componentes. Entre estas consideraciones encontramos: Tipo de soluto y disolvente 

*Formas de expresar la concentración especificando las cantidades

relativas de soluto y de disolvente.

* Factores que influyen en la solubilidad, tales como, temperatura y

presión.

El agua pura no conduce la corriente eléctrica, por lo que los solutos en agua se

pueden clasificar según la conductividad de las soluciones que forman. Se pueden distinguir dos tipos de solutos:

a). No electrolitos, cuyas disoluciones acuosas no conducen la corriente eléctrica, Estas sustancias son generalmente de tipo molecular y se disuelven como moléculas. Dado que las moléculas son neutras, no pueden moverse en un campo eléctrico. No pueden conducir la corriente eléctrica. Ejemplos de estos solutos son el metanol y e! azúcar.

b). Electrolitos, cuyas soluciones acuosas conducen la corriente eléctrica. Estas sustancias existen en la solución como iones. Los iones cargados migran al aplicarles un campo eléctrico, transportando la corriente eléctrica, El cloruro de sodio es un ejemplo muy conocido de electrolito.

SOLUCIONES.

Se suelen utilizar distintos adjetivos para indicar las cantidades relativas de soluto y disolvente empleadas en la disolución. Comúnmente encontramos que una solución que contiene una pequeña cantidad de soluto se le denomina "diluida".

Por otro lado, una solución que contenga más soluto en las misma cantidad de disolvente se le denomina "concentrada". En algunos casos estos términos han adquirido tradicionalmente un significado cuantitativo. Sin embargo, es recomendable establecer la concentración del soluto en el disolvente utilizando alguna unidad de concentración bien definida.

TABLA 1. Concentraciones de soluciones acuosas de ácidos y bases

comúnmente denominadas diluidas y concentradas.

Otros términos muy utilizados en la definición de soluciones es el de soluciones saturadas y no saturadas. Una solución saturada es aquella en la cual el soluto

disuelto esta en equilibrio con el soluto no disuelto. Una solución no saturada contiene menos cantidad de soluto que la solución saturada; no esta en equilibrio.

Si se añade más soluto, éste se disuelve y la solución estará más cerca de la saturación. El conocimiento de la concentración de saturación de un soluto en un disolvente dado, es importante debido a que define la solubilidad de dicho soluto en el disolvente.

Soluciones porcentuales (p/v, p/p)

Las propiedades de una concentración dependen de las cantidades relativas de soluto y disolvente. Estas cantidades se describen citando la concentración de soluto, que nos indica la cantidad de soluto presente por una cantidad dada de solvente o solución. Hay varias formas de expresar la concentración. A veces se utiliza % (p/p) el cual se define como:

                 



masa del soluto (g)   

%  en peso =  —————————————————  X100

 masa total de la solución (g) 

Por otro lado encontramos los porcentajes basados en el volumen (% p/v) los cuales se usan en forma menos frecuente y están definidas como.

masa del soluto (g)

% (p/ v)  ——————————-------------x 100

      volumen total de la solución (ml)

Soluciones molares.

En lo general la forma más común de expresar la concentración de una solución es considerando la cantidad de soluto en moles por litro de solución.

Molaridad (M) = 
   moles soluto

Litros de solución

En el laboratorio frecuentemente se necesita preparar un cierto volumen de una solución de molaridad dada. Para hacerlo, lo más práctico es partir de un soluto puro. En este caso hay que:

1. Calcular la masa de soluto necesaria utilizando la definición de

molaridad y la masa molecular del soluto.

2. Pesar la masa requerida de soluto y disolverla en suficiente disolvente

para obtener el volumen de solución deseado.

Otra forma de preparar un volumen dado de una solución de molaridad deseada es a partir de otra solución concentrada o soluto impuro en lugar del soluto puro.

En este caso hay que :

1. Calcular el volumen de solución concentrada o peso de soluto impuro necesario.

2. Medir ese  volumen o peso y añadir suficiente disolvente hasta

conseguir el volumen deseado.

Los cálculos necesarios en este caso se realizan fácilmente si se recuerda que  añadiendo disolvente no se modifica el número de moles de soluto. En otras palabras, el número de moles de soluto es el mismo antes y después de la dilución.

En ambas soluciones el número de moles de soluto se puede encontrar multiplicando la molaridad (M) por el volumen en litros (V). Es decir:

(Mc)(Vc)=(Md)(Md)

donde los subíndices c y d se refieren a las soluciones concentradas y diluida respectivamente.

Por otro lado, cuando se requiere preparar una solución de molaridad definida y se cuenta únicamente con un soluto en forma Impura, es necesario realizar los cálculos considerando la pureza del soluto (la cual se encuentra definida en la etiqueta del frasco que lo contiene).

Sí el soluto tiene una pureza de 98.5%, lo anterior indica que de cada 100 gramos de reactivo impuro, 98.5 gramos corresponden al reactivo puro.

Otra situación muy común que se presenta es cuando se requiere una solución de mofaridad definida y solo se cuenta con el soluto en forma impura y además en forma líquida. Considerando la pureza del reactivo es posible calcular la cantidad (en gramos) de soluto requerido para realizar la solución, sin embargo el reactivo se encuentra en estado líquido por los que no es recomendable pesarlo en una balanza. Para resolver esta situación es necesario considerar ahora la densidad del reactivo (dato que comúnmente también se encuentra en la etiqueta de! reactivo.

Densidad  =     Masa (g)

   volumen (ml)

Soluciones expresadas en ppm y ppb

Cuando se analizan compuestos cuya concentración en la muestra es muy pequeña, generalmente se emplea las partes por millón (ppm) y las partes por mil millones como unidades de concentración (ppb), las cuales se definen como

sigue:

Masa soluto (mg)

Parles por millón ppm =       Volumen de solución {L}

Masa soluto (m ir}

Parles por millón (ppm=

Masa de la solución (kg}

Masa del soluto

Partes por mil millones (ppb} = 

volumen de solución {L}








masa soluto

Partes por mil millones {ppb}=  

Masa de la solución {kg}

MATERIALES, REACTIVOS Y EQUIPO

Matraz volumétrico de 100ml.         

 NaCl

Pizeta con agua destilada

Papel encerado o papel albanene en

trozos pequeños.

Espátula.

Frascos de vidrio con tapa rosca de

plástico.

Etiquetas.

Pipeta graduada de 10ml.

Pipeta graduada de 5 mi

Refractó metro

METODOLOGÍA

Para la preparación de disoluciones expresadas en diferentes unidades de concentración, el procedimiento a seguir es el siguiente.

1. Determine la cantidad de disolución a preparar (en esta práctica se prepararán únicamente 100ml de cada solución),

2. Considerando la unidad de concentración a utilizar, calcule la masa de soluto necesaria usando la definición del tipo de unidad de concentración a utilizar.

3. En el caso de que el soluto sea sólido, pese la cantidad requerida en una  balanza analítica; en el caso de que el soluto se encuentre en solución o sea líquida, considera el grado de pureza y la densidad del líquido, (esto es muy común en el caso de HC! el cual en forma pura es un gas y generalmente se vende en disolución concentrada de éste) una vez considerado lo anterior mida con pipeta graduada la cantidad requerida (RECUERDE SIEMPRE USARPERILLA DE SEGURIDAD)

4. Una vez pesado o medido el soluto, éste es colocado dentro de un matraz volumétrico (para esta práctica el matraz a utilizar es de 100ml, sin embargo el volumen dependerá de la cantidad final de disolución a preparar y que ha sido considerada durante la realización de los cálculos). Asegúrese que no se pierda soluto durante el vertido de éste dentro del matraz.

5. Posteriormente se disuelve el soluto dentro del matraz con un poco de agua destilada, una vez disuelto el soluto en el poco de agua destilada, se procede a adicionarle más agua hasta alcanzar el aforo (NO DEBEMOS DE PASAR EL AFORO MARCADO EN EL CUELLO DEL MATRAZ, EN EL CASO DE QUE SUCEDA ESTO LA SOLUCIÓN SE DESECHA DEBIDO A QUE SE DILUYO MAS, NO SE PERMITE QUITAR O RETIRAR LA PARTE SOBRANTE DE LIQUIDO DESPUÉS DE HABERSE PASADO EN EL AFORO),

6. Tape e! matraz volumétrico con su tapón y prosiga a agitarlo por inversión total durante tres veces mínimo.

7. Una vez diluido y agitada la disolución se procederá a vertir ésta dentro de un frasco que este bien etiquetado (NUNCA DEBEN DEJARSE SOLUCIONES PREPARADAS DENTRO DE MATRACES VOLUMENTR1COS POR MUCHO TIEMPO).

Considerando todo lo anterior, proceda a preparar 100 mi de las siguientes disoluciones:

Disolución 0.45M de NaCI.

Disolución 3.5% en peso de NaCI.

Disolución 90 ppm de NaCI.

Una vez preparadas las disoluciones que contienen NaCI, expresar todas esas  disoluciones en ¡as otras unidades (%peso, %volumen, Molaridad, y ppm) después proceda a comprobar su concentración utilizando un refractómetro manual. Para comprobar la concentración adecuada de cada solución hecha de NaCI deberá utilizarse un refractometro manual especial para esta sal lo cual el maestro enseñará el uso del mismo.

Finalmente se sorteará la realización de 4 soluciones de NaCI (una para cada equipo) expresada en diferentes unidades de concentración y se entregará el frasco a el maestro el cual lo corroborará con el refractometro y así se evaluará la práctica.

RESULTADOS

Escriba todos los cálculos necesarios para realizar la anteriores disoluciones solicitadas.

Realice los cálculos necesarios para transformar la forma de reportar la concentración solicitada en las anteriores soluciones en otras formas (%peso, %volumen, Molaridad, y ppm).

CUESTIONARIO

1. ¿Cómo se define una disolución o solución?

2. ¿ Por qué es diferente expresar la concentración de una solución en %(p/p) que %(pv)7

3. ¿El término solución concentrada o diluida implica la misma concentración independiente el tipo de sustancia que conforme a! soluto?

4. ¿Por que una aleación como el bronce es una solución?

PRACTICA No. 8

PREPARACIÓN DE SOLUCIONES  II

OBJETIVO: 

Calcular la cantidad de reactivo necesario para preparar una solución con determinada concentración (% en peso, molar, molal;, formal, normal), preparar una solución y expresar su concentración en las diferentes unidades, preparar una dilución apartir de una de las soluciones preparadas y por último preparar una solución con una cierta concentración porcentual a partir de otras dos soluciones con diferentes concentraciones.

INTRODUCCIÓN:



Los métodos gravimetricos, los cuales se basan en  las mediciones  de masa, son principalmente, de dos tipos:

 
En los métodos de precipitación, el analito  es convertido a un
precipitado  escasamente soluble. Más tarde el  precipitado se filtra, se lava para eliminar las impurezas, se   convierte mediante tratamiento térmico adecuado en un producto de composición conocida, y finalmente se pesa.


En los métodos de volatilización el analito o sus productos de su descomposición  se volatilizan a una temperatura adecuada, el producto volátil se recoge y se pesa o alternativamente , se determina de manera indirecta la masa de producto por la perdida de masa de la
muestra.

Sistema disperso o dispersión  es un término general que nos indica que una sustancia contiene a otra, distribuida en su seno en forma de partículas muy pequeñas. En particular hablamos de una solución en donde e! medio de dispersión es el solvente y las partículas dispersas son e! soluto, en la naturaleza se pueden encontrar hasta 9 casos de

sistemas dispersos (gas-gas, liquido-líquido, sólido-sólido, gas-líquido, etc.), A estos sistemas dispersos se les clasifica según el tamaño de las partículas dispersas, en suspensiones, soluciones moleculares o verdaderas y soluciones coloidales.
MATERIAL, REACTIVOS Y EQUIPO

Ácido clorhídrico

Ácido sulfúrico

Ácido nítrico

Ácido acético

Agua destilada

Cloruro desodio

Piceta

Probeta

Matraz volumétrico de 50 ml.

Balanza granataria

Vaso de precipitado de 100l ml.

Picnometro.

METODOLOGIA

1.- CALCULOS.- Toma una disolución (ácido sulfúrico, ácido clorhídrico, ácido nítrico, ácido acético, etc.) y observa en su etiqueta cual es su concentración porcentual y su peso específico. A partir de estos datos hacer los cálculos necesarios para poder preparar 50 ml de solución con las concentraciones que aparecen en la tabla siguiente y llenar los espacios vacíos.

	Concentración 
	12% en peso
	0.100 M
	0.05 m
	1.0 F
	0.25 N

	Cantidad de soluto.
	
	
	
	
	

	Volumen de solución
	
	
	
	
	


2.- PREPARACIÓN DE LA SOLUCIÓN - Pesa en la balanza gran ataría 5 gramos de cloruro de sodio (o sal común), disuelve en un vaso de precipitado con un poco de agua destilada, coloca la disolución en el matráz. aforado y afora hasta 50 ml. Con la ayuda del picnómetro calcula el peso específico de tu solución y con todos los datos llena los espacios vacíos de la tabla:

	
	%en peso
	molar
	Molal 
	formal
	normal

	Concentración
	
	
	
	
	


3.- Repetir el experimento anterior, pero con 10 gramo.s de sal y llenar la siguiente tabla:

	
	%en peso
	molar
	Molal 
	formal
	normal

	Concentración
	
	
	
	
	


4.- PREPARAR UNA DILUCIÓN.- A partir de una de las dos soluciones preparadas anteriormente. lomar 5 m! con la pipeta y colocarlos en el matraz aforado, enseguida diluir hasta 50 mi. Calcular la concentración Molar, Formal y Normal de la nueva solución.

CUESTIONARIO

4. ¿ Cual es la concentración porcentual de un compuesto?

5. explica cuales  son las diferencias entre la concentración porcentual, molar, molal, formal, normal.

6. ¿ que debes de tener en cuenta para la preparación de una solución con determinada concentración molar?.

PRACTICA No. 9 

VALORACIÓN DE SOLUCIONES ACIDAS Y ALCALINAS

CONSIDERANDO SU NORMALIDAD

OBJETIVO

Conocer la forma de preparar y valorar soluciones ácidas y básicas considerando sus concentración en Molaridad (M) y Normalidad (N) y el tipo de indicador a  usar.

INTRODUCCIÓN

Tal vez, en este momento ya estamos familiarizados con las disoluciones de ácido clorhídrico (HCI), ácido nítrico (HNÜ3) y ácido sulfúrico (HsSO^), además de las soluciones básicas o alcalinas comúnmente utilizadas en el laboratorio tales como de hidróxido de sodio (NaOH) y amoniaco (NHs) en agua. En los hogares se encuentran se encuentran frecuentemente disoluciones ácidas o básicas. El  vinagre, el jugo de limón y el líquido de las baterías para automóviles son disoluciones acidas en mayor o menor grado. Por otro lado, los líquidos limpia  hornos, los destapadrenes, la lechada de cal y los medicamentos para combatir la acidez estomacal son disoluciones básicas.

Para entrar en materia empezaremos por las siguientes definiciones como instrumento de trabajo:

1. Un ácido es una substancia que, al ser añadida a! agua, produce iones hidrógeno (protones), 1-T (en disolución acuosa el ion Ht esta hidratado y se escribe con frecuencia como ion hidrónio, HsCO.

2. Una base es una substancia que, cuando se añade al agua, produce iones hidróxido OH'.

Como puede observarse, las disoluciones acidas y básicas difieren en las concentraciones de los iones hT u OH'.

Las propiedades acidas o básicas de las disoluciones acuosas dependen de un  equilibrio que tiene lugar en el disolvente agua. El agua, tanto en estado puro como en su función de disolvente, se disocia en iones H'1" y OH'

H20 < ======> H' (ac) + OH- (ac)

La reacción directa se produce sólo cuando se alcanza el equilibrio. En realidad en el agua pura, solamente una pequeña fracción de moléculas se disocian en el  equilibrio (alrededor de 1 en 500 millones). Sin embargo en disoluciones acuosas en donde interviene un ácido o una base la concentración de uno de los dos iones  es superior al otro. Se dice que es una disolución neutra toda aquella disolución acuosa en la que la concentración de iones H4" es igual a la de iones   OH', Por otro lado se dice que una disolución acuosa en la cual la concentración de iones H"" es mayor que de   OH' es acida. Y una disolución acuosa en la cual la concentración de iones OH' es mayor que la de iones H"" es básica o alcalina. Soluciones normales.

Una unidad que se emplea mucho en el análisis químico es la normalidad (N).

Una solución uno normal contiene un equivalente en un litro de solución. Un equivalente es una mol multiplicada por el número de unidades que reaccionan con cada molécula o átomo; el peso equivalente es el peso formula dividido entre el número de unidades que reaccionan.

,. , ,,.. número de equivalentes químicos

Normalidad {N} =————...,',——;——*————

' ' Litros de solución

..,      , _ . -            Peso de I soluto (?)

Numero de equivalentes •= -p,——————-————r-—;—^

7'eAü equivalente e/soluto {g)

La definición de un equivalente depende del tipo de reacción que se considere.

La definición, sin embargo, se plantea de tal modo que un equivalente de un

reactivo dado se convine exactamente con un equivalente de! otro.

Pueden diferenciarse dos tipos de reacciones para las cuales se definen los equivalente y son: las reacciones de neutralización acido-base y las de oxido- reducción. En general para los dos tipos de reacciones el peso equivalente queda definido como;

„    ,, . ,      Peso molecular (e- / mol)

Peso Equivalente ~ ———————„—————-

donde el valor de a depende del tipo de reacción considerada.

1. Para las reacciones de neutralización acido-base, los pesos equivalentes se

basan en ei hecho de que un ion hT (ac) reacciona con un ion OH" (ac). Un peso

equivalente de un ácido es la cantidad del ácido que suministra un mol de iones

I-T (ac) y un peso equivalente de un base es la cantidad de base que suministra

un mol de iones OH' (ac). El valor de a, por consiguiente, es el número de moles

de I-T (ac) suministrado por un mol de ácido o el número de moles de OH' (ac)

suministrados por un mol de base en la reacción considerada.

Titulación o valoración de soluciones 

En una titulación, una solución de concentración conocida, llamada una solución estándar, se agrega al volumen medido de una solución de concentración desconocida, hasta que la reacción sea completa.

La solución estándar se coloca en un tubo graduado llamado bureta. La bureta tiene una llave en la parte inferior para permitir que la solución caiga en  cantidades controladas. Un volumen de la solución desconocida o una masa de peso conocido de un sólido desconocido disuelto en agua, se colocan en e! recipiente junto con unas gotas de una substancia conocida como indicador. La solución estándar de la bureta se agrega muy lentamente al matraz hasta que el indicador cambia de color. Durante el proceso de adición, el contenido del  recipiente se mantiene homogéneo agitándolo. En el punto de equivalencia, que  esta indicado por el cambio de color del indicador, se han utilizado cantidades equivalentes de ios dos reactivos. Se lee en la bureta el volumen de la solución utilizado.

En una reacción de neutralización intervienen un ácido y una base, el ácido se combina con la base para formar una sal y agua:

Acido + Base ——————> Sal + Agua

Por adición de un indicador puede saberse exactamente el punto en que termina la reacción de neutralización, a este ensayo se le denomina titulación.

La titulación puede definirse como el proceso por medio dei cual puede determinarse cuanto ácido ( o base) hay exactamente en una solución de concentración desconocida. Con la titulación podemos conocer el número de moles de un compuesto dentro de una solución si sabemos que tanto se puso de otro de ellos para convertirlo totalmente en la solución deseada. Sabemos por ejemplo, que una mol de hidróxido de sodio reacciona con una mol de ácido clorhídrico y produce una mol de cloruro de sodio; y en general cualquier número

de moles de hidróxido de sodio reacciona con igual número de moles de ácido clorhídrico y forma el mismo número de moles de cloruro de sodio. Por esto podemos conocer el número de moles de hidróxido de sodio o de ácido clorhídrico sí sabemos que tanto se pudo de uno de ellos para convertirlo totalmente en cloruro de sodio. Para poder comparar los resultados, frecuentemente las concentraciones se basan en los equivalentes químicos, esto hace posible su aplicación a todas las soluciones. Estas soluciones se llaman normales (N).

Volúmenes iguales de la misma normalidad son equivalentes es decir, que el  producto de la normalidad por el volumen de una solución es igual al producto de la normalidad por el volumen de otra solución equivalente:

(N1)(V1)=(N2)(V2)

Para determinar el número de iones hidrógeno en un ácido, se mide un determinado volumen de un ácido y se le añade un colorante indicador; después con una bureta se le incorpora una solución básica de concentración conocida hasta que, al final exactamente, una gota adicional de la base cambie el color del colorante indicador. Este es e¡ punto final de la titulación.

Para determinar la cantidad de iones hidróxido en una base de concentración desconocida se invierte el procedimiento.

Idealmente, para poder determinar el punto de equivalencia en una titulación observando el cambio de color de un indicador mezclado con la solución, se selecciona un indicador cuyo punto final se presente ai mismo pH del punto de equivalencia de la reacción. Para la titulación de un ácido fuerte (HCI) con una base fuerte (NaOH), el cambio de pH cerca del punto de equivalencia comprende un intervalo desde un pH de 4 hasta 10. Cualquier indicador que cambie de color dentro de estos límites indicaría la obtención del punto de equivalencia. Tanto e!

rojo de metilo como !a fenoiftaleína son adecuados en estos casos. Para la titulación de un ácido débil, el cambio del punto de equivalencia cubre un intervalo de 7 a 10. El indicador sólo podría ser uno que cambie de coloren dicho intervalo. La fenoiftaleína serviría, pero el rojo de metilo no, por que su cambio de  color ocurre en un intervalo menor de pH. Para I a titulación de una base débil con un ácido fuerte la solución en el punto de equivalencia tendrá un pH inferior a 7; por lo tanto, en este caso la fenoiftaleína no es un indicador adecuado, pero el rojo de metilo sí.

MATERIALES, REACTIVOS Y EQUIPO

Soporte universal.

matraces Erienmeyer.

pinzas para bureta

buretas

Hidróxido de sodio

Acido Clorhídrico

Fenoiftaleína

Agua destilada

Anaranjado de metilo

Carbonato de sodio

Vasos de precipitados

Desecador.

matraces volumétricos de 250 mi

matraces volumétricos de 100 mi

Vidrio de reloj

Pipetas graduadas de 10 y 5 mi

Perilla para pipetear.

METODOLOGÍA

Preparación de una solución normal de HCI

Datos:

Pureza del HCI = 35%

Densidad =1.18

Peso equivalente = 36.5

35g de HCI están en 100g del ácido

36.5g de HCI están en X= 104.28g

Esta cantidad debe ser medida ya que no es conveniente pesarla, por lo tanto los gramos son transformados a volumen

Masa             104.28

Volumen =     Densidad      =     1.18    =       88.5ml

a). Poner 500m! de agua destilada en un matraz volumétrico de 1 litro, vaciar 88.5

mi de HCI concentrado.

b). Agitar cuidadosamente la solución y dejar enfriar.

c). Cuando ia solución este a la temperatura ambiente, completar con agua

destilada hasta la marca de aforo, agitar y trasvasar a un frasco limpio. Etiquetar

aproximadamente 1N.

Normalización de una solución de HCI aproximadamente 1N

Los patrones primarios recomendados son: Carbonato de sodio anhidro y Tetraborato de sodio (Bórax).

Con carbonato de sodio anhidro:

El carbonato de sodio por porvenir de una base fuerte con ácido débil, por hidrólisis da reacción alcalina. Alcalinidad suficiente para neutralizar al ácido clorhídrico que es un ácido fuerte. El carbonato de sodio llega a tener una pureza del 99.9%.

a). Depositar unos 0.5g de carbonato de sodio en un pesafiltros y secar en la estufa a 120°C hasta peso constante.

b). Efectuar tres o más pesadas por diferencia de 0.5 a 0,8g de carbonato y depositar cada porción en matraces de 250ml.

c). Disolver cada muestra con una porción de agua destilada (50ml

aproximadamente) y agitar hasta completa disolución.

d). Agregar de una a tres gotas de solución indicadora naranja de metilo.

e). Proceder a titular dejando caer la solución acida desde una bureta, agitando

continuamente hasta viraje del indicador (amarillo a rojo).

Cálculos:

Peso equivalente del carbonato de sodio 53 y peso miliequivalente 0.053

Calcular la normalidad de la siguiente forma:

9

Normalidad = —————————

(ml)(meq)

g= Cantidad de carbonato de sodio pesado

mi = volumen gastado de ácido clorhídrico

meq = miliequivaiente del carbonato de sodio

Preparación de una solución aproximadamente 0.1 n de NaOH

En la preparación de una disolución alcalina hay que cuidar que quede exenta de

carbonates, tanto durante la preparación como en la conservación postenor, El

agua debe estar exenta de C02.

El peso molecular del NaOH es 40 y su peso equivalente es igual. Para un litro de

solución 0.1N se requiere de 4 gramos de hidróxido de sodio, pero debido a la pureza del reactivo deberá pesarse aproximadamente 5 gramos.

a). Pesar aproximadamente 5g de NaOH en balanza granataria.

b). Depositar el NaOH en un vaso de precipitados de 500ml y disolver con 300mi

de agua destilada hervida. Dejar enfriar.

c). Trasvasar a un matraz volumétrico de 1L y aforar hasta la marca con agua

destilada hervida, homogeneizar y guardar en un frasco limpio, etiquetado.

Normalización de la solución patrón de NaOH

Se pueden usar una solución patrón de ácido clorhídrico 0.1N o también Ftalato

ácido de potasio o biyodato de potasio.

Con patrón primario de HCI 0.1N

Si la solución contiene carbonates, deben usarse indicadores naranja de metilo o azul de bromofenol. No se puede usar fenoiftaleína debido a que se hidroliza y se decolora por efecto de los carbonatos. Si la solución esta libre de carbonates puede usarse como indicador la fenoiftaleína o el azul de timol.

a), Medir porciones alícuotas de 10ml de la solución alcalina (con pipeta volumétrica) y diluir con 20ml de agua destilada hervida y fría.

b). Agregar de una a tres gotas del indicador naranja de metilo o rojo de metilo.

c). Con el HCI 0.1N puesto en la bureta se procede a titular hasta cambio de color del indicador (amarillo a rojo canela).

d). Repetir la operación una o dos veces más y registrar los resultados.

Cálculos:

(N1)(V1)=(N2)(V2)

N1 = Normalidad del ácido

V1 = Volumen de! ácido

N2 = Normalidad de la base

V2 = Volumen de ¡a base

Despejar

(N1)(V1)

N2= -————

V2

RESULTADOS

Anote los datos obtenidos durante el desarrollo de la práctica y realice los cálculos

CUESTIONARIO

1. ¿Qué es una base?

2. ¿Qué es un ácido?

3. ¿Qué es un indicador?

4. Mencione 5 nombres de indicadores y el pH ai cual cambian de color

PRACTICA No. 10

SÍNTESIS DE UN COMPUESTO INORGÁNICO Y DETERMINACIÓN DE SUFÓRMULA

OBJETIVO

Ilustrar la ley de la composición definida sintetizando un sulfuro de cobre, encontrar su composición y calcular su fórmula empírica más sencilla.

INTRODUCCIÓN

Cuando se calientan los elementos cobre y azufre en condiciones apropiadas, se forma un compuesto que tiene una composición definida, en esta práctica se realizará la reacción quemando una cantidad previamente pesada de cobre en exceso de azufre. El sulfuro de cobre que se forma no es volátil, el exceso de azufre no reacciona con el cobre en estas condiciones y se desprende en forma de un compuesto gaseoso. Es conveniente aclarar que en condiciones diferentes a las que se efectuarán en esta práctica, estos mismos elementos se combinan para formar otros compuestos también de composición definida, pero con fórmulas diferentes a la que se van a calcular. Este comportamiento del cobre y del azufre para dar más de un compuesto, sirve para ¡lustrar la ley de las proporciones múltiples.

MATERIALES, REACTIVOS Y EQUIPO

Baianza                            Alambre de cobre

Crisol de porcelana con tapa            Azufre en polvo

Triángulo de porcelana

Soporte con anillo

Mechero de Bunsen

Pinzas

METODOLOGÍA

Pesar un crisol de porcelana limpio y seco, sin tapa, si el crisol se lavó con agua fría y no está completamente seco, calienta el crisol, déjalo enfriar y después pésalo. Enrolla el alambre de cobre, de tal forma que se acomode en el fondo del crisol; usa una cantidad aproximada de 1 g. Con las pinzas coloca el crisol junto con el cobre en la balanza y pésalo. Con las pinzas coloca el crisol sobre el triángulo de porcelana según se indica en la figura y cubre el alambre de cobre con un exceso de polvo de azufre. Tapa el crisol y calienta lentamente en una campana de extracción de gases, el azufre se funde y reacciona con el cobre, el exceso de azufre se quema formando bióxido de azufre gaseoso que se escapa. Cuando ya no se desprendan más vapores de bióxido de azufre, deja de calentar, y al llegar a la temperatura ambiente con las pinzas pesa el crisol y su contenido sin la tapa. Anota el peso. Para asegurar que todo el cobre reaccionó, añade nuevamente al crisol 1 g de azufre. Repite las operaciones anteriores y pesa de nuevo sin la tapa cuando se haya enfriado hasta obtener un peso constante.

RESULTADOS

Haz un registro de datos con la siguiente información:

a) Peso del cobre:

peso del crisol más cobre M1                        g

peso de! crisol, M2                                g

peso del cobre = MI-M2                            g

b) Peso del sulfuro de cobre:

peso del crisol más residuo, M3                     g

peso      del      crisol,      M4               g

peso del sulfuro de cobre = M3-M4                  g

Realice los cálculos considerando lo siguiente

Utiliza los pesos atómicos del cobre y del azufre para efectuar los siguientes cálculos.

a) Calcula el peso del azufre que se combinó con el cobre utilizado en el experimento.

b) Calcula el peso del azufre que se combinó con un átomo gramo de cobre.

c) Calcula la fórmula mínima o empírica de¡ sulfuro de cobre.

CUESTIONARIO

1. Escribe la reacción que ocurrió en este experimento:

2. ¿Cuántos gramos de cobre se utilizaron inicialmente si se obtuvieron 0.75 g de Sulfuro de cobre?

3. ¿Por qué razón se usó un exceso de azufre en el experimento efectuado?

Presión de vapor


saturante


mm de Hg


12.8


13.7


14.6


15,5


16.5


17.5


18.6


19.8











Peso en el vacío


(densidad)


g/cm3


0.99910


0.99894


0.99877


0.99859


0.99840


0.99820


0.99799


0.99777


0.99753
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