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PROGRAMA ANALÍTICO

Primera parte: 

Unidad 1 -  El laboratorio de química

Instalaciones.  Elementos de higiene y normas de seguridad.  Manejo de productos químicos.  Nociones de primeros auxilios.  Organización y empleo del cuaderno de laboratorio.  Informes de laboratorio.  La bibliografía química.  Uso de manuales de laboratorio.

Unidad 2 – Materiales de laboratorio

Reconocimiento y uso del material de laboratorio. Materiales de vidrio, de plástico y de hierro.  Los equipos e instrumentos de uso más común. Manipulación de tubos de ensayo en experimentos sencillos. Errores asociados al material volumétrico. Uso de mecheros. Fabricación de material de vidrio.

Unidad 3 – Mediciones en el laboratorio

Medición de masas, volúmenes y temperaturas. Usos de balanzas analíticas y granatarias, pipetas, pipetas automáticas, pro-pipetas, probetas, buretas.   Limitaciones de cada uno y errores involucrados en su manejo.  Técnica de pipeteo.  Nociones básicas de estadística: precisión y exactitud, propagación de errores, sensibilidad de equipos. 

Unidad 4 – Uso de la computadora en el laboratorio

Realización de tablas y de gráficos a partir de datos experimentales. Distintos tipos de gráficos. Utilización de planillas de cálculo y graficadores. Consultas en internet, direcciones útiles. Uso de material interactivo. 

Unidad 5 – Separación de mezclas

Métodos de separación de sistemas materiales sencillos: tamización, levigación, filtración, decantación, centrifugación, disolución, sublimación, flotación, coagulación, adsorción física. 
Unidad 6 – Medición de propiedades físicas

Determinación de magnitudes físicas que se emplean en el laboratorio de química.  Medidas de densidades, punto de fusión, punto de congelación, punto de ebullición.  Empleo de instrumentos y equipos.
Segunda parte: 

Unidad 7 - Extracción

Métodos de separación por extracción.  Extracción líquido-líquido y líquido-sólido.  Separación por solubilidad y por reactividad química.  La ampolla de decantación.  La extracción continua.

Unidad  8 y 9 – Soluciones y diluciones

Tipos de soluciones. Distintas formas de expresar la concentración de una solución. Preparación de soluciones a partir de sustancias sólidas y líquidas.  Preparación de soluciones por dilución. Cálculos de diluciones. Correlación entre concentración y propiedades físicas y químicas de las soluciones.

Unidad 10 – Recristalización de sólidos

Purificación de sólidos: la recristlización como técnica de purificación de sólidos.  Armado de equipos para la filtración en frío y en caliente.

Unidad 11 – Reacciones químicas

Visualización de transformaciones químicas: reacciones en que se verifican cambios de color, desprendimiento de gas y formación de precipitados. Cambios de energía asociados a una reacción (reacciones endotérmicas y exotérmicas). Velocidad de una reacción química. Reacciones ácido-base y de óxido-reducción. Equilibrio químico: reacciones reversibles e irreversibles. Efecto de catalizadores.
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SISTEMA DE EVALUACIÓN

¿Qué se va a evaluar?

1- Supervisión del cuaderno de laboratorio del alumno.

2- Corrección de informes de laboratorio.

3- Evaluación continua del desempeño en el laboratorio.

4- Evaluación a través de exámenes 

A continuación detallamos los aspectos que se han de tener en cuenta en cada componente de la evaluación:

1- Supervisión del cuaderno de laboratorio 

Los alumnos llevan un cuaderno de laboratorio diario en el cual consignan un detalle completo de toda la tarea realizada en el laboratorio.

Deben anotar todas las mediciones que realicen, los procedimientos que se emplearon y las decisiones adoptadas.  No copien las guías de trabajos prácticos.  Solo hacen referencia a ella citando página e inciso, de ser necesario.

Para la evaluación de este componente se tiene en cuenta lo siguiente:


¿El informe está debidamente fechado e identificado en su encabezamiento?


¿Se puede seguir lo que el alumno ha realizado en el laboratorio, cómo y por qué?


¿Están volcados todos los datos obtenidos en la práctica?


¿Tienen estos datos referencias cruzadas a la guía de trabajos prácticos?


Sobre la base de haber efectuado una o dos preguntas, ¿puede decir que el alumno comprende lo que ha realizado?

2- Corrección de informes de laboratorio.

A cada estudiante se le exige presentar dos informes de laboratorio durante la cursada.  A tal fin se les proveen instrucciones detalladas de cómo escribir ese informe.

El objetivo principal de este componente de la evaluación es ayudar a los estudiantes a desarrollar sus habilidades de comunicación escrita para poder producir el tipo de informes que ellos deberán preparar mas adelante en sus trabajos profesionales.

Para la evaluación de este componente se tiene en cuenta lo siguiente:


¿Ha habido un desarrollo lógico del material?


¿El lenguaje es apropiado?


¿Los objetivos están claros?


¿El resumen contiene lo esencial del informe?


¿El método experimental esta descrito adecuadamente?


¿Los datos están completos y presentados en la forma correcta?


¿Se han identificado los errores y se han discutido sus causas?


¿Se han presentado las conclusiones en forma completa y adecuada?

3- Evaluación continua del desempeño en el laboratorio.

Durante su trabajo en el laboratorio, el comportamiento de los alumnos es evaluado constantemente por los docentes, tomando en cuenta aspectos tales como:


La distribución del tiempo


La manipulación de los equipos


El respeto por las normas de seguridad


El orden y la prolijidad de sus lugares de trabajo


La manera en que dejan su lugar de trabajo una vez finalizado el TP

4- Evaluación a través de exámenes

Para aprobar el curso, el alumno deberá aprobar 2 exámenes parciales y un examen integrador en caso de no alcanzar la promoción. De los 2 exámenes parciales, se permitirá recuperar solo uno de ellos. Para aprobar los exámenes parciales se requiere una nota mínima de 4 (cuatro) puntos sobre un total de 10 (diez).

Los alumnos que obtengan un promedio igual o superior a 7 (siete) en los exámenes parciales, con un mínimo de 6 (seis) puntos en cada uno, no rendirán el examen integrador, ya que han promocionado la materia.

Aprobando los parciales con menos de 6 puntos y con un mínimo de 4 puntos en cada instancia parcial, hay que rendir y aprobar un examen integrador dentro de los plazos del desarrollo del curso.

Obteniendo un mínimo de 4 puntos en cada evaluación parcial y no aprobando el examen integrador, se introduce otro examen integrador nuevamente dentro del cuatrimestre inmediato posterior al de la cursada y antes de la fecha de cierre de actas.

Los exámenes parciales cubren tanto aspectos prácticos vinculados con el trabajo en el laboratorio como también los aspectos teóricos necesarios para entender el TP, y que serán explicados por el docente antes del comienzo del TP. 

Es condición necesaria tener un 75 % de asistencia a los trabajos prácticos para poder aprobar la materia.

BIBLIOGRAFÍA PRINCIPAL:


Burns, Ralph A., Fundamentos de Química, Prentice-Hall, México, 1996. 

Chang, Raymond, Química, 7a. ed., McGraw-Hill, México DF, 2002.

CRC Handbook of Chemistry & Physics. 


Galagovsky Kurman, Lydia, Química orgánica fundamentos teórico-prácticos para el laboratorio, 6a. ed.,  Eudeba, Buenos Aires, 1999.


Atkins, Jones, Principios de química: los caminos del descubrimiento”, 3ª. ed., Editorial Médica Panamericana, 1998.


Miller, J C; Miller, J N, Estadística para química analítica, 2a. ed., Addison-Wesley Iberoamericana, Wilmington1993

S/A, Manual de Bioseguridad en el laboratorio,  Organización Mundial de la salud, Ginebra 1994.

S/A, Normas de seguridad e higiene, Departamento de Ciencia y Tecnología, UNQ, Bernal, 1996.

Skoog, Douglas A; West, Donald M, Fundamentos de química analítica, 4a. ed.,  Reverté, Barcelona, 1997.

The Merck index, 14th ed.

DIRECCIONES UTILES EN INTERNET 


Página con información sobre la historia de la química: www.rella.com.ar/historia.htm

Página que contiene una biblioteca de estructuras moleculares en 3D: www.nyu.edu/pages/mathmol/library/library.html

Portal de la ciencia y la técnica en iberoamérica: www.chemedia.com

Red Latinoamericana de Química: es una página que brinda algunos servicios de páginas de Web así como un directorio de las instituciones químicas y de profesionales químicos en América Latina: www.relaq.mx

Curso online "Inicio en el mundo de los elementos químicos": http://www.formacionenlinea.edu.ve/formacion_educadores/formacion-educadores/curso_quimica/introduccion.html 


Sitio con información básica de química y materiales de laboratorio (lamentablemente el diseño no es muy bueno): http://profmokeur.ca/quimica/ 


Sitios para buscar fichas de datos de seguridad: http://www.mtas.es/insht/ipcsnspn/spanish.htm ; http://www.segulab.com/ ; http://www.fichasdeseguridad.com/  


Información sobre normas de higiene y seguridad en el laboratorio:  http://exactas.uba.ar/hys/index.php

Página de divulgación de la ciencia, con artículos variopintos sobre ciencia, literatura, y cine:  http://leonardomoledo.blogspot.com/  

TRABAJO PRÁCTICO  No 1: EL LABORATORIO DE QUÍMICA - MATERIALES DEL LABORATORIO
CONTENIDOS

· El laboratorio de química

· Elementos de higiene y normas de seguridad

· El cuaderno de laboratorio

· Redacción de informes

· Bibliografía química

ACTIVIDADES A REALIZAR

1) Visita al laboratorio

a) Recorrer el laboratorio observando la ubicación de los elementos de higiene y seguridad indicados en las páginas anexas (matafuegos, duchas, mantas ignífugas, salidas de emergencia, botiquín de primeros auxilios, etc.).
b) Realizar un esquema del laboratorio, indicando la ubicación de mesadas, salidas, campanas de gases y elementos de seguridad e higiene. Analizar si dicho laboratorio cuenta con las medidas de seguridad necesarias, e indicar que modificaciones habría que hacer según tu opinión.

2) Búsqueda bibliográfica

a) Utilizando el Handbook of Chemistry and Physics, encontrar las siguientes propiedades:

· densidad del tolueno

· índice de refracción del hexano

· solubilidad de la anilina en distintos solventes

· punto de fusión del ácido salicílico

· punto de ebullición del pentano

b)  Utilizando el Merck Index, buscar la siguiente información:

· la toxicidad de la nicotina

· los cuidados a tener en la manipulación de acrilamida

c) En las cartas de seguridad que hay en el laboratorio, buscar las medidas de seguridad necesarias para trabajar con cloroformo, acetonitrilo, fenol, sodio metálico y metanol.
CUESTIONARIO

1) Si tuvieras que construir un laboratorio: ¿Qué precauciones tomarías respecto del material usado para pisos, paredes y mesadas de modo de facilitar su limpieza?
2) ¿Por qué la pileta tiene que tener un buen drenaje?
3) Los líquidos corrosivos (ej. ácido nítrico) no pueden verterse directamente en la pileta. ¿Qué tratamiento previo se les debe realizar?
4) ¿Los materiales sólidos corrosivos, pueden descartarse directamente en los contenedores de residuos? ¿De no ser así, qué alternativas propondrías?
5) Buscar información sobre los distintos tipos de fuego y los agentes extintores que deben usarse para cada caso.
6) La etiqueta de un reactivo de laboratorio  indica: R:20 y S:5. Buscar el significado de dicha notación e interpretarlo.
7) ¿Qué función cumple el cuaderno de laboratorio? ¿Por qué es mejor anotar todos los detalles de un experimento allí y no en papeles sueltos?
Pregunta de parcial:

Se presentan algunos de los datos de la Ficha de Seguridad (MSDS) del benceno. Responder las siguientes consignas:

a) ¿Qué tipo de propiedades se detallan debajo? ¿En qué estado de la materia se encuentra dicho compuesto a temperatura ambiente? Justificar ambas. 

Propiedades: 


Punto de ebullición: 80°C 


Punto de fusión: 6°C 


Densidad relativa (aqua  = 1): 0.9 


Solubilidad en agua, g/100 ml at 25°C: 0.18 


Presión de vapor, kPa a 20°C: 10 


Densidad relativa de vapor (aire = 1): 2.7

b) Decir si las siguientes indicaciones corresponden a riesgo físico o químico:


El vapor es más denso que el aire y puede extenderse a ras del suelo; posible ignición en punto distante. 


Reacciona violentamente con oxidantes y halógenos, originando peligro de incendio y explosión.
c) ¿Qué indica cada símbolo? 
	BENCENO
Ciclohexatrieno
Benzol
C6H6    Masa molecular: 78.1
CAS: 71-43-2
RTECS: CY1400000      ICSC: 0015
NU: 1114
CE: 601-020-00-8
	[image: image1.emf]
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d) Explicar cómo se pueden prevenir cada uno de los siguientes peligros que están asociados a trabajar con el benceno.
	TIPOS DE 
PELIGRO/ 
EXPOSICION
	PELIGROS/ SINTOMAS
AGUDOS 
	PREVENCION 

	INCENDIO
	Altamente inflamable
	

	EXPLOSION
	Las mezclas vapor/aire son explosivas. Riesgo de incendio y explosión 
	

	Inhalación
	Vértigo, somnolencia, dolor de cabeza, náuseas, jadeo, convulsiones, pérdida del conocimiento. 
	

	Piel
	¡PUEDE ABSORBERSE! 
Piel seca (para mayor información, véase Inhalación). 
	

	Ojos
	Irritante
	

	Ingestión
	Dolor abdominal y de garganta, vómitos 
	


TRABAJO PRÁCTICO No 2: USO DEL MATERIAL DE LABORATORIO 

CONTENIDOS


Uso correcto del material de vidrio, de plástico y de hierro
· Reconocimiento de material común del laboratorio


ACTIVIDADES A REALIZAR
1) Ensayos de solubilidad

Análisis cualitativo:
· Con una probeta graduada, medir 5 ml de agua y 5 ml de hexano (bajo campana) y verter en diferentes tubos de ensayo rotulados.

· Evaluar la solubilidad de distintas sustancias agregando a cada tubo una punta de espátula de cada droga.

· Mezclar con cuidado, golpeando suavemente con el dedo la parte inferior del tubo.

· Observar si la sustancia se disuelve y completar la tabla siguiente utilizando un conjunto de 3 claves (S: soluble, PS: poco soluble, IN: insoluble).

	Soluto
	formula
	Solubilidad en agua
	Solubilidad en hexano

	Urea
	CO(NH2)2
	
	

	Yodo
	I2
	
	

	Cloruro de amonio
	NH4Cl
	
	

	Naftaleno
	C10H8
	
	

	Sulfato cúprico
	CuSO4
	
	

	Etanol
	C2H5OH
	
	

	Cloruro de sodio
	NaCl
	
	


1) Responder las siguientes preguntas:

a) ¿Cuáles fueron las sustancias más solubles en agua que en hexano?

b) ¿Cuáles fueron más solubles en hexano que en agua?

c) Según la fórmula química de cada sustancia, ¿estos resultados eran esperables? (recordar: “lo similar disuelve a lo similar”)

d) Hubo algún resultado inesperado, describir y sugerir alguna razón para ese comportamiento.

2) Limpieza del material volumétrico
Según instrucciones de los docentes, desechar el contenido de los tubos apropiadamente, luego lavar correctamente todo el material de vidrio utilizado y guardarlo en los sitios correspondientes.

3) Elección del material volumétrico

Según las tablas de tolerancia para distintos materiales volumétricos (que se adjuntan), completar la siguiente tabla explicando que elemento utilizaría para medir con el menor error posible los volúmenes que se indican.

	Volumen a medir
	Material volumétrico elegido

	30 ml
	

	2 (l
	

	1 litro
	

	50 ml
	

	10 ml
	

	20 ml
	

	2,5 ml
	

	100 (l
	

	1 ml
	

	12,5 ml
	

	5 ml
	

	326 ml
	


TABLAS DE TOLERANCIA PARA DISTINTOS MATERIALES VOLUMÉTRICOS

	Tolerancia de buretas

	Volumen (ml)
	Mínima graduación (ml)
	Tolerancia  (ml)

	5
	0.01
	+/- 0.01

	10
	0.05 o 0.02
	+/- 0.02

	25
	0.1
	+/- 0.03

	50
	0.1
	+/- 0.05

	100
	0.2
	+/- 0.10


	Tolerancia de matraces volumétricos

	Capacidad del matraz (ml)
	Tolerancia (ml)

	1
	+/- 0.02

	2
	+/- 0.02

	5
	+/- 0.02

	10
	+/- 0.02

	25
	+/- 0.03

	50
	+/- 0.05

	100
	+/- 0.08

	200
	+/- 0.10

	250
	+/- 0.12

	500
	+/- 0.20

	1000
	+/- 0.30

	2000
	+/- 0.50


	Tolerancia de pipetas aforadas

	Volumen (ml)
	Tolerancia (ml)

	0.5
	+/- 0.006

	1
	+/- 0.006

	2
	+/- 0.006

	3
	+/- 0.01

	4
	+/- 0.01

	5
	+/- 0.01

	10
	+/- 0.02

	15
	+/- 0.03

	20
	+/- 0.03

	25
	+/- 0.03

	50
	+/- 0.05

	100
	+/- 0.08



TRABAJO PRÁCTICO No 3: MEDICIONES EN EL LABORATORIO


CONTENIDOS


Medición de volúmenes y de masas en el laboratorio.


Correcto uso de mecheros, balanzas y del material volumétrico de vidrio.


Errores involucrados en las mediciones. Exactitud y precisión.


Fabricación artesanal de material de vidrio.


ACTIVIDADES A REALIZAR

1) Medición de masas (“pesada”) con balanzas 

a) Colocar un cuerpo suministrado por el docente en el plato de una balanza granataria y registrar su masa. Volver a pesar el mismo cuerpo en una balanza analítica. Observar las diferencias en los datos de las masas.

b) Realizar 4 o 5 replicados de dichas medidas. 

c) Determinar la masa promedio del cuerpo y la desviación promedio. Utilizar el número correcto de cifras significativas.

d) Con los datos anteriores comparar la precisión de cada balanza.

2) Medición de volúmenes 

Primeramente los docentes enseñaran a los alumnos como se utiliza correctamente cada elemento volumétrico, haciendo especial énfasis en la carga de pipetas con líquidos (técnica conocida vulgarmente como “pipeteo”). Los alumnos practicarán esta técnica hasta adquirir suficiente habilidad en la misma (NOTA: NO SE PIPETEARÁ NUNCA CON LA BOCA, SINO USANDO PRO-PIPETAS).

· Medir un volumen de aproximadamente 20 ml de agua corriente utilizando un vaso de precipitados.

· Transferir el contenido del vaso a una bureta que posea agua destilada desde la última posición graduada hasta abajo.

· Medir el volumen contenido en la bureta. Repetir esta operación al menos 5 veces.

· Repetir el procedimiento anterior pero utilizando una probeta graduada de 50 ml en lugar del vaso de precipitados.

· Repetir el procedimiento anterior pero utilizando una pipeta aforada de 20 ml en lugar del vaso de precipitados

· Calcular la desviación promedio de las distintas medidas de volumen realizadas con el vaso, con la probeta y con la pipeta. Comparar la precisión y exactitud de cada uno de los materiales volumétricos.

3) Medidas termométricas. Determinación de la masa de clorato de potasio en una muestra
· Colocar en un tubo de ensayo limpio y seco la muestra de clorato de potasio ClO3K).
· Medir lo más exactamente que sea posible, mediante una pipeta, 5.0 mL de agua destilada (densidad 1.000 g/ ml) y colocarla en el tubo. 
· Introducir el termómetro y calentar en baño de agua hasta que la sal se haya disuelto totalmente. Agitar suavemente para facilitar la disolución de la sal y homogeneizar la temperatura (solución 1). 
· Sacar el tubo del baño de agua y exponer al aire para que se enfríe lentamente mientras se agita continuamente. Observar cuidadosamente y anotar la temperatura a la cual aparecen los primeros cristales, T1, la temperatura de saturación de la solución.
· Calentar apenas hasta redisolver el sólido y repetir cuidadosamente la lectura de precipitación de los primeros cristales. 
· En el mismo tubo de ensayo añadir otros 5,0 mL de agua destilada (solución 2) y repetir el procedimiento de calentamiento, enfriamiento al aire y lectura a la cual aparecen los cristales, T2.
· Llevar el volumen de agua a 15,0 mL (solución 3) y repetir las operaciones de calentamiento, enfriamiento y lectura de la temperatura, T3.
A partir de los valores de la siguiente tabla: representar gráficamente la curva de solubilidad del KClO3 y buscar las composiciones de las soluciones 1, 2 y 3 correspondientes a las temperaturas leídas. Calcular la masa de KClO3 utilizada relacionándola con las composiciones halladas y las masas de agua agregadas.

	Temperatura

( ºC)
	Solubilidad

(g st/100 g agua)



	0
	3.3

	10
	5.0

	20
	7.4

	30
	10.5

	40
	14.0

	50
	19.3

	60
	24.5

	70
	31.5

	80
	38.5

	90
	48.0

	100
	57.0


4) Medición de pequeños volúmenes con pipetas automáticas

Las pipetas automáticas son dispositivos muy precisos destinados a la toma de pequeños volúmenes. En el mercado se encuentran de diferentes formas y marcas.

El líquido se aloja en una punta de plástico desechable, llamada tip (o punta). La exactitud de una micropipeta es del 1-2% y la precisión llega a ser de 0.5%.  Las puntas descartables de polipropileno son estables a la mayoría de las disoluciones acuosas y a muchos solventes orgánicos. Los docentes enseñarán la forma correcta de utilizar estas pipetas de modo de evitar su rotura o des-calibración.

Los volúmenes que se pueden tomar con pipetas automáticas son los siguientes:

· p2: capacidad desde 0.2 a 2 ul

· p10: capacidad desde 1 a 10 ul.

· p20: capacidad desde 2 a 20 ul

· p200: capacidad desde 20 a 200 ul

· p1000: capacidad desde 100 a 1000 ul

· p5000: capacidad desde 500 a 5000 ul
5) Uso del mechero Bunsen

El mechero Bunsen es un instrumento fabricado con tubos metálicos en donde ingresa una mezcla de aire y gas con la cual se produce la combustión al acercar al fuego.

Los docentes enseñarán la forma correcta de encenderlos sin peligro.

Con ayuda de los profesores, los alumnos aprenderán a reconocer los distintos tipos de llama que se producen y sus propiedades.

Realizar las siguientes experiencias:

A- Colocar un vaso de precipitados con un poco de agua sobre la llama amarilla de un mechero Bunsen (¡usando una pinza!). Observar la formación de un depósito negro en la base del vaso. Repetir la experiencia pero colocando el vaso sobre la llama azul del mechero. Comparar y sacar conclusiones.
B- Con un alambre muy fino, explorar las distintas zonas de la llama para determinar aproximadamente su temperatura (¡¡¡¡no poner un termómetro!!!!). El color que adquiere la punta del alambre es indicativo de la temperatura de la llama, según la siguiente tabla.

Color rojo cenizo: 500-650 oC

Color rojo cereza: 650-750 oC

Color anaranjado: 750-900 oC

Color amarillo: 900-1.100 oC

Color blanco: más de 1.100 oC

6) Fabricación de material de vidrio

La mayor parte del material de vidrio de un laboratorio se fabrica con vidrio de borosilicato “duro”. Este material esta especialmente formulado para resistir temperaturas superiores a 500 oC y para ser insensible al choque térmico causado por cambios repentinos de temperatura, así como para ser inerte a la mayoría de los productos químicos. Ejemplos comerciales de estos vidrios duros son el Pirex y el Kimax. En el TP se utilizarán vidrios más blandos ya que la llama de un mechero Bunsen no tiene suficiente temperatura como para deformarlos.

Las siguientes operaciones se harán exclusivamente bajo la supervisión de los docentes.

Corte de varillas de vidrio: Con una lima se marca el lugar donde se desea hacer el corte, luego se sostiene la varilla a ambos lados de la marca y haciendo fuerza transversal con los dedos pulgares (¡con cuidado!) se realiza el corte.

Redondeo de los bordes filosos: exponer la punta filosa de la varilla recién cortada a la llama azul de un mechero, hacerla girar lentamente a lo largo del eje hasta que la llama se torne anaranjada y el extremo del vidrio rojo. Dejar en rotación leve por 1 o 2 minutos. Retirar del fuego y dejar enfriar sobre una superficie que no esté muy fría (por ejemplo sobre madera o sobre una tela metálica). Así la punta queda redondeada y desaparecen los riesgos de una herida al manipular.

Doblado de un tubo o varilla de vidrio: Sostener el tubo entre los dedos índice y pulgar de cada mano y calentar sobre la llama azul en la zona del tubo que se desea doblar. Calentar girando lentamente el tubo. Cuando la llama adquiere un color anaranjado intenso, retirar el tubo y ejerciendo presión transversal doblarlo en el ángulo deseado (con cuidado para que no se rompa pero también evitando que se enfríe). Dejar enfriar a temperatura ambiente.

PROBLEMAS

1) Indique el número de cifras significativas que tiene cada una de los siguientes datos:

1,25 cm

0,2254 mm

1,2 x 104 m

0,000050 gr

6,02 x 10 –6 kg

1 x 102 torr

5,000 x 102 kg

0,05002 moles/litro
2) Escriba las siguientes cantidades con 4 cifras significativas:

1,22457

0,00004750

4598114

0,0033775

1,2256 x 108 
3) Tres cuerpos diferentes fueron pesados 4 veces en distintas balanzas y por un mismo operador. Calcular la masa de cada cuerpo con en número adecuado de cifras significativas (los pesos están en gramos).
Cuerpo A: 22,4452  /  22,4450  /  22,4455  / 22,4453

Cuerpo B: 7,4590  /  7,4632  /  7,4421  /  7,4213

Cuerpo C: 1,345  /  1,351  /  1,352  /  1,360
4) El volumen de líquido en un recipiente, medido con un instrumento muy exacto, es de 16,42 ml. Luego se los mide por sextuplicado utilizando materiales volumétricos de menor exactitud, obteniéndose los resultados de la tabla.

a) Indicar el instrumento más exacto de los 3

b) ¿Cuál es el más preciso?

	Instrumento X
	16,55
	16,75
	16,82
	16,61
	16,44
	16,79

	Instrumento Y
	17,05
	17,10
	17,05
	16,95
	16,10
	16,95

	Instrumento Z
	16,41
	16,40
	16,44
	16,42
	16,40
	16,44


5) Con una determinada balanza se determinó la masa de varios objetos, obteniéndose los siguientes datos (en gramos):

22,45  /  16,2   /   10   /   0,991   /   1,25 x 102

Posteriormente el operario se entera que la precisión de la balanza era de 0,01 gramos. Volver a escribir los valores de las masas en forma correcta, según la precisión de dicha balanza.

Repetir los cálculos si la precisión de la balanza es de 1 gramo.
6) Un termómetro modifica la altura de la columna de mercurio en 2,00 cm cuando la temperatura cambia en 5,00 grados. Calcular la sensibilidad de este instrumento. ¿Cuál será la precisión del termómetro si se acepta que la menor diferencia de alturas que puede distinguirse es de 0,5 mm?
7) Problema tipo parcial:  
Una muestra estándar de suero sanguíneo humano contiene 42.0 g de albúmina por litro. Cuatro laboratorios (A- D) realizan cada uno seis determinaciones de la concentración de albúmina, obteniendo los siguientes resultados: 

	
	A
	B
	C
	D

	
	42,5
	39,8
	43,5
	35,5

	
	41,6
	43,6
	42,8
	43,0

	
	42,1
	42,1
	43,8
	37,1

	
	41,9
	41,9
	43,1
	40,5

	
	41,1
	41,1
	42,7
	36,8

	
	42,2
	42,2
	43,3
	42,2

	X (promedio)
	41,900
	41,78333
	43,2000
	39,18333

	Desv.estándar
	0,493963
	1,263988
	0,419523
	3,130122


1 - ¿Cuál fue el laboratorio más preciso?

2 - ¿Cuál el más exacto? 

3 – Dar como ejemplos dos errores que puedan afectar la exactitud y dos que afecten la precisión de las medidas realizadas.

(Expresar los valores con el número de cifras significativas adecuado)

TRABAJO PRÁCTICO No 4: USO DE LA PC EN EL LABORATORIO


CONTENIDOS


Presentación de datos experimentales en forma de tablas y gráficos.


Distintos tipos de gráficos.


Programas de PC: Planillas de cálculo y graficadores.


Búsqueda de información en internet.


ACTIVIDADES A REALIZAR

1) Gráficos de puntos 

Cada grupo confeccionará un gráfico de puntos o de puntos unidos por líneas, ya sea para la curva correspondiente a la ley de Boyle o para la curva de solubilidad de sales en agua (a elección de cada grupo).

Ley de Boyle

a) Calcular la presión correspondiente a un mol de un gas ideal sometido a cambios en el volumen de 0,05 litros/mol  (ley de Boyle) para tres temperaturas diferentes, utilizando la siguiente expresión de la ley de los gases ideales:

P . V = n . R . T                (R: 0,0821 atm. litro/ oK . mol)

a) Presentar los datos de P y V (para cada temperatura) en forma de tabla en la planilla electrónica de cualquier programa de Microsoft que permita hacer gráficos (Excel, Sigma Plot, etc.).

b) Graficar las 3 curvas de la ley de Boyle en un mismo gráfico de puntos.

c) Rotular claramente el gráfico, los ejes y los símbolos de modo que se comprenda perfectamente lo que se está graficando.

d) Incluir el gráfico en el respectivo informe.

Curvas de solubilidad de sales en agua

a) En la siguiente tabla se muestran las solubilidades (expresadas en gramos de sal por 100 gramos de agua) del cloruro de sodio y del cloruro de potasio en agua a distintas temperaturas. Representar las 2 curvas en un mismo gráfico y con el responder las siguientes cuestiones.

	T (oC)
	Solub. NaCl
	Solub. KCl

	0
	38,0
	1,0

	20
	38,2
	36,0

	40
	38,5
	43,0

	60
	38,7
	48,0

	80
	39,0
	54,0

	100
	40,0
	60,0


i)
Si se tienen soluciones saturadas de ambas sales a 40 oC y ambas se enfrían al mismo tiempo, ¿Cuál precipitará primero? Justifique.

ii)
¿A qué temperatura ambas sales tienen la misma solubilidad?

b) Realizar un gráfico de líneas con los datos de la tabla del ítem 3 del TP N° 3. Utilizar los datos de temperaturas medidas en el laboratorio, para interpolar en el gráfico la composición de cada una de las muestras analizadas.

2) Gráficos de barras simples
En la siguiente tabla se muestran algunas propiedades de diferentes metales. Con esos datos construir un gráfico de barras. ¿Cuál es la utilidad de este tipo de gráficos?

	metal
	Calor específico (kcal/kg.0C)
	Densidad

(gr/ml)
	Punto de fusión

(oC)
	Punto de ebullición (oC)

	Aluminio
	0,22
	2,7
	660
	2450

	Hierro
	0,11
	7,8
	1536
	3000

	Cobre
	0,090
	8,96
	1083
	2595

	Plata
	0,056
	10,50
	962
	2212

	Mercurio
	0,033
	16,6
	-38,4
	357

	Plomo
	0,031
	11,4
	327,4
	1725


3) Gráficos de torta

En un experimento se desea determinar que porcentaje de una cierta población tiene niveles altos de colesterol en sangre, según la edad de las personas estudiadas. De la población analizada se detectaron 100 personas con colesterol alto, y su distribución por edades se presenta en la siguiente tabla. 

	Rango de edades (en años)
	No de personas con colesterol alto

	20-30
	13

	31-45
	20

	46-60
	42

	Más de 60
	25


A partir de esta tabla, construir otra donde se muestre el porcentaje respecto del total de personas con colesterol alto en cada rango de edades. Con esta tabla realizar un gráfico de torta. ¿Qué conclusiones saca sobre la correlación entre la edad y el riesgo de hipertensión?

3) Gráficos con barras de error (mediciones replicadas)

Construir una tabla con los datos de las medidas de volúmenes correspondientes a cada instrumento de medición, que fueron realizadas en el trabajo práctico N° 3. 

Calcular el valor promedio y la desviación estándar de cada grupo de datos.

a) Realizar un gráfico de barras con los valores promedio, que muestre las respectivas barras de error.

b) Analizar el gráfico, y decir qué material fue más preciso y exacto. Discutir los datos con otros grupos. 
4) Búsqueda de material interactivo en Internet

Se guiará en la búsqueda de distintos materiales interactivos de la WEB  para el aprendizaje de la química, de modo que el alumno sepa dónde buscar cuando se le presentan dudas acerca de algún tópico de cualquier materia que curse.

TRABAJO PRÁCTICO Nº 5: MÉTODOS DE SEPARACIÓN Y FRACCIONAMIENTO SENCILLOS

INTRODUCCION

Los sistemas materiales pueden clasificarse en dos grandes grupos: sistemas heterogéneos (formados por más de una fase) y los sistemas homogéneos (formados por una sola fase).

Muchas veces debemos recurrir a la separación de los distintos componentes de una mezcla heterogénea u homogénea y por tal motivo recurrimos a los métodos de separación de fases para el primer tipo de sistema y de fraccionamiento de fases para el segundo tipo de sistema material.

Separación de fases

Se conocen diversos métodos, cuyas características dependen del estado físico que presentan las fases.

Filtración: permite separar una fase sólida dispersa en un medio líquido. Como material filtrante suele emplearse papel de filtro, pudiéndose utilizar bajo ciertas condiciones arena, carbón, algodón. El papel de filtro se pliega para que se pueda adaptar al embudo, luego se hace pasar el sistema a través del mismo. Las partículas dispersas quedan retenidas en el filtro y el agua pasa a través del mismo. La filtración puede acelerarse sometiendo al sistema a presiones (filtros de prensa) o realizando las filtraciones a vacío.

Decantación: para separar compuestos de distinta densidad tanto a) sólidos de líquidos, como b) dos líquidos inmiscibles. 

a) Sólidos de líquidos. Las partículas cuya densidad es mayor que el agua sedimentan en el fondo del decantador por acción de la gravedad.  
Por ejemplo para separar una mezcla de agua y arena.

b) Para separar las fases de un sistema formado por dos líquidos inmiscibles de distinta densidad. Se realiza en recipientes denominados ampollas o embudos de decantación, que poseen una llave en la parte inferior que se abre y cierra permitiendo la separación de las dos fases.
Centrifugación: se emplea para acelerar el proceso de decantación, sometiendo el sistema a una rotación. La fuerza centrífuga que actúa sobre las fases permite la separación de las mismas con mayor rapidez. 
Coagulación y floculación: proceso para acelerar la sedimentación de los sólidos dispersos en un solvente. 

Los coagulantes atraen a las partículas pequeñas que se encuentran en suspensión (coloides), se aglutinan en pequeñas masas y con ayuda de los floculantes forman aglomerados, cuyo peso específico difiere notablemente al del agua y precipitan en conjunto al fondo del recipiente. 

Es más común en plantas de tratamiento de aguas que en los laboratorios donde se prefiere la centrifugación. Los coagulantes más comunes son sales trivalentes de hierro o aluminio, los floculantes son polímeros.

Flotación: sirve para separar dos sólidos de distinta densidad mediante el agregado de un líquido de densidad intermedia. Por ejemplo un sistema formado por aserrín y limaduras de hierro.
Tamización: se emplea cuando el sistema heterogéneo está formado por fases sólidas, cuyas partículas son de diferente tamaño. Por ejemplo, para separar la arena del canto rodado se utiliza un tamiz o malla metálica.

Levigación: se separan sistemas heterogéneos formados por dos fases sólidas de distinta densidad. Por ejemplo para separar el oro de arenas auríferas se hace pasar sobre el sistema una corriente de agua, que arrastra la arena (el componente de menor densidad).

Imantación: se utiliza para separar dos sólidos, uno de los cuales tiene propiedades magnéticas y puede ser separado por un imán. Por ejemplo una mezcla de hierro y arena.

Adsorción física: en el tratamiento de aguas para eliminar olores, colores y sabores indeseables se utiliza carbón activado. El mismo tiene alta tendencia para adsorber (fenómeno de superficie) determinado tipo de sustancias.

Sublimación: permite separar aquellas fases capaces de sublimar. Un ejemplo es el caso de un sistema formado por yodo y agua. El yodo sublima al ser calentado, se convierte en vapor, y luego nuevamente pasa a sólido en contacto con una superficie fría.

Disolución: se aplica cuando una de las fases es soluble en un determinado solvente, mientras que la otra no lo es. Un ejemplo puede ser un sistema formado por arena y sal luego de agitar el sistema para permitir la disolución de la sal, se somete a la filtración separándose así la arena del agua salada. A su vez, se separa el agua de la sal por evaporación del disolvente.

Fraccionamiento de fases: Se utilizan para separar los distintos componentes presentes en un sistema homogéneo. Los métodos más importantes son:

Destilación simple


Destilación fraccionada


Extracción


Cristalización


Cromatografía

GUIA DE ACTIVIDADES

CONTENIDO


Métodos de separación y fraccionamiento de fases.


Tamización


Levigación


Filtración


Decantación


Centrifugación


Disolución


Sublimación


Flotación


Imanación


Coagulación


Adsorción física


Destilación simple


Destilación fraccionada


Extracción


Cristalización


Cromatografía


Armado de equipos sencillos

ACTIVIDADES A REALIZAR POR LOS ALUMNOS

1) Separación de una mezcla de arena y agua por decantación.

2) Separación de una mezcla de azúcar y alcohol por filtración.

3) Eliminar impurezas coloreadas de una disolución por adsorción física.

4) Separación de yodo disuelto en agua por extracción.

5) Evaporación de una mezcla de cloruro de sodio e yodo por sublimación.

6) Separación de una mezcla de sulfato de cobre y arena por disolución, filtración y evaporación

1) Separación de una mezcla de arena y agua por decantación


Verter 25 ml de la mezcla en un vaso de precipitados de 100 ml.


Permitir que la arena se sedimente tan rápidamente como sea posible (10 min).


Colocar una varilla de agitación de manera que esté en contacto con el interior del vaso de precipitados receptor y el borde del pico del vaso de donde se vierte la mezcla.


Verter el líquido con cuidado de tal forma que toda la arena quede en el vaso.

2) Separación de una mezcla de azúcar y alcohol por filtración


La filtración puede eliminar partículas sólidas demasiado pequeñas para separarse por decantación.


Los docentes indicarán la forma de doblar el papel.


Preparar un sistema de filtración por gravedad. Asegurarse que la punta del embudo toque la pared del vaso.


Tomar  20 ml de una muestra bien agitada de etanol y azúcar


Se trata de obtener azúcar libre de etanol.


Decante la mayor parte del líquido utilizando una varilla de vidrio para guiar el flujo.

3) Eliminar impurezas coloreadas de una disolución por adsorción física


Colocar en un tubo de ensayo un pequeño cristal de permanganato de potasio.


Agregar hasta la mitad agua destilada. La solución se tornará violácea-rosada.


Agregar una punta de espátula de carbón activado y agitar fuertemente hasta decoloración.


Describir el resultado obtenido.

4) Separación de yodo disuelto en agua por extracción


Colocar una muestra de 30 ml de una mezcla homogénea de yodo en agua en una ampolla de decantación.


Añadir 15 ml de tetracloruro de carbono. (Operando bajo campana, el CCl4 es muy tóxico).


Tapar la ampolla y agitar bien la mezcla.


La agitación hará que aumente la presión en la ampolla, alivie la presión con la llave respectiva.


Cerrar la llave y coloque el embudo en un anillo de hierro montado en un soporte.


Dejar que los dos líquidos inmiscibles se separen en dos capas (El CCl4 es más denso y se separa en el fondo).


Retirar el tapón del embudo y abrir la llave para dejar caer la capa inferior.


Cerrar la llave pare que el agua no fluya.


Repita todas las operaciones anteriormente descriptas realizando una segunda extracción de la fase acuosa.


Secar el extracto orgánico con S04Na2, filtrar con embudo y algodón, y ayudados por los docentes evaporar el extracto de CCl4.

5) Separación de una mezcla de cloruro de sodio e yodo por sublimación


Colocar 5 gramos de una mezcla de yodo y cloruro de sodio en un vaso de precipitados de 100 ml.


Tapar con un vidrio de reloj.


Poner un trozo de hielo sobre el vidrio de reloj para mantenerlo frío, calentar el vaso con mucha precaución en un sistema de calentamiento (mechero, trípode, tela metálica) o sobre una platina de calentamiento.


Al completar la sublimación, retire el vidrio de reloj y recolecte los cristales purificados en otro vidrio de reloj limpio.


Determinar el rendimiento de la purificación.

6) Separación de una mezcla de sulfato de cobre y arena por disolución, filtración y evaporación


Pesar 5 gramos del sistema en un vaso de precipitados de 250 ml.


Agregar algunos ml de agua.


Calentar suavemente y agitar con la varilla hasta la disolución del sulfato cúprico.


Retirar el mechero y dejar sedimentar el sólido insoluble.


Filtrar


Evaporar la solución de de sulfato cúprico filtrado hasta que se produzca la vaporización de las tres cuartas partes de la misma.


Por enfriamiento con hielo aparecerán cristales de sulfato cúprico.

7) Purificación de una muestra de agua

Se proporcionará una mezcla de 25 ml de agua con impurezas, proceder a su purificación utilizando alguna de las distintas técnicas ya vistas: decantación filtración, coagulación, centrifugación, adsorción física, etc.

Preguntas

1) ¿Qué es un sistema homogéneo?

2) ¿Qué es un sistema heterogéneo?

3) Describir los procesos de separación de fases, vistos en el laboratorio. 

4) Esquematizar todos los equipos empleados en la separación.

5) Construir el diagrama de flujo utilizado en el ítem 7.
6) Esquematice todos los equipos utilizados durante la práctica.
Problema tipo parcial: 
Dadas las siguientes mezclas: sal y arena; jugo de naranja exprimido; yodo en agua; yodo y arena;  cafeína disuelta en agua.
a)
Decir si son homogéneas o heterogéneas.

b)
Proponer un método de separación para cada una. 
c)    Explicar su fundamento y cómo procedería en el laboratorio para realizarlo.

TRABAJO PRÁCTICO Nº 7: DETERMINACIÓN DE MAGNITUDES FÍSICAS
INTRODUCCIÓN

Las propiedades físicas de las sustancias, por ejemplo puntos de ebullición y fusión, densidad, fórmula molecular, peso molecular, solubilidad, rotación óptica, índice de refracción y propiedades espectrales, suministran una información de gran utilidad, en la determinación de la estructura e identificación de un compuesto desconocido. Además las propiedades físicas de los productos dependen de la pureza de la muestra.

A continuación se describirán las distintas propiedades físicas, así también como determinarlas.

Punto de fusión 

El punto de fusión y recíprocamente, el punto de congelación de un líquido, se puede definir como la temperatura a la cual las fases sólidas y líquidas están en equilibrio, a una presión dada. Si bien teóricamente existe una temperatura única para el punto de fusión de un sólido, en las determinaciones experimentales raramente se observa este hecho a causa de los métodos experimentalmente empleados.

Por lo general se sitúan cantidades muy pequeñas de muestras de sólidos en un tubo capilar dentro de un baño de aceite, o entre dos placas de vidrio en un compartimiento caliente, cuya temperatura se incrementa continuamente en 1 o 2º C por minuto. Puesto que se requiere una cantidad finita de tiempo para que ocurra la fusión completa durante éste proceso avanzaremos un cierto intervalo de temperaturas, por lo tanto será necesario asignar un intervalo de temperaturas para el punto de fusión de cualquier sustancia. En los libros de constantes generales, y en tablas de puntos de fusión se encuentra una única temperatura, normalmente un promedio de varios datos conocidos. No obstante cuando se da el dato del punto de fusión de una sustancia debe darse con el intervalo de fusión es decir la temperatura a la que comienza a fundir y la temperatura a la que termina de fundir.

Tanto la temperatura como el rango de fusión reflejan la pureza de la muestra, la sustancia cuanto más impura está mayor es su rango de fusión y menor su temperatura de fusión respecto a los datos de la literatura.

Durante un proceso de purificación de un producto sólido, el punto de fusión debe aumentar y su rango disminuir, en tanto que se van eliminando las impurezas en las sucesivas etapas de purificación.

Pueden utilizarse varios métodos para determinar puntos de fusión. Uno de los más comúnmente usados es el del tubo capilar. Una pequeña cantidad de una muestra finamente dividida se introduce dentro de un capilar delgado de vidrio, cerrado por un extremo. Se sitúa la muestra en el capilar hasta obtener una columna compacta (puede acelerarse el compactado golpeando el capilar sobre la mesada o bien dejar caer el capilar a través de un tubo de vidrio). Una vez que se ha introducido la muestra en el capilar, éste deberá cerrarse a vacío. El capilar se ata al termómetro con la ayuda de una pequeña arandela de goma obtenida cortando un tubo de goma de un diámetro de 6 mm, y el termómetro y la muestra se colocan en un baño calefactor. Para temperaturas hasta 250ºC puede usarse un baño de aceite mineral. Existen diferentes tipos de baño como por ejemplo tubos de Thiele, dobles baños, etc. La velocidad de calentamiento de la muestra debe ser muy lenta aproximadamente  1-2ºC por minuto en las proximidades del punto de fusión. Se pueden emplear velocidades de calentamiento mayores, para elevar la temperatura del baño calefactor hasta 10-15ºC.

También existen otros dispositivos para la determinación del punto de fusión. El Fisher Johns es uno de los típicos aparatos con platinas calefactoras, donde una pequeña porción de la muestra se coloca entre dos láminas de vidrio del tipo cubreobjeto las cuales se sitúan en una depresión de un bloque de aluminio calentado eléctricamente. La velocidad de calentamiento se regula con un reóstato y la muestra se observa con la ayuda de una lupa.

Punto de fusión mezcla

Como hemos descrito, el punto de fusión desciende considerablemente con las impurezas, esto nos puede ayudar, bajo ciertas condiciones a determinar la identidad de un compuesto desconocido. 

El punto de fusión de una mezcla del producto desconocido con un producto conocido que tenga la misma estructura que el problema, no mostrará ningún descenso en el punto de fusión, mientras que las mezclas de muestras desconocidas con muestras conocidas de diferente estructura mostrarán descensos en el punto de fusión de la mezcla.

Las mezclas se preparan tomando cantidades aproximadamente iguales de producto desconocido y producto de referencia y se mezclan íntimamente, pulverizando la muestra si es necesario se determina entonces en punto de fusión.

Puntos de congelación

Los puntos de congelación de los líquidos pueden emplearse con los fines de identificación, sin embargo, es mucho más difícil su determinación y los datos que se encuentran en la literatura, mucho más limitados que los disponibles para puntos de fusión y de ebullición, además la cantidad de
requerida para la determinación de un punto de congelación es mucho mayor que la que se requiere para la determinación del punto de fusión. 

Se colocan en un tubo de ensayo unos ml de la muestra y se enfrían por inmersión en un baño frío (la temperatura del baño no debe estar muy por debajo del punto de fusión para evitar sobreenfriamiento), la muestra se agita continuamente, anotándose periódicamente la temperatura alcanzada. La curva de enfriamiento pasa por un mínimo (subenfriamiento), y tiende a una temperatura constante que es el punto de congelación. Este fenómeno se utiliza para pesos moleculares por métodos crioscópicos.

Puntos de ebullición

El punto de ebullición de una muestra se determina normalmente durante el proceso de purificación de líquidos por destilación. Surgen dificultades cuando se compara un punto de ebullición determinado a una presión exterior diferente de la que se empleó en la determinación del valor citado en la literatura.

Cuando se dispone de cantidad de muestra insuficiente para la destilación se recurre a técnicas de microanálisis. Estas técnicas suelen involucrar 0,3 – 0,4 mI de líquido en un tubo de ensayo dentro del cual se encuentra suspendido el termómetro, la mezcla se calienta suavemente hasta obtener el reflujo y la temperatura de esos vapores es el punto de ebullición de la muestra. 

Medidas de densidad

La determinación de la densidad de una sustancia suministra una valiosa información para la identificación de compuestos, que no son fácilmente convertibles en derivados, la densidad puede también usarse para cálculos de la refracción molar, los cuales pueden ser útiles para la elucidación de estructuras.

Las densidades se determinan corrientemente por una comparación directa de los pesos de volúmenes iguales de muestra y agua a una temperatura dada, T, y haciendo las correcciones a la densidad del agua a 4º C, como se muestra en la ecuación:

DT = (peso de muestra / peso de H2O a T) x DH2O a T

Las densidades se determinan con unos recipientes llamados picnómetros de capacidades variables entre 1 y 25 ml, aunque para pequeñas muestras puede fabricarse con capilares. Las medidas de densidad deben efectuarse usando la mayor cantidad de muestra del orden 0,2 a 0,6 ml y los procedentes de tubos capilares 0,02 a 0,05 ml.

GUIA DE ACTIVIDADES

CONTENIDOS

· Determinación de constantes físicas

· Punto de fusión

· Punto de ebullición

· Densidad

· Determinación de pesos moleculares

ACTIVIDADES A REALIZAR POR LOS ALUMNOS

1) Determinación del punto de fusión de una sustancia por el método del capilar.

2) Determinación del punto de fusión de una sustancia por el método de Fischer-Johns

3) Determinación del punto de ebullición de una sustancia

4) Determinación de la densidad de un líquido

5) Determinación del peso molecular de un líquido (Método de Dumas)

PARTE EXPERIMENTAL

1) Determinación del punto de fusión de una sustancia por el método del capilar.

· Cerrar uno de los extremos del capilar a la llama.

· Colocar sobre un vidrio de reloj una pequeña cantidad de material al que se le va a determinar el Pf. y molerlo con la ayuda de una espátula.

· Introducir los cristales en el capilar por compresión.

· Hacer descender los cristales hasta el extremo cerrado del capilar.

· Cerrar a la llama oxidante el extremo abierto del capilar.

· Adosar el capilar al termómetro con una gomita.

· Colocar el capilar en el aparato de punto de fusión.

· Comenzar con el calentamiento con llama pequeña, a una velocidad no mayor de 5 grados por
minuto.

· Construir una tabla con los valores de temperatura del baño en función del tiempo transcurrido desde el comienzo del calentamiento.

· Observar la muestra contenida en el capilar, anotando cualquier cambio observado.

· Anotar las siguientes temperaturas: 

· temperatura de ablandamiento a la cual la columna del sólido se contrae

· temperatura a la que aparece la primera gota de líquido 

· temperatura correspondiente a la desaparición de la última partícula de sólido

El rango comprendido entre estas dos últimas temperaturas se toma como Pf de la sustancia.

2) Determinación del punto de fusión de una sustancia por el método de Fischer-Johns

· Siguiendo las indicaciones de los docentes determinar el P.f. de la muestra anterior utilizando dicho equipo

· Dibujarlo y describir brevemente su funcionamiento.

· Comparar el resultado obtenido con la medición realizada en 1

3) Determinación del punto de ebullición de una sustancia

· El más conocido es el método de Sibolowoff.

· Consiste en un tubo capilar cerrado en un extremo que se sumerge invertido en otro tubo angosto que contiene 0,5 a 1 m del líquido del que se desea determinar su Pe.

· Ambos tubos se sujetan al bulbo del termómetro y se sumergen en un baño de aceite constituido por un vaso de precipitados.

· Al calentar el baño, comenzará una lenta emisión de burbujas de aire desde el pequeño capilar hacia el exterior. Cuando se alcance el punto de ebullición el flujo de burbujas será continuo.

· El Pe más preciso se leerá, cuando la última burbuja que aparezca tienda a succionarse nuevamente hacia el interior del pequeño capilar, pues será justo en el que las presiones dentro y fuera del capilar se igualen.

4) Determinación de la densidad de un líquido

· Llenar un vaso de precipitados limpio y seco de 250 ml hasta la mitad con el líquido cuya densidad se va a medir.

· Cubrir el vaso con un vidrio de reloj y pesar el vaso con el líquido y el vidrio.

· Enjuagar una probeta limpia y seca con 2 - 3 ml de líquido que se está midiendo.

· Repetir esta operación dos o tres veces descartando los enjuagues.

· Pasar a la probeta 30 - 40 ml del líquido de densidad desconocida, teniendo cuidado que no se produzcan salpicaduras. Poner la tapa del vidrio de reloj.

· Medir el volumen del líquido en la probeta, siempre leyendo en la parte inferior de menisco.

· Calcular la densidad del líquido.

· Repetir las mediciones dos veces más usando diferentes volúmenes del mismo líquido. El promedio de las mediciones es el valor más confiable de la densidad.

· Comparar la densidad medida con el valor publicado en la literatura.

Preguntas

1) ¿El capilar debe estar necesariamente cerrado por los dos extremos al determinar el punto de fusión? Justificar.

2) ¿Qué efecto producen las impurezas solubles en el valor del P.f.?

3) ¿Qué efecto producen las impurezas insolubles en el valor del P.f.?

4) Describa los equipos utilizados en el TP para determinar el punto de fusión.

5) ¿Con qué criterio se utiliza el método de P.f. mezcla?

6) ¿Qué ocurre con el punto de ebullición y el punto de fusión de una sustancia al variar la presión exterior?

7) ¿Por qué se mide un rango de temperaturas de fusión?

8) Describa métodos para la determinación de pesos moleculares.

9) ¿Cómo podría determinarse la densidad de un sólido, como por ejemplo una moneda? Mencione dos métodos. 

10) ¿Cómo se utiliza el punto de fusión de una sustancia como criterio de pureza?

11) ¿Cómo se utiliza el punto de fusión de una sustancia como criterio de identidad?
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