UNIVERSIDAD
IBEROAMERICANA

CENTRO

ME}(]CANO
ficha\  PEQUIMICA e
(£4%5) MICROESCALA

EXPERIMENTOS DE QUIMICA EN
MICROESCALA PARA
NIVEL MEDIO SUPERIOR

Maria del Carmen Doria Serrano
Jorge G. Ibafiez Cornejo
Rosa Maria Mainero Mancera

Con la colaboracion de:

Ma. del Pilar Fernandez Abascal
Ma. Guadalupe Castafieda Ramos
Ma. Teresa Moran Moran
Ma. Eugenia Gasca Dominguez
Martha Elena Ibargliengoitia Cervantes
Ernestina Camargo Ledn
Elizabeth Garcia Pintor
Arturo Fregoso Infante



INDICE

¢Por qué trabajar en quimica en microescala?

Prologo

Experimento # 1
Fabricacion de material de vidrio

Quimica General

Experimento # 2
Determinacion del punto de fusion

Experimento # 3
Determinacion del punto de ebullicion

Experimento # 4

Determinacion de la densidad de liquidos y sélidos

Experimento # 5

Separacion de mezclas: filtracion, decantacion y evaporacion

Experimento # 6

Determinacion de la densidad de diferentes crudos

Experimento # 7

Gases: Ley de Charles-Gay Lussac
Experimento # 8

Gases: Ley de Boyle

Experimento # 9

Destilacion simple y fraccionada
Experimento # 10

Obtencion del valor del nimero de Avogadro
Experimento # 11

Mezclas homogeéneas y heterogéeneas
Experimento # 12

Concentracion de disoluciones

Experimento # 13

Conductividad eléctrica de diversas sustancias
Experimento # 14

Tipos de reacciones quimicas

Experimento # 15

Generacion e identificacion de gases
Experimento # 16

Identificacidn de acidos y bases
Experimento # 17

Tendencias periddicas de los dxidos
Experimento # 18

Determinacion del grado de acidez de un suelo

17

22

26

31

34

39

43

47

55

60

64

70

73

77

83

87

92



Experimento # 19

Titulacion acido-base

Experimento # 20

Tendencia en la reactividad de los halégenos
Experimento # 21

Titulacion redox

Experimento # 22

Celda galvanica

Experimento # 23

Electrdlisis de una sal inorganica: yoduro de potasio
Experimento # 24

Electrdlisis del Agua

Experimento # 25

Determinacion de la formula empirica del yoduro de cobre (1)
Experimento # 26

Transformacién quimica del cobre

Experimento # 27

Anélisis cualitativo de cationes

Experimento # 28

Anélisis cualitativo de aniones

Experimento # 29

Deteccidn de materia organica e inorganica en suelos
Experimento # 30

Calor de reaccion de la disolucion de una sal
Experimento # 31

Calor de reaccion de neutralizacion
Experimento # 32

Principio de Le Chatelier

Experimento # 33

Factores que afectan la velocidad de una reaccion
Experimento # 34

Un reloj quimico

Experimento # 35

Fotoquimica

Experimento # 36

Determinacion de asfaltenos en crudos

96

100

104

111

114

116

119

124

129

136

141

144

152

158

163

1675

170

176



Quimica Organica

Experimento # 37

Medicién de la cantidad de vitamina C en bebidas de frutas
Experimento # 38

Simulacién de un medidor de indice de alcoholemia
Experimento # 39

Separacion, purificacion y cuantificacion de los componentes de una tableta
analgesica

Experimento #40

Sintesis y reacciones de acetileno

Experimento # 41

Sintesis de jabon

Experimento # 42

Reacciones de esterificacion. Preparacion de aromas

Bioquimica

Experimento # 43

Identificacion de carbohidratos
Experimento # 44

Aislamiento de carbohidratos de una fuente natural
Experimento # 45

Aislamiento de proteinas por precipitacion
Experimento #46

Cuantificacion de proteinas

Experimento # 47

Caracterizacion de enzimas

Experimento # 48

Aislamiento de ADN

Experimento # 49

Fermentacion alcoholica

Experimento # 50

Preparacién y conservacion de alimentos

Anexo 1
Uso de jeringas para la obtencion de gases

Anexo 2
Notas para el profesor

Bibliografia

178

182

186

192

197

203

211

218

223

231

236

242

246

250

253

258

267



¢Por qué trabajar en Quimica en Microescala?

Conforme ha aumentado la preocupacion por el medio ambiente, asi como por la seguridad y los
elevados costos de operacion de los laboratorios, se ha hecho mas patente la necesidad de reducir la
escala de los experimentos en los laboratorios.

Hasta hace 50 afios era comun trabajar en una escala de 50 a 100 g para s6lidos y de 500 a 2000 mL
para liquidos, y no es dificil encontrar en esa época experimentos de laboratorio en escalas de 500 a
1000 g de solido. Esta tendencia decrecid en las décadas de los cincuenta y sesenta del siglo xx, en
las que se redujo la escala usual a alrededor de 10 g (véase Arthur VVogel, Elementary Practical
Organic Chemistry. Part 1. Small Scale Preparations, 12. ed., Wiley: NY, 1957). Esta tendencia
continud hasta llegar a lo que hoy se conoce como microescala, en cuyas técnicas las cantidades
son tipicamente menores de 1 g o 2 mL, preferentemente alrededor de los 25 a 150 mg para so6lidos
y de 100 a 2000 uL para liquidos.

De hecho, en la actualidad muchas practicas en microescala podrian realizarse por todos los
alumnos con la misma cantidad de reactivos y disolventes que utiliza un sélo alumno en las
técnicas convencionales.

Algunas de las ventajas mas relevantes de las técnicas en microescala son de indole ecoldgica,

higiene, seguridad y econdmicas, con las implicaciones éticas inherentes. Por ejemplo:
- Una mejoria impresionante de la calidad del aire en los laboratorios, ya que se pueden
eliminar casi la totalidad de vapores de disolventes.
- La casi desaparicion de accidentes de laboratorio provocados por reactivos causticos,
inflamables o explosivos; y, aun en caso de ocurrir, su gravedad seria mucho menor.
- Una disminucion notable de los riesgos a la salud originados por la exposicién a
compuestos toxicos, irritantes, alergénicos, mutagénicos o cancerigenos.
- Una contribucion significativa a la preservacion del medio ambiente, al registrarse una
reduccion radical en algunos casos hasta del 99% en la generacion de desechos quimicos,
ademas de simplificarse su eliminacion y reducirse de manera notable los costos asociados.
- La reduccion radical de costos de operacion de los laboratorios, sobre todo por el ahorro
de sustancias quimicas y del material convencional mas pequefio (vasos, matraces, tubos,
pipetas Pasteur, placas excavadas, etcétera). Aunque los equipos para microescala con
juntas ensamblables (no s6lo esmeriladas sino con rosca) son relativamente mas costosos
que los convencionales, se espera que, conforme aumente su demanda y la competencia
entre los diferentes fabricantes, sus costos bajaran. Asimismo, de forma indirecta habra
también una reduccidn, ya que la fragilidad del material de microescala es menor porque el
grosor relativo del vidrio es mayor, lo mismo que la resistencia mecéanica en las piezas
pequerias.

Desde el punto de vista didactico, también hay mdultiples ventajas en el uso de la microescala.
Aunque el trabajo requiere técnicas especiales, ninguna es mas dificil de aprender o aplicar que las
técnicas convencionales; asi, algunas son mas sencillas y los aparatos mas faciles de montar. La
variedad de experimentos que pueden realizarse en microescala es mas amplia, ya que también
pueden utilizarse reactivos mucho mas costosos. La habilidad y el cuidado en el manejo de
sustancias quimicas tienden a acrecentarse, y las pérdidas mecanicas a disminuir. Por lo general, en



los experimentos en microescala la atencion de los alumnos es mejor y su pensamiento tiende a ser
mas analitico. La mayor parte de los fendmenos a observar en experimentos en escala convencional
también pueden apreciarse en microescala; puede haber un considerable ahorro de tiempo, ya que,
por una parte, la velocidad de las reacciones interfaciales aumenta al incrementarse la relacion
area/volumen asi como, la transferencia de masa; por otro lado, el cuidadoso desarrollo que han
tenido estos experimentos, junto con las posibilidades actuales de hacer analisis facil y rapidamente
a la mezcla de reaccion a intervalos cortos, han hecho que los tiempos de reaccion, que en técnicas
convencionales por lo general estaban muy excedidos, se ajusten al tiempo necesario. Todavia mas
significativa es la notable disminucién del tiempo requerido en microescala para las operaciones
mecanicas y de purificacion de los productos, por ejemplo, en extraccion, filtracién, destilacion,
secado, etcétera. Este ahorro de tiempo se puede invertir en otras actividades asociadas al
experimento y que son mas significativas para el aprendizaje. Como consecuencia de todos estos
factores, los niveles de auto confianza y satisfaccion del alumno aumentan.

Rosa Maria Mainero Mancera



Prélogo

La presente publicacion del Centro Mexicano de Quimica en Microescala (CMQM) pretende
continuar la meta de elaborar material didactico y metodolégico para apoyar a profesores y
estudiantes de quimica de los diversos niveles educativos, y es resultado del trabajo entusiasta y
comprometido de los profesores que colaboran en este centro.

Los experimentos que aqui se presentan se han escogido con mucho cuidado para cubrir los
temas en los diversos planes de estudio del nivel medio superior de las instituciones de educacién
mexicanas. La decision de incluir experimentos en microescala de Quimica General, Quimica
Organica y Bioquimica, responde a la inquietud de los profesores con los que se ha trabajado a
través de los afios en los talleres del cMQM. Muchos de los experimentos se han realizado en estos
cursos de actualizacion, aungue un namero significativo son propuestas nuevas.

Es importante que los jovenes se acerquen a la Quimica desde la observacion de los fendbmenos y
su analisis, y no s6lo por la descripcién y aplicacion de sus leyes y principios. Los 50
experimentos tienen distintos niveles de complejidad metodologica y de profundidad conceptual,
por lo que los profesores podran elegir los que mas se adapten a su plan de estudios e
infraestructura. En la mayoria de ellos se utiliza material de vidrio sencillo y reactivos accesibles,
aunque algunos se han propuesto utilizando material esmerilado. Ya que muchos planteles
educativos no cuentan con instalaciones de laboratorio adecuadas, muchos de los experimentos se
pueden realizar en el salén de clase como demostraciones del profesor, lo que es posible al
trabajar en microescala.

Es muy variable el tiempo para que los alumnos lleven a cabo cada experimento, por lo que sera
decision del profesor si las propuestas pueden completarse en una o varias sesiones de
laboratorio.

Cada experimento contiene una breve introduccién con informacién relevante, los materiales y
reactivos necesarios para llevarlo a cabo, las medidas de seguridad minimas (que siempre
incluyen el uso de bata y lentes de seguridad), asi como el procedimiento experimental y registro
de resultados; también se incluye un cuestionario que ayuda a los alumnos a reflexionar sobre el
experimento realizado y, por ultimo, da instrucciones sencillas acerca del desecho de los
residuos.

Varios experimentos estan basados en diversas publicaciones de los Drs. Zvi Szafran, Ronald M.
Pike y Mono M. Singh, del National Microscale Chemistry Center (Merrimack College, USA).

Por su trabajo para el desarrollo de experimentos, deseamos reconocer a Martha Elena
Ibarguengoitia Cervantes, Ma. Teresa Mordn Moran, Ma. Guadalupe Castafieda Ramos, Ma.
Eugenia Gasca Dominguez, Pilar Fernandez Abascal y Ernestina Camargo Leon. Por su trabajo
de recopilacion y formato, también agradecemos a Arturo Fregoso Infante y a Elizabeth Garcia
Pintor.

El grupo de profesores que ha preparado este libro espera que con los experimentos propuestos se
incremente el uso e interés por la Quimica en microescala y por el cuidado de los recursos y el



medio ambiente.

Agradecemos a la Universidad Iberoamericana Ciudad de México, ya que sin su apoyo no
hubiese sido posible la culminacion de este libro.

La magia de un suefio consiste en volverlo realidad

Maria del Carmen Doria Serrano
Jorge G. Ibafez Cornejo
Rosa Maria Mainero Mancera

Centro Mexicano de Quimica en Microescala
Departamento de Ingenieria y Ciencias Quimicas
Universidad Iberoamericana Ciudad de México



) EXPERIMENTO # 1
FABRICACION DE MATERIAL DE VIDRIO

OBJETIVOS:

Desarrollar la habilidad de construccion de material de vidrio sencillo para trabajar en algunas
practicas de microescala incluidas en este manual.

INTRODUCCION:

Es importante que los alumnos se familiaricen con el material de laboratorio utilizado en
microescala. Algunos materiales comerciales tienen costos elevados, como picnometros,
agitadores magnéticos, columnas de cromatografia y micropipetas automaticas. Sin embargo, en
los laboratorios en microescala estos materiales comerciales pueden remplazarse por materiales
sencillos, de bajo costo y que los mismos alumnos construyan. Por tal motivo, se les solicitara
construir algunos de estos materiales, los que después se utilizaran en varias practicas. De
acuerdo con la planeacion del curso, el profesor indicard cuales de estos materiales deberan
construirse.

Los materiales propuestos en este experimento son:

1. Un micropicnometro, utilizado para la determinacion de densidades de liquidos y soluciones.

2. Microagitadores, en especial Gtiles en los experimentos que requieren agitacién prolongada;

para usarlos es necesario disponer de agitadores magnéticos.

Un microcapilar o “campanita”, que se emplea en la determinacion de puntos de ebullicion.

Una pipeta Pasteur filtro, para filtrar y transferir soluciones.

Una microcolumna de cromatografia, util para separar pequefias cantidades de mezclas de

sustancias.

6. Una microbureta, para medir con exactitud cantidades pequefias de soluciones o reactivos
liquidos, y para titular una muestra problema usando soluciones valoradas.

7. Una base de vidrio con fondos de colores contrastantes, para colocar piezas pequefias de
material y asi localizarlas con facilidad.

ok w

MATERIAL:

Micropicnémetro, microagitador, microcapilar y microcolumna:

1 mechero y cerillos

8 pipetas Pasteur

1 lima metélica

1 pinza chica (de depilar o similar)
1 alicata o tijeras



2 tubos capilares comerciales (opcional)

arena

silica gel para cromatografia en columna

algodon

clips y alambre de cobre (que pasen por la punta de una pipeta Pasteur)
Microbureta:

1 punta dosificadora de plastico

1 pipeta graduada (1/100) de 2 mL

1 jeringa de pléastico (sin aguja) de 3 mL

1 trozo de manguera de hule de 2 cm

1 punta de micropipeta automatica

Base de vidrio:

1 cartulina fosforescente de 28 x 28 cm

1 cinta adhesiva o masking tape

1 papel blanco de 28 x 14 cm

1 papel de color oscuro de 28 x 14 cm

2 placas de vidrio de 28 x 28 cm (p. ej. de 0.3 mm de espesor)

MEDIDAS DE SEGURIDAD:

Para fabricar algunos de estos materiales, se requerira calentar varias pipetas Pasteur con un
mechero, para fundir el vidrio y poder hacer el material deseado. Esto demanda temperaturas que
pueden ser desde 550°C hasta cerca de 800°C; por tanto, es fundamental la supervision del
profesor de laboratorio.

Para evitar quemaduras y cortaduras, el maestro indicard de manera clara a los alumnos los
riesgos de trabajo con materiales de vidrio y fuego, ya que, por ejemplo, no hay una diferencia de
apariencia entre el vidrio frio y el que esta caliente. Asimismo, los bordes de vidrio suelen ser
filosos, a menos que se redondeen calentandolos en una flama.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.:
Construccién de un micropicnémetro

Tome una pipeta Pasteur y caliéntela aproximadamente a 1 cm del inicio del capilar, haciéndola
rotar de forma continua hasta que el vidrio esté suave.

Retirela de la flama y estire de inmediato, creando un filamento o capilar delgado.

Con una lima metalica, corte el filamento por el extremo cercano al bulbo formado. Con este
bulbo se construye el micropicnémetro; la nueva pipeta resultante servira para llenarlo.

Selle el bulbo por el extremo recortado, redondeandolo en la flama.

Con la lima metalica, corte el otro extremo, aproximadamente a 0.5 cm arriba del capilar original
de la pipeta Pasteur, y pula el borde en la flama, formando la boca del micropicnémetro.

El ancho del filamento de la pipeta de llenado (ver Figura 1.1) debe ser mucho mas pequefio que
la boca del micropicnometro, de tal manera que permita el paso del aire desplazado, mientras que
se llena el picnémetro con la solucion.



Un micropicnometro como el que se describe tendra un volumen aproximado de 0.5 a 1 mL (500
a 1000 uL), aunque este dato no es relevante, ya que el volumen permanece constante.

a) rotar :| i —
@ (\ Qbulbo de hule
[ — )
estirar €) cortar y PU]jf\ —_pipeta de llenado
w )T T i
cortar\
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@E A Q—“ﬁ“"pm"’mm

pipeta de llenado d) sellar bulbo f) llenado del micropinoémetro
Figura 1.1

Construccién de un micropicnémetro
Construccién de un microagitador

Tome una pipeta Pasteur de punta larga y séllela por la punta usando un mechero Bunsen.
Desdoble un clip y corte un pedazo recto de la longitud necesaria, dependiendo del tamafio del
equipo en el que vaya a usarse (tipicamente de 0.5 cm a 2.0 cm). Introduzca el pedazo del clip en
la pipeta hasta el extremo sellado. Ver Figura 1.2.

Coloque la pipeta en la flama, justo arriba de la pieza de alambre, y con una pinza pequefia
presione para sellar, y separe el microagitador del resto de la pipeta. Con una pipeta y un clip se
pueden hacer varios microagitadores.

Otra forma de preparar microagitadores consiste en usar, en lugar de la pipeta Pasteur, un tubo
capilar comercial sellandolo por un extremo con la flama del mechero y continuar el
procedimiento descrito arriba.

Q) S

extremo sellado
—o —

desdoblar microagitador

Figura 1.2
Construccion de microagitadores magnéticos



Construccién de un microcapilar (“campanita™)

Para hacer una “campanita” se comienza con un procedimiento similar al de la construccion del
micropicnémetro (de la Figura 1.3):

Tome una pipeta Pasteur y caliéntela aproximadamente a 1 cm del inicio del capilar, y hagala
rotar de forma continua hasta que el vidrio esté muy suave.

Retirela de la flama y estirela de inmediato, para crear asi un filamento o capilar muy delgado.
Con el mechero, selle en la zona donde el capilar se empieza a hacer mas delgado.

Con una lima corte el capilar a aproximadamente 2 cm de la punta sellada, formando asi la
“campanita” requerida para determinar puntos de ebullicién. La pipeta resultante se utiliza para
afiadir el liquido al tubo de ensaye.

Otra forma de preparar “campanitas” consiste en usar, en lugar de la pipeta Pasteur, un tubo
capilar comercial, sellandolo por un extremo con la flama del mechero y cortandolo
aproximadamente a 2 cm del extremo sellado, para obtener asi una “campanita” para
determinacion de puntos de ebullicién.

U E—— —
rotar (\ c) CD) : {\ S —
- tubo de ensaye
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[ o]

estirar e cortar :
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w 0 0 T e Q) e / o
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(D—/—’ = determinar
puntos de
pipeta de llenado ebullicién

Figura 1.3
Construccién de un microcapilar (“campanita™)

Fabricacion de una pipeta Pasteur filtro

En una pipeta Pasteur, con la ayuda de otra pipeta, y después con un alambre delgado:

e Introduzca un pedazo de algodén muy pequefio (menor al del tamafio de una lenteja).

e Llévelo hasta la punta de la pipeta, con cuidado de no romperla. Es importante usar la
cantidad correcta de algodon, de manera que no permita la salida o pérdida del liquido antes
de que sea distribuido, pero que tampoco quede demasiado compacto. Ver Figura 1.4.
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pipeta B I (]
Pasteur
algodén
algodén —,
Figural.4

Construccién de una pipeta Pasteur filtro
Construcciéon de una microcolumna

Coloque una cantidad pequefia de algodon (de la mitad del tamafio de un chicharo), en una
pipeta Pasteur de punta corta. Ver Figura 1.5.

Con la ayuda de otra pipeta, y luego con un alambre, lleve el algodon hasta donde la pipeta
empieza a angostarse.

Sobre el algodén, ponga arena prelavada hasta una altura de 3 mm a 4 mm. Poco a poco
afiada el adsorbente (silica gel: SiO,) hasta aproximadamente 1 cm abajo del angostamiento
de la pipeta, y finalmente afiada otros 3 mm de arena.

Para usar la columna, humedezca previamente el adsorbente con el solvente adecuado, segun
lo requiera la muestra que sera separada.

alambre
! A_,__arena
I Figura 1.5
! 4— silica gel Construcciéon de una microcolumna
|
l;‘/ arena
\ /<— algodén




Construccién de una microbureta.
émbolo ——
Para hacer microburetas se utilizan
pipetas graduadas en centésimas de mL
1/100; la més usual es la de 2 mL (la
pipeta puede ser de 1, 2, 5 o 10 mL, jeringa
segun las necesidades especificas).

Lubrique con un poco de agua un trozo

de 2 cm de manguera de hule y deslicela

hasta un poco méas de la mitad en la trozo de
parte superior de la pipeta. manguera

Coloque una jeringa desechable de

plastico (sin aguja) en el extremo libre

de la manguera de hule, tocando la

pipeta (la jeringa puede ser de 3, 50 10

mL, de acuerdo al volumen de la pipeta -
pipeta). Con esta jeringa, al jalar el graduada
émbolo, el liquido sube por la pipeta -
hasta la marca del volumen de aforo o
hasta el volumen requerido v,
oprimiéndolo cuidadosamente, se logra
un goteo bien controlado. Ver Figura
1.6.

Coloque wuna punta dosificadora de
plastico  (punta de  micropipeta

automatica) en el extremo inferior de la punta

pipeta, para que las gotas afadidas sean dosificadora _ |

lo mas pequefias posibles, y el volumen i

pueda ser registrado hasta centésimas de Figura 1.6

mL (sin la punta se tienen Construccién de una microbureta

aproximadamente 20 gotas/mL, con la
punta hasta 80-100 gotas/mL).

. Construccion de una base de vidrio

Sobre una placa de vidrio (se sugiere un tamafio de 28 x 28 cm y un espesor de 0.3 mm),
coloque una pieza de cartulina de color fosforescente, del mismo tamario que la placa.
Cubriendo la cartulina, coloque, una al lado de otra, dos piezas de papel, una blanca y otra
negra o color oscuro, de la mitad del tamafio de la placa.

Sobre ellas acomode otra placa de vidrio del mismo tamafio, a manera de emparedado 0
sandwich.

Pegue con cuidado las placas, por las cuatro orillas, con cinta adhesiva, o varias capas de
masking tape, para conseguir un terminado seguro.



MANEJO DE RESIDUQOS:

Para evitar cortaduras, todos los residuos de vidrio deben depositarse en un recipiente
especialmente marcado para este fin; no es conveniente desecharlos directamente a la basura.
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, EXPERIMENTO # 2
DETERMINACION DEL PUNTO DE FUSION

OBJETIVOS:

Determinar la temperatura de fusién de compuestos puros e impuros e identificar un compuesto
problema por su punto de fusion, aplicando una técnica de microescala.

INTRODUCCION:

En los laboratorios escolares como industriales, los quimicos preparan un gran niumero de
compuestos y, para estar seguros de que el material ha sido preparado de manera adecuada, se
miden sus propiedades fisicas. ElI punto de fusion es una de las propiedades fisicas mas
importantes y faciles de determinar.

Los quimicos utilizan el punto de fusion para determinar la pureza de los compuestos y ayudar a
su identificacion. En este experimento se determinara esta propiedad fisica en compuestos puros
y aquellos que contienen impurezas (mezclas).

Cuando un solido cambia a liquido a una presion determinada, el proceso se denomina fusion. El
proceso contrario se conoce como solidificacion. El punto de fusion de un sélido puro es aquella
temperatura a la que un material cambia de solido a liquido cuando la presion es de una
atmosfera. Los puntos de fusion de los sélidos puros son, por lo general, exactos, es decir, el
solido funde en un corto rango de temperatura (aproximadamente 1-2°C).

El punto de fusion de un solido es muy sensible a la presencia de impurezas. Una pequefia
cantidad de ellas puede bajar el punto de fusion significativamente e incrementar el rango de la
temperatura de fusion. El rango de temperatura de fusion de un sélido es, entonces, una
herramienta Util para establecer la pureza de las sustancias.

El ejemplo de punto de fusion con el que todos estamos mas familiarizados es el que se observa
cuando el hielo (fase solida) se licta a agua (fase liquida), lo que ocurre a 0°C, cuando la presion
es de una atmosfera. En el hielo, las moléculas de agua estan fuertemente unidas por fuerzas de
atraccion intermoleculares. Es necesario calentarlo, proporcionando asi la energia necesaria para
romper esas fuerzas y permitir al solido rigido cambiar a liqguido mavil.

La curva de calentamiento que se muestra en la Figura 2.1 es atil para comprender como ocurre
la fusion. Cuando un compuesto en estado solido se calienta, su temperatura se incrementa
gradualmente, lo que causa que las moléculas vibren hasta llegar al punto A, en el cual, debido a
las vibraciones vigorosas, las atracciones entre las moléculas se rompen para empezar asi la
fusion. Durante ésta, el calor es absorbido por el compuesto para romper las atracciones, y no se
incrementa la temperatura del sélido. Esto se observa en la porcién recta A - B. Cuando todo el
compuesto ha pasado el estado liquido; si el calentamiento continla, la temperatura se incrementa
nuevamente, como se observa en el segmento B - C.
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Figura 2.1
Curva de calentamiento de un compuesto

La mayoria de los compuestos organicos (de carbono) funden a temperaturas menores a 300°C,
por lo que seran los que se usen en este experimento. Generalmente, los compuestos inorganicos
tienen puntos de fusion mucho maés altos. En la Tabla 2.1 se enlistan algunos compuestos
organicos y sus temperaturas de fusion.

Tabla 2.1. Algunos compuestos organicos y sus temperaturas de fusion (°C)

Compuesto Rango de fusion Compuesto Rango de fusion
(°C) , (°C)
Naftaleno 80.5-81.5 Acido benzoico 121-122
1-Cloro-4 nitrobenceno 83-83.8 Trans-estilbeno 122-123
Acido 2-metoxibenzoico 101-103 Benzamida 131-132
Acido o-toluico 104-105 Salicilamida 130-141
Acido m-toluico 108-110 Acido o-clorobenzoico 140-141
2-Aminobenzamida 110-112 Acido antranilico 146-147
1,3-Dihidroxibenceno 111-112 Bencensulfonamida 155-157
Acetanilida 113-114 Acido salicilico 157-159

El punto de fusion puede medirse exactamente para pequefias cantidades de sustancia usando
aparatos costosos, disponibles comercialmente, como el Mel -Temp o el Fisher - Jones. También
puede usarse un tubo capilar y un bafio para controlar la temperatura; por lo habitual, como bafio
se usa un tubo de Thiele, el cual requiere un volumen grande de aceite mineral para tener un
calentamiento uniforme. En este experimento se sustituye el tubo de Thiele por un vaso de
precipitados pequerio (Figura 2.2).

MATERIAL Y REACTIVOS:

1 parrilla de calentamiento con agitacion  aceite mineral

1 soporte Universal compuestos conocidos puros
1 pinza de tres dedos Problemas A: solidos puros

1 termémetro de -10 a 250°C Problemas B: sélidos impuros

1 vaso de precipitados de 10 mL
5 tubos capilares



1 anillo de hule cortado de una manguera
1 microagitador magnético
1 mortero con pistilo

Si no se dispone de la parrilla con agitacion, puede usarse un mechero, un anillo de fierro y una
tela de asbesto. En este caso el vaso de precipitados debe sujetarse con otra pinza para evitar
accidentes.

MEDIDAS DE SEGURIDAD:

Utilizar lentes de seguridad y bata; tener especial cuidado con el manejo del aceite mineral
caliente, sobre todo si se calienta con mechero en lugar de parrilla.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL:

(Comentarios para el profesor en el ANEXO 2)

Selle dos tubos capilares por uno de sus lados.

Pulverice, con ayuda de un mortero y su pistilo, un compuesto puro (problema A) y el mismo
compuesto impuro (problema B). Si no dispone de mortero, improviselo por ejemplo con un
vidrio de reloj y el fondo de un tubo de ensaye.

Pase una pequefia cantidad de cada sustancia problema a pedazos de papel pequefios o vidrios de
reloj.

Para empacar los capilares con el solido, presione la boca del capilar sobre el polvo; déle vuelta y
golpee ligeramente sobre la mesa o, mejor adn, deje caer el capilar empacado por dentro de un
tramo largo de tubo de vidrio, para conseguir un buen empaque del sélido hasta una altura de
aproximadamente 5 mm.

Sujete los capilares al termdémetro, paralelos al bulbo, con ayuda de un anillo de hule cortado de
una manguera (Figura 2.2).

En un vaso de precipitados de 10 mL, bien seco, ponga aceite mineral hasta la mitad de la altura
y aflada un microagitador (véase Practica 1, parte 2). Centre el vaso en la parrilla de
calentamiento.

Ponga en el soporte universal la pinza de tres dedos, y con ésta sujete al termdmetro ya preparado
con los capilares.

Sumerja el bulbo del termdmetro y los capilares en el aceite mineral, ajustando la altura de tal
modo que las muestras queden dentro del aceite, pero que éste no llegue a la banda de hule.
Encienda la parrilla y el agitador, ajuste a tener una agitacion eficiente para que la temperatura
del bafio de aceite sea homogénea, y caliente lentamente (2°C por minuto).
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Figura 2.2
Equipo para determinar el punto de fusion por un método en microescala

Observe cuidadosamente los capilares y determine las temperaturas de fusion de los problemas A
y B. El rango de fusion empieza cuando el sélido se ve “humedo”, y termina cuando todo el
solido se funde.

Si la temperatura se eleva muy rapidamente, la lectura no es confiable y habra que repetir el
procedimiento con muestra nueva, calentando méas lentamente al acercarse a la temperatura de
fusion.

Registre los rangos de fusion en la hoja de resultados.

Identifique, entre los compuestos conocidos disponibles, por la similitud de sus puntos de fusion,
cuél o cuéles pudieran corresponder con su problema.

Prepare una mezcla de 50/50 aproximadamente del problema A y de uno de los compuestos
conocidos que crea que puede ser el suyo.

Determine la temperatura de fusion de la mezcla y registrela en la hoja de resultados.

Si el punto de fusion de la mezcla es el mismo que el del problema, la “mezcla” es en realidad el
compuesto puro y entonces habra identificado al problema A.

Si el punto de fusion de la mezcla es menor, y el rango de fusion mayor que el del problema,
entonces se trata de dos compuestos diferentes, y habra que repetir el proceso con otros de los
compuestos de punto de fusion similar, hasta que se identifique al problema A.



MANEJO DE RESIDUQOS:

Todos los residuos de vidrio deben depositarse en un recipiente especialmente marcado para este
fin.

El aceite mineral usado, ya frio, deberd guardarse en un frasco etiquetado adecuadamente y
podré ser reutilizado. Nunca debe regresarse al frasco original, ya que puede contaminarlo.

REPORTE DE RESULTADOS:

Identificacion NUumero del | Rango de fusion (°C)
problema

Puro A:

Impuro B:

Compuestos disponibles conocidos con puntos de fusion cercanos al problema A
Nombre del compuesto Rango de fusion (°C)

1:
2:
3:

Mezclas del problema A con compuestos conocidos Rango de fusion (°C)
Problema A + 1:
Problema A + 2:
Problema A + 3:

EL PROBLEMA A ES:

CUESTIONARIO:

Nombre los tres estados de la materia. ¢ Qué fases coexisten cuando un sélido funde?

¢Por qué se tiene que moler finamente la muestra en el procedimiento experimental?

3. ¢Que otras propiedades fisicas pueden ser utilizadas para identificar un compuesto
desconocido?

El punto de fusion del hielo ¢depende de la presion?

El punto de fusion de un so6lido desconocido es de 65.3° C. Se mezcla con un solido A y la
temperatura de fusion es de 60.5° C. ;Qué se puede concluir respecto al sélido desconocido?

N

o k&



, EXPERIMENTO #3
DETERMINACION DEL PUNTO DE EBULLICION

OBJETIVO:

Medir el punto de ebullicion de un liquido e identificar un compuesto problema por su punto de
ebullicién, aplicando una técnica en microescala.

INTRODUCCION:

Los puntos de ebullicion se utilizan para caracterizar e identificar un compuesto liquido y para
analizar su pureza. El punto de ebullicion se define como la temperatura en la cual la fase vapor y
la fase liquida coexisten.

En cualquier combinacion de presion y temperatura, una cierta fraccion de moléculas del liquido
escapa de su superficie como vapor. Este proceso se Ilama vaporizacion o evaporacion, y el
proceso opuesto se denomina condensacién. La presién ejercida por este vapor que escapa se
denomina presion de vapor de un liquido, y su valor aumenta con el aumento de la temperatura.

La temperatura a la cual la presion de vapor es igual a la presion externa se llama punto de
ebullicion del liquido.

El ejemplo de punto de ebullicién con el que estamos mas familiarizados es el del agua, que es
100°C a una atmosfera de presion (760 mm Hg), y se conoce como punto de ebullicién normal
del agua (esto ocurre al nivel del mar). Las moléculas de agua estan unidas en la fase liquida por
fuerzas de atraccion moderadamente fuertes, llamadas puentes de hidrogeno. El calentamiento es
necesario para romper estas fuerzas y permitir que el liquido pase a la fase gaseosa.

A alturas mayores sobre el nivel del mar, la presion atmosférica disminuye, y por tanto también
disminuye el punto de ebullicion. Por ejemplo, en la Ciudad de México la altura es de 2 235 m
sobre el nivel del mar, la presién atmosférica es de 585 mm Hg y el punto de ebullicion del agua
es de 92.8°C.

MATERIAL Y REACTIVOS:

1 parrilla de calentamiento con agitacion aceite mineral

1 agitador magnético alcohol metilico o metanol: CH3;OH
1 soporte universal alcohol etilico o etanol: C,HsOH

1 pinza de tres dedos alcohol isopropilico: C3H;OH

1 vaso de precipitados de 10 mL otros alcoholes liquidos disponibles

1 tubo pequerio, aprox. de 60 x 5 mm



1 tubo capilar para hacer “campanitas” de 2 cm
1 liga o anillo de hule cortado de manguera
1 termometro de —10 a 250°C

Si no se dispone de la parrilla con agitacion puede usarse un mechero, un anillo de fierro y una
tela de asbesto. En este caso, el vaso de precipitados debe sujetarse con otra pinza para evitar
accidentes.

MEDIDAS DE SEGURIDAD:
(Comentarios para el profesor en el ANEXO 2)

Use lentes de proteccion y bata. Los alcoholes y otros liquidos volatiles son inflamables, extreme
precauciones si se usa mechero. Espere a que el bafio de aceite se enfrie antes de manipularlo.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL:

En un vaso de precipitados de 10 mL, bien seco, ponga aceite mineral hasta la mitad de la altura
y afada un microagitador (véase la Practica 1, parte 2). Centre el vaso en la parrilla de
calentamiento.

Con la ayuda de una pipeta Pasteur, coloque 1 mL del alcohol problema en un tubo de ensaye
pequefio, y adentro ponga un pequefio capilar sellado por uno de sus lados (véase fabricacion de
la “campanita” de ebullicion en el Experimento 1, parte 3). El lado abierto del capilar debe estar
hacia abajo y sumergido en el liquido.

Sujete este tubo al termémetro, paralelo al bulbo, con la ayuda de un anillo de hule cortado de
una manguera (Figura 3.1).

Ponga en el soporte universal la pinza de tres dedos y con ésta sujete al termdmetro ya preparado.
Sumerja el bulbo del termometro y el tubo con el problema en el aceite mineral, ajustando la
altura de tal modo que la muestra quede dentro del aceite, pero que éste no llegue a la banda de
hule.

Encienda la parrilla y el agitador, ajuste a tener una agitacion eficiente para que la temperatura
del bafio de aceite sea homogénea, y caliente lentamente (2°C por minuto) hasta que una
corriente de burbujas rapida y continua salga del capilar.

Suspenda el calentamiento. El bafio empezara a enfriarse lentamente.

Anote la temperatura en la cual las burbujas dejan de salir del capilar y el liquido empieza a
entrar en él.

Repita el experimento cambiando la “campanita” por una nueva, y promedie ambas temperaturas
para obtener la temperatura de ebullicion del alcohol desconocido; anétela en la hoja de
resultados.

Repita el experimento para determinar el punto de ebullicién de uno de los alcoholes conocidos y
anotelo con su nimero de carbonos.
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Figura 3.1
Montaje del equipo para determinar el punto de ebullicion

Registre los valores obtenidos por sus comparieros y por usted para todos los alcoholes utilizados
y haga una grafica de numero de atomos de carbono (eje de las abscisas) contra puntos de
ebullicidn (eje de las ordenadas).

Use la grafica como una curva de calibracion para identificar su alcohol desconocido y
determinar su nimero de atomos de carbono.

MANEJO DE RESIDUOS:

Todos los residuos de vidrio deben depositarse en un recipiente especialmente marcado para este
fin.

Los residuos de los alcoholes deberan colocarse, todos juntos, en un frasco marcado como
“Residuos organicos no clorados”.

El aceite mineral usado, ya frio, deberd guardarse en un frasco etiquetado adecuadamente y
podré ser reutilizado. Nunca debe regresarse al frasco original, ya que puede contaminarlo.



NoogkrwbdE

REPORTE DE RESULTADOS:

NUm. o letra del alcohol desconocido:
Temperaturas de ebullicion observadas: y
Promedio: = temperatura de ebullicion del problema

Nombre y num. de 4&tomos de carbono del alcohol conocido:
Temperaturas de ebullicion observadas: y
Promedio: = temperatura de ebullicion del alcohol conocido

Temperaturas de ebullicion de alcoholes conocidos:

Nombre del alcohol NUm. de carbonos | Temperatura de ebullicion °C

Haga una grafica del nimero de carbonos vs. temperatura de ebullicion en una hoja de papel
milimétrico y anéxela a la hoja de resultados.

Identificacidn del liquido desconocido:
El alcohol desconocido es:

CUESTIONARIO:

¢ Cuéles son los tres estados de la materia?

¢ Que fase se forma cuando un liquido se evapora?

Defina el término de “temperatura de ebullicion”

¢Por qué se forman burbujas cuando un liquido hierve?

¢Por qué tarda mas en cocerse un huevo a grandes alturas que a nivel del mar?

¢ Qué precauciones se deben tomar para determinar la temperatura de ebullicién de un liquido?

¢ Qué precauciones se deben tomar cuando se usa la flama de un mechero para el calentamiento?



) EXPERIMENTO #4
DETERMINACION DE LA DENSIDAD DE
LIQUIDOS Y SOLUCIONES

OBJETIVO:

Determinar la densidad de liquidos puros y de soluciones usando un micropicnometro.

INTRODUCCION:

Existen dos tipos de propiedades asociadas con cualquier compuesto: las propiedades fisicas y las
propiedades quimicas. Las propiedades fisicas son aquellas caracteristicas que pueden ser
estudiadas sin destruccion de la materia, por ejemplo, estados de la materia, gas, liquido o solido,
color, olor, textura, punto de fusion, punto de ebullicion, solubilidad, viscosidad, tension
superficial, indice de refraccion. Muchas propiedades quimicas de los compuestos se estudian
observando sus reacciones quimicas, como pueden ser las reacciones de precipitacion, oxidacion—
reduccidn, adicion y reacciones acido—base.

En este caso se determinara una propiedad fisica, la densidad, tanto de un liquido puro como de
soluciones de diferentes concentraciones en % peso de soluto, usando como disolvente agua
destilada.

La densidad de una sustancia se define como la relacién de su masa entre su volumen:
p=m/V

El simbolo cominmente utilizado para la densidad es la letra griega ro (p). Las unidades
comunes para la densidad, segun el Sistema Internacional de Unidades (sI), son g/mL para los
liquidos, g/lcm® para los sélidos y g/L para gases. La densidad relativa (d) o gravedad especifica
(Gs) es una comparacion de la densidad de una sustancia con la densidad del agua. Esta definida
como el peso unitario del material dividido entre el peso unitario del agua destilada a 4°C. La
gravedad especifica es adimensional y numéricamente coincide con la densidad.

La densidad es una propiedad intensiva de la materia, lo que significa que es independiente del
tamario de la muestra. La densidad de un gran fragmento de cobre puro es la misma que la de una
pequefia porcion. Por otro lado, una propiedad extensiva es la que depende del tamafio de la
muestra. La masa, el volumen y la longitud son ejemplos de propiedades extensivas. Se debe
hacer notar que la relacion de dos propiedades extensivas es independiente del tamarfio de la
muestra. En consecuencia, a pesar de que la densidad se calcula sobre la base de las mediciones
de la masa y el volumen de un compuesto, ésta es una propiedad intensiva debido a que es la
relacién de dos propiedades extensivas.



La densidad de un cuerpo esta relacionada con su flotabilidad; una sustancia flotara sobre otra si
su densidad es menor. Por eso la madera flota sobre el agua y el plomo se hunde en ella porque
posee mayor densidad que el agua, mientras que la densidad de la madera es menor; pero ambas
sustancias se hundiran en gasolina ya que tiene una densidad menor que la de la madera.

La densidad de un material puro en estado sélido es usualmente mayor que su densidad en estado
liquido: la densidad de un liquido es mayor que su densidad en estado gaseoso. Existe una muy
bien conocida excepcion a esto: la densidad del agua a 4°C (1.000 g/mL) es mayor que la
densidad del hielo a 0°C (0.920 g/cm®); asi, el hielo flota sobre el agua.

Aun dentro del mismo estado fisico, la densidad disminuye con el aumento de temperatura. Esto
es muy notorio en el estado gaseoso, mientras que la variacién de la densidad es mucho menor en
el estado liquido y en el estado sélido. Por ejemplo, no tiene la misma densidad el agua fria que
el agua caliente, como puede observarse en la Tabla 4.1. Por esto, la densidad de un material debe
reportarse a una temperatura especifica.

Tabla 4.1. Densidad del agua destilada a distintas temperaturas

| TEMPERATURA (°C) || DENSIDAD (g/mL) |

| 0 I 0.9998 |

| 2 I 0.9999 |

| 4 I 1.0000 |

| 6 I 0.9999 |

| 8 | 0.9998 |

| 10 | 0.9997 |

| 20 I 0.9982 |

| 30 I 0.9956 |

| 40 I 0.9922 |

| 50 I 0.9880 |

| 60 | 0.9832 |

| 70 | 0.9777 |

| 80 I 0.9718 |

| 90 I 0.9652 |

| 100 I 0.9583 |
MATERIAL Y REACTIVOS:
1 balanza analitica o semianalitica 1 soporte universal
1 micropicnometro (Experimento 1 parte 1) 1 pinza doble para bureta
1 base de unicel o carton para sostener el 2 microburetas de 2 mL (Experimento

micropicnémetro 1 parte 6)



1 pipeta Pasteur con microcapilar 1 pinza de depilar

1 termdémetro 1 perilla de succion
2 vasos de precipitados de 50 mL Etanol: C,HsOH
10 matraces Erlenmeyer de 10 mL agua destilada: H,O

MEDIDAS DE SEGURIDAD:

Utilizar lentes de seguridad y bata.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.:
(Comentarios para el profesor en el ANEXO 2)

[\
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Ver Figura 4.1.
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Figura 4.1
Soporte y llenado del micropicnémetro

Parte A. Determinacion de la densidad de un liquido puro

En una balanza analitica pese el micropicndmetro vacio (bien seco), colocado sobre un vidrio de
reloj o en una base que lo sostenga bien.

Llene un vaso de 50 mL (limpio y seco) con agua destilada y otro igual con etanol puro.

Llene el micropicndémetro, hasta el borde, con agua destilada y péselo nuevamente.

Calcule el peso del agua en el picnometro, por diferencia entre los dos pesos.

Mida la temperatura del agua (temperatura ambiente). En la Tabla 4.1 busque la densidad del
agua a esa temperatura.

Con esta informacion, calcule el volumen de agua, que sera también el volumen del
micropicnémetro. Dado que p=m/V, porlotantoV=m/p

Vacie el micropicnometro y enjuaguelo dos veces con porciones pequefias de etanol.



Pese el micropicnometro con etanol y calcule por diferencia el peso del etanol.
Determine la densidad del etanol.

NOTA 1: La solucion se introduce y se extrae del micropicnometro utilizando cada vez la
pipeta Pasteur, con microcapilar, limpia y seca o enjuagada con el liquido puro o la
solucion que se va a pesar. Con un pafiuelo desechable seque perfectamente la parte
exterior del picndmetro antes de pesarlo.

Parte B. Preparacion de las diferentes soluciones

A partir de la densidad calculada del etanol y la obtenida del agua a temperatura ambiente, realice
los calculos necesarios para conocer el volumen de agua y etanol requeridos (+ 0.1 mL), para
preparar soluciones de etanol en agua al 5, 10, 20, 30, hasta el 90 % en peso, con una masa total
de cada una de ellas de 5 g aproximadamente .

En la hoja de respuestas, anote los volimenes calculados en las columnas correspondientes de la
Tabla 4.2.

Prepare las soluciones en matraces Erlenmeyer de 10 mL, etiquetados. Use las microburetas de 2
mL, una con el etanol y otra con el agua, para medir los volumenes calculados.

Coloque las soluciones preparadas en un bafio de agua a temperatura ambiente, durante 15
minutos, para que lleguen al equilibrio térmico.

Registre la temperatura.

Parte C. Determinacion de la las respectivas densidades
Los datos necesarios para determinar las densidades de cada solucion se obtienen pesando el

micropicndémetro, con cada una de las soluciones preparadas y determinando por diferencia el
peso de solucién. Véanse NOTAS 1y 2.

NOTA 2: Antes de cada medicion, se enjuaga el micropicnOmetro con una pequefia
cantidad de cada una de las soluciones a medir. La solucion usada para enjuagar se
desecha.

MANEJO DE RESIDUOQOS:

Todos los residuos de vidrio deben depositarse en un recipiente especialmente marcado para este
fin.

Las soluciones de etanol son biodegradables, por lo que pueden desecharse directamente al
drenaje.

REPORTE DE RESULTADOS:

Reporte todos los datos experimentales en una tabla.
Determine las densidades para cada una de las soluciones.



Temperatura de trabajo:

°C

Tabla 4.2. Determinacién de las densidades de las soluciones etanol / agua

Solucion | % peso mL mL Masa PIC. | Masa PIC.+ Masa de Volumen de | Densidad
soluto | soluto | solvente | +soporte | soporte + solucién en | solucion en de la
(etanol) | (etanol) | (agua) vacio solucién el PIC. el PIC. solucién
Solvente 0 0 5
(H;0)
Etanol 100 5 0
puro
| 5
Il 10
I 20
\Y 30
\Y 40
Vi 50
VIl 60
Vil 70
IX 80
X 90

CUESTIONARIO:

=

¢Cual es la diferencia principal entre la densidad y la gravedad especifica?

El mercurio (Hg) es el tnico metal liquido a temperatura ambiente. Una muestra de 10 mL de

Hg tiene una masa de 136 g. ¢Cual es la densidad del mercurio?

La densidad de una lenteja de plomo sobre la superficie de la tierra es de 11.43 g/cm®. ;Puede

cambiar el valor de su densidad si se determina en la superficie de la luna? ¢Por que?

Al ir aumentando la concentracidon de un soluto cuya densidad es menor que la del solvente,

¢como varian los valores de la densidad de las soluciones generadas?




EXPERIMENTO #5
SEPARACION DE MEZCLAS:
FILTRACION, DECANTACION Y EVAPORACION

OBJETIVOS:

Preparar mezclas homogéneas y heterogéneas.
Separar una mezcla heterogénea utilizando los métodos de separacion: filtracion, decantacion y
evaporacion.

INTRODUCCION:

Mezclar es facil, lo dificil es volver a separar. En general, una separacion es la operacién por la
cual una mezcla se divide en dos fracciones, por o menos.

Los componentes de una mezcla se separan con el propésito de aprovecharlos. Para lograr la
separacion se considera que los diversos componentes de una mezcla tienen propiedades fisicas y
quimicas diferentes.

Algunos métodos de separacién de mezclas se basan en los cambios fisicos de la materia.
Ninguno de ellos afecta la constitucion y propiedades de los componentes de una mezcla; por eso
reciben el nombre de métodos fisicos. Los principales métodos fisicos de separacion de mezclas
son decantacion, filtracion, destilacion, cristalizacion, sublimacion y evaporacion.

Una caracteristica fundamental de los sélidos es su solubilidad en diversos liquidos, lo que
depende de sus respectivas polaridades. Si la solubilidad del sélido en un liquido determinado es
baja, se podran separar utilizando la filtracion o la decantacion.

La decantacion es uno de los métodos de separacion mas sencillos, y se basa en la diferencia de
densidades de las sustancias que forman la mezcla. Se utiliza para separar mezclas heterogéneas,
es decir, consiste en separar un solido insoluble de una fase liquida. En esta técnica, el recipiente
con la mezcla debe mantenerse en reposo para que el sélido sedimente, es decir, para que se
deposite en el fondo del recipiente. Para decantar, se inclina el recipiente con mucho cuidado para
vaciar unicamente el liquido, y asi evitar el paso del sdlido, el cual debe permanecer en el fondo
del recipiente.

La filtracion es también un método de separacion de mezclas heterogéneas que se utiliza cuando
las particulas del sélido son muy finas y no se sedimentan con facilidad. Para filtrar una mezcla
se requiere de una membrana porosa llamada filtro, ya sea de papel, tela, vidrio, ceramica,
etcétera. La membrana retiene las particulas de la fase dispersa (sélida) y permite el paso de la
fase dispersora (liquido). En el laboratorio de quimica se emplea papel filtro de diferente
didmetro de poro, al que se le da forma conica y se inserta en un embudo; se vierte la mezcla que



se va a separar: en el papel filtro queda la parte solida y en un contenedor o recipiente la parte
liquida.

El cambio de fase de liquido a vapor se llama evaporacion, no es necesario calentar un liquido
hasta su punto de ebullicion para que se transforme en vapor; por ejemplo, el agua se evapora de
un recipiente abierto a temperatura ambiente (25°C), aun cuando su punto de ebullicion es de
100°C. La evaporacion se utiliza para separar mezclas homogéneas formadas por un sélido o un
liquido disueltos en otro liquido. Como las particulas del soluto son muy pequefas, se recurre a
este método de separacion del componente liquido mas volatil, mediante un ligero calentamiento
o al dejar el recipiente abierto a la intemperie, lo que provoca un cambio de estado en la
superficie del liquido méas volatil. Este método sencillo no permite la recuperacion del liquido
pero, si se desea la recuperacion, se utiliza el método llamado destilacion.

Cuando se trata de dos liquidos que no son miscibles, y se forma una mezcla heterogénea de
liquidos, se recomienda usar un embudo de separacion; el embudo tiene una llave de paso, lo que
permite separar liquidos que tengan diferente polaridad y densidad. El liquido mas denso sale
primero y al final el de menor densidad. En las técnicas de microescala la separacion de dos
liquidos inmiscibles puede hacerse utilizando un tubo de ensaye y una pipeta Pasteur, que servira
para realizar la mezcla y separar el liquido méas denso.

MATERIAL Y REACTIVOS:
3 tubos de ensaye grandes hidroxido de calcio, Ca(OH),
1 espéatula agua

1 balanza granataria por grupo

1 probeta de 10 mL

1 embudo de vidrio

1 papel filtro

1 matraz Erlenmeyer de 25 mL

2 vasos de precipitados de 10 mL

1 parrilla de calentamiento por equipo

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL:

Decantacion:

En un tubo previamente pesado, coloque 1 g de hidroxido de calcio Ca(OH), y afiada 5 mL de
agua; agite, deje que se sedimente el solido y vierta el liquido con mucho cuidado en un vaso de
precipitados, dejando el sélido en el tubo de ensaye.

Mida con la probeta el volumen de agua que quedo en el vaso de precipitados (cambie el orden:
primero medir y luego secar).

Seque el tubo en la parrilla con calentamiento bajo.

Pese el tubo de ensaye con el sélido seco.

Por diferencia, calcule el peso del sélido.
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Filtracion:

Etiquete 2 tubos de ensaye. En uno de ellos coloque 1 g de hidréxido de calcio Ca(OH); y afiada
5 mL de agua; agite muy bien.

Pese un papel filtro.

Filtre la solucion sobre el papel filtro de peso conocido, utilizando embudo y matraz Erlenmeyer.
Mida con la probeta el volumen de agua que quedo en el matraz.

Deje secar el solido sobre una charolita de aluminio encima de una parrilla de calentamiento
durante unos minutos; en caso de no tener parrilla, déjelo secar por evaporacién de una clase para
otra, y coloquelo en un lugar seguro. Péselo junto con el papel filtro; por diferencia calcule el
peso del sélido.

Evaporacion:

En 1 vaso de precipitados previamente pesado, coloque 1 g de hidréxido de calcio Ca(OH)s;
afada 5 mL de agua y agite.

Coloque el vaso en la parrilla manteniendo una temperatura de 50°C para que se evapore el agua.
Cuando se haya secado el solido, pese el vaso de precipitados con el sélido.

Por diferencia calcule el peso del sélido.

MANEJO DE RESIDUOQOS:
Los residuos obtenidos en esta practica son el hidroxido de calcio seco (que se puede reutilizar) y
agua.

REPORTE DE RESULTADOS:

Método Volumen inicial Peso inicial Volqmen final Peso final (después
utilizado " ez amerctsy | mesda)
mL de H,0O g Ca(OH), mL de H,O g Ca(OH),
Filtracion 5mL 1g
Decantacion 5mL 1g
Evaporacion 5mL 1g

CUESTIONARIO:

¢Como calcula el peso del solido seco?
Calcule el porcentaje de sélido recuperado (rendimiento) después de la separacion.
¢Cual de los métodos de separacion utilizados tiene un mejor rendimiento? ¢Por qué?

Proponga otro método para separar el hidréxido de calcio, Ca(OH), del agua, y expliquelo.




~ EXPERIMENTO # 6
DETERMINACION DE LA DENSIDAD
DE DIFERENTES CRUDOS

OBJETIVOS:

Comprender los diferentes criterios de valoracion de los petréleos crudos y su aplicacién practica
actual.
Determinar la densidad de un crudo pesado y otro ligero mediante una técnica de microescala.

INTRODUCCION:

Al analizar petr6leo de procedencias diversas, de forma general puede decirse que lo forman los
siguientes elementos quimicos: de 76% a 86% de carbono, y de 10% a 14% de hidrogeno. A
veces contiene algunas impurezas mezcladas como oxigeno, azufre y nitrogeno. También se han
encontrado huellas de compuestos de hierro, niquel, vanadio y otros metales.

El petréleo se encuentra en el subsuelo, impregnado de formaciones de tipo arenoso y calcareo.
Asume los tres estados fisicos de la materia: solido, liquido y gaseoso, seguin su composicién y la
temperatura y presion a que se encuentra.

Las primeras clasificaciones de los petroleos crudos se basaron en criterios cualitativos
relacionados con una o dos propiedades quimicas consideradas caracteristicas de los crudos.

Se consideraron dos tipos de petréleos crudos, uno de caracter asfaltico y otro de caracter
parafinico. Con el tiempo se ha observado que la mayoria de los petrdleos crudos presentan una
mezcla de estos dos tipos extremos.

Dentro de los métodos de clasificacion con criterios cuantitativos se tiene el Método Sachanen,
que clasifica a los petrdleos crudos y considera tanto sus fracciones como sus residuos, con base
en los criterios siguientes:

- Andlisis de grupos estructurales
- Proporcidn de clases de hidrocarburos y contenido de compuestos asfalticos.

Por lo anterior, la clasificacion de los crudos por su contenido de hidrocarburos permite
diferenciar crudos parafinicos, nafténicos, aromaticos y mixtos.

Por otra parte, la industria mundial de hidrocarburos liquidos clasifica al petréleo crudo de
acuerdo a su densidad Api, parametro internacional del Instituto Americano del Petréleo (AP1),
que diferencia las calidades del crudo.



Aceite crudo Densidad Densidad

(g/mL) (grados ApI)
Extrapesado >1.0 10
Pesado 1.0-0.92 10-22.3
Mediano 0.92-0.87 22-3-31.1
Ligero 0.87-0.83 31.1-39

En el caso de México, el petroleo producido se considera pesado o ligero, segun los siguientes
criterios:
Pesado: Petréleo crudo con densidad Api igual o inferior a 27°. La mayor parte de la
produccidn de este tipo de petréleo proviene de yacimientos de la Sonda de Campeche.
Ligero y otros: Petroleo crudo con densidad API superior a 27°. Este tipo de crudo se
produce tanto en la Sonda de Campeche como en otros yacimientos en explotacion en el
pais.

Para el mercado de exportacion se preparan tres variedades de petréleo crudo con las siguientes
calidades tipicas:
Olmeca. Petréleo crudo muy ligero con densidad de 39.3° Api y 0.8% de azufre en peso.
Istmo. Petrdleo crudo ligero con densidad de 33.6° AP y 1.3% de azufre en peso.
Maya. Petroleo crudo pesado con densidad de 22° Ap1 'y 3.3% de azufre en peso.

Entre mayor es el grado ArPl, mayor es el contenido de combustible que puede recuperarse del
crudo y mayor su valor econémico.

La principal aplicacion del crudo es para la obtencién de energia, a través de sus productos
refinados: gasolina, gas-oil (diesel), fuel-oil, keroseno, etcétera. Otros usos: materia prima para la
industria petroquimica (polimeros, etcétera); materia prima para lubricantes (aceites y grasas para
motores), y aglomerantes asfalticos (fracciones pesadas).

Determinacién de la densidad de un crudo

El caracter mas importante de los crudos es su densidad, ya que es un reflejo directo de su
composicion quimica. Aumenta con el porcentaje de hidrocarburos y productos pesados, en
especial de resinas y asfaltenos. Disminuye con la temperatura a la que se encontraba el petréleo
en su ambiente de generacion, lo que implica que los yacimientos profundos, enterrados a
mayores profundidades, contendran crudos menos densos.

La densidad se expresa en g/mL, o en g/cm®, 0 mé&s cominmente, en grados API, y estan en
proporciodn inversa: a menor densidad, mayor grado API.

0.1 g/ mL =10°Api1 (crudos pesados)
0.77 g /mL = 50° Api (crudos ligeros)

Se calcula de acuerdo a la siguiente formula:
Grados API = 141.5 /densidad relativa -131.5



La densidad relativa de la formula corresponde al cociente de la densidad del liquido entre la
densidad del agua, medidas ambas a una temperatura de 60 grados Fahrenheit.

Este parametro es muy representativo de la calidad econdmica del crudo, y se utiliza para fijar su
precio.

Técnica de microescala para determinacion de densidad

El principal método, y el mas exacto para la determinacion de la densidad de los productos del
petréleo, es el método del picndémetro.

El picnometro es un instrumento de vidrio, especialmente disefiado para que siempre que se llene
el volumen del liquido sea el mismo (volumen conocido). Por tanto, la masa del liquido se
determina por diferencia entre la masa del picnometro lleno y vacio.

En el experimento presente se utilizard& un micropicnometro (técnica de microescala, ver
Experimento # 4) de acuerdo con las instrucciones del profesor.

MATERIAL Y REACTIVOS:

1 micropicnémetro Muestra problema de:
1 balanza analitica crudo Maya
4 pipetas Pasteur crudo Istmo

1 piseta con agua destilada

MEDIDAS DE SEGURIDAD:
Durante la experimentacion se debera usar bata de laboratorio y lentes de seguridad.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL:

e Elabore un micropicnémetro siguiendo las indicaciones del EXPERIMENTO # 4.

e Pese en la balanza el micropicnémetro vacio y anote el peso.

e Llene completamente con agua destilada, utilizando una pipeta Pasteur (no deben quedar
burbujas en el interior del micropicnémetro). Pese nuevamente y anote el peso. La diferencia
entre el peso del micropicnoOmetro con agua y vacio corresponde a la masa del agua.

e Tome como referencia la densidad del agua reportada en la literatura a la temperatura
ambiente; determine el volumen de agua contenido en el micropicnémetro.

Realice el calculo considerando que la densidad se define como la masa de un cuerpo por unidad
de volumen, y en este caso tanto la densidad como la masa del agua son datos conocidos.

El volumen de agua calculado corresponde al volumen maximo que contendra el
micropicnémetro con el que se esta trabajando, ya sea que se llene de agua o de cualquier otro
liquido.



Anote el volumen méaximo calculado, al que le vamos a denominar volumen del
micropicnometro.

A continuacion se procede a determinar la masa del micropicnémetro con el crudo:

Después de haber determinado el volumen del micropicnémetro, extraiga el agua del mismo
con la pipeta Pasteur.

Introduzca en él, con ayuda de otra pipeta Pasteur limpia y seca, una pequefia cantidad del
crudo problema, para enjuagarlo y eliminar cualquier residuo de agua.

Extraiga en la forma ya descrita el crudo y eliminelo.

Con la misma pipeta Pasteur, llene por completo el micropicnémetro con la muestra del
crudo.

Pese el micropicnémetro lleno y anote el peso que corresponde a la masa del
micropicnémetro con el crudo.

Con este dato calcule la densidad de la muestra del crudo, utilizando la formula: Densidad =
masa / volumen.

Se procede en igual forma con la otra muestra de crudo problema, utilizando otro
micropicndémetro elaborado para este fin.

MANEJO DE RESIDUQOS:

Los residuos de crudos generados en este experimento se deben depositar en el frasco etiquetado
“Residuos Crudo”.
Los micropicndmetros utilizados se desechan en un recipiente etiquetado “Residuos vidrio”.

HOJA DE RESULTADOS:

Formula: densidad = masa / volumen

Muestra problema crudo (1)

Volumen del micropicnémetro:
Datos: Masa del micropicnémetro vacio
Masa del micropicnémetro con agua

Masa del agua
Densidad reportada del agua

Volumen del agua = Volumen del micropicnémetro
Densidad de la muestra de crudo (1)

Masa del micropicnémetro vacio

Masa del micropicnometro con muestra del crudo (1)

Masa de la muestra del crudo (1)

Volumen de la muestra problema = VVolumen del

DENSIDAD DEL CRUDO (1)

micropicnémetro




Muestra problema crudo (2)

Volumen del micropicnémetro:
Datos: Masa del micropicnémetro vacio
Masa del micropicnémetro con agua
Masa del agua
Densidad reportada del agua
Volumen del agua = Volumen del micropicnémetro
Densidad de la muestra de crudo (2)
Masa del micropicnémetro vacio
Masa del micropicnémetro con muestra del crudo (2)
Masa de la muestra del crudo (2)
Volumen de la muestra crudo (2) = Volumen del
micropicnémetro

DENSIDAD DEL CRUDO (2)

CUESTIONARIO:

1. ¢Por qué la densidad es la caracteristica mas importante de los crudos?
2. ¢Con relacién a queé factores varia la densidad de los crudos?

3. ¢Como se expresa mas comunmente la densidad de los crudos?

4. ;Qué son los grados AP1?



EXPERIMENTO # 7
GASES: LEY DE CHARLES-GAY LUSSAC

OBJETIVOS:

Verificar experimentalmente la Ley de Charles-Gay Lussac.
Explorar el cero absoluto de temperatura.

INTRODUCCION:

La Ley de Charles-Gay Lussac muestra la relacion entre el volumen y la temperatura absoluta.
Cuando un gas se calienta, ocupard un mayor volumen. La ley establece que el volumen de una
cantidad fija de gas a presidon constante se incrementa de forma lineal con la temperatura
absoluta.

Jacques Charles, fisico francés, investigd en 1787 cdmo el volumen de un gas confinado cambia
con la temperatura a presion constante. Su estudio fue impulsado por su interés en los globos de
aire caliente. Los experimentos de laboratorio dieron como resultado la grafica de la Figura 7.1.

>0 P = 0.5 atm

P=1atm

So3c —o<

P=2atm

-300 -200 -100 O 100 200

Temperatura (°C)

Figura7.1
Ley de Charles

Sin importar la presion, cuando el volumen de un gas se grafica contra la temperatura, los puntos
caen sobre una linea recta que intercepta al eje de la temperatura en -273.15°C. En realidad, todos
los gases se condensan a temperaturas superiores a esta temperatura y la interseccién se da por
extrapolacion de las lineas resultantes a un volumen igual a cero. Este comportamiento lo
presentan todos los gases. La temperatura -273.15°C se conoce como cero absoluto.



En 1848, el fisico escocés Sir William Thomson (cuyo titulo fue Lord Kelvin) propuso la idea de
una escala de temperatura absoluta. En la escala Kelvin: de -273.15°C = 0 K.

La relacion entre la escala Kelvin y la escala Celsius es:
K="°C+273.15
La Ley de Charles puede, por tanto, expresarse como:
VT, 0 bien V1/T1=V,/T,
en donde T es la temperatura absoluta en K 'y V es el volumen del gas.

En este experimento, el volumen de una muestra de aire se determinara a temperaturas diferentes.

MATERIAL Y REACTIVOS:

1 tubo de Wintrobe aceite Nujol
(para determinacion de hematocrito) sal comun, NaCl
4 vasos de precipitados de 250 mL hielo

4 termometros de -10 a 250°C agua

1 soporte universal

1 parrilla de calentamiento con agitacion magnética
1 pipeta Pasteur

1 pinza de tres dedos

1 regla métrica

MEDIDAS DE SEGURIDAD:
Utilice bata y lentes de seguridad. Tenga cuidado con las mediciones de longitud, pues deben ser
muy precisas.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.:

Método del tubo Wintrobe

Coloque una gota de aceite nujol en un tubo Wintrobe limpio, usando una pipeta Pasteur, como
se muestra en la Figura 7.2.

. Anote la temperatura ambiente y tome la lectura de la longitud de la columna de aire atrapado en
el tubo (la lectura se toma hasta la parte superior del menisco de la gota de aceite).

Coloque el tubo verticalmente en un bafio de hielo, asegurandose que el tubo se sumerja hasta el
limite superior de la gota de aceite (sostenga el tubo usando una pinza de tres dedos y un
soporte).



4. Deje reposar el tubo de 2 a 3 minutos
para que se estabilice su temperatura y
anote la temperatura del bafio y la
longitud de la columna de aire del tubo.

5. Repita el procedimiento, pero ahora

. coloque el tubo en un bafio de

gota de aceite hielo/agua/sal. Registre la temperatura
del bafio.

=1

longitud
que 6. Repita el procedimiento anterior en un

ocupa el aire bafio a ~ 50°C. Registre la temperatura

aireen la atrapado del bafio.

columna

7. Repita el procedimiento en un bafio a
90-100°C, pero solo durante 2-3
segundos. Registre la temperatura del
bafio y determine la longitud de la

\/ columna, como en los otros casos.

Figura 7.2
Tubo de Wintrobe

8. Repita el procedimiento para una segunda corrida de datos experimentales.

MANEJO DE RESIDUOQOS:
Este experimento no genera residuos.

REPORTE DE RESULTADOS:

Bafio Temperatura (K) Longitud de la columna de aire
(mm)
12 corrida 22 corrida 12 corrida 22 corrida

Temperatura ambiente

Hielo

Hielo/agua/sal

Agua a ~50°C

Agua a ~90°C

Dibuje una grafica en papel milimétrico de longitud de la columna de aire (eje y) vs. temperatura
(eje x) para cada corrida de datos experimentales.

Extrapole la linea obtenida hasta la longitud “cero” y determine de la gréfica el valor para el cero
absoluto.
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CUESTIONARIO:

En el método del tubo Wintrobe se usa la longitud de la columna de aire atrapado en lugar del
volumen, ¢por qué se puede hacer esto?

¢A cuantos °C equivale un grado K?

Si un gas a presion constante ocupa un volumen de 250 uL a una temperatura de 25°C, ¢qué
volumen ocupara a 100°C?

¢Por qué es importante el uso de la escala Kelvin para célculos cientificos?

¢Por qué es importante la Ley de Charles para alguien que esta interesado en globos de aire
caliente?



EXPERIMENTO # 8
GASES: LEY DE BOYLE

OBJETIVOS:

Verificar experimentalmente la relacion presion-volumen de un gas.

INTRODUCCION:

Un gran nimero de experimentos con gases ha demostrado que cuatro variables definen el estado
en un gas. Estas variables son la temperatura (T), la presion (P), el volumen (V) y el nimero de
moles (n). Existen varias relaciones sencillas que relacionan estas variables con gran precision y
se denominan Leyes de los Gases Ideales.

La primera de las leyes de los gases muestra la relacion entre el volumen y la presion. Fue
descubierta en 1662 por el quimico irlandés Robert Boyle, quien encontr6 que el volumen de una
cantidad de gas a temperatura constante es inversamente proporcional a la presion del gas; es
decir, si la presion aumenta, el volumen disminuye. Esta relacion se conoce como la Ley de
Boyle y puede expresarse como:

V «< 1/P; o bien VP =k; ; 0 bien P1V; = P,V,

Esto significa que el producto de la presion por el volumen de cualquier cantidad dada de gas sera
constante, si la temperatura no cambia.

Boyle investigo la relacion presion-volumen de una muestra de gas, en el que utilizé un aparato
similar a un tubo en “U” con un extremo cerrado denominado mandmetro. La presion ejercida
sobre el gas por el mercurio que contiene el tubo es igual a la presion atmosférica. Sin embargo,
si se adiciona mas mercurio por el extremo abierto del tubo, la presion se incrementa sobre el gas
atrapado y el resultado es la disminucion en el volumen del gas.

Boyle concluy6 que, cuando la temperatura permanece constante, el volumen (V) de una cantidad
dada de gas disminuye al aumentar la presion total aplicada (P), la cual sera la suma de la presion
atmosférica mas la presion ejercida al afadir el mercurio. De manera inversa, si la presion sobre
el gas disminuye, el volumen del gas se incrementa.

En este experimento, una muestra de gas en una jeringa se sujetara a diferentes presiones al
aumentar la masa sobre el émbolo, y se observara el cambio en el volumen.

Si la Ley de Boyle se obedece, se obtiene una linea recta al graficar el volumen (V) en el gje “y”
y 1/P en el eje “Xx”. La presion debe convertirse a presion absoluta, esto es, la suma de la presion
atmosférica mas la presion ejercida.



1)

2)

3)

4)
5)
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9)

MATERIAL Y REACTIVOS:

1 jeringa de 60 mL

1 bloque de madera (10 cm x 10 cm x 1 cm)

silicon liquido

pesas de balanza (500 g, 100 g, 200 g, 50 g, 1 kg, 2 kg)
papel milimétrico

MEDIDAS DE SEGURIDAD:
Utilice bata y lentes de seguridad. Tenga cuidado de equilibrar las pesas para evitar que se
caigan.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL:

Prepare anticipadamente un aparato como el que se muestra en la Figura 8.1. Realice una
perforacion en el bloque de madera del tamafio y forma de la punta del cuerpo de la jeringa;
coloque un poco de silicon liquido, inserte el cuerpo de la jeringa y permita que se adhiera
completamente al bloque de madera.

44— plataforma

h———_‘h—-

—

- émbolo
— jennga 60 mL
|. — bloque de madera
e 1
Figura 8.1

Aparato para la Ley de Boyle

Registre el volumen de la jeringa a la presion atmosfeérica del laboratorio o lugar de trabajo (de
ser posible verifique la presion atmosférica con un barémetro).

Coloque una pesa de 1 kg en la plataforma del émbolo, deje que el sistema se estabilice por unos
minutos y registre el volumen de aire de la jeringa. Retire la pesa y permita que el émbolo regrese
a su volumen original.

Repita el paso 3, pero coloque ademas una pesa de 100 g.

Repita el paso 3, pero coloque ademas una pesa de 200 g.

Repita el paso 3, pero coloque ademas una pesa de 500 g.

Repita el paso 3, pero coloque ademas una pesa de 50 g.

Repita el paso 3, pero coloque ademas una pesa de 100 g y otra de 200 g.

Repita el paso 3, pero coloque ademas una pesa de 200 gy otra de 500 g.

10) Repita el paso 3, pero cologue ademas una pesa de 100 g y otra de 500 g.



11) Repita el paso 3, pero coloque ademas una pesa de 500 g y otra de 50 g.

12) Repita el paso 3, pero cologue ademas una pesa de 2000 g.

13) Registre el volumen del aire y la masa agregada en una tabla de datos.

14) Repita el procedimiento agregando los pesos en la misma secuencia anterior.

15) Registre la presion atmosfeérica del lugar de trabajo y repdrtela en kPa. Use la siguiente relacion:
1 atm = 760 mm Hg = 0.10132 kPa

REPORTE DE RESULTADOS:

Presion atmosférica = mm Hg
Experimento 1 Experimento 2

Masa | Volumen | g/cm® | Pejercida | Pansolta | Masa | Volumen | g/cm? | Pejercida | Pabsoluta
g mL kPa kPa g mL kPa kPa
0 0

1000 1000

1100 1100

1200 1200

1500 1500

1050 1050

1300 1300

1700 1700

1600 1600

1550 1550

3000 3000

1. Calcule el area de la cabeza del émbolo o piston.
(A=nr®), r= cm
portanto, A= cm?

2. Divida cada masa afiadida entre el area de la cabeza del émbolo (g/cm?).

3. Si 1g/1cm? ejerce una presion de 101.32 Pa = 1 atm = 760 mm Hg = 760 torr (el Pascal es la
unidad métrica de presion), entonces:

Pejercida = (g /cm?®)(0.10132 kPa cm?/g).
4. Calcule la presion absoluta (P1) para cada volumen medido, donde:

Pr= I:)ejercida + Patmosférica = I:)ejercida +0.07799 kPa
(cuando Pamosterica = 585 mm Hg, que es la presion atmosférica en la Ciudad de México)

5. Elabore una grafica en papel milimétrico de Volumen (eje y) contra 1/P (eje x).



CUESTIONARIO:

1. ¢Qué tipo de curva se obtiene al graficar Volumen (eje y) contra 1/P (eje x)?
2. ¢Cual es la presion ejercida sobre el émbolo o piston antes de iniciar el experimento
(antes de colocar la primera pesa)?

¢Por qué regresa el émbolo a su posicion original al retirar las pesas?

¢ Lo anterior sucede durante todo el experimento? ;Por qué?

Si una masa determinada de gas ocupa un volumen de 175 mL a 450 mm Hg, calcule cual
sera el volumen de dicho gas si la presidn se incrementa a 720 mm Hg.

ok w



) EXPERIMENTO #9
DESTILACION SIMPLE Y FRACCIONADA

OBJETIVOS:

Separar el alcohol de un vino enriquecido en etanol mediante las técnicas de destilacion simple y
fraccionada en microescala, usando el equipo especializado para estas técnicas.
Comparar los resultados de las dos destilaciones.

INTRODUCCION:

La destilacion es un método para separar un componente volatil de una mezcla de otros
componentes, volatiles o no. Consiste en calentar un liquido hasta su punto de ebullicidn,
condensar el vapor por enfriamiento y recibir el liquido condensado en otro recipiente.

Hay cuatro técnicas basicas de destilacion: simple, fraccionada, por arrastre de vapor y a presion
reducida. La seleccion de la técnica mas adecuada dependera del tipo de mezcla que se desee
separar.

Las moléculas en un liquido estan en constante movimiento y poseen un rango de energias
cinéticas. Las que tienen una mayor energia, y que se mueven cerca de la superficie, tienen mayor
tendencia a escapar a la fase vapor. Si un liquido puro estd en un recipiente cerrado,
eventualmente las moléculas en la fase vapor alcanzaran el equilibrio con las moléculas en la fase
liquida. La presion ejercida por las moléculas en la fase vapor a una temperatura determinada, se
Ilama presion de vapor.

La destilacion simple se utiliza para separar un componente liquido de otros no volatiles, o cuyos
puntos de ebullicién tienen, cuando menos, 30-40° C de diferencia. Al afiadir una impureza no
volatil a un liquido puro, la presion de vapor de éste se reduce (pues disminuye la tendencia de
las moléculas a escapar de la fase liquida) y la temperatura de ebullicion de la solucién es mayor
que la temperatura de ebullicion del liquido puro.

Si dos 0 mas componentes de una mezcla son volatiles, se pueden separar con base en sus
diferentes presiones de vapor por medio de una destilacion fraccionada. Al evaporar la mezcla, el
componente de menor punto de ebullicion tendra una mayor contribucién a la composicion del
vapor gue el componente de mayor punto de ebullicion. Al condensar, el liquido formado estara
mas concentrado en el componente de menor punto de ebullicidn. Si este condensado se volatiliza
nuevamente, el vapor en equilibrio con este liquido estara ain mas concentrado en el componente
mas volatil (de menor punto de ebullicion) en la fase liquida. Eventualmente, con destilaciones
sucesivas se pueden lograr separar ambos componentes.

Una columna de fraccionamiento estd disefiada para permitir una serie continua de
condensaciones parciales del vapor y vaporizaciones parciales del condensado, y el efecto total es
similar a una serie de destilaciones separadas.



Una columna de fraccionamiento consiste esencialmente de un tubo largo vertical a través del
cual pasa el vapor y se condensa parcialmente; el condensado regresa por la columna y, al
hacerlo, se pone en contacto con el vapor ascendente, por lo que hay un intercambio de calor, con
lo que el vapor se enriquece con el componente mas volatil a expensas del liquido. Una
separacion eficiente requiere, entre otras cosas, de una gran superficie de contacto entre el liquido
y el vapor. Para lograrlo, la columna puede empacarse con perlas de vidrio, fibras metalicas o de
plastico; también existen columnas de disefios especiales como la columna Vigreaux o la
Widmer, en donde el vidrio de la columna tiene una serie de muescas, con lo que aumenta su area
superficial.

La destilacion por arrastre de vapor se utiliza para separar compuestos organicos inmiscibles
con el agua, como son las esencias obtenidas de productos naturales (canela, clavo, rosa,
hierbabuena); la sustancia organica se purifica al ser arrastrada por el vapor de agua que se
destila, del que puede después separarse.

La destilacion a presion reducida se utiliza para separar compuestos que, al ser destilados a su
temperatura de ebullicion, se rearreglan, descomponen u oxidan. Por ello el sistema esta
conectado a una bomba de vacio para que, al disminuir la presion, disminuya también la presion
de vapor y, por tanto, la temperatura de ebullicion.

Para el desarrollo de esta practica se separard el alcohol etilico (etanol) presente en algin vino
tinto comercial, en el que se incrementan artificialmente porcentaje normal de etanol
(generalmente 10-12%) hasta 30-40% para una mejor observacion. También, en lugar del vino,
pueden usarse jerez o licores como brandy o ron; en éstos, el contenido de etanol ya no tendra
gue incrementarse artificialmente para obtener resultados facilmente observables.

Como se vera adelante el equipo utilizado para las destilaciones simple y fraccionada en escala
convencional (Figura 9.1) es diferente y mucho mas complejo que el requerido para estas
destilaciones en microescala .

Figura 9.1
Equipos utilizados para destilaciones simple y fraccionada en escala convencional



En este experimento, para ambas destilaciones, se usard un condensador Hickman. Aunque en la
destilacion simple no se requiere el adaptador del termometro, conviene ponerlo para tener una
mayor superficie de enfriamiento y evitar que se escapen vapores. En la destilacion simple no se
podra medir la temperatura, ya que el equipo que se usara para la destilacion fraccionada difiere
unicamente en la inclusion del termometro, el cual actia como una columna de enfriamiento, en
lugar de la columna empacada convencional, con lo que permite una mejor separacion del etanol.
Asi, en la destilacion simple se tendra un destilado con un porcentaje de alcohol de alrededor de
50%, mientras que en la destilacion fraccionada, si se logra una separacion optima, se tendra que
el etanol en el destilado podra llegar hasta una concentracién de 95%.

MATERIAL Y REACTIVOS:

1 matraz redondo de 10 mL, con junta esmerilada 14/10 (de preferencia con fondo
plano)

1 condensador Hickman con salida lateral, con juntas esmeriladas 14/10
1 adaptador para termémetro con oliva, con junta esmerilada 14/10

1 placa de calentamiento (preferentemente con agitacion)

1 soporte universal

1 pinza de tres dedos

1 termémetro de -0 a 250°C

1 probeta de 10 mL

1 pipeta Pasteur con bulbo

1 agitador magnético y piedras de ebullicién

4 tubos de ensaye chicos

10 mL de vino tinto, enriquecido con mas etanol o licor

Para los experimentos se requieren ensamblar varias piezas de material para montar un equipo; es
muy recomendable utilizar material con juntas esmeriladas. En particular, para el trabajo en
microescala se ha disefiado una junta esmerilada 14/10 (esto significa: 14 mm de diametro
externo por 10 mm de longitud) con cuerda externa. Las piezas se ensamblan y aseguran con una
tapa de rosca de baquelita, que sostiene las piezas y, con un empaque de hule (“O ring”), que
sella el borde superior de la junta (Figura 9.2).

tapa roscada—iy
mpaque de hule

" 0 mg"

junta macho

esmerilado externo -
—
junta hembra i
esmerilado mter?@l
cuerda externa

Figura 9.2
Juntas esmeriladas 14/10, roscadas




Si no se dispone de la parrilla eléctrica se puede usar mechero, anillo de hierro y tela de asbesto.

MEDIDAS DE SEGURIDAD:

Utilizar lentes de seguridad y bata, tener especial cuidado con el manejo del material caliente,
sobre todo si se calienta con mechero en lugar de parrilla.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.:
Destilacion simple

e En el matraz redondo ponga 5 mL de vino tinto enriquecido con etanol y agregue un agitador
magnético o piedras de ebullicion (3 o 4).

e Lubrique las juntas esmeriladas con un poco de vaselina.

e Arme el aparato como lo muestra la Figura 9.3.

e Caliente rapidamente. Cuando observe que se condensa la primera gota en el condensador
Hickman, registre la hora.

e Cuando se llene el condensador Hickman, sin detener la destilacion, retire rapidamente el
destilado con una pipeta Pasteur, como se muestra en la Figura 9.4, y péngalo en un tubo
marcado como D1, F1 (destilacion 1, fraccion 1).

e ContinGe la destilacién hasta que se llene nuevamente el Hickman, retire esta segunda
fraccion y pongala en un tubo marcado como D1, F2.

e En la hoja de resultados anote el tiempo total requerido para destilar las dos fracciones.

e Con el picnémetro que fabricé y los datos obtenidos en el Experimento # 4, determine la
densidad y concentracion de etanol en las dos fracciones de este primer destilado.



Figura 9.3
Montaje de la destilacion simple
en microescala

salida lateral

destape la salida lateral,
succione el liquido con la
pipeta Pasteur y tape.

Figura 9.4
Remocién de fracciones
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Figura 9.5
Montaje de la destilacion fraccionada en microescala

Destilacién fraccionada

e Deseche el residuo de la primera destilacion y ponga en el matraz redondo 5 mL nuevos de
vino tinto enriquecido con etanol y un agitador magnético o piedras de ebullicién.

e Lubrique las juntas esmeriladas con muy poca grasa.

e Arme un aparato de destilacion similar al de la Figura 9.5, sostenga el termémetro con un
adaptador con oliva. La posicién del termémetro (véase detalle en la Figura 9.5) es muy
importante. La mitad del bulbo del termometro debe entrar en el “cuello” del condensador
Hickman.

e Caliente rapidamente. Cuando observe que se condensa la primera gota en el condensador
Hickman, registre la temperatura y la hora. Cada vez que haya un cambio en la temperatura
observada, anételo, asi como el tiempo transcurrido.

e Cuando se llene el condensador Hickman, retire el destilado como se muestra en la Figura 9.4
y péngalo en un tubo marcado como: D2, F1 (destilacion 2, fraccion 1).

e Continue la destilacién y anote los cambios de temperatura, hasta que se llene nuevamente el
Hickman. Ponga esta segunda fraccién en un tubo marcado como D2, F2.

e Anote el tiempo total requerido para destilar las dos fracciones.

e Con el picnometro que fabricd, y los datos obtenidos en el Experimento # 4, determine la
densidad y concentracion de etanol en las dos fracciones de este segundo destilado.



MANEJO DE RESIDUQOS:

Los destilados como los residuos de las destilaciones consisten principalmente en soluciones
acuosas de etanol que son biodegradables, por lo que pueden desecharse directamente al drenaje.

REPORTE DE RESULTADOS:
Destilacion simple (primera destilacion):

Tiempo total empleado:

Densidad de la primera fraccion:
Concentracion de etanol en D1, F1:
Densidad de la segunda fraccion:

Concentracion de etanol en D1, F2:

Destilacion fraccionada (segunda destilacion):

Variaciones de temperatura y tiempos transcurridos
Cambio Temperatura, °C T, min
1 0
2
3
4
5
6

Tiempo total empleado:

Densidad de la primera fraccion:
Concentracion de etanol en D2, F1:

Densidad de la segunda fraccion:

Concentracion de etanol en D2, F2:



CUESTIONARIO:
¢Qué es la presion de vapor de un liquido?
Defina temperatura de ebullicion.

Busque la definicion de grados Gay Lussac y explique por qué la mezcla azeotropica
etanol/agua es 96% = 96°GL

Investigue el proceso de fabricacion de alguna bebida comercial, por ejemplo, vino, ron,
brandy, vodka, tequila, cerveza, etcétera.

El vino tinto es colorido pero, al destilarlo, el color queda totalmente en el residuo y el
destilado es incoloro. Explique.

El punto de ebullicion del alcohol etilico, a nivel del mar (760 mm Hg), es 78.45°C para el
alcohol absoluto (100%) y 78.2°C para la mezcla azeotrdpica (etanol 95%/agua). Compare estos
datos con la(s) temperatura(s) de ebullicion del etanol que obtuvo experimentalmente en la
segunda destilacion y dé sus conclusiones.

Compare las densidades y las concentraciones de etanol obtenidas en las dos destilaciones y
dé sus conclusiones.



, ~ EXPERIMENTO # 10
OBTENCION DEL VALOR DEL NUMERO DE AVOGADRO

OBJETIVOS:

Obtener el nimero de Avogadro de forma experimental.

INTRODUCCION:

Muchos objetos no se encuentran individualmente sino que estdn en grupos. Los huevos y las
donas se compran por docenas, los refrescos y las cervezas en paquetes de seis. ;COmo se
cuentan los grupos de atomos y moléculas? Puesto que los atomos y las moléculas son muy
pequefios, los grupos que podemos contar deben de ser muy grandes. Las masas atdmicas en la
Tabla Periddica se basan en fijar la masa del atomo de carbono 12 en doce unidades de masa
atdmica (uma). Cada uma tiene una unidad de masa que es muy pequefia como para ser medida
adecuadamente. Seria util tener grupos de atomos o moléculas que puedan ser facilmente
agrupados o contados en el laboratorio. Una cantidad conveniente de carbono podria ser 12 g (el
doce proviene de la masa atomica y los gramos son la unidad de peso mas comun).

Un mol de una sustancia se define como la suma de las masas atdmicas del atomo individual
expresada en gramos. Para determinar la masa de un mol de agua (el peso molecular), primero se
ve el peso atomico del hidrogeno (1.008) y el del oxigeno (16.00); por tanto, el peso molecular
del agua es 18.02 g (dos hidrogenos de 1.008 cada uno mas un oxigeno de 16.00). Un mol es
solamente el factor de conversion de la unidad de masa atdbmica a gramos.

¢Cuantas moléculas estan en un mol de cualquier sustancia? EI numero debe ser
aproximadamente 6.02 x 10%, que se conoce como nimero de Avogadro, después de que se
estableciera que volumenes iguales de gases a la misma presion contienen igual nimero de
moléculas.

Ejemplo:

Un mol de carbono = 6.02 x 10?* atomos de carbono = 12 g de carbono
Unmoldeagua = 6.02 x 10%® moléculas de agua = 18 g de agua
Un mol de huevos = 6.02 x 10* huevos

En este experimento, el nimero de Avogadro se determinara adicionando de gota en gota una
solucion de acido estearico (disuelto en hexano) a la cantidad de agua necesaria para casi llenar
un vidrio de reloj.

El acido estearico se extenderd sobre la superficie del agua, formando una capa molecular
superficial (monocapa), y el hexano se evaporard, asi que parecera que la gota esta
desapareciendo. Cuando se han agregado suficientes gotas de acido estearico, una gota extra
parecera formar una especie de burbuja similar a un lente de contacto. Esto ocurre porgue el
acido esteérico, cuya estructura se muestra a continuacion, es similar a una molécula de jabdn con



un extremo hidrofébico y otro hidrofilico (es decir, “enemigo” o “amigo” del agua,
respectivamente).

CH3; CH, CH, CH, CH, CH, CH, CH, CH, CH, CH, CH, CH, CH, CH, CH, CH, COOH
extremo cabeza
hidrofébico hidrofilica

Los extremos de la molécula cubren parcialmente la superficie del agua, formando una capa
molecular superficial. En consecuencia, al agregar una gota mas, ésta no se disolvera y la
superficie del agua se cubrira completamente y formara una segunda capa, la cual parecera una
lente de contacto.

Al medir el area de la superficie del agua y conocer el peso molecular y el tamafio del acido

estearico, se puede calcular cuantas moléculas de acido estearico estan presentes en un mol y, por
tanto, el valor del nimero de Avogadro.

MATERIAL Y REACTIVOS:

1 piseta 1 pipeta Pasteur

1 vidrio de reloj 1 probeta de 10 mL

1 regla 1 tubo de ensaye

2 microburetas 4cido estedrico, C1gH350- en hexano, CgHis , 4 x 1074 M

MEDIDAS DE SEGURIDAD:

Utilizar lentes de seguridad y bata.
PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.:

e Con una pipeta Pasteur, mida 2 mL de solucion de &cido estearico y vaciela en el tubo de
ensaye.

e Con cuidado, lave y enjuague la probeta y el vidrio de reloj con agua destilada (los resultados
se veran afectados si no hace esto); no toque la superficie interna del vidrio de reloj con los
dedos.

e Con la pipeta Pasteur, agregue la solucién de acido estearico gota a gota a la probeta, y cuente
el nimero de gotas necesarias para obtener el volumen exacto de 1 mL.

e Repita el procedimiento dos veces mas y obtenga el valor promedio de nimero de gotas/mL.
Guarde la pipeta para su uso posterior.

e Cologue el vidrio de reloj sobre una toalla de papel con la superficie cdncava hacia arriba y
Ilénelo con agua destilada. Con una regla, mida el diametro que ocupa el agua dentro el vidrio de
reloj en el punto mas ancho.

e Usando la misma pipeta Pasteur de antes, agregue la solucion de acido estearico gota a gota
en el centro del agua. Espere a que la gota desaparezca (el hexano se evapora) antes de afiadir la



siguiente gota; después de afadir cada gota observe la formacion de una especie de “lente de
contacto” o cristales de &cido estearico, lo cual indica que la monocapa se ha formado. Registre el
numero de gotas que fueron necesarias para formar la monocapa.

e Lave bien el vidrio de reloj y repita el procedimiento.

Manejo de datos:
e Para cada corrida calcule el area de la superficie del agua sobre el vidrio de reloj (la cual es
también el area de la monocapa). La ecuacion para obtener el area del circulo es:

A= nd*/4 donde A=érea vy

d = diametro

e Se sabe que el 4rea de la molécula de 4cido estearico es 2.1 x 10™ cm? y su densidad es de
0.94 g/mL. ;Cuantas moléculas de acido estearico se necesitan para formar la monocapa?

Numero de moléculas = A de la monocapa / A de una molécula
e Para cada corrida, tome el nimero de gotas usadas para formar la monocapa y dividala entre
el nimero de gotas que hay en un mL. Esto representa los mililitros de soluciéon de acido
estearico que fueron necesarios para formar la monocapa.

mL para formar la monocapa = gotas de la monocapa / gotas en 1 mL

e Multiplique el resultado por la concentracion de la solucion de acido esteérico. Esto da por
resultado el numero de g de &cido estearico en la monocapa.

g de &cido estearico = mL de acido estearico (g acido estearico / mL)

e Divida la respuesta anterior entre el peso molecular del acido estearico (284 g/mol); esto
resulta en el nimero de moles de acido estearico en la monocapa.

Moles de acido estearico = g de acido estearico / peso molecular del &cido estearico

e EIl numero de Avogadro es el nimero de moléculas de acido estearico, por cada mol de acido
estearico.

MANEJO DE RESIDUOQOS:

Todos los residuos deben depositarse en recipientes especialmente marcados para este fin.



REPORTE DE RESULTADOS:

Calibracion de la pipeta:

Gotas de solucién de acido estearico en 1 mL
Prueba 1

Prueba 2

Prueba 3

Promedio

Formacion de la monocapa:

Concentracion de la solucién de &cido estearico: g/ mL
Diametro del agua en el vidrio de reloj: a) , b) cm
Gotas de acido estearico para formar una monocapa: a) , b) cm

Manejo de datos:

Superficie del area de agua en el vidrio de reloj:

Area de la monocapa A= nd%/4, a) . b) cm?.

NUm. de moléculas de acido estearico en la monocapa: a) , b) moléculas.

mL de la solucion de acido estearico necesarios para formar la monocapa:
a) , b) mL

gramos de acido estearico en la monocapa: a) , b) g
Moles de &cido estearico en la monocapa: a) , b) mL
NUm. de Avogadro: a) , b)

Valor promedio:




CUESTIONARIO:

Defina los términos hidrofébico e hidrofilico. El jabdn es un material que tiene un extremo
hidrofobico y un extremo hidrofilico. ¢Por qué esto es importante en el uso de un jabén?

Cuando se coloca el agua en el vidrio de reloj se obtiene una figura que no es perfectamente
circular (ligeramente ovalada). Si se mide la superficie con la dimension mas amplia, ¢el valor
calculado del nimero de Avogadro sera mas grande o mas pequefio que si la superficie fuera un
circulo perfecto? Explique.
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