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INTRODUCCION AL LABORATORIO Y PREPARACION DE
SOLUCIONES

Se inicia ahora el trabajo experimental de la asignatura Quimica General e Inorganica.
Para desenvolverse en el laboratorio debe conocer las normas de seguridad, como
también algunas técnicas basicas de operacion de materiales y equipos comunes de este

laboratorio.

Los experimentos que realice le permiten observar los cambios producidos en el sistema
en estudio. Luego, junto con los conocimientos tedricos adecuados, interpretara los

resultados, afianzando asi los temas desarrollados en las clases teérico-practicas.

NOCIONES DE SEGURIDAD Y COMPORTAMIENTO EN EL
LABORATORIO

Para resguardarse de los riesgos en el laboratorio debe estar equipado con lo siguiente:

v Guardapolvo o bata de laboratorio: Sirve para proteger la indumentaria personal,
como asi resguarda la piel de los brazos en temporada estival. Esta vestimenta debe
ser amplia, para permitir los movimientos, cubrir bien las mangas y las piernas, y

permanecer correctamente abrochada.

v Guantes de goma latex o plastico (pvc): Necesarios para proteger la piel de las
manos durante la manipulacion de sustancias toxicas o altamente corrosivas.
Cuando se trabaja con guantes no se debe tocar el rostro o alguna parte descubierta
del cuerpo, dado que al emplear este tipo de vestimenta perdemos parte de la
sensibilidad de nuestro tacto y corremos el riesgo de que los guantes estén sucios
con material o soluciones irritantes a la piel. Dado que el material de latex suele ser
muy delgado, es muy factible que corra riesgos de rotura. Se recomienda tener mas
de un par de guantes de repuesto disponible por cada sesion practica de laboratorio.

v Gafas o lentes de seguridad: Se utilizan para evitar que posibles proyecciones de
liquidos o particulas, afecten a la vista. Deben ser de uso individual.



v Vestir calzado cerrado: Necesario para proteger los pies de la caida de sustancias

irritantes, toxicas o altamente corrosivas.
v Vestir pantaldn largo.
v Utilizar barbijo: para el caso en que tenga que manipular reactivos pulverizados de
baja densidad que provocan irritacion a las mucosas.
v Llevar el cabello recogido si el largo de los mismos sobrepasa la altura de los
hombros, al igual que el flequillo, que no debe caer sobre los ojos.
Sirve para:
= Facilitar la visidon de lo que se esta realizando
= Evitar el riesgo: de enredar los mismos con los recipientes que contienen los
reactivos, que se quemen cuando se trabaja con mecheros o con reacciones
altamente exotérmicas (con elevada liberacion de energia) que provocan la
ignicion del producto generado
= Evitar en todo momento, tocar el cabello con las manos con guantes.
v En caso de que acontezca alguno de los imprevistos detallados a continuacién es
importante mantener la calma y cuidar por que se cumplan los pasos especificados

a fin de minimizar las consecuencias de este.

e Incendios

v Provocados por metales altamente reactivos (sodio, potasio, magnesio,
aluminio en polvo, etc.). No apagar empleando agua, ni extintores
caratulados como ABC puesto que se favorece el desarrollo del mismo. Se
deben emplear los baldes con arena y las mantas de amianto. Usar
unicamente los extintores Clase D que son especiales para estos casos. Si
el siniestro involucra a una persona, la misma debe ser inmediatamente
cubierta con la manta de amianto. Luego de apagado el fuego, mojar
usando la ducha de seguridad (recordar que las mismas se hallan
instaladas en los extremos del laboratorio), llevar a un lugar
convenientemente aireado. Trasladar al centro asistencial mas proximo.

v Producidos por ignicion de encendedores, fosforos y mecheros con

materiales combustibles como ropa, papeles, solventes organicos, etc. Se



pueden emplear todos los dispositivos contra incendio. Si una persona
fuese alcanzada por las llamas, extinguir el fuego, luego recurrir a las
duchas de seguridad, y llevar inmediatamente al centro asistencial mas
proximo.

v Cortocircuito: cortar el paso de la corriente eléctrica a través de los
interruptores situados en cada laboratorio y si no se obtiene la respuesta

esperada, apagar como ultima medida los interruptores generales.

e Vapores nocivos
v Ventilar rapidamente el ambiente mediante el empleo de ventiladores,
extractores (incluidos de campanas), y apertura de todas las aberturas

existentes en el lugar.

v No encender ningun artefacto eléctrico para evitar chispazos en los
encendidos. No generar ignicion hasta que el problema se solucione, por
ejemplo, no encender fosforos ni encendedores.

v Si una persona resulta afectada llevarla con urgencia al centro asistencial

mas proximo.

e Intoxicacién por inhalacién o ingesta
v En caso de que se produzca un accidente por intoxicacion por contacto,
ingestion o inhalacion de sustancias toxicas recurra como primera medida
al docente y posteriormente al servicio asistencial mas proximo. Todo
laboratorio dispone de informacién con los simbolos de toxicidad de cada
uno de los reactivos normalmente utilizados en el curso y formas de

procedimiento a ejecutar ante una emergencia.

PICTOGRAMAS DE SEGURIDAD
Los pictogramas de seguridad son simbolos de riesgo quimico que se encuentran
estampados en las etiquetas de los productos quimicos y que sirven para dar una

percepcion instantanea del tipo de peligro que entrafia el uso, manipulacion, transporte



y almacenamiento de éstos. Es decir, muestran graficamente el nivel de peligrosidad de

la sustancia etiquetada.

Tabla 1.1: Antiguo sistema de pictogramas empleados en los envases de reactivos quimicos.

Pictograma

Peligro

Precaucion

Irritante Xi: Producen irritacién
sobre la piel, los ojos y el sistema
respiratorio

No inhalar los vapores y evitar el
contacto con la piel, los ojos y la
ropa

Nocivo Xn: Producen efectos
nocivos de poca trascendencia

Evitar el contacto y la inhalacion
de los vapores

Peligroso para el medio
ambiente:  Sustancias que
afectan de manera irreversible al
medio ambiente

Evitar su eliminacién de forma
incontrolada

Toxico T; Muy téxico T+:
Sustancias que por inhalacién,
ingestién o penetracion cutanea
pueden entrafiar riesgos para la
salud

Evitar cualquier tipo de contacto
con el cuerpo humano

Corrosivo: Por contacto con
estas sustancias se destruye
tejido vivo y otros materiales

No inhalar los vapores y evitar el
contacto con la piel, ojos y ropa

Comburente: Compuestos que
pueden inflamar sustancias
combustibles o favorecer la
amplitud de incendios ya
declarados, dificultando su
extincion.

Evitar el contacto con sustancias
combustibles

Inflamable F: Sustancias
inflamables o volatiles

Extremadamente inflamable
F+: Sustancias extremadamente
inflamables, ya sea en forma
espontanea o en contacto con el
aire o el agua

Aislar de fuentes de calor, llamas
o chispas

Explosivo: Sustancias que
pueden explotar bajo
determinadas condiciones

Evitar choques, friccion,
percusion, chispas y calor.




Tabla 1.2: Sistema globalmente armonizado (SGA), empleado en la actualidad.

PICTOGRAMAS Y TIPO DE RIESGO SGA

Inflamable

Explosivo Autorreactivo

- Piroférico

Autorreactivo | 3 . Comburente

Peroxido Orgénico Experimenta calentamiento espontaneo
Emite gases inflamables
Peroxido organico
Corrosivo para los metales

Gas a presion Corrosivo cutaneo Toxicidad aguda
Lesiones oculares graves

Toxicidad aguda Ca’“,"‘,’,g eno e, o

|rritacion cuténea / Ocular Sensibilizacion respiratoria

Sensbilidad cuténea Tocaiad para lareproduccion Toxicidad acuética aguda

Toxicidad especifica de Taxcitad especiia de Toxicidad acuética crénica
) Di scioe reflerada

organos Diana (exposicion reiterada) AgPs ) o (expf)suon refterada)

Belstos Al e e TG Mutagenicidad en células germinales

i & Peligro por aspiracion

Tabla 1.3: Sistema de clasificacion de peligros segun la norma NFPA 704 establecida por la National Fire Protection

Association.

PELIGRO PARA LA SALUD

0 NORMAL.

1 POCO PELIGROSO.

2 PELIGROSO.
3 MUY PELIGROSO.
4 MORTAL.

PELIGRO ESPECIFICO
& INFLAMABLE.
W NO USAR AGUA.
) TOXICO.
s RADIACTIVO.

COR/_a CORROSIVO.
OX/ A OXIDANTE.

ACID ACIDO.

ALK ALCALINO.

4 ARDE A MENOS DE 252 C
e RIESGO POR

RIESGO DE INFLAMABILIDAD
0 NO ARDE.
1 ARDE A MAS DE 93°C
2 ARDE A MENOS DE 932 C
3 ARDE A MENOS DE 372 C

REACTIVIDAD

0 ESTABLE.
1 INESTABLE AL CALENTAMIENTO.
2 CAMBIO QUIMICO VIOLENTO.

3 PUEDE EXPLOTAR POR CHOQUE
O CALENTAMIENTO.

4 PUEDE EXPLOTAR.

Las cuatro divisiones oo
peligro de inflamabitica

nimera it iy

axldantes, corrosives, reactivos con agu




NORMAS GENERALES PARA EL TRABAJO EN EL LABORATORIO DE

R

QUIMICA GENERAL E INORGANICA

Orden y limpieza de los materiales y de la mesada de trabajo.

Seguir correctamente las indicaciones de los docentes al efectuar los

experimentos.
Sdlo utilizar reactivos de los reactiveros perteneciente a la mesada asignada.

Usar las cantidades de reactivos indicadas. No utilizar cantidades mayores sin

haberlo consultado previamente con el docente.

Si por error retira un exceso de reactivo del envase, dicho exceso no debe
devolverse al envase original. Avise al docente quién lo orientara en la forma de

proceder.

Tapar el envase de reactivo inmediatamente después de utilizarlo, cuidando
especialmente que sea con el mismo tapén. Seguidamente colocarlo en el

reactivero.

En el caso de observar deterioro en los rétulos de los reactivos debera informarle
al auxiliar de la comision para que proceda a reacondicionarlo. Nunca emplee un

reactivo si su rotulo no es perfectamente legible.

Los sélidos deben desecharse en los recipientes de residuos comunes o los que

han sido habilitados para tal fin.

Al desechar sustancias liquidas a la pileta, si es permitido hacerlo, debera dejar

correr abundante agua.

Comunicar toda duda y/o anomalia que aparezca en el desarrollo de los

experimentos a cualquiera de los docentes a cargo de la comision.

Debe mantenerse el silencio.

Nunca se debe ingerir alimentos, por razones de seguridad personal.

Al finalizar el trabajo practico, lavar y ordenar todo el material utilizado.

Las puertas deben permanecer abiertas durante las actividades en el laboratorio.

Siempre que ingrese a un laboratorio, debe fijarse dénde se encuentran ubicados
los elementos de seguridad para combatir un posible incendio: mangueras de

incendio, baldes con arena, mantas de amianto, extintores de incendio (observar
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en qué casos puede emplearlos), salidas de emergencia, duchas de seguridad y

lavaojos.

MATERIALES DE LABORATORIO

Los clasificaremos segun: la naturaleza del material y su uso (solo se veran los usos mas

frecuentes).

Segun la naturaleza del material:

e Tubos de: ensayo, centrifuga, Khan
y hemolisis
. Probet
e Pipetas: graduadas, aforadas y ¢ rrobetas
Pasteur e Embudos
e Matraces aforados o Cristalizadores
e Buretas e Frascos lavadores
Vidrio i
e Vasos de precipitado : \h;?)r:?rzs iones
e Erlenmeyers, kitasatos e Vidrios deyrZIO'
e Balones, Ampollas de decantacion, J
) e Desecadores
refrigerantes
e (Gasogenos y cubas neumaticas
e Pinzas, Pinzas Fischer, pinzas de
Mohr e Tripodes
e Nueces y abrazaderas e Anillas
Metal e Soportes universales e Espatulas
e Mecheros: Buncen, Teclu, Mecker e Gradillas
e Cepillos limpiatubos o escobillas
e Morteros y pilones e Crisoles
Porcelana e Embudos y embudos Buchner e Capsulas
Navecillas Gradillas
o Embudos y embudos Buchner Probetas
Plastico Vasos de precipitado Pisetas
Pinzas para tubos de ensayo
Madera Gradillas
Gafas de proteccion )
Acrilico Desecadores * Gradilas
G Guantes Tapones
oma Propipetas Peras de goma
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e (Gomas para distintas conexiones
e Amianto: mantas y telas de amianto
e Ladrillos refractarios: triangulo de pipa, crisoles
. e Agata: morteros y pilones
Materl.ales e Recubiertos con resina epoxi: gradillas, pinzas Fischer
Especiales e Papel: papel de filtro
e Diversos polimeros resistentes a temperatura: vasos de
precipitado, probetas, tubos de centrifuga
Segun su uso:
o e Pipetas: aforadas, e Buretas
Emision graduadas, Pasteur
e Tubos de: ensayo,
) e Erlenmeyers,
centrifuga, Khany .
» kitasatos
Contencién hemolisis e Balones
Vasos de precipitado ’
Probetas
Matraces aforados
e Pinzas, Pinzas Fischer, e Soportes universales
Soporte pinzas de Mohr e Tripodes
e Nueces y abrazaderas e Anillas

BREVE DESCRIPCION DE LOS MATERIALES DE USO COMUN EN EL
LABORATORIO
MATERIAL DE VIDRIO

Algunos de los materiales construidos en vidrio pueden calentarse debido a que el vidrio
que se emplea esta constituido por borosilicatos de calcio y sodio que le confieren

resistencia térmica al material.

Los materiales de vidrio con esta caracteristica pueden calentarse siempre y cuando no

se trate de material volumétrico calibrado. El coeficiente de dilatacion del material no es
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el mismo que el de contraccion y en consecuencia, una vez sometido a temperaturas el

estado final del material es diferente del inicial.

Tubos: Se emplean para hacer reacciones quimicas, pudiendo observarse los cambios

producidos.
Se clasifican segun su capacidad:

e Tubo de ensayo: de aproximadamente 20 mL

e Tubo de Khan: de aproximadamente 5 mL

e Tubo de hemdlisis: son semejantes a los de Khan, pero mas delgados y mas altos,
con una capacidad aproximada de 7 mL.

e Tubo de centrifuga: de base codnica, con capacidad aproximada de 10 mL y
diametro en la boca similar al de un tubo de ensayo (aunque los hay mayores y
también de plastico), se emplean cuando se debe separar una fase sélida de una

liquida por medio de centrifugacion.

Estos tubos pueden tener o no tapa, debiendo ser colocados en gradillas para su soporte.
Tubos con tubuladura lateral, tubos de desprendimiento o gasdgenos: Se los usa para
recoger el gas desprendido en una reaccion que se esta produciendo en el seno del tubo.
El gasdgeno debe tener su boca tapada (tapon de goma, que impide pérdidas de gas por
alli). En la tubuladura lateral se conecta un conducto flexible, un tubo de goma latex, que
termina en una conexion de vidrio (recta o acodada) en el medio donde se desea retener

el gas desprendido.

Cubas neumaticas: Son tubos de vidrio transparente, graduados y con uno de sus
extremos cerrados. Se emplean para la medicion de volumenes de gases en el método

volumétrico.

Erlenmeyers: Son recipientes de vidrio transparente, conicos, graduados o no. Poseen
base ancha y plana, y la parte superior se angosta terminando con un vastago poco

pronunciado. Podemos encontrarlos de distintas capacidades.
Se emplean para:

e Técnicas de titulacion,
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e (Calentar liquidos minimizando las pérdidas por evaporacion,

e Disolver sdlidos en liquidos.

Kitasatos: Son similares a los erlenmeyers en cuanto a su forma cénica, pero estan
constituidos de paredes de vidrio mucho mas gruesas, debido a que generalmente se los
emplea en técnicas de filtracion al vacio y por lo tanto deberan tener paredes mas
resistentes debido a la presidon que deben soportar. Otra diferencia es que poseen una
salida lateral, necesaria para conectar a un sistema de vacio. Recomendacion: siempre

emplear un intermediario entre el kitasato y la fuente de vacio.

Vasos de precipitado: Son recipientes cilindricos transparentes, graduados o no, de
boca ancha con pico vertedor, para permitir un mejor escurrimiento del liquido, de base

plana. Pueden calentarse a la llama sobre tela de amianto. Se los emplea para:

e Sedimentar un precipitado: es decir separar solidos y liquidos por decantacion,
e Preparar un bafo en un amplio rango de temperatura,
e FEvaporar (si no se cuenta con un cristalizador, material especifico para dicha

técnica), ya que poseen buena superficie para dicha operacion.

Pipetas: Son tubos cilindricos de vidrio transparente y para su manipulacion
generalmente se requiere de una propipeta. Se las emplea para medir volumenes

emitidos.

Las podemos encontrar de distintas clases:

v Graduadas: son aquellas que presentan el vastago graduado con varias
graduaciones y con las cuales se puede emitir distintas cantidades de liquido.
Volumenes mas comunes: 1, 2, 5, 10 mL con diferentes apreciaciones.

v Aforadas o bol pipetas: son aquellas que tienen una o dos marcas (simple y doble
aforo respectivamente) y emiten un volumen definido. Volumenes mas comunes:
1,2,5,10 mL.

v Pipetas Pasteur. estan construidas con un tubo de vidrio que es afinado en la
punta hasta lograr un capilar. No son graduadas, generalmente son descartables

y se emplean para trasvasar liquidos.
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Buretas: Son tubos largos cilindricos de vidrio transparente, de diametro uniforme en la
porcién graduada, y cuyo extremo inferior se cierra con una llave de vidrio o teflon
(denominada robinete). Se emplean para emitir cantidades variables de liquido.
Generalmente las empleamos para las titulaciones. Podemos encontrarlas de los

siguientes volumenes: 10, 25 y 50 mL.

Probetas: Son recipientes cilindricos, graduados, de base plana. Miden volumenes
contenidos y se emplean cuando sélo se necesita medir un volumen aproximado, ya que
su diametro no permite una medida muy precisa. Podemos encontrarlas de diversos

volumenes, entre 10 y 2000 mL. También las hay de plastico.

Matraces aforados: Son recipientes de vidrio transparente, de fondo plano con forma
de pera, que poseen un cuello largo y delgado, con aforo que indica el volumen de liquido
que es el contenido a una determinada temperatura. El cuello del matraz se construye
relativamente delgado, de modo que un pequefio cambio de volumen de liquido provoque
una considerable diferencia en la altura del menisco, a fin de minimizar el error al enrasar.
Se los utiliza para preparar soluciones de concentracién conocida. Podemos encontrarlos

de distintas capacidades, entre 5 y 5000 mL.

Ampollas de decantacion: Son recipientes de vidrio que tienen forma de ampolla
redonda o cénica, con una boca relativamente amplia, un tapédn de material inerte y un

vastago munido de un robinete.
Se usan para:

e Separar liquidos inmiscibles (es decir que no se mezclan) aprovechando la
diferencia de densidades,
e Hacer extracciones con distintos solventes de una sustancia en particular por

mezcla de dos solventes inmiscibles.

Balones de destilacion: Son recipientes esféricos, transparentes, con cuello. A veces
con boca esmerilada. Algunos poseen tubuladura lateral y otros poseen mas de una
boca, las cuales pueden estar dispuestas en angulo o bien en forma paralela. Se utilizan
para las técnicas de destilacion y reflujo. También pueden emplearse como recipientes

de reaccion bajo determinadas condiciones, por ejemplo, bajo atmdsfera inerte.
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Refrigerantes: Sirven para condensar los vapores de un liquido, en los equipos de

destilacién o de reflujo. Constan de una tubuladura de vidrio central recubierta por una

camisa de vidrio. La tubuladura puede adquirir diferentes formas y de acuerdo a ella los

clasificamos en:

v
v

v

Entre

Refrigerante del tipo Liebig, cuya tubuladura central es recta.

Refrigerante a bolas, donde la tubuladura central consta de esferas comunicadas
entre si.

Refrigerante serpentina, dénde la tubuladura central se halla enrollada sobre su

eje, produciendo un aumento de la superficie de refrigeracion del vapor.

la tubuladura y la camisa circula el liquido refrigerante (usualmente agua),

permitiendo asi disminuir la temperatura del medio y facilitando la condensacion de los

vapores.

Embudos: Pueden ser de vidrio, plastico o porcelana.

v

Comunes: son de forma coénica y terminan en un vastago. La parte cénica en su
cara interna puede presentar estrias para facilitar el desplazamiento del aire
cuando fluye un determinado liquido. Se emplean generalmente en la técnica de
filtracion a presion atmosférica o simplemente para trasvasar liquidos.

Buchner: también tienen forma cénica pero antes de continuarse con el vastago
presentan una placa con pequenos orificios. Se emplean en la filtracion aplicando
vacio.

Con placa de vidrio fritado: por su forma son similares a los embudos Buchner.
Constan de una parte superior que permitira contener el liquido que se desea filtrar
y previo al comienzo del vastago presentan una placa de vidrio porosa que se
logra con vidrio fritado, se clasifican segun el tamafo del poro. Se emplean cuando
se trabaja con compuestos muy finamente divididos, que se descomponen en
contacto con el aire en forma rapida, cuando el contacto con el papel de filtro que
normalmente usariamos en una filtracion comun o empleando un embudo
Buchner cataliza la descomposicidon del compuesto, por ejemplo, en la

preparacion de las soluciones de permanganato de potasio. Es necesario siempre
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emplear un adaptador para que ajuste al kitasato y aplicar vacio para lograr la

filtracion.

Cristalizadores: Son recipientes de vidrio transparente, sin graduar, de gran superficie
y poca altura, lo cual permite emplearlos para la evaporacion de liquidos. Podemos

encontrarlos de diferentes capacidades.

Varillas de vidrio: Son cilindros delgados y macizos. Generalmente se emplean para
agitar los medios de disolucion de drogas sdélidas y como guia de la solucién en la técnica

de filtracion. Se los conoce en algunos casos como policias.

Vidrio de reloj: Son materiales de forma cdncava, se usan para tapar recipientes y evitar

una elevada evaporacién de liquidos, o para secar cristales y/o solidos.

MATERIAL DE METAL

Generalmente son elementos que se emplean como soporte de otro material.

Anillas: Son aros de hierro o de un metal resistente a altas temperaturas que se utilizan
para apoyar las telas de amianto, sostener materiales como ampollas de decantacion,

embudos, etc.

Abrazaderas: Son pinzas ajustables por medio de un resorte ubicado sobre un eje y una
mariposa. Existen de tamafios y formas variadas segun sea el material que se quiere

sostener.

Soportes universales: Constan de una base y una varilla central de hierro u otro
material resistente. Sirven para sostener cualquiera de los materiales del laboratorio

mediante el empleo de anillas, abrazaderas y nueces.

Pinzas: Sirven para manipular materiales, retirar materiales que se encuentran

sometidos a temperaturas extremas, manipular cristales o ajustar conexiones de goma.

Tripodes: Son soportes que constan de un aro soldado sobre tres patas, cumplen la

funcién de sostén, generalmente de telas de amianto o triangulos de pipa.

Gradillas: Pueden estar construidas de varios materiales, su funcion principal es la de
sostener tubos (de ensayo, de centrifuga, etc.).
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MATERIAL DE PORCELANA
Crisoles: Son recipientes resistentes al calentamiento elevado. En general, se emplean

para calcinar o para reacciones que requieren una muy elevada temperatura.

Capsulas: Son recipientes semiesféricos, con una amplia superficie de evaporacion. Se

las puede exponer a altas temperaturas.

Morteros: Podemos encontrarlos construidos tanto, de porcelana, vidrio o agata, su
empleo depende del material que queramos pulverizar. Son de paredes gruesas y como
accesorio tienen un pilébn, mediante el cual, por aplicacion de fuerza, en general,
ejerciendo presioén sobre el fondo del mortero con movimientos concéntricos se logra la

pulverizacién de la muestra en forma homogénea.

MATERIALES DE PLASTICO
Pisetas: Son frascos de plastico que sirven para dispensar cantidades variables de

liquido, emitiendo un chorro fino. Utiles para el lavado de material de laboratorio.

OTROS MATERIALES

Triangulos de pipa: Se emplean para sostener principalmente crisoles y capsulas de
porcelana, en el calentamiento directo a la llama. Constan de un alambre enlazado a
manera de triangulo en cuya parte central se haya ubicado un recubrimiento de material
refractario, dejando un espacio central para poder acomodar el material a exponer al

fuego.

Telas de amianto: Se las emplea cada vez que se quiere calentar algun recipiente que
no deba ser expuesto a la llama directamente. Su funcion es la de disipar el calor de la

llama, de manera tal de lograr un calentamiento uniforme en la superficie de contacto.

Cepillos limpiatubos o escobillas: Son accesorios con un eje de alambre rodeado en
uno de sus extremos por cerdas naturales o sintéticas y sirven para lavar el material de

laboratorio. Son de tamafio variable dependiendo del material que se va a limpiar.

Propipetas y peras de goma: Son accesorios que se emplean adaptados a pipetas,
como norma de bioseguridad para evitar el contacto de los labios con la boquilla de las

pipetas.
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Espatulas: Son de acero inoxidable para evitar que sean atacadas por los reactivos

guimicos. Son utiles para el trasvasado de solidos, se debe tener especial cuidado de su

limpieza.

Mecheros: Constan de una base, en la cual se encuentra la entrada de gas, que es

mezclado con aire antes de la combustion. Del centro de la base emerge un tubo o

vastago de aluminio, bronce o acero, en cuya parte inferior se encuentra la entrada de

aire. Mediante la correcta regulacion de la misma se pueden alcanzar distintas

temperaturas.

RESUMEN DE LOS MATERIALES COMUNES DE LABORATORIO
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INFORME DE LABORATORIO

El informe del trabajo practico debe contener:
v Las observaciones recogidas en los experimentos realizados,

v Las conclusiones y/o justificaciones a las que pudo arribar en base a las

observaciones y a sus conocimientos tedricos previos,

v Todas las ecuaciones quimicas, balanceadas por el método que corresponda,
indicando en cada caso los estados de agregacion tanto de los reactivos como de
los productos, Informar aparicion, desaparicidn o cambio de color producidos en
el sistema bajo estudio. Es conveniente clasificar las reacciones para asociar los

hechos experimentales con los conceptos tedricos,

v Diagramas, esquemas o cualquier otro requerimiento del docente.

MEDICIONES EN EL LABORATORIO

En el laboratorio de quimica se suelen hacer diversos tipos de experimentos. En algunos
se trata de generar algun tipo de sustancia a partir de otras (sintesis), en otros se trata
de determinar qué especies quimicas hay en determinada muestra, sin importar mucho
su cantidad (analisis cualitativo) y, en muchos casos, el experimento tiene por objeto
obtener una magnitud, un numero que representa alguna propiedad del sistema en
estudio. Por ejemplo: la densidad del agua, la velocidad de oxidacién de un clavo, el
contenido de calcio de una piedra, la temperatura de ebullicion del alcohol, etc. Aca entra

en juego un concepto que hay que tener siempre en cuenta: el error.

¢ Se puede reducir el error?
Durante cualquier medicion siempre aparecen una serie de errores procedentes de
distintas fuentes: el objeto o variable a medir, el instrumento de medida, las condiciones
ambientales, el operador, etc., los cuales se clasifican en sistematicos y aleatorios. Los

primeros pueden cancelarse o corregirse, Si se conocen sus causas, mientras que los
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errores aleatorios son mas dificiles de eliminar dada su naturaleza. Ambos errores

contribuyen a las incertezas en las mediciones.

El error aleatorio no puede eliminarse por completo, pero se puede estimar mediante
calculos estadisticos. Los materiales e instrumentos de laboratorio de calidad suelen ser
bastante repetibles en sus medidas, su error aleatorio suele ser bajo. Los seres humanos
usamos solamente dos tipos de instrumentos: analdgicos y digitales. Los instrumentos
digitales tienen una cantidad determinada de cifras. Los multimetros, por ejemplo, tienen
4 o0 5 cifras. Normalmente se considera que el error minimo (de los mejores instrumentos)
corresponde a £1 de esa ultima cifra. Cada instrumento suele traer una indicacioén de su
error aleatorio en alguna etiqueta o en el manual. Es importante notar que, en un
instrumento digital, el resultado de la medicion se lee desde el visor del instrumento, lo
cual independiza a la medicion del ojo del operador, pero no de su accionar en la
medicidn, es decir de los errores sistematicos y aleatorios que el operador pueda cometer
(calibracién del instrumento, correcta manipulacion y criterio sobre la eleccién del mismo,
etc). Los instrumentos analdgicos son esencialmente diferentes. En realidad, lo unico
que se mide es siempre una dimension (longitud o angulo). La longitud en una regla, en
la columna de mercurio de un termometro, la longitud (altura) de liquido en una probeta,
etc. En este caso, la forma de mirar del operador es importante, ya que, al mirar de
costado, o de lejos, o sin cuidado, se puede cometer un error que es mucho mayor que

las divisiones de la escala.

Tanto para los instrumentos digitales como analdgicos, existe una forma de reducir el
error aleatorio, y es facil. Se trata de medir muchas veces. Existen técnicas estadisticas
que permiten reducir el error realmente aleatorio, aunque si el analista, por ejemplo,
utiliza una pipeta que siempre emite 0,1 mL de mas, todas sus mediciones estaran

afectadas por el mismo error sistematico, aunque mida muchas veces.

Cifras significativas e informe de resultados

Al informar un resultado de lo que midid, la forma adecuada de hacerlo es indicar el
resultado con su incertidumbre, por ejemplo:

Densidad de la solucién = (0,985 + 0,003) g/cm3
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Esto significa que la densidad puede estar entre 0,982 g/cm3 y 0,988 g/cm3 . Se usaron
tres cifras significativas para expresar el resultado, no tiene sentido considerar (0,9852 +

0,0030) g/cm3 ya que si ese 5 puede ser incorrecto y con mas razoén el 2 que le sigue.

A veces no se especifica la incertidumbre en la medicion, en estos casos se considera

que el error es + una unidad en la ultima cifra significativa escrita, esto es:
Concentracion = 0,166 M equivale a concentracion = (0,166 + 0,001) M

Ejemplos de cifras significativas:

12,4 kg 3 cifras significativas
16,88 10“#m 4 cifras significativas
0,1120 M 4 cifras significativas

Cuando se estan calculando resultados intermedios no conviene eliminar decimales, ya
que las cuentas pierden precision, pero al informar, las cifras significativas de mas no se
deben poner. El error conviene escribirlo siempre como una o a lo sumo dos cifras
significativas. La magnitud que se informa se escribe con la misma notacion decimal que

el error, por ejemplo:
(127 + 8) g/mol esta bien
(127 £ 0,6) g/mol esta mal, lo correcto es (127,0 £ 0,6) g/mol

Precisidon y exactitud. La exactitud se refiere a la diferencia entre el valor medido y el
valor real de una cantidad que va a medirse. La precision se refiere a la variabilidad entre

mediciones repetidas de la misma cantidad.
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PESADA

Uso de la balanza digital

Enchufar la balanza.

Verificar que esté equilibrada usando el nivel interno al frente de la misma.
Asegurarse que en el visor de la pantalla se visualice el cero.

Colocar en el medio de la platina, el recipiente en que se pesara.

Tarar la balanza.

L

Colocar el material a pesar dentro del contenedor, hasta llegar al pesado
deseado. Si la masa colocada es mayor o menor a la requerida, retirar o
agregar soluto, segun corresponda, usando una espatula. Este paso se
puede repetir las veces que sea necesario hasta lograr un peso, lo mas
cercano posible a la masa deseada.

7. Retirar de la platina y tarar nuevamente la balanza.

8. Limpiar la balanza si se hubiese caido soluto y apagarla.

*En caso de utilizar una balanza analitica tomar la precaucion de mantener las ventanas
laterales y superior cerradas al inicio de la pesada, durante el tarado y luego de llegar al

peso requerido del material.

USO DE PIPETAS — ENRASE DE MATERIAL VOLUMETRICO
Uso de pipetas Las pipetas se usan principalmente para verter alicuotas de liquidos.
Mediante el uso de propipetas, que ajustan en la parte superior de la pipeta, se llenan
por succidon y su vaciado se regula por admision de aire en el extremo superior de la

pipeta (Figura 1.1).
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Figura 1.1: Propipeta, permite emplear la pipeta de forma segura y controlada.

La propipeta consta de 3 valvulas, que al presionarlas se abren y al soltar se cierran. La
valvula A permite expulsar el aire, la valvula S permite aspirar el liquido y la valvula E

permite emitir el liquido.

La pipeta debe lavarse siempre con dos o tres pequeinas porciones de la solucion de la
muestra, las que deben desecharse. Luego, al llenar una pipeta con la solucion contenida
en el frasco de reactivo, se debe sostener verticalmente, succionar el liquido hasta unos
2 cm por encima de la marca. Antes de succionar, asegurarse que la punta de la pipeta
esté completamente sumergida en el liquido. Si llegara a quedar la punta afuera mientras
se realiza esta operacion, el liquido llegara hasta la propipeta. Secar la parte externa de
la pipeta con un pedazo de papel de filtro o cualquier papel absorbente que no deje restos
de fibras sobre las superficies, limpio y seco, sostener la pipeta verticalmente sobre el
frasco con la punta apoyada en la boca del frasco y dejar escurrir el liquido lentamente

hasta que el menisco enrase exactamente con la marca del calibrado (cero).

Menisco: superficie libre, concava o convexa (segun el liquido moje o no las paredes del
recipiente), de un liquido en un tubo estrecho.
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Figura 1.2: Conformacién del menisco segun cual sea la interaccion del liquido con las paredes del tubo contenedor.

Una vez que se ha enrasado y manteniendo siempre vertical la pipeta, se apoya su
extremo inferior en la pared interna del recipiente en que se recibira el liquido. Se
mantiene algo inclinado el recipiente, de modo que sea minimo el contacto entre el
extremo de la pipeta y la superficie de vidrio del recipiente. Se deja escurrir lentamente
el liquido hasta la graduacion deseada, variando la presion de la propipeta. La velocidad
de escurrimiento en un material volumétrico para emitir volumenes debe ser tal que

permita el escurrimiento de la pelicula de liquido adherida a las paredes.

La porcion de liquido que queda en la punta de la pipeta, una vez descargada, esta

contemplada en la calibracion de la misma.

Cuando se lee el menisco, el observador debe mantener su ojo en posicidén paralela con

el menisco, evitando asi los errores de paralaje (Figura 1.3).
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Figura 1.3: Posicion correcta del ojo respecto al aforo (B).

Si el liquido que se esta manipulando es transparente (incoloro o débilmente coloreado),
al enrasar en cualquier graduacion, se debe hacer coincidir la parte inferior del menisco
con la graduacién del instrumento (Figura 1.4 A). Si no se puede observar la parte inferior

del menisco por tratarse de un liquido no transparente (intensamente coloreado), para
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enrasarlo se debe hacer coincidir la parte superior del menisco con la marca de la pipeta
(Figura 1.4 B).

i T
A B
S~ )

Figura 1.4: Forma correcta de enrasar segun sea el liquido transparente (A) u opaco (B).

Luego de realizar una medicion, la pipeta no debe ser apoyada en la mesada. No debe
usarse la misma pipeta para medir dos liquidos diferentes, para evitar la contaminacién
e impurificacion de los mismos, excepto que entre una y otra medicion se lave la pipeta
y luego se la enjuague repetidas veces con pequeios volumenes del proximo liquido a

medir.

Tipos de pipeta

La pipeta graduada es recta, de diametro uniforme y esta graduada en su mayor parte.
Se usa para medir volumenes de liquidos emitidos variables. La pipeta aforada o bol
pipeta consiste en un tubo largo para verter el liquido que posee una zona ensanchada
de la capacidad deseada en el centro. Pueden ser de simple o doble aforo (marca de

calibrado).
Apreciacion de un instrumento

Minima division marcada en un instrumento calibrado de medicion, que representa la
minima medida que puede dar dicho instrumento con exactitud.  Como se calcula? Se
elige un volumen del material y se cuentan cuantas divisiones hay en ese volumen, luego
se divide el volumen en el numero de divisiones. Por ejemplo, si el volumen es 1 mLy
hay 10 divisiones (sin contar la primera division del volumen), entonces la apreciacion es

1 mL / 10 divisiones= 0,1 mL. Quiere decir que “cada” linea equivale a 0,1 mL.
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LIMPIEZA DEL MATERIAL DE VIDRIO

El material que se utiliza diariamente, una vez finalizado el trabajo del dia y antes de

guardarse, debe lavarse de la siguiente manera:

1. Lavar con una solucion de detergente diluida, usando un cepillo
2. Realizar varios enjuagues con agua corriente

3. Por ultimo, enjuagar con agua destilada.

En general, estos pasos son suficientes si el material de trabajo se vacia y limpia

inmediatamente luego de usarse.

Si después de este lavado aun persiste suciedad en el material de laboratorio se procede
a lavarlos con soluciones preparadas especialmente, que generaran una reaccion
quimica (oxidacion, reduccion, complejacién, neutralizacion, etc.). Estas soluciones

pueden ser las denominadas como:

e Potasa (solucion de hidréxido de potasio 20 % P/V, en etanol al 96 %)
e Mezcla Sulfocrémica (solucion de dicromato de potasio, preparada en acido

sulfarico concentrado 98 % P/P)

En algunos experimentos, para lavar el material se requiere de un tratamiento previo al
lavado descripto. Por ejemplo: si se emplearon soluciones de permanganato de potasio,
el material se enjuaga con soluciones de agua oxigenada en medio acido.

Posteriormente, se continua con los pasos habituales de lavado.

FRACCIONAMIENTO DE REACTIVOS

Para fraccionar un reactivo en un recipiente adecuado se debe tener en cuenta que:

> Los vidrios son atacados por sustancias alcalinas (hidroxidos del grupo |y II;
amoniaco (ac), oxalatos, fosfatos, etc.) y acido fluorhidrico, por lo tanto estos
reactivos no deben envasarse en frascos de vidrio.

> Existen reactivos que sufren cambios, son inestables, cuando no se protegen del

medio ambiente, por ejemplo:
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e Absorcion de CO:2 por sustancias basicas (ejemplo: soluciones de NaOH,
OH).

e Oxidacion por el oxigeno del aire (I-, Fe?*, Na, etc.)

e Accion de la luz (descomposicion de las sales de permanganato en
solucion que son reducidas a MnO2 o H202 porque se acelera su
descomposicion)

e (Catalisis producida por el pH del medio, por ejemplo, para envasar las
soluciones de tiosulfato de sodio se debe tener en cuenta que éste se
descompone rapidamente en medio acido liberando azufre. Si la solucion
se envasa en frascos de vidrio se produce la descomposicion de la sal por
la composicién quimica misma del vidrio, por lo tanto, se debe colocar en
recipientes plasticos con un leve agregado de carbonato de sodio para
garantizar la estabilidad de la solucion preparada (0,01 %).

> Existen drogas que se descomponen espontaneamente, por ejemplo:

e El persulfato de amonio y de sodio
e El perdxido de hidrogeno (30 % P/P)

La accion bacteriana también es un factor a tener en cuenta: esto es fundamental cuando
se quiere envasar soluciones, dado que muchas de ellas constituyen excelentes caldos
de cultivo. Es normal observar esto con las soluciones alcalinas débiles, por ejemplo,
soluciones de carbonatos y acetatos las cuales no deben mantenerse guardadas por

mucho tiempo.
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PREPARACION DE SOLUCIONES

PREPARACION DE SOLUCIONES A PARTIR DE UN REACTIVO SOLIDO

Objetivos generales:

v/ Comprender el proceso de disolucién de un soluto en un solvente, reconociendo

los procesos energéticos involucrados.

v Incrementar la destreza del trabajo con materiales de laboratorio que le permitan
preparar soluciones de concentracidn aproximada, empleando reactivos de

partida en estado sélido y en estado liquido.
v Saber diferenciar cuando se prepara una solucion y cuando una dilucién.

¢, Qué es una solucién o disolucion?

Es una mezcla homogénea a nivel molecular o i6nico de dos o mas sustancias, que no
reaccionan entre si, cuyos componentes se encuentran en proporcion que varia entre
ciertos limites. Basicamente, se puede definir como un sistema homogéneo formado por
dos o mas componentes, soluto y solvente. El término disolucion también es usado para

hacer referencia al proceso de disolver un sélido en un liquido.

Caracteristicas generales

v Los componentes de la disolucion no se pueden separar por centrifugacion ni

filtracion.

v Al disolver una sustancia, el volumen final es diferente al volumen inicial del

solvente. La masa de la solucion es la suma de las masas de los componentes.

v Generalmente el solvente se encuentra en mayor proporcion que el soluto. La
proporcion en que tengamos el soluto en el seno del disolvente depende del tipo
de interaccion que se produzca entre ellos, la que esta relacionada con la

solubilidad del soluto en el disolvente.

v Las propiedades fisicas de la solucion son diferentes a las del solvente puro: la

adicidon de un soluto a un solvente aumenta su punto de ebullicién y disminuye su
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punto de congelacion; la adicion de un soluto a un solvente disminuye la presion

de vapor de éste.
v Las propiedades fisicas dependen de su concentracion.
v Las propiedades quimicas de los componentes de una disolucion no se alteran.

v/ Sus componentes se obtienen por métodos de fraccionamiento, como destilacion

o cristalizacion.

DISOLVENTE, SOLVENTE, DISPERSANTE O MEDIO DE DISPERSION

v Componente que tiene el mismo estado de agregacion que la disolucién.

v Sitodos los componentes tienen el mismo estado interviene en mayor proporcion
de masa, aunque muchas veces se considera disolvente al que es mas
frecuentemente usado como tal (por ejemplo, una disolucion conteniendo 50% de

etanol y 50% de agua, es denominada solucion acuosa de etanol).

SOLUTO

v Componente que puede o no tener el mismo estado de agregacion que la

disolucioén.

v Sitodos los componentes tienen el mismo estado interviene en menor proporcion

de masa.
Sal Sal
sin disolver disuelta
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Figura 1.5: Disolucién de la sal.
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Se pueden distinguir tres tipos de mezclas segun el tamafio de las particulas de soluto

en la disolucion

v

v

Dispersiones, suspensiones o falsas disoluciones: cuando el diametro de las

particulas de soluto excede de 0,1 um.

Dispersoides, coloides o disoluciones coloidales: el tamafno esta entre 0,001 umy

0,1 um.

Dispérsidos o disoluciones verdaderas: el tamano es menor a 0,001 pm.

Clasificacion empirica o cualitativa de las soluciones

Esta clasificacion no considera la cantidad numérica de soluto y disolvente presentes.

Dependiendo de la proporcion entre ellos se clasifican de la siguiente manera (Figura

1.6):
v

Diluida: la cantidad de soluto esta en minima proporcion en un volumen

determinado.

Concentrada: tiene una cantidad considerable de soluto en un volumen

determinado.

No saturada: no tiene la cantidad maxima posible de soluto que puede disolverse

para una temperatura y presion dadas.

Saturada: tienen la mayor cantidad posible de soluto disuelto para una
temperatura y presion dadas. En ellas existe un equilibrio entre el soluto y el

disolvente.

Sobresaturada: contiene mas soluto disuelto del que puede existir en equilibrio a

una temperatura y presion dadas.
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Figura 1.6: Tipos de solucién en funcién de la cantidad de soluto presente.

SOLUBILIDAD

Solubilidad es la cualidad de soluble (que se puede disolver). Se trata de una medida de
la capacidad de una cierta sustancia para disolverse en otra.

La solubilidad puede ser expresada en porcentaje de soluto o en unidades como gramos
por litro (de uso frecuente en el comercio) o gramos/moles de soluto cada 100 g de
solvente (agua) o cada 100 g de solucion saturada, por ejemplo. Es importante destacar
que no todas las sustancias se disuelven en los mismos solventes. El agua es solvente
de la sal de mesa pero no del aceite, por ejemplo.

La polaridad de las sustancias tiene una gran influencia sobre su capacidad de
solubilidad. Hay que tener en cuenta que la solubilidad depende tanto de las
caracteristicas del soluto y del solvente como de la presién ambiental y de la temperatura.
Por otro lado, y sabiendo que el equilibrio quimico es el estado de un proceso en el cual
las actividades o las concentraciones de reactivos y productos (proceso quimico) o entre
estados de la materia (proceso fisico), no cambian en un periodo de tiempo, podemos
plantear un equilibrio en el proceso de disolucién. Cualquier relacion que se establezca
entre los estados disuelto y soélido de un compuesto se conoce como equilibrio de
solubilidad, y se utiliza para anticipar la solubilidad de una sustancia en condiciones

determinadas.

Factores que afectan la solubilidad

La solubilidad de una sustancia en otra esta determinada por el equilibrio de fuerzas
intermoleculares entre el disolvente y el soluto, y la variacion de entropia que acompana
a la solvatacion. Factores como la temperatura y la presion influyen en este equilibrio,

cambiando asi la solubilidad.
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La solubilidad también depende en gran medida de la presencia de otras sustancias
disueltas en el disolvente, como por ejemplo, la existencia de complejos metalicos en los
liquidos. La solubilidad dependera también del exceso o defecto de algun ion comun, con
el soluto, en la solucion; tal fendmeno es conocido como el efecto del ion comuin. En
menor medida, la solubilidad dependera de la fuerza idnica de las soluciones. Los dos

ultimos efectos mencionados pueden cuantificarse utilizando la ecuacion de equilibrio de

solubilidad.

Temperatura
La solubilidad de un soluto en un determinado disolvente principalmente depende de la

temperatura. Para muchos sélidos disueltos en el agua liquida, la solubilidad aumenta
con la temperatura hasta 100 C, aunque existen casos que presentan un comportamiento
inverso. En el agua liquida a altas temperaturas la solubilidad de los solutos i6nicos

tiende a disminuir debido al cambio de las propiedades y la estructura del agua liquida.
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Figura 1.7: Solubilidad de diferentes compuestos iénicos en agua, en funcion de la temperatura.

La Figura 1.7 muestra las curvas de solubilidad de algunas sales sdlidas inorganicas
tipicas. Muchas sales se comportan como el nitrato de bario y el arseniato acido disédico,

y muestran un gran aumento de la solubilidad con la temperatura. Algunos solutos (por
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ejemplo, cloruro de sodio (NaCl) en agua) exhiben una solubilidad bastante
independiente de la temperatura. Unos pocos, como el sulfato de cerio(lll) y el carbonato
de litio, se vuelven menos solubles en agua a medida que aumenta la temperatura. Esta
dependencia de la temperatura se refiere a veces como «retrograda» o «solubilidad
inversax». En ocasiones, se observa un patron mas complejo, como con sulfato de sodio,
donde el cristal decahidrato menos soluble pierde agua de cristalizacion a 32 °C para
formar una fase anhidra menos soluble. Esto es debido a que la entropia aumentada
rompe los enlaces moleculares que mantiene unida a la materia sélida, ocasionando que
se disuelvan dentro de una solucion. Esta es la razén por la cual es mas facil disolver
una taza de azucar en agua caliente que en agua fria.

Los solutos gaseosos muestran un comportamiento mas complejo con la temperatura. Al
elevarse la temperatura, los gases generalmente se vuelven menos solubles en agua

(Figura 1.8), pero mas solubles en disolventes organicos.
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Figura 1.8: Solubilidad de distintos gases en agua, en funcién de la temperatura.

La solubilidad de los compuestos organicos casi siempre aumenta con la temperatura.
La técnica de la recristalizacién, utilizada para la purificacion de sélidos, depende de un
soluto de diferentes solubilidades en un disolvente caliente y fria. Existen algunas

excepciones, tales como determinadas ciclodextrinas.
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Presién

La solubilidad de los gases varia no solo con la temperatura sino ademas con la presion
ejercida sobre el mismo. De esta manera, la cantidad de un soluto gaseoso que puede
disolverse en un determinado solvente aumenta al someterse a una presion parcial
mayor (véase Ley de Henry). A nivel industrial, esto se puede observar en el envasado
de bebidas gaseosas por ejemplo, donde se aumenta la solubilidad del dioxido de

carbono ejerciendo una presion de alrededor de 4 atm.

PREPARACION DE SOLUCIONES POR DILUCION

Es conveniente resaltar que no deben confundirse los conceptos de disolucién y dilucion.
El primero se refiere al proceso fisico o quimico que ocurre cuando se mezclan en
proporciones adecuadas un soluto puro y un solvente para que se forme una disolucion.
Se dice entonces que el soluto se disuelve en el disolvente. Mientras que la dilucion
consiste en disminuir la concentracién de una disolucion dada por agregado de
disolvente puro. Es decir que la dilucidbn se prepara a partir de una solucion mas
concentrada (que llamaremos solucién madre), en la cual el soluto de partida ya se
encuentra solubilizado en un solvente dado y la unica modificacion introducida es el

agregado de mayor cantidad de solvente).

Es importante destacar que en el proceso de dilucion la cantidad de soluto disuelto no

varia, pero si cambia la concentracion porque varia la relacion soluto-solvente.

Numero de diluciones
El numero de diluciones (n) es un numero adimensional que resulta del cociente entre la
concentracion inicial de la solucién madre y la concentracion final que resulta después

de la dilucion. Evidentemente es siempre un numero mayor que 1.

donde Cj y Cf son las concentraciones inicial y final respectivamente.
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Como al diluir una solucion, la masa del soluto no cambia, siempre que ambas

concentraciones se expresen en la misma unidad se cumple que:
Ci X Vi - Cf X Vf

donde Viy Vf son los volumenes inicial y final respectivamente.

Por lo tanto, también es posible calcular el numero de diluciones con la siguiente

expresion:

Por ello, cuando decimos dilucién al cuarto (1/4) o dilucién 1:4, estamos expresando que
diluimos 4 veces la solucion de partida (n=4). Esto implica que la nueva solucion tendra
1 parte de disolucion + 3 partes de disolvente. Ver representacion esquematica en

Figura 2.1.

Nueva
solucién

diluida

Figura 2.1: Representacién esquematica de una dilucion.

DILUCIONES SERIADAS

Se emplea este término cuando se procede a realizar diluciones sucesivas partiendo de
una soluciéon madre y a partir de ella se genera un conjunto de diluciones.

Esto ocurre generalmente cuando tenemos que preparar soluciones de concentracion

muy baja partiendo, por ejemplo, de una solucion concentrada comercial, o bien cuando
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la alicuota de partida esta en el orden de los uL y no se dispone de material volumétrico

adecuado. Estas diluciones pueden prepararse de dos maneras:

a) Diluciones volumétricas: Utilizando material perfectamente graduado y calibrado,
en cuyo caso la clasificaremos dentro de las técnicas volumétricas, generalmente
utilizadas en analisis quimicos cuantitativos.

b) Diluciones no volumétricas: Empleando material de graduacién aproximada
(tubos de ensayos y agregado de la alicuota de solucidon madre y de disolvente
con pipetas graduadas, probetas, etc.). Generalmente utilizadas en analisis

quimicos cualitativos.

Ejemplos:
+ Para preparar 10 mL de HCI 1.10~* M a partir de HCI 36% P/P y & = 1,18 g/mL,
encontrariamos que se necesitan 1.10% moles de HCI para preparar la dilucion, por
lo cual la alicuota inicial que se deberia tomar del acido concentrado seria 8,6.10~°
mL. Como esto es imposible, se debe partir de una solucién mas diluida, por ejemplo,
una solucion 0,1M y de alli practicar otra vez una dilucion al milésimo (1/1000).
» Si partimos de una solucion madre de KMnO4 0,45M y tomamos una alicuota de
1 mL y le agregamos 2 mL de disolvente agua, habremos generado una dilucion
al tercio (1/3), a esta solucion la llamaremos solucion 1. De la solucion 1, tomamos
una alicuota de 1 mL y le agregamos 2 mL de agua, a esta nueva solucién la
llamaremos solucion 2. La solucion 2 es tres veces mas diluida que la solucién 1
y 9 veces mas diluida que la solucién madre.
Visualmente, si partimos de soluciones coloreadas como las de KMnO4, a medida que
aumentamos el numero de diluciones, las mismas cada vez resultan mas claras, hasta

el punto en que la dilucion tenga tan poca cantidad de soluto que se perciba incolora.
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Esquematicamente:

SIn Madre
(SM)

0,45M

Sin 1
(SM)/3

M?

Sin 2 SIn 3
(SIn 1)/3 (SIn 2)/4
M? M?

Si conocemos la concentracion de la solucion madre (SM) se pueden calcular las

concentraciones de todas las diluciones:

Concentraciéon de
Sin Dilucion
la dilucion
1 1/3 — 0,45 M/3 — 0,15 M
2 1/3 N 0,15 M/3 — 0,05 M
3 1/4 — 0,05 M/4 N 1,25. 102 M

Si se multiplican todas las fracciones (1/3) x (1/3) x (1/4) = 1/36, esto nos indica que la
solucion madre se diluyé 36 veces. Es decir que se puede calcular directamente la
concentracion de la solucién mas diluida 0,45 M/36 = 0,0125 M.
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EJERCITACION PROPUESTA PREVIA AL LABORATORIO

Ejercicio 1: Represente esquematicamente una dilucion
a) Al medio
b) Al quinto
c) Al vigésimo
Si la concentracion de la solucidn madre era 0,824 M ;Cuales seran las nuevas

concentraciones para cada una de las soluciones a, by c?

Ejercicio 2: La etiqueta de una bebida cola tiene las siguientes indicaciones: “preparado
a base de extracto de cola para obtener bebida dietética sin alcohol lista para consumir
por dilucién. Contenido neto: 500 cc. Rinde 5 litros. Diluir 1+9”. Explicar como deberia

preparar 1 L de dicha bebida respetando la recomendacion de la etiqueta.

Ejercicio 3: En el laboratorio se deben preparar 20 mL de solucién de LiF 0,1 M. Dispone
de:

Anilla

Balanza analitica y granataria

Embudo vastago corto y largo

LiF sélido

Matraces de 5, 10, 25, 100 y 1000 ml
Pipetas aforadas de 1,2, 5y 10 mi
Pipetas graduadas de 1,2, 5y 10 ml
Piseta

Probeta de 10, 25, 50 y 100 ml

Soporte universal

Varilla de vidrio

Vaso de precipitado de 5, 10, 50 y 100 ml

N SR SRS O G Y

Indique cédmo procederia para preparar la solucion y qué material utilizaria.
Fundamente con calculos. (Sugerencia: en caso de encontrar alguna limitaciéon para

prepararla en forma directa utilice sus conocimientos de preparacion de diluciones).

39



TRABAJO DE LABORATORIO

Ambientacién en el laboratorio —Uso de materiales del laboratorio: pipetas.

Objetivos
v/ Familiarizarse con el ambiente fisico del laboratorio de quimica y con las normas

de seguridad para trabajar en el mismo.

v Adquirir destreza en las técnicas de pipeteo.

Actividades

I) Reconocer y ubicar en el laboratorio, los siguientes elementos:

v Baldes de arena v Extinguidores

v Bidones de agua destilada v Extractores

v Botiquin v Mesadas

v Cajoneras v Reactiveros

v Campanas v Recipientes para residuos
v Duchas de seguridad v Salidas de emergencia

Il) Reconocer y nombrar los materiales de laboratorio que contiene la cajonera.

[II) Emitir los siguientes volumenes de agua destilada. Completar el siguiente esquema:

Volumen a emitir Pipeta Apreciacion (Unidades)

10,00 ml

3,6 ml

1,25 ml
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Preparacién de soluciones a partir de droga soélida

Objetivos particulares:

v Adquirir destreza en el uso de la balanza analitica y granataria

v Adquirir destreza en el manejo de tablas de solubilidad y la preparacion de
disoluciones saturadas y no saturadas.

v Comprobar los efectos de los cambios de temperatura sobre la solubilidad de un
soluto.

v Preparar soluciones de concentracién aproximada empleando reactivos de
partida en estado solido.

Actividades:

1. Pesar un objeto pequefio en la balanza analitica y granataria: Pesar un objeto
pequefio dentro de un recipiente (cristalizador, vaso de precipitado pequefo),
utilizando la funcién Tara de la balanza.

2. Preparar, en forma individual, 50 o 25 mL de una solucién de NaCl 0,5 M a partir
del siguiente solido: NaCl puro.

3. Preparar, en forma individual, 50 o 25 mL de una solucién de CuSO4 0,1 M a partir
del siguiente solido: CuS04.5H20.

4. Evaluaciéon del efecto de la temperatura sobre la solubilidad. Esto por lado de
mesada, poner un tubo con KNO3 en H20

5. Identificar y discutir los posibles errores que se pueden cometer en la preparacién
de una solucion a partir de droga solida.

Materiales

v Balanza v Embudo v Piseta

v Matraz v Pipetas v Anilla

v Nueces v Probeta v Mortero con pilén
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v Espatula v Varilla de vidrio v Tela de amianto
v Termometro v Soporte universal v Vaso de precipitado

v Papel de filtro v Cristalizador v Platina de calentamiento

Protocolo para la preparaciéon de una solucién a partir de droga sélida:

1) Calcular la masa necesaria para la disolucién, en funcion de la concentracién y
volumen deseados, teniendo en cuenta si la droga de partida es pura, impura o hidratada.
2) Verificar la solubilidad de la droga a la temperatura de trabajo.

3) Morterear la droga sélida.

4) Pesar la cantidad calculada, en un recipiente adecuado. Usar, preferentemente,
aquel dénde comenzara la disolucion.

5) En caso de pesar en un recipiente diferente, transferir al recipiente apropiado
(vaso de precipitado).

6) Agregar al vaso de precipitado un volumen de solvente (agua destilada) no mayor
al 50 % del volumen total a preparar.

7) Agitar con varilla de vidrio, sin retirar la misma del vaso de precipitado ni salpicar.
8) En caso de no solubilizarse completamente, calentar en platina. Luego de
solubilizar la droga, retirar el vaso de la platina y dejar enfriar hasta temperatura
ambiente, sobre una tela de amianto.

9) Colocar el embudo en un soporte apropiado (anilla con soporte universal).

10) Colocar bajo el embudo, el matraz del volumen seleccionado, cuidando que el
vastago del embudo quede por debajo del aforo.

11) Si es necesario filtrar (presencia de impurezas visibles, no solubles), colocar el papel
de filtro en el embudo.

12)  Transferir al matraz utilizando la varilla de vidrio como guia.

13) Agregar mas solvente, realizando varios lavados con poco volumen, sobre la varilla
y el vaso de precipitado.

14) Agregar solvente hasta completar 50 — 60 % del volumen del matraz.

15) Agitar por rotacion, sin retirar el embudo.
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16) Completar con solvente hasta alcanzar aproximadamente 1 cm del aforo en el cuello
del matraz.

17) Retirar el embudo sin mojar las paredes del cuello del matraz.

18) Enrasar con pipeta apropiada.

19) Tapar el matraz y mezclar por inversion.

20) Elegir un frasco apropiado, limpio y seco, para guardar la disolucion.

21) Lavar con una alicuota de la disolucién preparada y descartar la misma.

22) Trasvasar la solucion y rotular el frasco.

¢ Qué errores puedo cometer al preparar una solucion a partir de droga sélida?
Se pueden distinguir dos tipos de errores:

*  Por exceso: hay exceso de soluto o solvente.

* Por defecto: hay menos soluto o solvente.
Siempre se debe indicar de qué es el exceso o defecto y sobre qué afecta la solucion y
su concentracion.
Si hay exceso de solvente o falta de soluto, se produce un defecto en la concentracion y
a la inversa, cuando hay menos solvente o exceso de soluto, se produce un exceso de

concentracion.

v Pesada v Disolucion
v Sacar la varilla durante el mezclado v Trasvasado
v Lavado v No agitar por rotacion

v Al retirar el embudo

Preparacion de soluciones a partir de droga liquida

Objetivo: Adquirir destreza en la preparacién de diluciones. Aplicar el conocimiento al

calculo y preparacion de diluciones seriadas.

Preparacion de una dilucion por técnica volumétrica

v Preparar en un matraz de 100 mL una diluciéon de HCI 0,05 M, a partir de la
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solucién madre de HCI 0,5 M.

v Informar las concentraciones en %P/V y g/L.

v Realizar una lista de materiales utilizados.

v/ Mencionar causas de errores en la preparacion de las diluciones. Para cada

error indicar si la disolucién resultante sera mas o menos concentrada de lo

esperado.

Pasos a sequir

1.
2.

© © N o

Realizar los calculos.

Colocar el embudo de vastago largo en el matraz, tomar la precaucion de que el
extremo inferior del vastago pase del aforo. Sostener con anilla y soporte universal
el embudo y agregar un volumen de agua destilada (colchdn de agua).

Tomar con pipeta apropiada, el volumen de solucion madre calculado y colocarlo
en el matraz.

Agregar agua destilada, arrastrando la mayor cantidad de solucién madre y seguir
agitando por rotacién, sin retirar el embudo.

Ajustando la altura del embudo cada vez que sea necesario, agregar agua
destilada hasta aproximadamente 1 cm por debajo del aforo. Tener la precaucion
de que el vastago del embudo no tome contacto con la dilucion.

Retirar el embudo, cuidando de no mojar las paredes del cuello del matraz.
Enrasar con pipeta, evitando el error de paralaje.

Tapar y mezclar por inversion.

Almacenar en recipiente apropiado, debidamente rotulado.

Preparacion de diluciones seriadas por técnica no volumétrica

v Colocar en una gradilla 4 tubos de ensayos rotulados como t1, t2, t3 y t4. Como

solucion madre utilice CuSO4 0,5 M. Seguir el siguiente esquema de trabajo.
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Colocar 1 mL de Llevar a 4 mL con Homogeneizar
sol. madre en el t1 agua destilada
|
Colocar 1 mL de Llevar a 4 mL con Homogeneizar
sol. 1 (t1) enel 2 agua destilada
|
Colocar 1 mL de Llevar a 4 mL con Homogeneizar
sol.2 (t2) enel t3 agua destilada
|
Colocar 1 mL de Llevar a 4 mL con Homogeneizar
sol. 3 (t3) en el t4 agua destilada

v Calcule para cada tubo la concentracion molar.
v Calcule la dilucion que realizé en cada uno de los tubos en relacion a la inmediata
anterior

v Indique qué tipo de dilucidn realizé respecto de la solucién madre en cada uno de

los tubos

v Al finalizar la preparacion, las disoluciones preparadas seran guardadas en

bidones (o botellas) rotuladas como “reciclado”.

v Elabore el correspondiente informe.

Preparacién de una solucién saturada de NaCl

v Preparar por lado de mesada, 50 mL de solucién saturada de NaCl a partir del

siguiente solido: NaCl puro.

Protocolo para la preparacion de una solucién saturada:

1. Calcular la masa necesaria para la disolucion, en funcion de la concentracion y
volumen deseados, teniendo en cuenta si la droga de partida es pura, impura o
hidratada.
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2. \Verificar la solubilidad de la droga a la temperatura de preparacion y la de guardado
(80 °C y 20 °C, respectivamente en este caso).

3. Morterear la droga solida.
Pesar la cantidad calculada, en un vaso de precipitado de volumen adecuado.
Medir con probeta el volumen de solvente (agua destilada) a preparar de solucion
saturada.
Verter el solvente sobre la masa de sdlido.
Colocar en bafo de agua sobre la platina de calentamiento, controlando la
temperatura de trabajo.

8. Una vez alcanzada la temperatura elegida (80 °C) retirar de la platina y colocar en
una tela de amianto.

9. Una vez alcanzada la temperatura de guardado (20 °C), filtrar a presion normal.

10. Elegir un frasco apropiado, limpio y seco, para guardar la disolucion.

11. Lavar con una alicuota de la disolucion preparada y descartar la misma.

12. Trasvasar la solucién y rotular el frasco.
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TECNICAS DE SEPARACION

FILTRACIONES A PRESION NORMAL Y REDUCIDA

Introduccién tedrica

La filtracidn sirve para separar sistemas heterogéneos empleando un medio fisico, tal
como papel, placa de vidrio fritada o porosa, etc., empleando la accién de la gravedad.
Dependiendo de las caracteristicas del sistema, se pueden emplear los sistemas a
presién normal o a presion reducida (aplicando vacio por accion de bombas mecanicas
o trampas de agua). Se fundamenta en que alguno de los componentes de la mezcla no

es soluble en el otro.

Consideraciones generales para la separacion soélido-liquido

En un sistema conformado por las fases sdlido-liquido, es posible trabajar luego de la
separacién con una fase u otra; o bien emplear ambas para analizarlas por separado. La
fase liquida puede estar formada por una o0 mas sustancias solubles en un determinado
solvente a una dada temperatura; por su parte la fase soélida también puede estar
integrada por mas de una sustancia. La caracteristica de esta fase es que sus
componentes son muy poco solubles en ese solvente a esa temperatura, de manera tal

gue se hace despreciable su solubilidad.

Tipo de filtraciones a aplicar en sistemas sélido-liquido:

1A) Presién atmosférica.
1B) Presién reducida (aplicando vacio).

Seleccion de los materiales segun los casos:

1. Embudo: los embudos deben seleccionarse cuidadosamente previendo si se aplica la
filtracién 1A) o 1B). Los comunes tienen un cono de 60°. El vastago no debe ser muy
ancho y debe estar ligeramente ahusado en la base. Se sostienen con anillas cuyo
diametro sera determinado por el tamafio del embudo, ajustadas sobre un soporte
universal. Se eligen embudo Buchner o un crisol filtrante para recoger sales luego de la
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recristalizacion. Si se desea calentar el embudo, se usa un bafio Maria especial o un

espiral de plomo por la que pasa vapor.

2. Papel de filtro: el papel de filtro (fibras de celulosa) para uso cuantitativo debe estar
libre de cenizas. Un papel de filtro cuantitativo de 11 cm de didmetro da, por calcinacion,
aproximadamente 0.0001 g de cenizas. El papel de filtro se fabrica de varias calidades.
La eleccion de la calidad particular del papel que debe usarse, en lo que a su retencién
se refiere, esta determinada por el tamafio de las particulas del precipitado que se va a
filtrar. Cuanto mas denso sea el papel (poros mas finos), mas lenta sera la filtracion. Si
el liquido es muy acido, muy basico o ataca el papel, conviene usar filtros de vidrio
sinterizado (fritado), de cuarzo, alumina, niquel o porcelana porosa. Se construyen
placas con estos materiales para embudos Blichner o en la forma de discos ajustados a

embudos.

3. Crisoles filtrantes o embudos con placas de vidrio fritado: para la recoleccion
cuantitativa de precipitados que se van a pesar después de calentar, se emplean varias
clases de crisoles con bases porosas. Todos ellos se usan con succion. Ej.: Crisoles de

Gooch, Placas de vidrio y silice, Crisoles de Munroe y Crisoles filtrantes de vidrio fritado.

Descripcion de la técnica de filtracion

Antes de comenzar una filtracion con papel, debe decidirse qué medida y qué tamafo
del poro del papel es mas adecuado para la filtracion en cuestion.

La medida esta determinada por la cantidad de precipitado mas que por la cantidad de
liquido a filtrar. El precipitado no llenara en lo posible mas de un tercio del filtro y nunca
mas de la mitad de este.

Para preparar el papel de filtro, se dobla exactamente por la mitad y luego nuevamente
por su centro de manera que las dos mitades no coincidan exactamente. Cuando se abre
la mitad mayor de un papel asi doblado, el angulo apical del cono sera ligeramente mayor
que 60° (Figura 3.1)
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Figura 3.1: Esquema del doblado del papel de filtro.

Dicho papel aplicado en un embudo de 60° no ajustara exactamente contra las paredes
de este en la parte inferior, pero si lo hara en la parte superior. Asi filtrara mas
rapidamente que uno que se adhiera al embudo en toda su superficie, ya que el liquido
que se agregue podra circular sin impedimentos a través del espacio entre el papel y el
vidrio y, al mismo tiempo, la parte superior del papel ajustara contra el embudo de forma
de no permitir la entrada de aire entre ambos. Debera cortarse la esquina del doblez
exterior para que el papel quede ajustado al embudo cuando se humedezca.

Se coloca el papel en un embudo, se humedece con agua de una piseta y se presiona
su tercio superior con los dedos. Cuando se vierte agua en el filtro, debe llenarse el
vastago del embudo. De no ser asi (en el caso de que el vastago sea demasiado ancho
o el vidrio esté engrasado), el extremo del vastago del embudo debe taparse con el dedo,
y dejar que se llene hasta que el agua alcance el vértice y mas arriba. El aire atrapado,
entre el vidrio y el papel, se deja escapar tirando suavemente hacia un lado en un punto
del papel. De nuevo se ajusta cuidadosamente el papel sobre el vidrio, todo alrededor, y
se quita el dedo: el vastago debe quedar lleno de liquido. El vidrio que esta arriba del
papel no debe humedecerse. Es muy importante que haya en el vastago una columna
de liquido ininterrumpida, porque el peso de dicha columna produce una succion que
acelera el proceso de filtracion.

Cuando el papel se ajustd al embudo éste se coloca en un soporte y se pone abajo un
vaso de precipitado. El vastago debe tocar la pared del vaso para prevenir salpicaduras,
y debe estar bien lejos del fondo del mismo. El vaso que contiene el material a filtrar se
toma con la mano derecha, se mantiene apenas sobre el embudo a su derecha. La varilla
se retira del vaso, cuidando de no perder gotas de liquido y se mantiene vertical sobre el
embudo. El borde del vaso se apoya contra la varilla, y el recipiente se inclina lentamente
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haciendo que el liquido fluya por la varilla hacia el papel. Nunca debe llenarse el filtro
hasta el borde: el nivel del liquido no debe sobrepasar un espacio de 2 a 3 mm desde el
borde superior del papel. Al transferir el liquido al filtro, no revolver el precipitado que
esta en el fondo del vaso. Mientras el liquido fluye libremente a través del filtro, el vaso
se mantiene inclinado, y se vierte un chorro lento en el embudo. Cuando se ha vertido la
mayor parte del liquido sobrenadante, vendran las particulas del precipitado, y disminuira
gradualmente la velocidad de la filtracion debido a que se obturan los poros del papel
con el precipitado. Esperar a que se desocupe el filtro.

Mantenerlo siempre lleno de liquido para impedir que se vacie el vastago. Examinar el
filtrado en busca de particulas de precipitado que puedan haber atravesado el papel. Si
se encuentran, pasar a través del filtro el liquido del vaso receptor, recibiendo el filtrado
en otro vaso.

Cuando se ha vertido todo el liquido sobrenadante posible, comienza el lavado por
decantacion. Se dirige contra las paredes del vaso un chorro del liquido lavador de la
piseta para empujar hacia abajo las particulas adheridas, se agita el precipitado y luego
se deja sedimentar. La cantidad de liquido lavador depende de la cantidad de precipitado,
sus caracteristicas, etc. Cuando el liquido sobrenadante es limpido, se vierte en el filtro,
dejando en el todo el precipitado que sea posible. Se agrega al vaso otra porcion de
liquido de lavado, y se repite el procedimiento. Después de cada adicion se deja que el
filtro se agote completamente. La operacién se repite tantas veces como se estime
oportuno.

La parte principal del precipitado se transfiere al filtro mezclandola con la solucion de
lavado y vertiendo la suspension; el procedimiento se repite hasta que la mayor parte del
solido esté sobre el papel. El precipitado adherido a los lados y al fondo del vaso se
transfiere tomando el vaso con la mano izquierda, la varilla se pone atravesada sobre la
parte superior y se mantiene en posicién con el dedo indice izquierdo. La varilla se apoya
contra el borde del vaso y debe sobresalir 2 0 3 cm del mismo. Se inclina el vaso sobre
el embudo de modo que el liquido pueda correr fuera de él, por la varilla hacia el papel.
Con la piseta, dirigir un chorro de solucién de lavado contra el interior del vaso de modo
que las particulas del precipitado se arrastren hacia el filtro. Las particulas adheridas se

arrastran humedeciendo las paredes y frotando suavemente con una varilla.
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Lavar el interior del vaso y la superficie de la varilla. Lavar el precipitado en el filtro. La
clase de solucidén que se use para lavar depende del precipitado. Si el precipitado es

apreciablemente soluble en agua no puede lavarse con ella.

Ejemplo de aplicacion: Podemos emplear la filtracion a presion atmosférica si
gueremos eliminar impurezas insolubles de un reactivo determinado como ser en el NaCl
(primera etapa de purificacion), el cual es extraido directamente de las salinas. Este
material seguramente estara acompafiado de arena y otras impurezas solidas no
solubles en agua. Para esta separacion podemos aprovechar la elevada solubilidad del
NaCl en agua. Como sabemos la arena es insoluble en agua como asi también las
particulas metalicas que puedan encontrarse en la mezcla de partida. Ahora bien, si
agregamos agua a la mezcla, nos encontraremos ante un sistema heterogéneo formado
por:

a) una fase liquida, en la cual se habran solubilizado tanto el NaCl, que es el
compuesto que nos interesa, como otras sales solubles que lo acompafen, como
ser carbonatos, nitratos, fosfatos y sulfatos alcalinos.

b) una fase solida, formada por todas aquellas sustancias insolubles, como por
ejemplo arena, particulas metalicas, y otras sales como ser, carbonatos, fosfatos

y sulfatos alcalinos térreos no solubles en agua.

Filtracion a presiéon atmosférica
Materiales necesarios:
v 1 embudo (puede ser de vidrio o de plastico).
v 1 anilla con nuez, para sostener el embudo.
v 1 soporte universal, para sostener la anilla con el embudo.
v

1 vaso de precipitado de volumen adecuado para preparar el sistema a

separar.

L

1 varilla de vidrio que nos permitira agitar el sistema.

<

Papel de filtro, cortado adecuadamente y dispuesto en el embudo (que nos

servira para retener la fase sélida, cuando al sistema lo hagamos escurrir
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por el embudo).

v 1 recipiente colector para el liquido filtrado, el mismo puede ser un

erlenmeyer u otro vaso de precipitado de dimensiones adecuadas.

v 1 piseta con agua destilada.

varilia de \-i;irio‘ g Vaso conteniendo la
U .~ mezel a separar
. Mezela 1
Il o
e
i
fl
“f\“,,ﬁ—;‘.LN;_ . papel de fltro
\ Z
()fj ; o \
o b o \N "‘,
f I Lanilla
| |
- I Teembudo
I 'J
j ,l-l’,—._—;:r"‘
i)
i '
sohicion dew i ; . |—— recipiente colector
NUESITO MLETES t‘—“T L * (vaso de prm‘mpntadﬂ)
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J —_b——=soporte wuversal

——— J

Figura 3.2: Equipo basico para filtracién presion normal.

Procedimiento (pasos resumidos):

I.  Colocar la mezcla sdlida en un vaso de precipitado de volumen adecuado.

IIl.  Agregar agua y agitar con una varilla de vidrio.
lll.  Seleccionar el tamafno y material del embudo.

IV.  Seleccionar el grado de porosidad del material filtrante.

V. Dejar reposar unos minutos (proceso de decantacion) para que precipiten los

sélidos mas densos que la solucién (pueden existir sélidos menos densos que la
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VI

VII.
VIII.

solucién por lo cual los mismos quedaran en la parte superior de la misma,
denominandose sélido sobrenadante).

Acompafiar con la varilla de vidrio (policia), colocando un extremo en el pico
vertedor del vaso de precipitado, y el otro apoyado sobre |la pared mas gruesa del
papel de filtro (el cual debera estar doblado en cuatro, y colocado dentro del
embudo). Ver Figuras 3.1y 3.2.

Verter la solucion lentamente, trasvasar todo el liquido.

Lavar el precipitado que queda en el vaso de precipitado, empleando la piseta con
agua destilada, de manera tal de arrastrar todo el solido remanente hacia el
interior del papel de filtro, ayudandose con un extremo de la varilla de vidrio
recubierta con un pequeno trozo de goma.

Una vez que se ha transferido todo el solido al papel de filtro, se debera lavar el
precipitado mediante el uso de piseta, con movimiento circular, de manera tal de
arrastrar las sales solubles que pudieran haber quedado atrapadas en el
precipitado.

Posteriormente al lavado, la solucion filtrada remanente en el recipiente colector
puede trasvasarse a una botella perfectamente limpia y rotulada, o bien llevarse
a evaporacion en una capsula de porcelana para recuperar las sales solubles en

estado solido.
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Filtracién a presion reducida o aplicando vacio

- (oma para adaptar [ \\
el embudo y evilar \ /

Y S— ¢rdida de vacio b
S*Tj - g [i { ' papel de filro
¢l o ~ /1 T_.m.-_. VaACo L\ adaptado
piiza ; 7 d \ g /7 perfectamente a la
'/ " \\ exbudo W circunferencia
/ ‘é‘\ \ Buchner <——
[ §
! / 0 \
\ — Kitasato

‘ _ , —= Soporte universal

Figura 3.3: Equipo basico para filtracion presion reducida.

Materiales necesarios:
v 1 embudo Buchner
1 Kitasato
Abrazadera con nuez
soporte universal
Bomba de vacio o trompa de agua
Vaso de precipitado
Varilla de vidrio

Tapon de goma perforado o trozo de caucho perforado

R N N N T N N N

Goma latex gruesa para vacio

Procedimiento
No difiere en demasia con la filtracién a presion atmosférica. En un vaso de precipitado

se debe encontrar el sistema heterogéneo a separar. Los puntos |, Il y lll de la técnica
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anterior se repiten. La diferencia radica en el armado del equipo, puesto que el embudo
Buchner debe ser colocado en un Kitasato que estara conectado a la bomba de vacio.
El papel de filtro debera colocarse en la base de embudo Blichner, cortado en forma
circular, sin doblar, de manera tal que su didmetro sea 1 mm inferior al del embudo,
cubriendo de esta manera la totalidad de los orificios del mismo. El contenido del vaso
de precipitado se vertera en el embudo, guiado siempre con la varilla de vidrio que debera
colocarse sobre el papel de filtro en su parte central.

El contenido se ira vertiendo de forma lenta, de manera de dar tiempo a la succion de la
fase liquida.

Lavar el precipitado con solvente adecuado.

En esta filtracion, el liquido del filtrado se recoge dentro del Kitasato y posteriormente
debera ser trasvasado a un recipiente adecuado de acuerdo al destino que se le vaya a

dar.

DECANTACION
Utilidad

Sirve para la separacion de un sistema heterogéneo en funcion del tiempo y la densidad

relativa de las fases.

Tipos de separaciones

¢ Sélidos de liquidos: Este proceso lo hemos visto previamente cuando en una
disolucidon queda un solido insoluble. En el caso que este solido sea mas denso que la
solucion el mismo quedara depositado en el fondo del recipiente entonces sélo bastara
dejar reposar el sistema heterogéneo. Una vez que se nota claramente la division de
las fases se procede a trasvasar el liquido de manera tal de no remover el sdlido o bien
se puede emplear succion del liquido usando una pipeta Pasteur conectada a una
trompa de agua, teniendo cuidado de no arrastrar el sélido. Cabe destacar que en este
proceso la parte que nos interesa para proseguir el trabajo es el sélido y no el liquido.

e Separacion de liquidos inmiscibles: Dos o mas liquidos inmiscibles se pueden
separar en orden a sus diferentes densidades. El mas denso ocupara el fondo del
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recipiente, mientras que el mas ligero ocupara la zona superior. Esta separaciéon se
realiza con los llamados embudos de separacién (o ampolla de decantacién).

e Extraccidon con solventes: Esta técnica se emplea cuando se desea llevar a cabo la
separacidon de una sustancia que tiene la capacidad de disolverse con distinto grado de
solubilidad en dos disolventes inmiscibles o parcialmente miscibles (como el agua y el

éter etilico.)

Extraccion con Solventes

La técnica de extraccion con disolventes encuentra gran aplicacion en la quimica. Una
sustancia se distribuye entre dos liquidos inmiscibles en contacto, con relacion a su
solubilidad en cada uno de ellos, siempre que no reaccione con ninguno y que exista
bajo la misma forma en ambos. Si una vez alcanzado el equilibrio de reparto entre ambos
solventes, su concentracién es mucho mayor en una fase que en la otra, puede hacerse
uso analitico de este comportamiento para concentrar la sustancia en un pequefio

volumen de liquido y para separarla de sustancias que no se distribuyen analogamente.

Ejemplos de aplicacion en quimica inorganica.

e Sistemas que tienen una unica especie inorganica, tanto en la fase acuosa como

en la organica. l2, AsCls, Hg, son ejemplos de este tipo. Estas sustancias son mas o
menos volatiles y no polares. El solvente organico es usualmente inerte, en el sentido
que solo disuelve la sustancia que se particiona y no reacciona con ella quimicamente.
Sin embargo, pueden presentarse interacciones como con Iz y benceno.
Para la extraccién de esas sustancias se prefieren los solventes no oxigenados como
por ejemplo, tetracloruro de carbono (CClas), cloroformo (CIsCH), porque tienen menor
tendencia que los solventes oxigenados a extraer otras sustancias presentes en
solucion.

e Sistemas en los cuales se extraen complejos quelatos sin carga de metales, con
reactivos organicos. El cation de dichos complejos esta mas o menos rodeado de
radicales organicos hidréfobos y, a veces, el complejo sin carga es solo levemente

soluble en agua y mucho mas soluble en solventes organicos. En las extracciones de
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quelatos, se prefieren generalmente los solventes no oxigenados por ser menos afectos

a extraer otras sustancias.

e Sistemas en los cuales se forman compuestos de asociaciéon iénica no

solvatados. Los cationes y aniones grandes estan poco solvatados y las sales

(compuestos de asociacion idnica) que ellos forman, tienen baja solubilidad en agua,

pero si contienen un componente organico, frecuentemente son mas o menos solubles

en solventes organicos. La extractibilidad de estos compuestos varia de un solvente a

otro, a menudo es adecuado el cloroformo.

e Sistemas en los cuales se forman complejos de coordinaciéon de especies

inorganicas con moléculas de solventes organicos. Las moléculas de un solvente

adecuado se pueden coordinar, por ejemplo, al ion hidrogeno de un acido de complejo

metalico o al catién de una sal.

Tratamiento racional de las separaciones por extraccion con solventes inmiscibles

A)

Método de extracciones simples

Son los que pueden efectuarse en un pequefio numero de etapas con aparatos
simples. Las ampollas de decantar sirven muy bien para mezclar y separar las
fases. La gran mayoria de las separaciones por extraccion en analisis inorganico
se hacen mediante métodos simples.

Considerando la separacion de dos elementos A y B en solucién por extraccion
con un solvente inmiscible y con un reactivo dado, siendo A mas extraible que B,
el problema es fijar el numero maximo de extracciones. A medida que se
incrementa el numero de extracciones, aumenta la cantidad extraida tanto de A
como de B.

Extraccion continua

Cuando el coeficiente de extraccidon K (razon entre la concentracién organica y la
concentracion acuosa de A) de la sustancia deseada es bajo, puede ser necesario
el uso de algun tipo de sistema de extraccion continua. Un volumen limitado del
solvente organico extractante pasa continuamente gota a gota a través de la
solucion acuosa, manteniendo el ciclo por vaporizacion y condensacién del

solvente. Existen en uso diferentes estilos de aparatos.
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C) Extraccion en contracorriente

Cuando dos sustancias tienen coeficientes de extraccion que difieren en un factor
pequefio, se requieren fraccionamientos sistematicos e intensivos. Los métodos
de extraccion en contracorriente producen dicho fraccionamiento. EI método mas
simple necesita una serie de ampollas de decantacion o una serie de tubos en un
aparato automatico, que transfiere una de las fases del solvente de tubo a tubo,
después que las fases inmiscibles se han equilibrado. Cada tubo contiene un
volumen fijo de solvente organico. La solucién acuosa que contiene las sustancias
Ay B, que se tratan de separar, se agrega al primer tubo y los liquidos se agitan
conjuntamente. Después que las fases se han separado, se transfiere la fase
acuosa del primer tubo al segundo y se agrega al primero un volumen igual de
solucién acuosa que no contiene ni A ni B.

Se mezcla el contenido de ambos tubos y la fase acuosa del segundo tubo se
transfiere al tercero, la del primero al segundo y se agrega solucién nueva al
primer tubo; se repite una y otra vez. Al final del proceso completo, la fase acuosa
habra alcanzado el ultimo tubo de la serie. Si el nUmero de tubos y transferencias
es suficientemente grande, la distribucion del soluto entre los tubos sera
aproximadamente gaussiana. Este método es mas util en separaciones

bioquimicas.

Procedimiento para trabajar con ampollas de decantacién

Previo a la utilizaciéon de la ampolla

e Verificar que el tapdn y el robinete (llave), estén bien ajustados. En caso de tratarse de
material esmerilado, se lubrican con grasa siliconada preferentemente o vaselina sélida
antes de cada uso.

e Disponer un lugar adecuado bajo campana.

¢ Disponer de un soporte universal al cual se le sujeta una anilla con nuez regulada a la
altura del operador. El aro de la anilla debe estar preferentemente recubierto. De ser
posible, el recubrimiento debe ser de tipo acolchonado, para que en el caso de

manipulacion violenta brinde proteccion al material de vidrio minimizando los riesgos de
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roturas. El tamano del aro de la anilla debera ser elegido de modo tal que la parte mas

ancha de la ampolla no pase por la anilla, pero permita la manipulacién cémoda del

material.

Pasos sugeridos (Figura 3.4)

1)

2)

3)
4)
5)
6)

Colocar la ampolla con el robinete cerrado en la anilla y un recipiente contenedor
debajo de la misma.

Agregar por la parte superior la solucidn con el analito a extraer, usando un
embudo para evitar salpicaduras.

Agregar el solvente de extraccion que formara el sistema heterogéneo.

Tapar la ampolla.

Retirar de la anilla.

Invertir la ampolla y con el vastago de la misma apuntando hacia arriba y hacia el
fondo de la campana, agitar vigorosamente su contenido liquido durante unos

segundos.

La ampolla de decantacidon debe manejarse con ambas manos; con una se sujeta el

tapén asegurandolo con el dedo indice o con la palma de la mano y con la otra se

manipula el robinete.

Eliminar la presidon generada en el interior de la ampolla, debida a los gases que
se puedan formar por las interacciones soluto solvente y la agitacion mecanica,
abriendo el robinete siempre apuntando con el vastago de la ampolla hacia arriba.
Cerrar el robinete y agitar nuevamente.

Repetir la operacidén varias veces hasta que al abrir el robinete se note que
interiormente la presion ha disminuido considerablemente.

Apoyar normalmente la ampolla en la anilla y destapar.

Esperar la separacién neta de ambas fases.

¢ Coémo se termina el procedimiento?

Si la fase que nos interesa separar es la superior, entonces se abre la llave y se deja

caer toda la fase inferior y parte de la superior. Se desecha lo recogido y a continuacion

el liquido restante se retira de la ampolla por la parte superior transvasandolo a un

recipiente adecuado. Si aun se debe continuar con el proceso de extraccion, en esta
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etapa no se retira el liquido, sino que se vuelve a adicionar el solvente de lavado o de
extraccion segun corresponda.

Si la fase que nos interesa es la inferior, entonces se abre la llave y se cierra bastante
antes de que empiece a caer la fase superior. De esta forma se evitan contaminaciones
entre ambas fases. Por la parte superior se descarta el liquido remanente. Se recarga la
ampolla y se retoma nuevamente el proceso tantas veces como requiera la técnica de

extraccion.

Materiales necesarios
v 1 soporte universal
v 1 anilla con nuez
v/ 1 ampolla de decantacién

v 1 recipiente colector (puede ser un Erlenmeyer)

~Y

Figura 3.4: Procedimiento para extraccion con ampolla de decantacion.
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CENTRIFUGACION
Utilidad

Esta técnica también permite separar sélidos de liquidos. Se emplea generalmente
cuando el tamafno de particula es muy pequefio y por lo tanto los materiales porosos que
se emplean para la filtracion resultan grandes, tal es el caso que ocurre cuando tenemos
precipitados coloidales y las particulas permanecen en suspension. Ante la presencia de
este tipo de sélidos en solucion es necesario aplicar sobre los mismos la accion de fuerza
centrifuga para obligar a la aglutinacion de las particulas y de este modo poder separarlas
de la fase liquida. Algunos ejemplos de estos solidos coloidales estan representados por:

e AgCl (s)

e Fe(OH)s. xH20 recién precipitado

e Carbon activado utilizado para decolorar muestras liquidas

e Sistemas con proteinas presentes
La centrifugacién también se usa para separar sales recristalizadas de su liquido madre,
para recoger precipitados dificilmente filtrables y para trabajos cuantitativos aproximados
por medicion del volumen de precipitado centrifugado.
Existe una amplia y creciente variedad de centrifugas de laboratorio. Se las puede
clasificar por su fuerza centrifuga relativa, FCR, o sea respecto a la gravedad.
FCR=1,12 *10° v?R
R: distancia al eje de giro
v: velocidad en r.p.m.
La principal variable es el numero de revoluciones por unidad de tiempo, que va de 2000
r.p.m. en una centrifuga manual, 18000 r.p.m. con FCR de 25000 de acuerdo al tipo de
cabezal en las centrifugas eléctricas, a 80000 r.p.m. con FCR de 250000 en la
ultracentrifuga que opera en vacio. La facilidad de separacion depende de la diferencia

de densidad entre las fases liquida y sélida y de la FCR.

Procedimiento
La muestra a separar debe colocarse en un tubo de centrifuga. Siempre deben colocarse
pares de tubos de centrifuga, que posean el mismo peso y ubicados en forma opuesta

dentro de la centrifuga. Por lo tanto, cada vez que opere con este tipo de tubos que luego
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seran llevados a la centrifuga, debera colocar 2 tubos y controlar su peso en la balanza
destinada para tal fin. (Esta balanza se denomina balanza pesa tubos y es muy sencilla
de manipular). El contenido de ambos tubos puede ser: de la muestra a centrifugar o bien
tener un tubo con muestra y el otro solo con agua destilada, para compensar el peso.
Este requisito es simplemente para no descentrar el eje de la centrifuga. Por ello una vez
controlado el peso de los tubos, éstos deben ser numerados o correctamente
identificados y colocados en las partes contrapuestas del soporte para tubos dentro de
la centrifuga.
Luego de esta operacion:

e Controlar que los tubos han quedado enfrentados de a pares.

e Tapary asegurarse que la tapa de la centrifuga ha quedado bien cerrada.

e Seleccionar el controlador de r.p.m. y el tiempo.

e Esperar que transcurra el tiempo y se detenga la centrifuga (No detenga la

centrifuga de forma manual).

e Proceder a la separacion.

. Como proceder a la separacion?

La separacion se hara segun nos interese el sélido o el liquido. Generalmente, si la
combinaciéon de los factores tiempo y r.p.m. ha sido correctamente seleccionada
obtendremos un sélido compacto en la cavidad cénica del tubo. Por lo tanto, el liquido
simplemente se podra separar volcandolo con un movimiento rapido, en un recipiente
adecuado (generalmente, por los volumenes que manejamos ese recipiente sera un tubo
de ensayo).

El liquido también puede separarse con la utilizacién de una pipeta Pasteur a la cual le
hemos adaptado una perita de goma, esto debe realizarse cuidadosamente de manera
tal que la punta de la pipeta no sea insertada en el sdlido pues esto provocaria la
resuspension del solido que permanece en el fondo. Para esto conviene inclinar el tubo
de centrifuga (aproximadamente a 45°) y comenzar con la succion del liquido.

Oftra alternativa es emplear pipetas Pasteur pero esta vez adaptadas a una trampa de
agua para realizar vacio. Esto sélo lo utilizamos cuando el liquido sobrenadante no tiene

ningun interés para nuestros analisis. En este caso como el arrastre del liquido sera
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hecho en forma violenta deberemos tener extremo cuidado cuando nos acerquemos al
sélido. También para proceder de esta manera conviene tener el tubo inclinado por lo
menos a 45°.

Si queremos lavar el solido solamente sera necesario resuspender el mismo en el
liquido de lavado: El proceso de la centrifugacion se repite cuantas veces sea necesario
hasta obtener en el liquido de lavado ensayos negativos para las especies quimicas que

necesitamos que estén ausentes.

Materiales necesarios
v Tubos de centrifuga
v Balanza pesa-tubos
v Centrifuga
v Varilla de vidrio
v Piseta
v Pipetas Pasteur
v

Peras de goma

DESTILACION

La destilacion es el procedimiento mas utilizado para la separacion y purificacion de
liquidos, y es el que se utiliza siempre que se pretende separar un liquido de sus
impurezas no volatiles.

La destilacion, como proceso, consta de dos fases: en la primera, el liquido pasa a vapor
y en la segunda el vapor se condensa, pasando de nuevo a liquido en un balén (o
recipiente contenedor adecuado) distinto al de la destilacion.

A) Destilacién simple

Para un liquido, o una solucién de un soluto no volatil en un liquido, se puede aplicar una
destilacion simple, empleando un aparato sencillo (Figura 3.5). Al comenzar el
calentamiento, aumentara la presion de vapor del liquido a destilar, hasta que alcance la
presién atmosférica y entre en ebullicion. Entonces, comenzara a fluir suficiente vapor

caliente como para lograr un nuevo equilibrio liquido-vapor en el bulbo del termémetro y
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se podra leer dicha temperatura de ebullicién, simultaneamente con la recoleccion del
destilado.
Hay aparatos en los que se puede eliminar el aire, para manejar sustancias gaseosas a

temperatura ambiente.

f &= Termometro

Cabeza de e
destilacidn \ Y

Salida

de agua
Refrigerante

Cola de
Destilacion
Matraz de
destilacion > : . Matraz colector

Entrada
de agua

Placa calefactora

Figura 3.5: Equipo de destilacion simple.

B) Destilacion fraccionada

Se usa para separar liquidos cuyos puntos de ebullicion estan préximos entre si. Una
mezcla liquida en ebulliciéon esta en equilibrio con su vapor, cuya composicion es mas
rica en el componente mas volatil. La condensacion del vapor y su reevaporacion parcial,
da lugar a un nuevo enriquecimiento. Para una mezcla dada, se requiere un numero
determinado de estas etapas para conseguir un vapor que contenga una determinada
composicion, mas rica que el liquido original, en el componente mas volatil. Esto puede
conseguirse en columnas de fraccionamiento provistas de platos horizontales,
ordenados de modo que el condensado, a través del cual burbujea el vapor que
asciende, condense sobre cada plato refluje al plato inferior. Existen varios tipos de
columnas de fraccionamiento. Cualquiera de ellas puede servir para armar un aparato

de destilacion fraccionada (Figura 3.6).
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C) Rotavapor

Columnade @ i ' \ )
faccionamiento ’ )]1(

recolect?r

Figura 3.6: Equipo de destilacion fraccionada.

Es un equipo disefiado para permitir la rapida eliminacion de un disolvente. Se asemeja

en su funcionamiento a un destilador simple al vacio. Se usa para concentrar soluciones

de solutos que se descomponen con la temperatura (Figura 3.7).

Figura 3.7: Rotavapor.
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EVAPORACION

Consiste en calentar la mezcla hasta el punto de ebullicién de uno de los componentes,
y dejarlo hervir hasta que se evapore totalmente. Este método se emplea si no tenemos
interés en utilizar el componente evaporado. Los otros componentes quedan en el
recipiente (normalmente un cristalizador o un vaso de precipitado). Un ejemplo de esto
en la naturaleza se encuentra en las salinas. Alli se llenan enormes embalses con agua
de mar, y los dejan por meses, hasta que se evapora el agua, quedando asi un material

sélido que contiene numerosas sales tales como cloruro de sodio, cloruro de potasio, etc.

TRATAMIENTO DE PRECIPITADOS
El valor de la maxima solubilidad de una sustancia en un determinado disolvente recibe
el nombre de concentracidon de saturacion y tiene un valor limite en unas condiciones de
temperatura y presién dadas. Por tanto, siempre que estemos en condiciones de
equilibrio, un exceso de concentracion por encima de la concentracion de saturacion
provocara la aparicion del exceso de sélido.
Si el solido se forma de un modo rapido, desordenado, en muchos puntos
simultaneamente (nucleos de cristalizacion), y las particulas son, en consecuencia, de
tamafo muy pequeno, hablaremos de un proceso de precipitacion.
La precipitacion se limita a la formacion en medio acuoso de sélidos idnicos (electrolitos)
poco solubles mediante alguna reaccion quimica.
Este método es utilizado en quimica como técnica de purificacion de solidos, necesitando
de técnicas de separacion de la fase liquida (aguas madres) tales como la decantacion,
filtracion o centrifugacion.
Una reaccion de precipitacion es aquella en la cual se produce la formacion de una fase
soélida en el seno de una disolucion, de un modo normalmente tan rapido que no puedan
formarse cristales unicos. Las reacciones de precipitacion se utilizan a menudo con
alguno de los siguientes fines:

- Separacion

- Identificacién (analisis cualitativo)

- Determinacion (analisis cuantitativo)
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Las sales (sulfuros, haluros, carbonatos, sulfatos, etc.) y los hidréxidos metalicos son los
tipos de compuestos inorganicos entre los que se encuentra un mayor tipo de
sustancias poco solubles. En general podemos decir que cuando las interacciones
soluto-disolvente son mayores y del mismo tipo que las soluto-soluto, la solubilidad se ve
favorecida.

El tamafio y la forma de las particulas de un precipitado dependen de las condiciones en
las que se formé el precipitado, de las caracteristicas individuales de la sustancia

particular y de su tratamiento (envejecimiento) después de la precipitacion.

Tipos de tratamientos
Digestion de precipitados
Consiste en calentar la disolucion durante un tiempo largo, una vez que se ha formado

el precipitado (facilita la eliminacién del agua enlazada).

Envejecimiento (maduracion) de precipitados

Consiste en dejar reposar la disoluciéon durante un tiempo (facilita la destruccion de las
fases coloidales). Las particulas mas pequefias son mas solubles, por lo que las grandes
crecen a expensas de las pequefias. Esto condiciona que el precipitado tenga diferente

solubilidad dependiendo del tiempo transcurrido desde su formacién.

Lavado de precipitados

Cuando se ha filtrado practicamente todo el liquido sobrenadante, y solo queda un
pequeiio volumen del mismo junto con el precipitado se comienza a lavar por
decantacion. Se lavan las paredes del vaso, con un chorro de piseta para despegar las
particulas adheridas, se agita el precipitado y se lo deja decantar.

Conviene lavar el precipitado muchas veces con pequefias porciones de liquido de
lavado, en lugar de emplear pocas porciones grandes.

En la mayoria de los casos conviene que el solvente de lavado coincida con el solvente
en el cual se ha preparado la muestra. Si la solubilidad lo permite, se suele lavar con
agua los solidos obtenidos en solucion acuosa. La eficacia del lavado depende del grado

de eliminacion del liquido madre. La eleccion de la temperatura del liquido de lavado
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dependera de la solubilidad del precipitado a alta temperatura. Si es posible, deben
utilizarse liquidos de lavado calientes, porque la velocidad de filtracion es mayor debido

a la disminucion de la viscosidad de los liquidos con el aumento de temperatura.

Secado y calcinacién de precipitados

Secado

Los solidos separados por filtracidon deben ser secados como primer paso del analisis
cualitativo o cuantitativo. Para el estudio cualitativo basta lavar muy bien el

so6lido con multiples agregados de alicuotas del solvente elegido de lavado y como lavado
final se le agrega un segundo liquido de lavado que tenga un bajo punto de ebullicién
como ser hexano, éter o acetona, y luego se deja secar la muestra al aire (siempre y
cuando las caracteristicas del solido lo permitan) o se coloca en un desecador el cual
debera tener en el fondo un agente desecante el cual absorbera el remanente del
solvente (especialmente si es agua) secando totalmente de esta manera el sélido. Si se
necesita un procedimiento mas rapido de secado, se puede emplear un desecador con

salida para vacio.

Calcinacion

Para el tratamiento cuantitativo la muestra debe calcinarse, para lo cual el filtro se saca
cuidadosamente el embudo, los bordes del papel se doblen hacia abajo y sobre el
precipitado de modo de encerrarlo completamente. El papel con el precipitado se coloca
sobre un crisol previamente pesado, con el lado que tiene las tres capas de papel hacia
abajo. Cuando se terminé la calcinacion, mientras aun esta caliente, se coloca el crisol
en el desecador. Después que el crisol alcanzé la temperatura ambiente, se pesa y se
calcina de nuevo entre 10 a 15 minutos. Se repite eso ultimo hasta peso constante, que
se pone de manifiesto con dos pesadas consecutivas que no difieran en mas de 0.2 mg

en el caso mas comun.
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TRABAJO DE LABORATORIO

Objetivo:
v Separacion de componentes de mezclas homogéneas y heterogéneas.

v Adquirir destreza en los distintos tratamientos de la muestra y en las distintas

técnicas de separacion.

Procedimiento:
Por lado de mesada: Armar una bateria de tubos compuesta por tres tubos de ensayo y
un tubo de centrifuga (plastico). En cada uno de ellos, se agregaran 2 mL de una mezcla
de sales de los cationes AI** y Fe3* y se afiadira gota a gota soluciéon de NaOH 8M
(aproximadamente 20 gotas), hasta precipitacion completa.
Cada lado de mesada realizara uno de los siguientes tratamientos a los cuatro tubos de
reaccion, aplicando posteriormente los siguientes métodos de separacion: filtracion a

presion normal, filtracion a presion reducida, centrifugacion y decantacion.

v Tratamiento 1: inmediatamente después de finalizada la mezcla reaccion.

v Tratamiento 2: luego de incubar la mezcla de reaccion 15 minutos a temperatura
ambiente (Maduracién)

v Tratamiento 3: luego de digerir la mezcla 15 minutos a Bafo Maria (Digestion)

v Tratamiento 4: luego de incubar la mezcla 15 minutos a temperatura ambiente +

15 minutos a Bafio Maria (Maduracion y digestion).

Al finalizar, comparar los filtrados y sobrenadantes obtenidos y evaluar la eficacia de las

distintas técnicas aplicadas.

Tratamiento del sélido y sobrenadante separado:

Sdlido: Colocar una punta de espatula del sélido obtenido en un tubo de Kahn y agregar
gotas de HCI 1 M hasta disolucion total. Observar e interpretar.

Sobrenadante: En un tubo de Kahn agregar 0,5 mL de liquido sobrenadante y agregar

gota a gota HCI 1 M. Observar e interpretar. Repetir el procedimiento, agregando gota a
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gota y lentamente HAc 1 M. Observar e interpretar.

Reconocimiento de ién Fe3*

Control positivo: En un tubo de Kahn agregar 0,5 mL de una solucion de cationes
AlIP*/Fe®* y agregar unas gotas de KSCN. Observar la formacion de complejo rojo sangre
de [Fe(SCN)e]?3.

Control negativo: En un tubo de Kahn agregar 0,5 mL de agua destilada y agregar unas
gotas de KSCN. Observar e interpretar.

Ensayo en sobrenadante: En un tubo de Kahn agregar 0,5 mL del sobrenadante y

agregar unas gotas de KSCN. Observar e interpretar y concluir.

Mostracion

Se mostrara y explicara el funcionamiento de:
v/ Un equipo de destilacion

v Ampolla de decantacion
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GASES

APLICACION DE LAS LEYES DE LOS GASES: empleo de una cuba

neumatica

Objetivos

v

v

Adquirir destreza en la metodologia y medida del volumen de gas en las

condiciones experimentales.

Calcular la pureza del Zn.

Consideraciones generales

Esta técnica involucra reacciones en las cuales se pueden producir uno o mas
productos gaseosos. Por ende, es muy importante tener un sistema de trabajo
hermético.

Siempre que trabaje con un material graduado debe familiarizarse con la
apreciacion del mismo. Tomarse unos minutos antes de empezar para ver cual es

la apreciacion de la cuba.

Materiales:

v

R N N N N N N

Acodadura de vidrio
Cristalizador

Cuba neumatica

Gasogeno

Goma latex flexible

Jeringa y aguja

Pinzas (abrazaderas) con nuez
Soportes universales

Tapdén de goma
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Reactivos:
v Zn en polvo

v Acido clorhidrico 5 M

Descripcion de la técnica:
La cuba debe llenarse totalmente con el liquido confinante. Para la eleccién del liquido

confinante, el mismo:

¢ No debe solubilizar el gas generado en la reaccion.
¢ No debe reaccionar quimicamente con el gas.
¢ Debe poseer baja presion de vapor y ser conocida.

 Es deseable que no sea toxico y econdémico.

Una vez llena, la cuba debe invertirse sobre un cristalizador que contenga liquido
confinante (en esta operacion se debe tener la precaucidon de que no entren burbujas de
aire, para lo cual resulta util colocar un papel en el extremo abierto). Cuando se ha
logrado colocar en la posicion correcta, la cuba debe ser sostenida mediante una
abrazadera con nuez adosada a un soporte universal. (Ver Figura 4.1). Este
procedimiento lo mostrara y supervisara el auxiliar, uno por mesada.
Pesar el metal, y agregarlo al gaségeno taparlo con el tapdn. Conectarlo a la cuba ya
preparada. Mediante una reaccidon quimica se procedera a generar el gas en el
gasogeno, y dicho gas desalojara al liquido confinante de la cuba en el cristalizador.Una
vez terminada la reaccion se procede a leer el volumen de liquido desplazado, que sera

igual al del gas generado en las condiciones de trabajo.

Procedimiento

Cada dos alumnos, armar el equipo de cuba neumatica. En este caso se utilizara como
liquido confinante agua corriente. Luego se agregara en el gasodgeno la cantidad pesada

de Zn en polvo (aproximadamente 200 mg pesados en la balanza analitica), se tapara, y
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con ayuda de una jeringa se inyectaran 3 mL de HCI| 5M (este volumen debe ser
descontado del volumen final leido en la cuba neumatica ya que el HCI al ser inyectado
produce un desplazamiento de aire). Como productos de la reaccion se obtienen cloruro
de zinc e hidrégeno gaseoso. El volumen de gas debe estar comprendido entre 1/3 'y 2/3

del volumen total de la cuba (a discutir en el laboratorio).

Reaccion de estudio

HCl(ac) + Zn(s) — Hz(g) + ZnCl2z(ac) (ecuacion sin balancear)
CubaNeumadtica ——-’ H,

~
Uquido §
Confinante
B 2n(s)+ HCI (x)
gasogeno
/h‘ O —— \
™~ i ~
o \ |+ | A
4 Cristalizador \ ] }
\ rnstai
S Z | \J | '
» // - J

Figura 4.1: Detalle del equipamiento empleado para un método gasométrico.

Datos a tomar de la experiencia

v Volumen de gas desprendido en la cuba (directamente de cuba)
Volumen de gas desprendido en la cuba (directamente de cuba)
Temperatura de trabajo (medida con termémetro)

Altura de la columna del liquido confinante (medida con regla)

AN N N

Presién atmosférica (medido con barometro)
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v/ Masa del Zn en polvo pesada

v La Pv del agua a la temperatura de trabajo se obtiene de tablas anexa a este

instructivo.

Calculos
Teniendo en cuenta la estequiometria de la reaccion, masa del metal y las condiciones
de trabajo, calcular la pureza del metal utilizado. Realizar las cuentas en el laboratorio

para poder discutir los resultados y analizar posibles fuentes de error.

Cuestionario para traer resuelto

1) ¢Por qué se debe seguir un cierto orden en el agregado de los reactivos en la
determinacién del volumen de un gas?

2) Balancear la ecuacion quimica. ¢ Qué reactivo conviene que sea el limitante?

3) Realizar los calculos que demuestren el reactivo en exceso.

4) Calcular el volumen esperado de gas generado en CNTP en el caso de utilizar una
masa de 150 y 300 mg de Zn con 100% de pureza.

5) Conociendo la pureza del Zn, para que otra determinacion se puede emplear este

disefio experimental.
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DIFUSION DE GASES: Ley de Graham

Objetivo

v Comprobar la ley de difusion de gases de Graham y su relacion con la masa molar.

Materiales:
v Agujas y jeringas
v Algodén

v Pinza con nuez

v Soporte universal
v Tapones de goma

v Tubo de vidrio

Reactivos:
v/ Amoniaco concentrado (NH3 28% P/V)
v Acido clorhidrico concentrado (HCI 36%P/P)

Procedimiento

Mostracion en campana. Se tiene un tubo de vidrio sujeto a un soporte universal.

En un extremo del tubo se coloca algodoén, a este se inyecta amoniaco concentrado, y
en el otro extremo un algodén al cual se le inyecta acido clorhidrico concentrado
simultdneamente. Ver Figura 4.2. Esperar hasta observar la aparicién de un producto.
Plantear la reaccidn que ocurre. Medir la distancia desde los algodones hasta el halo.

¢, Qué se puede decir de la velocidad de difusion de ambos gases?

/

- /’
> i ‘\7( -~ ; /ﬁ
/ \

Nube blanca / _~

Pinza
/

s Algodén con

amoniaco

- 7

f‘_‘ '/

&)

p Soporte

écido clorhidrico
/
/

¥ '
/
//
_:

Figura 4.2: Detalle del equipamiento empleado para la difusion de gases.
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DISOLUCION DE GASES
Objetivo
v Comprobar la disolucion de gases en agua mediante el viraje de indicador.

v Evaluar la solubilidad de gases con la variacion de la temperatura.

Materiales y reactivos:
v Azul de bromotimol (indicador acido-base, a discutir en el laboratorio)
v Platina
v Sorbetes
v Vaso de precipitado

Procedimiento
Por lado de mesada, colocar aproximadamente 20 mL de agua de la canilla en un vaso

de precipitado. Agregar 2 gotas de azul de bromotimol. Observar el color y anotar.
Introducir un sorbete en el seno de la solucién y soplar. Observar el color. Colocar el
frasco sobre una platina, calentar y observar. Luego se puede dejar enfriar sobre en una
tela de amianto y observar qué sucede cuando se vuelve a temperatura ambiente.

Discutir cuales son los equilibrios involucrados y escribir las ecuaciones.

Azul de bromotimol
4,4'-(1,1-dioxido-3H-2,1-
benzoxathiole-3,3-diyl)bis{2-
bromo-6-isopropyl-3-
methylphenol

Figura 4.3: Colores del indicador azul de bromotimol a distintos valores de pH.
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DEPENDENCIA DEL VOLUMEN DE UN GAS CON LA PRESION
Objetivo
v Comprobar la ley de Boyle

Procedimiento
Mostracion. Colocar un globo inflado moderadamente en un desecador y hacer vacio con
las trampas de agua. Observar el aumento de volumen. Finalmente, dejar entrar aire en

el desecador y observar la reduccion del volumen. Discutir sobre el uso del desecador.

Ley de Boyle
Volumen versus Presion

_?
|
|
=

Vohsren (L)

T EEREEEEEE R EE

DR

: a2 0.4 s as 1 12 | &1 ] 18 : .2 P 24 28 3
Praslonm jatm)

Figura 4.4: Dependencia del volumen de un gas con la presion. Ley de Boyle.
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Gravimetria
DETERMINACION DEL TiTULO DE KMnO4 POR METODO
GRAVIMETRICO

Introduccioén tedrica

El analisis gravimétrico se basa en la medicidn de variaciones de masas, que se utilizan
para calcular la cantidad de una sustancia a analizar. El analisis gravimétrico por método

de precipitacion consta de las siguientes etapas:

1. Pesada de una cierta cantidad del material por analizar.

2. Disolucién de la muestra pesada.

3. Adicion de un reactivo apropiado para formar un compuesto poco soluble con la
sustancia que se analiza.

4. Separacion del precipitado formado.

5. Purificacion del precipitado.

6. Pesada del precipitado después de secarlo (o pesada de un compuesto formado

por el precipitado después de una transformacion apropiada).

A partir del peso final obtenido, se calcula la cantidad de sustancia analizada o bien,
utilizando este valor se puede calcular el contenido de la sustancia analizada en la

muestra original.

Objetivos

v Determinar el titulo del KMnO4 sélido por método gravimétrico.

Materiales y Equipos

v Balanza analitica v Piseta

v Embudo buchner v Platina de calentamiento
v Estufa o mufla v Probeta

v Kitasato v Soporte universal
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v Vaso de precipitado 50 mL v Trampas de agua

v Papel de filtro v Varilla de vidrio
v Pinzas v Vidrio de reloj
v Pipetas

Reactivos

v KMnOg4 aprox. 0,05 M
v Solucién Soérensen (en goteros)
v Na2S030,5M

v Acetona (en goteros)

Preparacion de soluciones

e KMnOg4 aprox. 0,05 M: Preparada por disolucion de 8,00 g de material de KMnO4
(s) de pureza desconocida en 1 L de agua destilada. La solucién preparada se
hierve durante 1 hora para acelerar la reaccién del permanganato con las
impurezas organicas que pudiera contener el agua destilada y se filtra a través de

un filtro de vidrio sinterizado. Conservar en frasco de color caramelo.

e Solucion Sorensen: Solucién saturada de NaOH, preparada por disolucién de 100
g de NaOH (s) en 100 mL agua destilada. El carbonato de sodio, formado por
reaccion con el CO:2 disuelto en el agua, queda en suspension y se sedimenta
muy lentamente. Se deja reposar durante, por lo menos, una semana. Utilizar el

sobrenadante, libre de carbonato. Conservar en frasco de polietileno.

Resumen de la experiencia y consideraciones
En este caso se partira de una solucién acuosa de KMnO4 previamente preparada.

Una alicuota de volumen perfectamente conocido de esta solucién sera tratada con un

exceso de solucion de Na2S0O3 en medio basico.

2 KMnO4 (ac) + 3 Na2SOs(ac) + H20(l) — 2 MnO2(s) + 2KOH(ac) + 3Na2S0a4(ac)
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Se realiza una digestion y maduracion del precipitado de MnO:2 obtenido. Posteriormente
se realiza una filtracion a presién reducida empleando un papel de filtro previamente

pesado.

Para purificar el precipitado se lo lava con agua. Debido a su extremadamente baja
solubilidad en este medio, el agua constituye un buen solvente de lavado, que permite

eliminar las especies solubles resultantes de la reaccién (KOH y Na2S04)

Se realizan lavados con acetona con el fin de facilitar la evaporacién del agua. Se deja

evaporar la misma antes de calentar (inflamable).

Se coloca el papel de filtro con el precipitado en un recipiente adecuado y se lleva a
estufa o mufla a 110-130 °C para su secado. No superar esta temperatura porque el
MnO:2 se descompone (535°C).

Una vez seco se pesa hasta llegar a pesada constante, o sea se vuelve a secar y pesar
hasta obtener una diferencia entre pesadas menor a 10 mg. Es importante realizar todas
las pesadas en la misma balanza y que esta sea la adecuada (balanza analitica),
recordar que es una técnica cuantitativa. Se realizan los calculos estequiométricos
correspondientes para obtener la concentracién de la solucién de KMnOa utilizada y la

pureza / titulo del sélido empleado para prepararla.

Procedimiento

La actividad se realiza por lado de mesada

Paso 1:

En un vaso de precipitados de 50 mL se colocan 5 mL de solucién de KMnO4 0,05M,
medidos con pipeta aforada y se agrega 1 mL (20 gotas) de solucion Sérensen. Agitar.
Luego se adicionan lentamente y con agitacion constante 25 mL de una solucion de
Na2S0s3 0,5 M. Se sugiere que toda la reaccion y los agregados se realicen en un vaso
de precipitado de 50 mL.

Paso 2:
Calentar la mezcla de reaccion hasta ebullicién. Una vez lograda la ebullicion, mantener
el calentamiento suave para lograr una ebullicion moderada para evitar proyecciones. En

estas condiciones, dejar la mezcla durante unos 10 minutos (digestion del precipitado).
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Luego retirar del medio de calentamiento y dejar que la mezcla llegue a temperatura
ambiente. Dejar reposar el sistema 5 minutos mas a temperatura ambiente (maduracién

o envejecimiento del precipitado).

Paso 3:

Filtrar a presion reducida empleando un papel de filtro que previamente ha sido pesado
en balanza analitica. Utilizar una varilla guia para filtrar gota a gota en el centro del papel
para que este no se desborde. Verificar que en todo momento el sistema esté bajo la

accion del vacio y extremar los cuidados para evitar pérdidas de sélido.

Paso 4:

Lavar al menos 5 veces el precipitado con agua destilada. Entre cada lavado verificar
que el sistema esté bajo la accién del vacio en forma apropiada.

Una vez finalizado el ultimo lavado, descartar todo el liquido que contiene el kitasato en

el descarte adecuado (descarte de soluciones que contienen Mn).

Paso 5:

Lavar el precipitado con acetona, agregando lentamente el solvente. Repetir este
procedimiento 4 veces. Una vez que finalizan los lavados con acetona dejar todo el
sistema conectado al vacio durante 2 minutos como minimo, esto permitira retirar gran
parte de la acetona que queda retenida en el papel y en el sdlido.

Descartar el liquido contenido en el Kitasato en el descarte adecuado (descarte de

solventes no halogenados).

Paso 6:

Verificado que no haya restos de acetona en el sistema, retirar el papel de filtro que
contiene al sélido del embudo Blchner en forma cuidadosa con el auxilio de unas pinzas.
Colocarlo en un vidrio de reloj rotulado (utilizar fibrén indeleble, las cintas pierden

adhesividad al someterse al calor).

Paso 7:
Colocar el vidrio de reloj que contiene al papel de filtro junto con el sélido en una estufa
que esta regulada entre 110 y 130 °C para lograr el correcto secado del sdlido. Esta

etapa de secado en la estufa debe durar 30 minutos, para lograr la mayor evaporacién
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de agua. Es aconsejable que el secado no se realice en forma brusca, a fin de evitar
proyecciones, y por ende pérdida del solido.

Manejar el material caliente con pinzas y guantes apropiados para evitar quemaduras.
Utilizar este tiempo para comenzar a realizar el informe, a fin de optimizar los tiempos de

laboratorio.

Paso 8:
Una vez seco, retirar el vidrio de reloj y colocarlo en un desecador hasta que llegue a

temperatura ambiente. Pesar el papel de filtro con el sdélido en la balanza analitica.

Paso 9:
Repetir los pasos 7 y 8 hasta que se llegue a pesada constante.

El tiempo de secado en estos casos sera de 10 minutos.

Paso 10:

Proceder al lavado del material y puesta en orden del mismo.

Una vez finalizadas las pesadas y constatada la pesada constante descartar los papeles
de filtro con sdlido en el cesto para residuos con bolsa amarilla.

El material sucio o en contacto con KMnO4 se debe enjuagar primero con una solucion
de H202 acidulada. Descartar en el recipiente adecuado y luego proceder al lavado
habitual.

Paso 11:

Una vez que se llega a pesada constante calcular la cantidad de masa de MnO2 por
diferencia entre la masa obtenida por pesada constante y la masa del papel de filtro.
Obtenida la masa de MnO:z realizar todos los calculos estequiométricos necesarios para
obtener la concentracidén de la solucion KMnOg4 y el titulo de KMnO4 (s) utilizado para

prepararlo.

Cuestionario
1) Balancear la ecuacién de reaccion por el método apropiado.
2) Demostrar que en las condiciones de trabajo el sulfito de sodio esta en exceso.

3) Caracteristicas que debe presentar el liquido de lavado.
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4) ; Por qué se emplea acetona como ultimo liquido de lavado? ¢ Por qué se debe tener
la precauciéon de evaporar la acetona residual antes de secar el precipitado en estufa?
5) ¢Por qué no se emplean temperaturas mayores a 130°C para el secado del
precipitado?

6) Plantear la reaccion que se produce cuando se lava el material sucio con

permanganato de potasio con peroxido de hidrégeno en medio acido.

Para repaso de las técnicas a emplear en este trabajo practico consultar el instructivo de
Técnicas de separacion:

- Tratamiento de precipitados

- Filtracién a presion reducida

- Lavado de precipitados

- Secado de precipitados

83



QUIMICA REDOX

Objetivos
v Reconocer la diferencia entre una reaccion espontanea (pila) y una no espontanea
(electrdlisis)
v Visualizar las distintas partes constitutivas tanto de una celda electrolitica como
de una galvanica.

v ldentificar los agentes oxidantes mas usuales y comprobar su poder oxidante en

medio acido y basico.

PILA DE DANIELL

Materiales

v Cables con conectores
Dos vasos de precipitado
Electrodo de Cu (s)
Electrodo de Zn (s)

LS KL

Puente salino conteniendo KCI en agar-agar
v Voltimetro

Reactivos
v CuSOs1M
v ZnSO41M

v Soluciones de concentracion desconocida de CuSO4y ZnSO4

Procedimiento (MOSTRACION)

En un vaso de precipitado se coloca el electrodo de Zn en contacto con la solucion de
ZnS04 1M, y en el otro un electrodo de Cu en contacto con la solucion de CuSO4 1M.
Colocar el puente salino como se indica en la Figura 6.1 y, usando los cables conectores,
cerrar el circuito hacia el voltimetro.

Medir la diferencia de potencial entre las celdas, sin el puente salino. Repetir la medicién
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luego de la introduccion del puente salino.
Reemplazar una de las soluciones por otra que contiene una solucién diluida de la misma
sal, pero de concentracion desconocida. Medir la diferencia de potencial. Calcular la

concentracion de la solucion de sal diluida.

Fa
®

E".-_T lE-
i
anodo ‘(‘- ‘1 catodo
3 - » o

50, 507
Zn*" Cu*

- b #

Figura 6.1: Representacion esquematica de la Pila de Daniell

ELECTROLISIS DE AGUA
(POR LADO DE MESADA)
Materiales
v Bateriade 9V
v Cables con conectores
v Cuba electrolitica (recipiente con 2 electrodos de grafito)
v Dos tubos de ensayo

v Soporte universal con anilla

Reactivos
v H2S044 M
v NaOH5M

Procedimiento
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1)
2)
3)

4)

5)

6)

Colocar la cuba electrolitica sobre la anilla a modo de soporte.

Verter 100 mL aprox. de agua destilada sobre la cuba electrolitica.

Llenar los tubos con agua y colocarlos de manera tal que contengan a los
electrodos en su interior (igual procedimiento que en llenado de cuba neumatica).
Utilizando los cables conectores cerrar el circuito con la bateria de 9 V. Observar
qué sucede.

Colocar 20 gotas de una solucién de H2SO44 M o NaOH 5 M y homogeneizar

levantando los tubos suavemente. Observar qué sucede.

Colectar los gases hasta que desplacen en su totalidad el liquido en los tubos
graduados. Realizar con ayuda del personal docente las pruebas de identificacion

de los compuestos gaseosos obtenidos.

La electrélisis del agua

Oxidacion:
2H,0(/) - 4H*(aq) + O,(g) + 4e°

Reduccion:
2H,0(/) + 2e-— H,(g) + 20H(aq)

Reaccion total en la celda
2H,0(/) — 2H,(g) + O,(g)

Nota: Obsérvese la diferencia
entre los volumenes de H, y O,.

Figura 6.2: Equipo de electrdlisis y ecuaciones de 6xido-reduccion del agua

REACCIONES REDOX

Reaccion 1: Mostracién en campana

10 gotas KMnO40,05 M + 10 gotas HCI 5 M.

Calentar en bafo de agua hasta que se produzca la decoloracion de la solucion.
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El Clz2 se reconoce colocando en la boca del tubo un papel de fluoresceina

humedecido con NaBr 0,1M (papel de fluoresceina bromurado).

Reaccion 2: Mostracién en campana
- 10 gotas K2Cr2070,005M + 2 gotas H2SO4 1M + 1 punta de espatula de KBr.
- Calentar en bafio de agua hasta ebullicién. El Brz2 se reconoce colocando en la

boca del tubo un papel de fluoresceina humedecido con agua.

Reaccion 3: Por lado de mesada
- 10 gotas K2Cr2070,005M + gotas H2SO4 1M + 10 gotas H20210 V (agregar de a

gotas).

Reaccion 4: Mostracién en campana
- 10 gotas H20210 V + 3 gotas H2SO4 1M + 20 gotas Kl 0,1 M.

- Se reconoce el I2desprendido con papel de almidén humedecido con agua.

Reaccion 5: Por lado de mesada
- 5 gotas KMnO40,05 M + 5 gotas H2SO4 1M + 5 gotas H20210 V.

Reaccion 6: Mostracién
- 1 pizca Zn (s) + 20 gotas HNO3 1 M.
- Colocar el sobrenadante (sin restos de Zn(s)) en otro tubo, afiadir 5 gotas de

NaOH 1My 1 gota de Reactivo de Nessler.

Reaccion 7: Mostracién en campana
- Cu (alambre) + 20 gotas HNO3 1 M.

- Calentar en bafio de agua.

Reaccion 8: Mostracién en campana
- Cu (alambre) + 20 gotas HNO3 65% P/P.

iIMPORTANTE!
El contenido de los tubos no debe ser descartado en la pileta. Descartes
disponibles:

v Descarte Mn (reacciones 1y 5) v Descarte Nessler (reaccion 6)
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v Descarte Cr (reacciones 2 y 3) v Descarte Cobre (reacciones 7 y 8)

v Descarte Yodo (reaccion 4)

Cuestionario

Pila de Daniell

- Identificar cada uno de los componentes de la pila de Daniell.

- Escribir la pila en forma convencional.

- Escribir las reacciones que ocurren en cada hemicelda y la reaccion global.
- Esquematizar la pila e indicar en qué sentido circulan los electrones.

- Calcular el AE® de la pila de Daniell.

Electrolisis

- Realizar un esquema de la electrolisis del agua.

- Escribir las reacciones que ocurren en el catodo y en el anodo para ambas electrélisis
(agua acidulada y agua alcalinizada) .

- ¢, Cual sera la relacion de volumenes de los gases recogidos? ¢ Qué gas se descarga
en cada electrodo?

- Buscar la solubilidad de los gases descargados suponiendo que la temperatura de
trabajo es 20°C.

Reacciones Redox

- ¢, Qué determina la espontaneidad de una reaccion de éxido-reduccién?
- Plantear y balancear cada una de las reacciones por el método del ion-electron.

- Calcular el potencial de las reacciones considerando condiciones normales e indicar
cuales seran espontaneas en estas condiciones.

- Fundamento del reconocimiento de los halégenos: Brz, Cl2y I2
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TITULACION ACIDO BASE

Introduccion

Analisis volumétrico — Titulaciéon — Indicadores acido / base

La titulacion (también conocida como valoracion) es un método de analisis quimico
cuantitativo, que se utiliza en el laboratorio, para determinar la concentracién exacta de
un reactivo cuya concentracion se sabe solo en forma aproximada. Debido a que las
medidas de volumen juegan un papel fundamental en las titulaciones, es que se le

conoce también como analisis volumétrico.

Basicamente, el proceso implica el agregado desde una bureta, de titulante (solucion de
concentracion o titulo, perfectamente conocida), sobre un volumen exactamente medido
de la solucion incognita, cuya concentracion se desea determinar, hasta que,
idealmente, toda la sustancia haya reaccionado (se han agregado la misma cantidad de
moles de reactivo titulante que los moles de incognita presentes, o sea, cantidades

equivalentes de ambos reactivos).

Este punto de la titulacién se denomina punto de equivalencia. Es el punto en el cual
la cantidad de titulante agregada es estequiométricamente equivalente a la cantidad

presente del analito o sustancia cuya concentracion se desea determinar.

Sin embargo, en las titulaciones acido base que realizaremos en el laboratorio no puede
determinarse en forma exacta, debido a cuestiones inherentes a la técnica. En su lugar,
se utiliza lo que se conoce como punto final, que es el momento en el cual, un indicador

adecuado manifiesta un cambio visible o mensurable (ver mas adelante).

En el laboratorio, en las titulaciones acido / base, lo podemos determinar como el
volumen de titulante que produce un cambio de color en el indicador acido base debido
a un salto de pH en la solucion. La diferencia entre el volumen gastado hasta el punto
final y el que corresponderia al punto de equivalencia se denomina error de titulacion o

del indicador, y puede determinarse en forma experimental.
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Reacciones de titulacién
No todas las reacciones pueden servir como base para una titulacion directa. Para que
una reaccion quimica pueda emplearse en volumetria, debe reunir las siguientes

condiciones:

- Debe ser una reaccion simple, libre de reacciones secundarias, que se pueda
representar por una ecuacion quimica;

- la sustancia que se determina debe reaccionar cuantitativamente con el reactivo
en relacion estequiométrica o de equivalencia quimica.

- La reaccién debe ser completa, o sea irreversible, con alto valores de constante
de equilibrio.

- La reaccion debe ser practicamente instantanea, es decir, de muy alta velocidad.
La mayoria de las reacciones inter ionicas cumplen con esta condicion. En
algunos casos puntuales, mediante el agregado de un catalizador se aumenta la
velocidad de la reaccion.

- Debe poderse establecer el punto final de la titulacién muy préximo al punto de
equivalencia, por algun cambio nitido de alguna propiedad fisica o quimica.

- Toda otra sustancia presente en el medio de reaccion no debe participar en la

reaccion de titulacion, ni interaccionar con el titulante o el indicador.

Eleccion de titulante

Como se indicara anteriormente, el titulante debe ser una especie que reaccione en
forma selectiva, rapida y completa con el analito. Para el caso mas simple, las titulaciones
acido/base (que son las que desarrollaremos en este curso), para satisfacer la primera
condicion, selectividad, bastara con usar especies acidas como titulantes de las bases y
viceversa. Dadas las caracteristicas de las reacciones de neutralizacion, también

estaremos cumpliendo con la segunda condicion, rapidez.

Para asegurar la ultima condicién, reaccion completa, sera necesario utilizar especies
quimicamente clasificadas como fuertes, o sea aquellas con valores de Keq muy altas,

como el HCl y los hidroxidos de grupo |, (Na, K, etc). Ademas, y como se trata de una
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técnica de precisidn, pediremos que su concentracion sea conocida con la mayor
precision y exactitud posible. Esto se logra utilizando soluciones cuya concentracion se
conoce por titulacién con patrén primario (una especie soélida, de alta masa molar, alta
estabilidad y pureza). De esta forma, la concentracién de estas soluciones se conoce

con cuatro cifras decimales (el patron primario se pesa en balanza analitica).

Por ultimo, la concentracion del titulante debe ser del mismo orden que la concentracion
teorica del analito. ¢ Por qué? Si se usa un titulante de concentracion mucho mayor (ej:
1,0021 M el titulante y 0,1 M el analito), es muy probable que se emita un volumen muy
pequefio de titulante desde la bureta. Como cada gota de titulante posee gran cantidad
de moles del reactivo, con pocas gotas llegaremos rapidamente al punto de equivalencia

y al punto final. Esto introduce un mayor error en la titulacion.

A la inversa, si el titulante es muy diluido respecto del analito (ej: 0,0106 M el titulante y
0,1 M el analito), podria ocurrir que el volumen de la bureta no sea el adecuado, y que
se consumiera todo el titulante antes de concluir la titulacion. La bureta, idealmente, debe

cargarse una sola vez, ya que cada recarga implica un nuevo error de paralaje al enrasar.

Curvas de titulacion

Las titulaciones se representan mediante curvas de titulacion, en las que suele
representarse como variable independiente el volumen anadido de disolucidén estandar,
titulante o patron, mientras la variable dependiente es la concentracion del analito en la
etapa correspondiente de valoracidon (por ejemplo: en una valoracion acido-base es

generalmente el pH de la mezcla de reaccion). Estas curvas son importantes porque:

a) Proporcionan informacién en cuanto a la factibilidad y posible exactitud de una

valoracion.

b) Son muy utiles para elegir el indicador de punto final a usarse, especialmente en las

titulaciones acido-base.

Las curvas pueden construirse en forma tedrica, en funcion del valor de concentracion
del titulante y el analito, o en forma experimental, tomando los valores de pH con el

instrumental apropiado.
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En el punto inicial, cuando aun no hemos agregado titulante, el pH estd dado
exclusivamente por el analito. Para las especies fuertes, que se disocian completamente,
bastara con calcularlo usando la concentracion de la misma. A partir de aqui, comienza

el agregado de titulante y, por ende, la neutralizacion del analito.

Entre este punto y el punto de equivalencia, el pH estara dado por la mezcla resultante
de ambos. Para el caso de un analito fuerte, el titulante se consumira completamente y
el pH seguira siendo el resultado de la concentracién de analito, ahora modificada por el
consumo (neutralizacién) y el cambio de volumen por el agregado de titulante (al principio

este efecto no es muy significativo, pero eventualmente, se vuelve importante).

En las titulaciones acido / base se produce una sal y agua. El pH final es el resultado de
la mezcla de las especies producto de la reaccion. El agua, se autoioniza en cantidades
equivalentes de protones y oxhidrilos, mientras que la sal se disocia en sus iones
componentes, pero ¢qué efecto tienen estos sobre el agua? Si ambos son especies
espectadoras, sin efecto hidrolizante sobre la molécula de agua, el pH esta dado

exclusivamente, por la autoionizacién del agua, y vale 7.

Luego del punto de equivalencia, el pH estard dado por el exceso de titulante. Como
siempre es una especie fuerte, la curva dara un salto abrupto a valores elevados de pH,
generando una amplia zona recta, paralela al eje de pH, dentro de la cual se encuentra
el punto de equivalencia y se puede representar el punto final del indicador elegido (ver

mas adelante).

Esta zona muestra que pequenos agregados de titulante (incluso una sola gota) pueden
producir grandes cambios en el valor de pH. Esto se puede entender al revisar los valores
de pH antes, en y después del punto de equivalencia, dados por las especies

predominantes en cada momento.
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Figura 7.1: Curva de titulacion de un acido fuerte (analito) con una base fuerte (titulante), construida en forma
experimental.
Para el caso de una titulacion de analito base fuerte con un titulante acido fuerte, el
proceso es el mismo, solo que se partira de un valor de pH elevado, dado por la
concentracion de oxhidrilos, y se llegara a un valor de pH muy bajo, dado por el exceso
de titulante, un acido fuerte. El valor de pH en el punto de equivalencia sera nuevamente
7, ya que las especies producto de la reaccion siempre son agua y una sal neutra para

las titulaciones fuerte — fuerte. La curva sera igual, pero invertida sobre el eje de pH 7.

Para el caso de un analito acido deébil, el pH inicial también sera dado por esta especie,
pero esta vez debemos tener en cuenta el equilibrio de disociacién de la misma. Como
es de esperar, el valor de pH inicial es un poco mayor que para un acido fuerte. Al
comenzar el agregado de titulante y la neutralizacién del analito, y hasta el punto de
equivalencia, el pH dependera de las especies presentes, teniendo en cuenta que ahora
hay especies débiles en el medio de reaccion y deben ser consideradas en los calculos

de equilibrio.

Eventualmente, habra suficiente base conjugada como para que la relacién acido
débil/base débil permita la formacién de un buffer (1/10). El buffer se rompera cuando la
cantidad de base débil supere la de acido débil (10/1). Mientras persista el sistema buffer,

los agregados de titulante no produciran grandes cambios de pH, lo que se vera reflejado
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en la formacién de una meseta y un aplastamiento de la curva de titulacion.

En el punto de equivalencia, nuevamente se produce una sal y agua; y considerando que
el pH final es el resultado de la mezcla de las especies producto de la reaccion, debemos
evaluar de nuevo, todas las reacciones posibles en este punto. Al igual que en el caso
anterior, el agua se autoioniza en cantidades equivalentes de protones y oxhidrilos,
mientras que la sal se disocia en sus iones componentes. Pero ahora, ante la pregunta
¢qué efecto tienen estos sobre el agua?, respondemos que no son todos especies
espectadoras, sino que pueden hidrolizar el agua. En este caso, el pH no esta dado por

la autoionizacion del agua, sino por el equilibrio acido / bases conjugadas.

Luego del punto de equivalencia, como en todos los casos, el pH estara dado por el
exceso de titulante, ya que es una especie fuerte. La curva dara un salto abrupto a
valores elevados de pH, y se aplican los mismos conceptos que para la titulacién de una

especie fuerte.

A continuacion, se muestran dos ejemplos de curvas de titulacion de especies deébiles,
graficadas en forma experimental, con los valores de pH y volumen de titulante de cada

agregado.
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Punto de

equivalencia .
4— Zona buffer
20 %0 4 s

Volumen de NaOH agregado (mL)

Volumen de

NaOH pH
(mL)
0.0 2.87
50 414
100 457
150 492
200 535
22.0 5.61
24.0 6.12
250 872
260 1029
280 1175
300 1196
350 1222
400 1236
450 1246
500 1252

Figura 7.2: Curva de titulacién de un acido débil (analito) con una base fuerte (titulante), construida en forma

experimental.
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ﬂ Zonabuffer I

Punto de
equivalencia

20 30 40 50

Volumen de HCI agregado (mlL)

Volumen de
HCl (mL) pH
0.0 11.13
50 9.86
10.0 9.44
15.0 9.08
20.0 8.66
220 8.39

24.0
26.0

Figura 7.3: Curva de titulacién de una base débil (analito) con un acido fuerte (titulante), construida en forma

experimental.
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Indicadores
Los indicadores se dividen entre los que pueden observarse a simple vista (visuales), y
los que miden una propiedad fisica o quimica, mediante un instrumental apropiado.

Segun esto, se clasifican como:

A) Indicadores quimicos o visuales: en el caso de los indicadores quimicos, la propiedad
gue normalmente experimenta un cambio es la coloracion, detectandose el punto final
por el cambio de color de la disolucion que se produce cuando varia el pH, potencial, etc.

Son los que usaremos en el laboratorio.
B) Indicadores fluorescentes.

C) Indicadores de adsorcion.

D) Indicadores fisicoquimicos.

El uso de indicadores puede introducir en la titulacion un error. La diferencia existente
entre la concentracion real del analito en la solucion y la hallada experimentalmente

constituye el error de titulacion. Este error se puede descomponer en:

- Error quimico: debido a la diferencia entre el punto final y de equivalencia.
- Error visual: debido a la limitada capacidad ocular para comparar colores.
- Error de indicador: debido al consumo de solucion valorante por el propio indicador

para que se transforme y de lugar al cambio observable.

Usualmente los dos ultimos errores son pequefios comparados con el primero, que es el
que realmente prevalece. El error quimico nace de la diferencia existente entre el punto
de equivalencia y el punto final, divergencia que dependera del sistema indicador

utilizado y es inherente al método.

El error de titulacidon se puede calcular teéricamente y siempre es posible determinarlo
experimentalmente. Generalmente es aditivo, es decir, se suma al volumen tedrico de
soluciéon consumido en la valoracion, independientemente de que la cantidad de
sustancia a valorar sea grande o pequefa. Con frecuencia se suele compensar el error
de titulacion realizando una determinacion en blanco, es decir, con todos los

componentes menos el analito, y restar el volumen consumido al obtenido en la
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determinacion volumétrica del analito.

Reacciones de neutralizacion.

Indicadores acido/base
Para las reacciones de neutralizacion, las sustancias indicadoras son generalmente

compuestos organicos que se comportan como acidos o bases débiles, participando, por
lo tanto, en reacciones de equilibrio en las que interviene el ibn H*, presentando un color

en la forma disociada diferente al de la forma molecular o no disociada.

Las reacciones de disociacion de estos compuestos van acompanadas de

reordenamientos estructurales internos que dan como resultado modificaciones de color.

. VIRAJE COLOR
TIPOS QUIMICOS NOMBRE INTER. DE VIRAJE pH ACIDO BASICO
: Fenolftaleina 82 - 96 Incoloro - rojo -fucsia
G. DE FTALENAS Timolftaleina 93 - 105 Incoloro - azul
Azul de timol 12 -28 Rojo - azul
Verde de bromocresol 38 -54 Amarillo - azul
: Rojo de clorofenol 48 -64 Amarillo -  rojo
G. SULFOFTALENAS Azul de bromo timol 6,0 -76 Amarillo - azul
Rojo de fenol 64- 80 Amarillo -  rojo
Purpura de cresol 74 -90 Amarillo -  purpura
Amarillo de metilo 29 -40 Rojo - amarillo
Heliantina 31 -44 Rojo - amarillo
G. AZOICOS Rojo de metilo 42 -6,3 Rojo - amarillo
Amarillo de Alizania 10,1 -12 Incoloro -  violeta

Tabla 7.1: Indicadores acido/base; intervalos y colores de viraje.

Elindicador se agrega directamente al analito, antes de iniciar la titulacién. De esta forma,
entra en competencia con éste para reaccionar con el titulante. Como el indicador es un
acido 6 base débil, y estd en muy baja proporcion respecto del analito, no reacciona con
el titulante hasta que el analito ha sido consumido totalmente. Entonces, una gota o
fraccion de gota del titulante, representa un exceso sobre la cantidad necesaria para la
neutralizacion, dando lugar a la reaccion de neutralizacion del indicador, y por ende, a
un cambio de color del mismo al pasar de forma molecular a disociada (o viceversa,

segun se trate de un analito 4cido o basico).

El cambio de color o viraje no es instantaneo, sino que se produce en una zonade 1 6 2

unidades de pH. ;A qué se debe esto? Se puede representar el equilibrio entre las
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moléculas del indicador y sus iones:
Hind & H* + Ind

(Color A) (Color B)

Cuando el pH de la mezcla es muy acido (por ejemplo antes del punto de equivalencia
en una titulacion de acido, donde solo esta presente el analito), el indicador estara
presente solo en la forma protonada, y veremos el color A. En la misma titulacion, cuando
el pH de la mezcla es muy alcalino (luego del punto de equivalencia, donde hay exceso
de base titulante), el indicador estara presente solo en la forma disociada; veremos ahora

el color B.

En los alrededores del punto de equivalencia (el rango depende del sistema analito —
titulante — indicador en particular), el indicador se encontrara presente en ambas formas,
protonada y disociada, resultando en una mezcla de ambos colores. Solamente cuando
la relacion especie protonada/especie disociada sea la apropiada, veremos un tercer
color, resultante de la mezcla de A y B. Hay que considerar que el ojo humano tiene la
capacidad de apreciar la presencia del color A del indicador cuando esta presente en la
proporcion de 1 parte a 10 partes de color B y viceversa. Esta minima proporcion entre
las especies protonada y disociada del indicador, se ven reflejadas en un intervalo de
pH, dentro del cual se produce el viraje de color. Este intervalo se puede definir teniendo
en cuenta el siguiente esquema, en el que se deducen las relaciones quimicas vy

matematicas necesarias:
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Hind < H + Ind
(color A) (color B)

3 IH' Jlfnd‘l
|and‘ |
Despejando [H'] la ecuacion anterior se convierte en:
[HInd] colord color4 1

H7 = K = K, ——— Cuando = —
(1 Hind |Ina" Hnd -olorB colorB 10

»

Hind

[H*] . I‘;H]ndllo :KH\nd . Ul
Pasando a logartimo -log [H'] = -log Kyig - log 0,1
PH = pKHpa + 1
. Hind . color4 10
Sila razon de color A a colorB es 10:1, entonces: I\I—md[ _] = K md;:—
|Ind I colorB 1
[H‘] = Kxing. 10/1 = 10 . KHind
Pasando a logaritmo dog[H] = -log Ky - log 10

PH = pKype - 1 :> PH = pKina + 1

Figura 7.4: Esquema de reacciones quimicas y matematicas necesarias para definir el intervalo de pH, dentro del

cual se produce el viraje de color del indicador.

Entonces, podemos decir que el intervalo de pH en el cual se produce el viraje del
indicador es + 1 unidad de pH. Este intervalo resulta 1 unidad a cada lado del valor del
pK ind. Cuando la relacién entre ambas especies del indicador supera estos valores (o
sus respectivos pH), la intensidad de color de la especie en menor proporcion no es
suficiente para poder ser apreciada; tenemos colores intermedios y a menudo

indistinguibles.

Es importante tener en cuenta que el intervalo de pH en el que el indicador acido/base
exhibe un cambio de color depende de factores como, la temperatura, la fuerza iénica
del medio y la presencia de solventes organicos y de particulas coloidales. Algunos de
estos factores, en particular los dos ultimos, pueden ocasionar que el intervalo de viraje

se desplace una o dos unidades de pH.

Eleccion del indicador

Entonces, para la eleccién de un indicador acido/base, deben considerarse los siguientes
puntos:

- Debe ser una especie acido/base débil (Keq muy pequefia), que presente color
en al menos una de sus formas (protonada y disociada).
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- Poseer caracter (acido/base) mas débil que el analito, para que al competir por el
titulante reaccione después de este.

- Tener un rango de viraje cercano al punto de equivalencia (tedrico) del sistema
titulante-analito. O sea, que su pKa sea cercano al pH esperado en el punto de
equivalencia. Idealmente, el pH del punto de equivalencia deberia estar contenido
en el rango de viraje del indicador.

- Producir cambios perceptibles y nitidos de color en el punto final. Esto se
interpreta como “la mejor combinacién de colores a diferenciar”. Elegimos
siempre aquel cuyo viraje va del color claro al color oscuro, ya que es mas facil de

visualizar que en el sentido inverso.

Metodolégicamente, usaremos poco indicador. Apenas unas gotas. Las suficientes para
que el color y el viraje sean perceptibles al ojo humano. Demasiado indicador podria
introducir mucha especie compitiendo por el titulante, introduciendo un error en la

titulacion, por el volumen gastado para neutralizarlo.

Como indicamos antes, para el caso de una titulacion acido/base, se deberia elegir el
indicador de modo que el pH del punto de equivalencia se encuentre en el intervalo del
cambio de color. Esto muy raramente ocurre. Sin embargo, podemos utilizar otros
indicadores que respeten las condiciones solicitadas, siempre que su rango de viraje esté

cercano al punto de equivalencia.

Esto es facil de explicar (y elegir) si observamos la curva de titulacion esperada para el
sistema en estudio. La siguiente grafica muestra la curva de titulacion esperada para un
acido fuerte, HCI, en distintas concentraciones iniciales. El titulante elegido es NaOH (en

las concentraciones apropiadas para cada caso).
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Fenolfialeina

0

Azul de bromotimol
pH

Anaranjado de metilo

/

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75
ml deNaOH
Figura 7.5: Curvas de titulacién acido- base tipicas: 50 mL de HCI 0,1M titulados con NaOH 0,1M. Los valores de
pKa para cada acido se muestran en las curvas. “Quimica Analitica Cuantitativa”. Day, Underwood.

En la Figura 7.5, las areas sombreadas son los rangos de los indicadores anaranjado de
metilo (3,1 a 4,4), azul de bromotimol (6,0 a 7,6) y fenolftaleina (8,0 a 9,6).

A continuacién encontramos el analisis y las conclusiones para cada caso particular de
neutralizacion (considerar que una titulacion de base con acido como titulante produce
una curva similar a la mostrada, pero invertida, que inicia en pH alcalino y finaliza a pH

acido. Ver curvas anteriores):

- Acido fuerte y base fuerte. Para soluciones 0,1 M 0 mas concentradas, el cambio
de pH en el punto de equivalencia es muy amplio, ya que el salto comprende casi
9 unidades de pH (2,0 a 11,0), por lo cual abarca los rangos de los tres

indicadores. Por ello, cualquiera de estos tres indicadores cambiara de color con
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una o dos gotas cerca del punto de equivalencia, como cambiaria de color
cualquier otro indicador entre valores de pH de 4,5 a 9,5. Para soluciones 0,01 M
el intervalo de pH es algo menor (5,5 a 8,5). En este caso, no seria conveniente
utilizar anaranjado de metilo.

- Base fuerte con acido fuerte. El comportamiento es muy similar al caso anterior,
pero en sentido inverso. Para soluciones 0,1 M o mas concentradas, el cambio de
pH en el punto de equivalencia es muy amplio, ya que el salto comprende casi 9
unidades de pH (2,0 a 11,0), por lo cual abarca los rangos de los tres indicadores.
Por ello, cualquiera de estos tres indicadores cambiara de color con una o dos
gotas cerca del punto de equivalencia. Para soluciones 0,01 M el intervalo de pH
es algo menor (8,5 a 5,5). En este caso, si fuese conveniente utilizar anaranjado
de metilo y no fenolftaleina.

- Acido débil y base fuerte. El indicador a emplear, cuando Ka > 10 debe virar
entre pH 7 y 10,5. En este caso el ideal es fenolftaleina. Para acidos mas débiles,
por ejemplo, cuando el Ka > 10, el intervalo de pH se reduce.

- Base débil y acido fuerte. El indicador a emplear cuando Kb > 10-°, debe virar
entre pH 3 y 7. En este caso, si fuese conveniente utilizar anaranjado de metilo.

Para bases mas débiles, por ejemplo, cuando Kb > 10, entre 3 y 5.

Errores debidos al indicador

Como se menciond anteriormente, existen por lo menos dos fuentes de error al
determinar el punto final de una titulacion utilizando indicadores visuales. Uno de ellos
ocurre cuando el indicador que se utiliza no cambia de color en el pH adecuado. Este es
un error determinado que se puede corregir por medio de la determinacion del indicador
en blanco. Esto ultimo es sencillamente el volumen de acido o de base que se necesita
para cambiar del pH del punto de equivalencia al pH en el cual el indicador cambia de
color. La determinacion del indicador en blanco casi siempre se hace en forma

experimental.

En el caso de los acidos débiles (o bases débiles) ocurre un segundo error; aqui la

pendiente de la curva de titulacion no es grande y por lo tanto el cambio de color en el
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punto final no es agudo. Aun cuando se utiliza el indicador adecuado, ocurre un error

indeterminado que se refleja en la falta de precision para decidir exactamente cuando

sucede el cambio de color. La utilizacion de un solvente no acuoso puede mejorar la

agudeza del punto final en estos casos.

Metodologia

Algunas cuestiones importantes:

Previo a la titulacion, la bureta debe estar limpia y seca. De no ser asi, se lavara

con abundante agua de la canilla y luego se enjuagara con agua destilada.

Utilizar un embudo cuyo vastago alcance el cero de la bureta y no sobrepase mas
de 2 cm.

Enjuague con el titulante. Este paso tiene por objetivo, eliminar el agua de lavado,
para que el titulante no se diluya. Colocar la bureta en un soporte Fisher (ubicado
en un soporte universal), con el vastago hacia abajo y el robinete cerrado. Agregar
una pequefa alicuota de titulante, utilizando un embudo apropiado. Retirar el
embudo y sacar la bureta del soporte. Hacerla rotar de forma tal que el liquido
moje todas las paredes. Abrir el robinete y eliminar el titulante de lavado en un
recipiente debidamente rotulado (para no confundirlo con el recipiente de titulante
a utilizar).

El robinete debe utilizarse con la mano menos habil, como le indicara el docente,
y el erlenmeyer con la mano habil.

Verificar que la bureta no pierda antes de llenarla.

El vertido de titulante debe ser a velocidad constante y lento, para facilitar el

vaciado de la bureta y una lectura correcta del enrase.

Llenado de la bureta

1.

Colocar la bureta en un soporte Fisher, con el vastago hacia abajo y el robinete
cerrado. La graduacion debe quedar hacia el operador, para poder leer los

enrases.

2. Colocar un embudo apropiado.

Agregar una pequefa alicuota de titulante, que no sobrepase la mitad de su
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volumen.

Abrir rapidamente el robinete, permitiendo que el liquido pase por el vastago y lo
llene. Controlar que no queden burbujas.

Cerrar el robinete y completar el volumen restante con titulante, llenando la bureta
por sobre el aforo de cero.

Retirar el embudo y secar la bureta por fuera.

Enrasar abriendo el robinete suavemente.

Preparacion de la solucion a titular:

A.

B.

En un erlenmeyer colocar el volumen apropiado de solucién analito, de acuerdo
con la bureta que utilizara (si usamos una bureta de 25 mL, el volumen sera 10,0
mL).

Colocar 1-2 gotas de indicador.

C. Agregar una pequefa cantidad de agua, para facilitar la visualizacion del viraje del

indicador.

Titulacion:

A.
B.

Colocar el erlenmeyer con el analito bajo el vastago de la bureta.

Colocar un papel o fondo blanco bajo la muestra. Con la mano habil, rotar
constantemente el erlenmeyer mientras con la otra procede a abrir el robinete,
dejando caer el titulante muy lentamente. Durante este proceso, la vista estara en
el erlenmeyer, atento color del indicador.

Cuando se observe la aparicién del color buscado en el seno de la solucion,

enlentecer el goteo de titulante.

. Cuando el color permanece en toda la solucion analito, cerrar el robinete y anotar

el volumen gastado. El color debe permanecer por lo menos, 10 segundos.

Si se presenta duda sobre el punto final, luego de anotar el volumen, agregar una
gota mas de indicador y anotar el nuevo volumen. Si el color ante este nuevo
agregado es el esperado, este volumen sera el que debe considerarse para los
calculos. Si, por el contrario, ante este agregado, el color cambia mucho
(consideramos que se paso largamente el punto final) este volumen se descarta

y se utiliza el anterior.
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F. Descartar el contenido del analito.

G. Repetir la titulacién hasta obtener dos valores de volumen que no difieran en mas
de 0,2 mL (para una bureta de 20, 25 o 50 mL). Descartar el resto de los
volumenes.

H. Cada vez que se repite la titulacion, debe rellenarse la bureta. Esta vez, sin
descartar el titulante, se coloca el embudo y se llena nuevamente sobre el aforo.

Luego se retira el embudo y se enrasa.

Calculos finales
Conociendo los valores de: volumen de titulante gastado, concentracién del titulante y
volumen de analito; la concentracion de analito se puede calcular por calculos

estequiométricos (regla de tres).

Ejemplo:

¢ Analito: Na(OH)

e Titulante: HCI 0,0972 M

e Indicador: Heliantina

¢ Reaccion de titulaciéon: NaOHac) + HClacy = NaClac) + H20y))
¢ VVolumen analito: 10,00 mL

¢ Volumen titulante: 9,25 mL (promedio de dos titulaciones)

1. Calcular los moles de titulante presente en el volumen gastado
1000 mL de solucion ------------ 0,0972 moles de HCI (Concentracion conocida)
9,25 mL de solucién ---------- x= 8,991 x 10-4 moles de HCI

2. Calcular los moles de analito presente en el volumen evaluado de analito
Teniendo en cuenta la relacion estequiométrica en la reaccidn de titulacion

1 mol de HCI 1 mol de Na(OH)

8,991 x 10-4 moles de HC| --------- x= 8,991 x 10-4 moles de Na(OH)

3. Calcular la concentracion de analito (Molaridad)
10,00 mL -------=--m-m-- 8,991 x 10-4 moles de Na(OH)
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1000,00 mL -----m------- x=0,8991 moles de Na(OH) — [NaOH] = 0,8991 M

TRABAJO DE LABORATORIO

Tareas que los alumnos deben traer a cada sesion de laboratorio:

a)

b)

c)

Traer planteado el equilibrio que se establece en el Erlenmeyer antes del
agregado de titulante cuando sélo se encuentra la especie a titular. A partir del
equilibrio calcular el pH inicial esperado considerando una concentracion de 0,1

M en todos los casos.

Determinar el volumen de solucidn a titular considerando que se disponen buretas
de 25y 10 mL, y pipetas aforadas de 5 y 10 mL. Las concentraciones de las
soluciones a titular son de = 0,1 M y la de los titulantes se informara.

Traer planteadas las especies predominantes y los equilibrios responsables del
pH en el punto de equivalencia y el punto final de cada especie a titular en todos
los casos. Justificar mediante reacciones el pH esperado en el punto de

equivalencia.

Analisis volumétrico — Titulacion

Objetivos

v

Adquirir practica en la determinacién de la concentracion exacta de una solucion

mediante la aplicacién de una técnica volumétrica, titulacién.
Elegir titulante e indicador apropiado para cada solucion a titular.

Predecir el valor de pH en el punto de equivalencia mediante los calculos y

reacciones quimicas apropiadas.

Titulacion de especies fuertes y especies débiles:

Actividades para resolver en el laboratorio.

1)

2)

Indique cual sera el pH esperado en el punto de equivalencia (con los calculos y

ecuaciones que considere necesarios).
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3) Indique como espera que sea la curva de titulacion para cada uno.

4) Considerando los titulantes disponibles en el laboratorio (indicados por el
docente), elija el mas apropiado para cada solucion, justificando su eleccion.

5) Considerando los indicadores disponibles en el laboratorio (indicados por el

docente), elija el mas apropiado para cada solucion, justificando su eleccion.

Estimacién de pH. Indicadores acido / base

Objetivos
v Adquirir practica en acotar los rangos de pH de distintas soluciones mediante el
uso de indicadores de pH comerciales.

v Lograr diferenciar los términos medir, estimar y calcular el pH de una solucion.

Reactivos

e HCI 0,1 M
eNH30,1 M
¢NaOH 0,1 M
eHAc 0,1 M

e H,O

Procedimiento

a. Calcular el pH tedrico de las mismas.

b. Colocar en tubo pequefio (Kahn o hemdlisis) una pequefia alicuota (0,5 mL) de
la solucién a la que se desea estimar el pH. Prepara tantos tubos como
indicadores espera usar.

c. A cada alicuota agregar 2 o 3 gotas de indicador.

Buffer

Mezcla de soluciones de pares conjugados

Por comisién, en un tubo de ensayo se colocan 10mL de NH3 0,1 My 10mL de una
solucion de NH4Cl aproximadamente 0,1 M (homogeneizar correctamente).

¢ Se forma un buffer? Si la respuesta es afirmativa diga si el buffer formado se

encuentra en capacidad reguladora util o maxima. Justifique. Estimar el valor del pH
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inicial.

Luego, se toman 4 tubos de urea y se colocan 4 mL de solucion reguladora en cada uno.
A un quinto tubo, se le agregan 2 mL (control sin agregado). A todos los tubos, se les

agrega 3 gotas de azul de timol. Luego, se adicionan a cada tubo (excepto al control):

e Tubo a) 10 gotas HCI 0,1 M.

e Tubo b) 10 gotas NaOH 0,1 M.
e Tubo c) 10 gotas HCI 1 M.

e Tubo d) 10 gotas NaOH 1 M.

Efecto de la dilucién de la solucion reguladora
Tomar los 2 mL de la solucion reguladora sobrante y agregar 18 mL de agua destilada.

Colocar 4 mL en 4 tubos de urea y repetir de acuerdo con el protocolo anterior.

¢ Qué tipo de dilucion se realiza a la solucidn reguladora formada en el apartado anterior?
¢ Se vera afectada la capacidad reguladora o la eficiencia de la solucién reguladora de
pH? ;Qué ocurre con el pH con respecto a la solucién madre? La eficiencia esta
relacionada con el numero de moles de cada reserva presentes en un determinado
volumen, mientras que, la capacidad reguladora se relaciona con la relacion de las

concentraciones de los pares conjugados.
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QUIMICA DE COORDINACION, EQUILIBRIO y
RECONOCIMIENTO DE IONES

Compuestos de coordiancion

I) Efecto del ligando (Por lado de mesada)

a) En un tubo de hemadlisis o Khan agregar 0,5 mL de Ni?* 0,1 M + 2 gotas de NHs
28% P/P (bajo campana).

[Ni(H20)6]?*(ac) + 4 NH3 (ac)y = Ni(NH3)s(ac)+ 4H20¢)
Verde Azul

Inmediatamente después del agregado de NHs, puede observarse la formaciéon de un

solido: Ni(OH)2 (Kps=2,0.10-1%) , segun la reaccion:
[Ni(H20)6]%*(ac) + 2 NH3@c) = Ni(OH)2(s) + 2 NH**(ac)+ 4H20q)
Verde Blanco

b) En un tubo de hemdlisis o Khan agregar 0,5mL Ni?* 0,1 M + 10 gotas EDTA* 0,5

M + calor (hasta cambio de color)
[Ni(H20)6]%*(ac) + EDTA*@ac) = NI[EDTA]?(ac) + 6 H20()
Verde Celeste

c) En un tubo de hemdlisis o Khan agregar 0,5mL Ni** 0,1 M + 4 gotas de
dimetilglioxima (DMG)

[Ni(H20)6]2+(ac) + 2 DMG(acy = Ni(DMG) (ac)+ 6 H20()

Verde Rosa
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Il) Efecto del estado de oxidacion del metal central (Por lado de

mesada)

A 2 tubos de ensayo agregar en cada uno 0,5 mL de Co?* 0,02M.
Tubos 1y 2: Adicionar 5 gotas de etilendiamina (en) (bajo campana).
[Co(H20)6]?*(ac) + 3 en@c) = [Co(en)s]?*(ac) + 6 H20)

Rosado Naranja

Solo al Tubo 2: Adicionar 5 gotas de H202 6,33% P/V

2 [Co(en)s]?*(ac) + H202 (ac) = 2 [Co(en)s]** (ac) + 2 OH (ac)

Naranja Rojo oscuro

Cuestionario
1. Clasificar a los siguientes ligandos segun su capacidad de coordinacion:
a) NHs b) EDTA c) SCN- d) en e) H20

2. ¢Qué tipo de ligandos pueden formar quelatos? ;Cual/les de los empleados en el

practico reunen esas caracteristicas? Escriba su férmula.

3. Dado el complejo [Co(NH3)4(CI)2]Br que se disuelve en agua. Determinar el estado de

oxidacién del metal central y la carga del ion complejo.
e Identifique en dicho complejo:

e El/los acidos de Lewis.

e La/las bases de Lewis.

e Esfera de coordinacién primaria.

e Esfera de coordinacidon secundaria.

Equilibrio quimico

Un equilibrio quimico es un equilibrio dinamico: los reactivos reaccionan con la misma
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velocidad con que los productos se descomponen. De esta forma las concentraciones
tanto de los reactivos como de los productos se mantienen constantes. De todas formas,
un equilibrio puede ser perturbado. El Principio de Le Chatelier establece que si un
sistema en equilibrio se somete a un cambio de condiciones — temperatura, presion o
concentracion — el sistema se desplazara hacia reactivos o productos de manera de

contrarrestar el efecto que lo perturbéd y restablecer el equilibrio.

I) Equilibrio de dimerizacion catalizado por acidos o bases (Por lado de mesada).
Cr207%(ac) + 2 OH (ac) = 2 CrO4Z(ac) + 2 H20¢)

Tamibén puede escribirse como:

Cr207%(ac) + H20() = 2 CrO42 (ac) + 2 H*(ac)

Naranja Amarillo

En tres tubos de hemdlisis colocar 10 gotas de dicromato de potasio 0,05 M.
Tubo 1: Agregar 3 gotas de agua (Testigo).

Tubo 2: Agregar 3 gotas de NaOH 1M.

Tubo 3: Agregar 3 gotas de H2SO4 1M.

Una vez anotadas las observaciones de lo efectuado, realice la siguiente experiencia
sobre los tubos 2y 3.

tubo 2: agregar gotas de H2SO4 1 M hasta observar cambio.

tubo 3: agregar gotas de NaOH 1 M hasta observar cambio.

Anote las observaciones y concluya. En medio acido el Cr(VI) se encuentra

predominantemente COMO .....ccevvviiiviciinnnnnnsns

En medio béasico el Cr(VI) se encuentra predominantemente
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1) Equilibrio de fases (equilibrio fisico) (MOSTRACION)

Nota: Trabajar bajo campana y alejado de toda fuente de fuego, compuesto altamente
inflamable

Etery = Etery

Medir un volumen pequefio (0,2-0,4 mL) de éter liquido con una jeringa de 10 mL e
introducirlo en un tubo de Kahn a través de un tapon de goma que cierre el tubo. Dejar
equilibrar unos 2 minutos. Una vez logrado el sistema en equilibrio proceder a retirar el
émbolo hacia atras (disminucion de la presion sobre el sistema). Anotar sus

observaciones.

Luego presionar el émbolo hacia adelante (aumento de presion sobre el sistema) hasta
llegar a volumen cero en la jeringa. Anotar sus observaciones. Explicar los fenémenos

observados.
Ill) Equilibrio termocromico (Por lado de mesada)

En el siguiente equilibrio se produce un cambio del numero de coordinacion del ion

metalico.

[Co(H20)6]%*(ac) + 4 Clac) + calor = [CoCl4]%(ac) + 6 H20q)
Rosado Azul

lon hexaacuocobalto(ll) lon tetraclorocobaltato(ll)

1. En un tubo de hemdlisis agregar 1 mL de solucién del ion hexaacuocobalto(ll) 0,5M y
llevar el mismo a un bafio con agua caliente (bafio Maria) hasta que tome suficiente

temperatura.

2. Agregar 2 puntas de espatula de cloruro de sodio (s). Agitar y observar el cambio de

color debido a la reaccion de sustitucion de ligando.
3. Colocar el tubo en un bano con agua fria hasta que alcance el color inicial. Interpretar
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los cambios producidos por el sistema.

En todos los casos explicar los desplazamientos de equilibrio a través de la constante de

equilibrio y aplicando el Principio de Le Chéatelier.

Reacciones de reconocimiento

I) Reconocimiento de Cloruro (Por lado de mesada)

Clac) + AgQNOs3(ac) (en presencia de HNO3) = AgCls) + NO%(ac)
ppdo. blanco

Agregar NHs(ac)

AgCls) + 2 NHz@e) = Ag(NH3)2"(ac) + Clac)

Se agregaran 10 gotas de la solucién con el ion a reconocer + 2 gotas del reactivo para
dar el medio. Luego agregar solucion del reactivo de reconocimiento, gota a gota hasta

observar los cambios.

Il) Reconocimiento de Carbonato y Sulfato (Por lado de mesada)

1) Carbonato
CO3% ) + Ba?*(ac) = BaCOss)
ppdo. blanco
BaCOsi) + 2 HClaey = H2CO3(ac)+ BaCl2 acy = H20q) + CO2 (g)
ppdo. blanco
2) Sulfato
SO4%s) + Ba?* acy = BaSO0as)
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ppdo. blanco

BaSO4is) + 2 HClac) = NR

Procedimiento

Se agregaran 10 gotas de la solucién con el ion a reconocer y luego la solucion de bario

hasta observar los cambios. Luego agregar 5 gotas de solucién acido nitrico.

lll) Reconocimiento de Cobre (Equilibrios competitivos: equilibrios en fase
homogénea y heterogénea por formacion de compuestos poco solubles)

(Discusion/Mostracion)

Cu?(ac) + 2 OHacy = Cu(OH)2s) celeste 1/Kps

+

Cu(OH)2(s) + 4 NH3 (ac) = [CU(NH3)4]2+(ac) + 2 OH(ac) K
Cu?*(ac) + 4 NH3 (ac) = [Cu(NH3)4]**acy azul B= K/Kps

ion tetraaminocobre(ll)

Agregar 1,5 mL de solucién de sulfato cuprico en tubo de hemodlisis, seguidamente
agregar gotas de solucion de amoniaco lentamente por las paredes (asi se pueden
observar tanto la formacién del precipitado como del ion complejo). Observar e identificar

las diferentes especies de Cu(ll) presentes en el sistema.

IV) Reconocimiento de Fe3*
Fe3*(ac) + SCN-(ac) = Fe(SCN)e>(ac) (en presencia de HNO3)
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Ensayo de iones a la llama

Mecheros:

Constan de una base, en la cual se encuentra la entrada de gas, que es mezclado con
aire antes de la combustion. Del centro de la base emerge un tubo o vastago de aluminio,
bronce o acero, en cuya parte inferior se encuentra la entrada de aire. Mediante la
correcta regulacion de esta se pueden alcanzar distintas temperaturas.

Tipos de llama:

La llama luminosa se debe a la presencia de hidrocarburos insaturados (etileno,
propileno, acetileno, etc.). Por el calor, estos hidrocarburos se descomponen dando el
producto saturado de numero de carbono inferior y carbono, siendo este ultimo el que
produce la luminosidad de la llama. Los restantes combustibles del gas arden con llama

no luminosa.

Zona caliente

zona fri

Torre o vastago \

D _—» entrada de aire

Base 47/ i ®  toma de gas

Figura 9.1: Esquema de un mechero Bunsen

Los mecheros Bunsen alcanzan temperaturas no muy elevadas. El gas entra por un fino
orificio en un tubo mas ancho en el cual, mediante un orificio grande variable, se deja
entrar la cantidad de aire adecuada (Figura 9.1). En estos mecheros se puede observar

lo siguiente:

1) Cono interior de la llama, donde no hay combustion porque la temperatura es
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demasiado baja. Esta parte contiene gas sin arder con un 62% de aire. Lo observaremos
como un cono color azul intenso y es la parte no oxidante de la llama. Dentro de ella se
reconoce ademas la zona reductora, que es la punta luminosa del cono oscuro interior
y se produce disminuyendo gradualmente el acceso de aire. No contiene oxigeno libre,

es rica en carbono libre incandescente y por ello su accion reductora.

2) Cono exterior, si existe combustion, su coloracion sera mucho mas clara que la
anterior. En el ensayo de iones a la llama, la llama tiene la funcion de vaporizar la
muestra, disociar las sales, convertir parte de los iones en atomos y, eventualmente,
excitar a las especies presentes si la energia necesaria para esta excitacion es

comparable a la energia térmica disponible en la llama.

Procedimiento (Mostracion).
Se trabajara con las siguientes sales: CuClz, LiCl, KCI, SrClz, CaClz, NaCl y NiCl2 Colocar
una espatula de cada sal en un vidrio de reloj. Embeber con la piseta que contiene

metanol. Prender con el soplete (no echar metanol sobre la llama encendida). Observar.

ELEMENTO COLOR
Litio Rojo Carmin
Sodio Amarillo
Calcio Naranja
Estroncio Rojo escarlata
Bario Verde manzana
Cobre Verde musgo
Potasio Lila

Cuestionario
1) ¢ A qué fendmeno se debe el color producido en la llama por las soluciones a utilizar
en la practica?
2) ¢ Qué otro/s método/s conoce para excitar los elementos ademas de una llama? ; Qué

ventajas podrian presentar?
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