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Objet.ivos de la tesis

Validar integralmente la metodologia de trabajo experimental para un Laboratorio

de Termodinamica cn la FES-C.

Proponer y validar practicas a microescala para un Laboratorio de Termodinamica

en la FES-C.

Proponer un Manual de Practicas Vilidas para un Laboratorio de Termodinamica en

la FES-C que incluya practicas a microescala.



Introduccién

El trabajo en un Laboratorio de Termodinamica contribuye a desarrollar en el
alumno habilidades experimentales que le ayuden a estudiar las propiedades
termodindmicas de la materia, en particular de sustancias puras o sistemas reactivos en
equilibrio [1] que més tarde aplicard en su trabajo profesional. Tradicionalmente en la
Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan (FES-C) las practicas de un laboratorio de
Temodinamica son parte del curso de Laboratorio de Fisicoquimica IV, en la carrera de
Quimica, y de los Laboratorios de Enseiianza Multidisciplinaria 1 y [l (LEM-I y II), en la
carrera de Ingenieria Quimica. Esto nos permite tomar el Manual de Practicas ya existente
para estos laboratorios, validarlas, modificarlas y en su caso proponer aquellas para el

trabajo a microescala con el fin de cumplir el objetivo de la Tesis.

En los cursos hasta ahora existentes, las tres primeras practicas comprenden el
estudio de propiedades macroscopicas faciles de medir de sustancias puras. Esta etapa
ayuda a que los estudiantes desarrollen destrezas en el manejo de instrumental simple
(picnémetros, viscosimetros, refractdmetros, etc.) Més tarde, en la segunda parte del curso,
se aprovechan estas habilidades para estudiar las propiedades termodinamicas de sistemas
complejos (soluciones y mezclas reactivas) en equilibrio [2]. Estas practicas se han venido
realizando en los Laboratorios de Fisicoquimica practicamente desde la fundacion de la
FES-C. A lo largo del tiempo se han identificado obstaculos metodoldgicos que tienen
impacto en el aprovechamiento del tiempo, de los recursos materiales y del aprendizaje por
parte de los estudiantes. Aunque se debe sefialar que no se cuenta con ninguna evaluacién
objetiva de dicho impacto, estos cursos no cuentan con buena popularidad entre los
estudiantes, quienes en general tienen una idea negativa de las practicas. Creemos que se

tiene que actuar de forma metodoldgica para cambiar esta idea.

Parte del trabajo en el mejoramiento de la ensefianza experimental se ha
caracterizado por actualizaciones del Manual de Practicas que se emplea en el laboratorio
[2, 3, 4]. Como resultado, en este momento se cuenta con un manual relativamente facil de
seguir, con referencias bibliograficas actualizadas y con un formato casi uniforme para
todas las practicas. No obstante algunas deficiencias son evidentes y merece una revision

cuidadosa de ortografia y redaccion.



Con la experiencia ganada durante varios cursos por diferentes maestros de la
Seccién de Fisicoquimica, el procedimiento marcado por el manual frecuentemente se
ajusta al tiempo de trabajo en el laboratorio o al tipo de material disponible. Por ejemplo,
algunas veces se divide el trabajo experimental entre los grupos de trabajo y otras veces
realizando la prictica en dos sesiones experimentales. Como se menciond, estas
adecuaciones dependen mucho de la experiencia del maestro, lo cual podria suponer un

riesgo en el éxito de la sesion experimental en caso del maestros con menos experiencia.

Las actualizaciones y adecuaciones in-situ de los Manuales de Practicas son un buen
principio para mejorar la docencia experimental. Sin embargo, deberian de estar

acompaiadas por una evaluacion mas sistematica y exhaustiva del trabajo en el laboratorio.

Otra parte del mejoramiento de la ensefianza experimental se ha enfocado al
desarrollo de hojas de calculo. Con el fin de evitar operaciones repetitivas en la elaboracion
de los informes de trabajo y centrar la atencion del estudiante e¢n la comprension de
conceptos, se ha desarrollado un trabajo de recopilacion para poner al alcance del
estudiante informacion relativa a la préctica [5, 6, 7, 8] y trabajo de computo para auxiliar a
los estudiantes en la elaboracion de su reporte [9, 10]. Respecto al Gltimo punto, se han
elaborado un conjunto de hojas de calculo empleando el programa de computo Microsoft
Excel [11]. No obstante, hasta el momento estos programas de computo no se estin
utilizando de manera uniforme ni se ha probado su desempefio en condiciones reales de
trabajo aunque bajo ¢l supuesto de estar bien programadas y tener una presentacion
amigable para los estudiantes deberia ser suficiente para ser utilizadas, puesto que los

alumnos estan familiarizados con el uso de Excel.

Finalmente, recientemente se ha reconocido que algunas de las practicas que se
desarrollan a lo largo del curso podrian sustituirse por practicas que se realicen a
microescala con el consiguiente ahorro de recursos. Por ello, es deseable que se evalué la
posibilidad de cambiar la metodologia tradicional de trabajo por una nueva que incluya la

realizacion de experimentos a microescala,



De lo anterior se desprende la necesidad de una primera evaluacion metodolégica
integral del trabajo en el laboratorio de fisicoquimica, en particular de las practicas de un

curso de termodinamica.

Materiales y métodos
Los materiales que se emplearan en el desarrollo de esta Tesis comprenden el
instrumental de Laboratorio de Fisicoquimica y los equipos empleados en el curso

experimental de Fisicoquimica V. Se evaluaran las siguientes ocho précticas:

1) indice de refraccion

2) Densidad

3) Viscosidad

4) Calorimetria

5) Volimenes molares parciales

6) Equilibrio liquido-liquido ternario

7) Equilibrio heterogéneo de reacciones idnicas

8) Presion de vapor y entalpia de vaporizacién del agua

Para realizar la evaluacion metodolégica del trabajo experimental seleccionamos un
conjunto de puntos que se consideran importantes por a) posible impacto en el aprendizaje
de los estudiantes, b) la dindmica de trabajo durante la sesion experimental y c) los recursos
con los que cuenta el laboratorio. Dichos puntos discutidos con mas detalle se dan
enseguida. Desde luego que la seleccion de estos puntos podria parecer algo arbitraria
aunque son resultado de una discusion cuidadosa entre los participantes en el desarrollo de

esta tesis y reflejan la experiencia de trabajo del asesor y co-asesor del trabajo.

1) Presentacion al estudiante

Se espera que el estudiante genere su primera impresion del Laboratorio a partir de
lo que se le presenta en el manual, por ello es muy importante que tenga en sus manos un
texto elaborado con cuidado. Para esto, habrd que revisar cuidadosamente el formato de

cada practica y modificarlo adecuadamente para evitar generar confusiones en el estudiante.



Esta revision debera incluir tanto la forma como el contenido.

2) Tiempo de realizacion de la prictica

Es importante considerar que la sesion experimental incluye una breve discusion de
la practica a realizar (basada en la investigacion previa), para después seguir con el
desarrollo experimental. Asi, los tiempos de realizacion de la prictica deben considerar esta
discusion. Al evaluar este punto, buscamos ajustar al tiempo de una sesion de laboratorio, 0
en caso necesario, proponer la division de actividades entre los distintos grupos de trabajo

de tal forma que el tiempo no exceda la sesion experimental.

3) Material

Una fuente de frustracion, y pérdida de interés, entre los estudiantes es trabajar con
equipos en mal estado o equipo inadecuado. Por ello, en nuestra evaluacion vamos a
investigar si existe material de vidrio y equipo suficiente en condiciones adecuadas para
que un grupo de cuatro estudiantes trabaje simultineamente. De no ser asi, se harian

sugerencias para remediar estas deficiencias.

4) Reactivos

Es importante para planear las actividades del laboratorio, saber la cantidad de
reactivos utilizada por cada grupo en cada practica. Ademas, con el fin de ahorrar tiempo
de la sesion experimental, habrd que determinar cuales soluciones son factibles de
prepararse antes de la sesion experimental. De la misma forma, en caso de que en la
prictica se utilicen sustancias comerciales se deberia sugerir cuales para limitar el tipo de
resultados experimentales a obtener y que sean adecuadas con el material y los equipos del
laboratorio. Por Gltimo, de ser posible, habria que proponer alternativas para desarrollar la

misma practica con diferentes reactivos.

5) Reproducibilidad y confiabilidad de los resultados
Uno de los puntos mas importantes a evaluar es el de reproducibilidad y
confiabilidad de los resultados experimentales. Es claro que distintos equipos de estudiantes

manejaran material ¢ instrumentos similares y trabajaran bajo las mismas condiciones en el



laboratorio, de ahi que esperariamos que obtengan resultados similares en sus mediciones,
es decir, esperariamos que las practicas sean reproducibles. Por otro lado, los estudiantes
estan buscando valores de propiedades termodinamicas que en general se encuentran
reportadas en la literatura, asi que queremos evaluar hasta que punto los resultados
obtenidos en el laboratorio son confiables. En su caso, también quisiéramos averiguar que
cuidados se deben tener en el trabajo experimental para no comprometer ni la
reproducibilidad ni la confiabilidad de los resultados. Adicionalmente, como se ha marcado
en los objetivos, modificaremos algunas practicas para que se realicen a microescala y por
ello el conjunto de resultados obtenidos al realizar la practica de manera tradicional servira

como guia para la validacion de la misma practica a microescala,

6) Hojas de cilculo
Como se explico anteriormente, existen hojas de calculo para apoyar la claboracion
del informe experimental. Creemos que es muy conveniente que se evallen y se propongan,

si se encuentra necesario, modificaciones que las hagan de uso general en el Laboratorio.

7) Costos

No podriamos tener una evaluacion sin incluir los costos de realizar la practica.
Estos costos nos ayudaran a decidir sobre uno u otro reactivo en caso de tener mas de una
opcion de realizacion de la practica, por ejemplo. Ademas nos daran una estimacion directa

del ahorro logrado al migrar una practica a microescala.

8) Migracién a microescala
En los casos que se considere factible se propondra y se evaluaran los siete puntos

anteriores para la misma préctica a escala micro.

Con el fin de evaluar los ocho puntos discutidos anteriormente, seguiremos la
siguiente metodologia:
1) Planeacion de la sesion experimental de acuerdo al manual tradicional y a micro

escala



2)

3)

4)
6)

7)
8)
9)

Desarrollo de la prictica de la manera tradicional y desarrollo de la misma
practica a microescala cuando sea posible

Identificacion de problemas durante el desarrollo de la prictica en ambas
metodologias

Propuesta de solucion de los problemas identificados

Repeticion de la préictica para obtener un conjunto reproducible de resultados
experimentales

Empleo de hojas de calculo para la desarrollar aquellos puntos donde se utilicen
Identificacion de problemas con la hoja de calculo y propuestas para resolverlos

Recomendaciones metodoldgicas para cada una de las practicas evaluadas



Capitulo 1
Evaluacién Metodolégica de la Practica 0

Introduccion
La creacién de esta nueva préctica se debe a dos factores importantes que se
consideraron a medida que se trabajé en el laboratorio. El primero, es que al iniciar el curso
se plantean practicas microescala donde es preciso emplear material adecuado, por lo que
se deben tener habilidades para su manejo. El segundo, es que se requiere cierto tiempo
para la construccion de algunos de estos materiales que no se podrian hacer cuanto se esta
realizando la practica donde se requieran, por lo que es conveniente que este material se
prepare con anterioridad. Esta practica fue creada pensado que el estudiante debe
familiarizarse con el material a microescala antes de iniciar su curso, ademas de que debe
tener habilidad en su manejo, para introducirlo de manera rapida en el trabajo a

microescala.

Presentacion al estudiante

Creamos una prictica a la que nombramos “Construccion de material a
microescala” y la incluimos en el manual de practicas como préctica 0. El profesor de
laboratorio podra realizar esta practica en su clase de presentacion con su grupo asignado.
El objetivo de esta practica es que el alumno construya micropicnémetros, microagitadores,
microburetas y goteros que empleara en las practicas a microescala. Por su puesto que no
solo debe aprender a construirlos, sino que es necesario que lo emplee con muestras de
agua y adquiera habilidad en el manejo del material, para que posteriormente lo use en las

précticas que asi lo requieran.

Tiempo de realizacion de la practica
El tiempo promedio de esta practica fue de 2 horas. Claro que debemos tomar en
cuenta que son equipos que en promedio estan integrados por 4 estudiantes y pueden
requerir de un menor tiempo en la construccion del material, pero pueden necesitar tiempo
para aprender su manejo de manera correcta. Esta practica deberia realizarse en la misma

sesion de presentacion de laboratorio.



Material
El material que proponemos como el mas adecuado se encuentra en el formato de
esta prictica al final del capitulo. El laboratorio cuenta con este material y puede
proporcionar a grupos con cuatro equipos o més. Ciertos materiales los traera el estudiante

como se puede ver en la lista de material.

Reactivos
Como en esta practica solo se pretende que el alumno aprenda a construir y manejar
el material para trabajo a microescala es conveniente que utilice agua para hacer las pruebas

de uso de lo que construyo.

Hoja de Cilculo
La practica pretende que el estudiante fabrique y se familiarice con el uso de material,

por ello no es necesario tener una hoja de calculo.

Formato final de la Prictica

A continuacion de este capitulo presentamos el formato de esta nueva practica.
Conclusiones

Presentamos una practica donde se construye material para el trabajo a microescala que
se desarrolla durante el curso. Debido a que el costo para el laboratorio se limitan a una

pipeta Pasteur por alumno esta es la practica mas barata del laboratorio.



CONSTRUCCION DE MATERIAL PARA MICROESCALA

Introduccidén

Esta es una practica sencilla y de poca duracion donde el alumno construye el material a

microescala por lo que se recomienda que se realice en la sesion de presentacion del curso. Durante

el curso se realizan algunas practicas a microescala, que tienen ventajas en cuanto a ecologia,

higiene, seguridad y econdmica. Aunque se requieren técnicas especiales, estas no son dificiles de

aplicar, claro que si es necesario tener un mayor habilidad en el manejo de sustancias quimicas

Objetivos

. Construir un micropicnémetro.
Construir microagitadores magnéticos.

1
2

3. Construir un gotero.
4. Construir una microbureta.
5

. Aprender a usar su material a microescala.

Material, Equipo y Sustancias

_Material Equipo
1 Pipeta Pasteur.
1 Mechero Bunsen.

1 sequeta para ampolletas.

1Clip.

1 Reglade 30 cm

1 Pipeta de 1 mL 1/100

1 Pipeta de 2 mL 1/100

1 jeringa con completa de 1 mL (con
aquja)

1 jeringa con completa de 10 mL (con
aguja)

1 Propipeta

Sustancias



Procedimiento Experimental

Construccién de un Micropicnometro

Sujetar la pipeta Pasteur de los puntos A y C, como lo indica la figura 1.

2. Calentar con el mechero el punto B, entre el punto B y C hay aproximadamente de 1 a 1.5 cm,
hasta el rojo vivo rotar la pipeta Pasteur y jalar como le indican la flechas en la figura 1.
Calentar el punto B, para sellarlo; como lo indica Ia figura 2.

4, Cortar con una lija metalica en el punto D (aproximadamente 0.5 cm del capilar original de la
pipeta Pasteur); como lo indica la figura 3.

5. Pesar su micropicnémetro seco y con agua. Llenar el micropicnémetro con una jeringa
desechable con aguja

4
g

o 4 4
. TR
/—-_'
U-'A P

B Cc

Figura 1

PR -

T

Figura 2

-

Figura 3

Construccion de un Microagitador Magnético

6. Desdoblar el clip y corte en los puntos a, b, ¢, d, e y f, con ayuda de la segueta; como lo indica
la figura 4.



7. Introducir las partes cortadas, una a una, dentro del filamento de la pipeta Pasteur, que sobro de
su micropicnémetro, calentar con el mechero para sellar una punta en g y después cortar la
punta h para sellarla; figura 5 y Figura 6. Con una pipeta Pasteur se pueden obtener de 3 a 4

microagitadores.
f
. e
=] L: ’ !
h [
Figura 4
(]
(= ]
h
Figwia 5

————a————a R
Figura 6
Construccion de un Gotero
8. Al construir el micropicnémetro sobrara la parte A que se ve en la figura 1.Cortar con la segueta,

el punto E como se indica para obtener un gotero; ver figura 7.

E

|_ F

Figwra7

Construccion de una Microbureta
1. Colocar una aguja de una jeringa de 1 mL o 5 mL en la pipeta que se usara como microbureta,
presionando la aguja para que entre. Recordar que las agujas de las jeringas tienen un tapén
protector, usar este para manipular la aguja e introducirla con mayor facilidad a la pipeta.



2. Colocar en el extremo superior una propipeta (jeringa con una manguera de plastico en la
punta).Ver la figura 8.
3. Tomar diferentes volimenes de agua, de preferencia pequefios vollimenes para practicar.

g— Propipeta

| ——Pipeta

Aguja de una
jeringa

Figura 8
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Capitulo 2

Evaluacion Metodologica de la Practica 1

Introduccion
Esta practica es la primera del conjunto de practicas disefiadas para que el
estudiante desarrolle habilidades para medir propiedades de sustancias puras y/o mezclas.
Posteriormente se utilizard lo aprendido para el estudio de propiedades termodindmicas

de sistemas mono y multicomponentes.

Presentacion al estudiante

En la evaluacion de la presentacion al estudiante se encontré que el cambio del
titulo de “indice de refraccion de sustancias puras y mezclas binarias. Fundamentos y
aplicaciones” es deseable por contener informacion de lo que se realizard durante el
experimento.

Los objetivos se redactaron nuevamente para contener lo relativo a refractividad
molar, ya que aunque antes se pedia como parte del cuestionario previo no se mencionaba
mas adelante. Ademis se incluyo el célculo de la polarizabilidad de las sustancias puras a
partir de la ecuacion de Clausius-Mosotti [12].

La investigacion previa contiene los puntos a discutir antes de iniciar la
experimentacion. Estos servirian para que el estudiante integre los conceptos con su
trabajo de laboratorio y éste con la aplicacion del indice de refraccion en la industria.
Aunque las sustancias utilizadas en esta practica no representan riesgo extremo para la
salud, es importante que los estudiantes conozcan las reglas de seguridad para su manejo,

asi que se incluyd este punto en la Investigacion previa.

Tiempo de realizacion de la practica
El tiempo promedio de realizacion de la practica fue de 3 horas. Consideramos
que este tiempo es suficiente para que tanto equipos con mas de 3 integrantes o equipos
pequefios puedan terminar el trabajo de la practica; por supuesto que el tiempo que utilice
un cierto equipo depende, primero, de su pericia para la preparacion de sus muestras v,

segundo, de que comprenda como manejar de manera adecuada el refractometro de Abbe.
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Uno de los objetivos de la prictica es el desarrollo de habilidades por parte del
alumno, por supuesto el tiempo de laboratorio esta limitado a 3 horas, por lo que
sugerimos que siempre y cuando el grupo sea pequefio s¢ trabaje en equipos de 2
integrantes, esto con la finalidad de que ambos estudiantes tengan la posibilidad de usar
el refractometro de Abbe. En caso contrario, con equipos grandes, las actividades se
pueden dividir entre los integrantes para cumplir los objetivos que se plantean en la

practica.

Material
El material que actualmente se utiliza deberia ser sustituido por el que se presenta
en el formato final de la practica. Esta sugerencia esta basada en la experiencia adquirida
al evaluar la practica. No obstante, es claro que se pueden dar variaciones en el uso del
material de vidrio y que la limitante mas importante es su disponibilidad. La lista se
presenta por equipo; pero en caso de tener cuatro equipos trabajando no habria para todos
los equipos; se recomienda poner atencion en este punto. Sugerimos que la preparacion
de sacarosa se efectiie por grupo, pues a cada equipo se le proporciona solo un matraz
aforado para preparar su curva patron, lo que provoca errores en ¢l momento de las
diluciones sucesivas por la viscosidad de la solucién original, como se mostrara mas
adelante.
Reactivos
Respecto a los reactivos que se utilizan en esta préctica, cada equipo necesitara de 5
a 10 mL de acetona (para limpieza del refractometro), 1 mL de metanol, | mL de acetona,
un sistema formado por 25 mL del compuesto A y 25 mL del compuesto B y 25 g de
sacarosa. Recomendamos que se prepare la mezcla binaria agua/acetona; esta Tesis aporta
un conjunto de resultados experimentales reproducibles para este sistema y podria ser una
guia para evaluar el desarrollo de la practica. Aunque como veremos mas adelante, la
utilizacion de la Hoja de Calculo da una altemativa de evaluacion de la practica in situ.. Los
sistemas que proponemos se eligieron de acuerdo a la miscibilidad, los posibles riesgos a la

salud y el costo de sus componentes, se presentan en orden alfabético en Tabla Al.1.



Componente A Componente B

Acetona N Metanol
Agua Acetona
Agua Metanol

Tabla Al.l: Sistemas que se recomienda utilizar en esta prﬁc}icn

Confiabilidad y Reproducibilidad de los resultados
Para constatar la confiabilidad de nuestros resultados, contrastamos nuestras
mediciones. para las sustancias puras con los valores reportados. Por otro lado, para
confirmar la reproducibilidad de las mediciones se realizaron tres ensayos de la practica.
A continuacion presentamos los resultados en tres partes que es como sugerimos al

estudiante presente su informe. '

1) Sustancias puras

La Tabla A1.2 presenta los resultados de las mediciones del indice de refraccion
(n) para los compuestos puros en los tres ensayos, el promedio sobre éstos y los valores
reportados. Consideramos que un andlisis estadistico mas alld de los promedios no es
justificable por el tamaiio de la poblacién (tres), y desde luego no realizamos un niimero
mayor de experimentos por la cantidad de reactivos gastados y por la consistencia de los
resultados observada en las tres pruebas. Como se puede observar en la Tabla A 1.2, los
resultados son reproducibles hasta la segunda cifra significativa, lo cual es aceptable
dentro de los propositos de la practica, aunque bien podrian sefialar la necesidad de
calibrar los refractémetros del laboratorio pues estos instrumentos en general deben dar

lecturas precisas hasta la tercera o cuarta cifra significativa.

1n,ensayol  n,ensayo2 ), ensayod 1, promedio 1, reportado|13]
Acetona 1.3560 1.3550 1.3560 1.3557 1.3590
Agua 1.3290 1.3290 1.3290 1.3290 1.3330

Tabla A1.2: ndice de refraccién experimental para los componentes puros, T = 20 °C.



A partir de los indices de refraccion promedio para los compuestos puros y de los
valores reportados para su densidad se puede calcular el valor de la Refraccion

Especifica, (Rs, cm’/g) de la sustancia utilizando la ecuacién de Lorentz-Lorentz:
Rs =[(n*1)/(n*+2))(1/p) Al

En la cual n es el indice de refraccion y p es la densidad a la temperatura de 1. De

igual modo para calcular la Refraccion Molar (Ry, cm’/mol) usamos:
Rw =[(n™1)/(n*+2)MV/p Al2

Donde M es el peso molecular (58.08 y 18.02 g/mol, para acctona y agua
respectivamente). Finalmente, para el célculo de la Polarizacion (o, cm’) de la molécula

se utiliza la ecuacion de Clausius-Mosotti:
o = (3/4n)(Rm/No) Al3

En donde N, es el nimero Avogadro (6.0229 x 10” mol™) [13]. La tabla A1.3
presenta los resultados obtenidos y los valores reportados para estas propiedades.

Experimentales Calculado a partir de 1) reportado|13|
Rg Ry ax 107 Rs Rm ax 10
Acetona 0.2783 16.1634 6.4073 0.2805 16.2900 6.4578
Agua 0.2041 3.6761 1.4573 0.2065 3.7204 1.4749

Tabla A1.3: Refraccién Especifica (Rg, cm’/g), Refraccion Molar (Ry, cm’/mol) y Polarizacién
(t, cm®) para los componentes puros, T =20 °C.

Es alentador observar como se obtienen resultados que comparan bastante bien
con los reportados. Las diferencias deben ser atribuidas al error que se acarrea en los
valores del indice de refraccion. Cabe notar que el conjunto de ecuaciones utilizado es
adecuado para sustancias no polares, en tanto que agua y acetona son polares. Sin

embargo, como los valores son notablemente cercanos a los reportados no consideramos
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mayores aproximaciones (considerar la constante dieléctrica de las sustancias, por

ejemplo) para estos célculos.

2) Mezclas binarias

Para las mezclas binarias agua/acetona, la Tabla Al.4 presenta el indice de
refraccion experimental de los componentes puros y de las mezclas binarias en los tres
ensayos, también se reporta el valor promedio sobre los ensayos.

Los tres ensayos se efectuaron el mismo dia y la temperatura fue de 20°C, en el
trabajo normal de un grupo se debe registrar la temperatura de trabajo por el efecto que
ésta tiene sobre la densidad. Como ya se comparé antes, los valores promedio de las
mediciones para los liquidos puros corresponden bastante bien con los reportados en la

literatura a la misma temperatura.

n,ensayol 1, ensayo2 1, ensayo3 1, promedio

Acetona 1.3560 1.3550 1.3560 1.3557
a 1.3590 1.3590 1.3600 1.3593

b 1.3600 1.3610 1.3610 1.3607
c 1.3600 1.3600 1.3610 1.3603
d 1.3580 1.3580 1.3580 1.3580

e 1.3540 1.3540 1.3550 1.3543

f 1.3490 1.3450 1.3490 1.3490

g 1.3450 1.3440 1.3440 1.3443
h 1.3390 1.3400 1.3400 1.3397

i 1.3340 1.3340 1.3340 1.3340
Agua 1.3290 1.3290 1.3290 1.3290

Tabla Al.4: Indice de refraccion experimental para el sistema
acetona/agua, T= 20 °C,

Para conocer la composicién de las mezclas consultar el formato de la
préctica que se encuentra al final de este capitulo.

La constancia de las lecturas, demuestra la reproducibilidad de los resultados; vale
la pena notar que la curva patron obtenida no muestra una relacion lineal entre las

variables, como podrian esperar algunos estudiantes.



3) Soluciones de azicar (sacarosa)

Una de las aplicaciones importantes del indice de refraccion en la industria, es la
determinacion del contenido de azicar de diversas soluciones. En esta prictica,
aprovechamos la capacidad del refractémetro de Abbe pafa dar lecturas directas del
indice de refraccion y de los grados Brix de la solucion,

Como sabemos, la escala Brix relaciona la densidad de un suero con el porcentaje
de azicar en una solucion de igual densidad. Es importante sefialar que los grados Brix
no expresan el verdadero porcentaje de azicar en una solucion que ademas de azicar
pueda contener otros solidos disueltos que también modifican el indice de refraccion. Por
ello la escala Brix es recomendable para sueros tipo Maple, en el cual 98% de sélidos
disueltos es azicar y para propdsitos précticos el valor en grados Brix es el porcentaje de
azhcar.

Presentamos en la Tabla A1.5 las lecturas del indice de refraccién (n) para las
soluciones de sacarosa en funcion del porcentaje peso/volumen (% W/V), y el promedio

sobre los tres ensayos de la practica.

% W/V  n,emnsayol m,ensayo2 T, ensayo3 1, promedio

50 1.4020 1.4025 1.4015 1.4020 .
40 1.3875 1.3875 1.3905 1.3885
30 1.3765 1.3755 1.3775 1.3765
20 1.3655 1.3590 1.3615 1.3620
10 1.3455 1.3470 1.3455 1.3460
5 1.3375 1.3365 1.3380 1.3373

Tabla ALS5: Indice de refraccion experimental a para soluciones de
sacarosa en agua, T=20°C

La Tabla A 1.6 presenta las lecturas y el valor promedio pero ahora en la escala de
grados Brix. Como se observa, los porcentajes preparados (primera columna) difieren de
los leidos con el refractémetro (véase la columna de los promedios, por ejemplo). Pudiera
ser que estas desviaciones se debieran a que la sacarosa usada se encontraba hidratada o a
pérdidas de muestra en el proceso de preparacion de las soluciones por diluciones
sucesivas. Como se apunt6 antes, la solucion inicial es bastante viscosa y dificil de

trabajar. La columna de % Error relativo (calculado a partir de los promedios) en la
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misma tabla muestra que el error no es sistematico, como se esperaria si la hidratacion del

reactivo fuera homogénea.

Yo WIV ensayol ensayo2  ensayo3 Promedio % Error rel
50 41.0 41.5 41.0 41.17 17.7
40 335 33.5 350 34.00 15.0
30 275 27.0 28.0 27.50 8.3
20 21.0 17.0 18.5 18.83 5.85
10 8.5 9.5 8.5 8.83 1.7
5 3.0 2.5 3.5 3.0 10.0

Tabla Al.6: Grados Brix para soluciones de sacarosa en agua, T =20 "C

Asi, decidimos prepararan las soluciones sin realizar diluciones sucesivas. La
Tabla A1.7 muestra los resultados asi obtenidos. Podemos notar que aunque el error sigue
presente es claramente menor, aunque ciertamente parece no ser sistematico, lo mas
probable es que la hidratacion del reactivo no sea homogénea. No obstante, es
recomendable que las soluciones se preparen por grupo evitando el proceso de diluciones

sucesivas.

% WIV ensayo 1 ensayo2  Promedio % Error relativo
50 43.0 43.0 43.0 14.0
40 38.0 385 38.25 4.4
30 28.5 29.0 28.75 4.2
20 19.5 19.5 19.50 25
10 10.0 10.0 10.0 0.0
5 5.0 4.5 4.75 5.0

Tabla AL.7: Grados Brix para soluciones de sacarosa en agua, preparadas
tomando el reactivo directamente del frasco, T =20 °C.
Hoja de Cilculo
Utilizamos los valores promedio de los tres ensayos para evaluar el
funcionamiento de la hoja de célculo [14]. Hay que aclarar que el formato de la Hoja se

modificé un poco, para corresponder al desarrollo de la practica, dividiéndose en el
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estudio de las sustancias puras, el tratamiento de mezclas binarias y el estudio de las
soluciones de sacarosa.

Los promedios de los tres ensayos para csta practica, se analizaron con la hoja de
célculo y el resultado lo observamos en el Apéndice.

En general encontramos que esta hoja de calculo es facil de manejar. El codigo de
colores que emplea ayuda a ubicar donde se deben registrar las lecturas experimentales y
donde leer los resultados de los calculos. Lo que se encuentra en azul es llenado por el
alumno, los datos proporcionados por el programa (ca[cullados a partir de formulas) y los
resultados obtenidos se presentan en rojo.

Esta hoja calcula la refraccion especifica (Rs), la refraccion molar (Ry) y la
polarizacion («) de los componentes puros a partir de los datos de densidad y masa
molar.

Para las mezclas binarias, se calcula la fraccion mol de los componentes y se
utilizan para trazar una grafica de indice de refraccion vs fraccion mol de uno de los
componentes (acetona en este caso).

Finalmente para las soluciones de sacarosa, se muestran los puntos de indice de
refraccion contra porcentaje de sacarosa en la solucién. En esta misma grafica aparece en
linea continua el porcentaje de azicar leido en la escala del refractometro para cada
soluciéon. Como se ha explicado anteriormente, los puntos no caen sobre la linea
posiblemente por el error debido a la hidratacion del reactivo.

Cabe seifialar que el alumno no tiene acceso a las ecuaciones en la hoja de calculo,
por lo tanto no hay posibilidad de cambios accidentales que pudieran originar valores
erréneos. Desde luego no se desea ofrecer un programa tipo caja negra al estudiante, por
lo que se le pide que realice los calculos de fraccion mol para una de sus muestras y lo

verifique con la hoja.
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Costos
El costo estimado de la practica por equipo se presenta en la Tabla A1.8, para la

mezcla binaria acetona/agua y las soluciones de sacarosa.

Reactivo Cantidad Costo
Acetona 25 ml $ 6.62

Sacarosa 25 g $ 15.15
Costo total por equipo $ 21.77

Tabla A1.8: Costo de la prictica de indice de refraccion,
en pesos.

En la Tabla A1.9 se muestra, en orden alfabético, el costo de los sistemas
alternativos que podrian manejarse en esta misma practica. El costo de los reactivos es un
factor a considerar cuando se trabaje con una mezcla distinta a acetona/agua. No se
muestra el costo del agua destilada porque esta se destila en la Facultad, ni el costo de la

sacarosa que ¢s el mismo independientemente de la mezcla binaria,

Componente A mL  Costo Componente B mL  Costo Costo total
Acetona 25 $ 662  Metanol 25 $ 612§ 1275
Agua 25 Acetona 25 § 662 § 6.62
Agua 25 Metanol 25 % 6.2 . 8 6.12

Tabla A1.9 Costos por equipo de los sistemas alternativos para la practica de indice de refraccién.

Ahora, considerando que un grupo en general se divide en cuatro equipos, y que
estos equipos trabajen la misma mezcla binaria, el costo por grupo, incluyendo la
sacarosa, serd el que se presenta en la Tabla A1.10. Por supuesto que no todos los equipos
en un grupo tienen que trabajar con la misma mezcla binaria, asi el costo total de un

grupo dependera de la mezcla que se trabaje.
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Sistema Costo por equipo Costo por grupo

Acetona/Metanol $ 27.89 $ 111.58
Agua/Acetona $ 21.77 $ 87.09
Agua/Metanol $ 21.27 $ 85.08

Tabla AL10: Costo total para la practica de indice de
refraccion en términos de las distintas mezclas binarias.

Los precios son reales al tiempo de realizar este estudio. Los costos [15] se
estimaron el dia 29 de Agosto del 2003, con un tipo de cambio en 11.18 Pesos Mexicanos
= |USD. Solo se contienen costos por reactivos y no se consideran ni los costos de
equipo y material de laboratorio ni se estiman otras cantidades como las horas hombre
invertidas en la realizacion de la préctica o la posibilidad de datos erréneos que obliguen
a repetir ciertas partes de la practica con efecto en el costo. Ademas tampoco se cotiza la

acetona empelada para la limpieza del equipo, por ser proporcionada por el estudiante.

MIGRACION A MICROESCALA DE PRACTICA 1

Introduccion

Presentamos la primera prictica desarrollada a microescala. La propuesta de
trabajo a microescala busca que el alumno aprenda a trabajar con una cantidad menor de
reactivos y/o solventes, sin cambiar los objetivos de la practica y sin que los resultados
experimentales se vean afectados por estos cambios. Discutimos de nuevo algunos puntos
de la version a microescala de la practica, en especial estamos interesados en demostrar
que los resultados experimentales no se veran afectados.

Como se ha comentado en la introduccion de esta Tesis, el trabajo a microescala
obliga a un mayor cuidado en el manejo de muestras pues los errores relativos son

mayores al disminuir las cantidades de reactivo usadas en la experimentacion.

Presentacion al estudiante
La practica se presenta al estudiante en un formato coherente con todo el manual, y se
distingue del formato actual por las sugerencias de trabajo agregadas, que deberian

seguirse para garantizar la reproducibilidad de los resultados. Al trabajar con cantidades



tan pequefias de reactivos los riesgos a la salud casi desaparecen, pero recomendamos que
los estudiantes las entiendan su toxicidad y las reglas de seguridad incluyéndolo como

parte de su cuestionario previo.

Tiempo de realizacion de la practica
El tiempo promedio de realizacion de la practica fue de: 3 horas y 30 minutos. El
incremento se debe a que se debe tener mas cuidado al preparar las mezclas binarias pues

los voliimenes son mds pequeiios, y el error se incrementa si no se trabaja con precaucion.

Material
En esta propuesta a microesnala,.e[ material que se presenta es el mejor que
tenemos en el laboratorio hasta el momento. Al realizar la migracion a microescala se
encontraron limitaciones en la cantidad de material: no hay suficientes matraces
Erlenmeyer de 25 mL ni suficientes matraces aforados de 10 y 5 mL, imprescindibles
para la curva de sacarosa a microescala. Claro que el material se puede modificar para
reducir el tiempo de trabajo. Por ejemplo usar viales y gradillas adecuadas al tamafio de

los viales.

Reactivos

Respecto a los reactivos, solo cambia la cantidad empleada. Ahora cada equipo
necesitard entre 5 y 10 mL de acetona (para limpieza del refractometro), 1 mlL de
metanol, 1 mL de acetona, un sistema formado por 3.5 mL del compuesto A y 3.5 mL del
compuesto B y 5 g de sacarosa.

De nuevo, creemos que la mezcla binaria agua/acetona es el mas recomendable ya
que esta tesis aporta resultados reales reproducibles para este sistema. Proponemos que
las mezclas binarias opcionales sean las mismas que en la practica actual (ver Tabla
Al.l1). Las mismas recomendaciones que se han dado para la preparacién dec las

soluciones de sacarosa son vélidas cuando se trabaja a microescala.
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Confiabilidad y Reproducibilidad de los resultados
La confiabilidad de los resultados se cotejaron directamente con los reportados en
la literatura para sustancias puras, aun cuando se pueden comparar con los obtenidos al
realizar la practica en su formato actualizado. De acuerdo a nuestra metodologia de
trabajo la prictica se ensayo tres veces para constatar la reproducibilidad de nuestros
resultados. Seguimos la presentacion sugerida al estudiante, esto es, primero presentamos
los resultados para sustancias puras, luego los obtenidos para la mezclas binarias y

finalmente los obtenidos para las soluciones de sacarosa.

1) Sustancias puras
La Tabla M1.l muestra los resultados para compuestos puros, el promedio de los
ensayos y sus valores reportados. Un analisis estadistico mas complejo no es justificable
para una poblacién de tres ensayos, por supuesto a microescala se pueden realizar un
mayor numero de ensayos, por que son minimas las cantidades de reactivos, pero al

demostrar su reproducibilidad se considerd innecesario un mayor niimero de cnsayos.

n,ensayol 1n,ensayo2 1, ensayo3 n, promedio 1, reportado|13]
Acetona 1.3560 1.3570 1.3560 1.3563 1.3590

Agua 1.3300 1.3290 1.3300 1.3297 1.3330

Tabla M1.1: indice de refraccién experimental (microescala) para los componentes puros, T =20 °C.

Al igual que en la prictica tradicional, los resultados a microescala muestran que
el indice de refraccion medido es comparable con el reportado hasta la segunda cifra
significativa, esto refuerza nuestra opinién acerca de que el equipo tendria que calibrarse
para ganar mayor precision, claro que también debemos considerar que este error es parte
del error experimental.

A partir de los promedios de estos resultados para compuestos puros y de sus
densidades, se calculé la Refraccion Especifica (Rs, cm’/g), Refraccion Molar (Ry,
cm3fg) y Polarizacién (), con las ecuaciones dadas anteriormente. La Tabla M1.2
contiene los resultados y muestra también los valores calculados a partir del indice de

refraccion reportado.
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Experimentales (microescala) Calculado a partir de 1 reportado [13]

Rs Ry ax 107 Rs Ry ax 107
Acetona 0.2887 16.1880 6.4173 0.2805 16.2900 6.4578
Agua 0.2045 3.6833 1.4601 0.2065 3.7204 1.4749

Tabla M1.2: Refraccién Especifica (Rg, cm'/g), Refraccion Molar (Ry;, cm*/mol) y Polarizacién
(at, cm®) para los componentes puros, T = 20 °C.

Es interesante observar que los resultados de la practica a microescala producen valores
ligeramente mejores para estas propiedades que aquellos de la prictica en su formato

actual.

2) Mezclas binarias.

Al igual que en la préictica tradicional, los ensayos se efectuaron el mismo dia y
manteniendo la temperatura en 20 °C. La Tabla M1.3 muestra las lecturas del indice de
refraccion de los componentes puros y de las mezclas binarias para el sistema

acetona/agua, se incluyen también los promedios calculados sobre los tres ensayos.

n,ensayol m,ensayo2 1, ensayo3 1, promedio

Acetona 1.3560 1.3570 1.3560 1.3563
a 1.3610 1.3610 1.3610 1.3610
b 1.3620 1.3620 1.3620 1.3620
e 1.3610 1.3610 1.3610 1.3610
d 1.3570 1.3570 1.3570 1.3570
c 1.3540 1.3530 1.3540 1.3537
f 1.3490 1.3490 1.3490 1.3490
g 1.3460 1.3460 1.3430 1.3450
h 1.3390 1.3420 1.3410 1.3407
i 1.3330 1.3350 1.3360 1.3347

Agua 1.3300 1.3290 1.3300 1.3297

Tabla M1.3: Indice de refraccion experimental (microescala) para el
sistema acetona/agua, T= 20 °C.

Para conocer la composicién de las mezclas consultar el formato de la
prictica que se encuentra al final de este capitulo.

26



3) Soluciones de aziicar (sacarosa).

Anteriormente ya explicamos la importancia del indice de refraccion para determinar
el contenido de aziicar de una solucién y el uso de los grados Brix. Ahora mostramos los
resultados a microescala de la curva patron para las soluciones de sacarosa, estos se

presentan en la Tabla M1.4,

% W/V  1,ensayol 1,ensayo2 1, ensayod n, promedio
50 1.4050 1.4060 1.4060 1.4057
40 1.3935 1.3970 1.3960 1.3955
30 1.3780 1.3790 1.3785 1.3785
20 1.3585 1.3630 1.3630 1.3615
10 1.3495 1.3480 1.3475 1.3483
5 1.3405 1.3405 1.3400 1.3403

Tabla M1.4: Indice de refraccién experimental (microescala) a para
soluciones de sacarosa en agua, T =20 °C

Los Grados Brix para los tres ensayos anteriores y su valor promedio se presentan en
la Tabla M1.5. Las desviaciones entre la escala Brix y los valores de la concentracion de
la solucion (que deberian ser los mismos) las hemos discutido con anterioridad, vimos
que el método de preparar las soluciones por diluciones sucesivas introduce errores por la
perdida de muestra, por ello de nueva cuenta se recomienda que en esta parte de la
préctica las soluciones se preparen por grupo, tomando el reactivo directamente del frasco

para cada concentracion.

% W/V  ensayo ! ensayo2 Ensayo 3 Promedio % Error relativo

50 33.50 3000 3350 3233 35.34
40 27.50 2550  27.50  26.83 32.93
30 21.50 1950 2115 20.72 30.93
20 14.50 10.25 1500 1325 33.75
10 7.50 6.50 9.50 7.83 21.7
5 4.00 4.90 4,50 447 10.06

Tabla M1.5: Grados Brix para soluciones de sacarosa en agua, preparadas
tomando el reactivo directamente del frasco, T = 20"C.
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Hoja de Calculo

Anteriormente realizamos la evaluacién de la hoja de calculo [14] con los resultados
en su formato actual, y ahora lo hacemos con los promedios de los resultados obtenidos a
microescala. Esta hoja de calculo se encuentra en el apéndice. El manejo de esta hoja no
presenta ningin cambio en cuanto a su disefio para microescala, por lo que las

consideraciones en su manejo son las mismas.

Costos

Como es de esperarse, los costos al trabajar en escala micro disminuyan de manera
proporcional a la disminucion en las cantidades de reactivos. Asi, la prictica en
microescala es cinco veces mas economica que la practica tradicional. Los costos totales
para los distintos sistemas que se pueden trabajar en esta practica se muestran en la Tabla
M1.6. Los precios [4] se estimaron el dia 29 de Agosto del 2003, con el tipo de cambio en
11.18 Pesos Mexicanos =1USD.

Sistema Costo por equipo Costo por grupo
Acetona/Metanol § 5.58 $ 22.32
Agua/Acetona $ 4.35 $ 17.42
Agua/Metanol $ 4.25 3 17.02

Tabla ML6: Costo total para la practica de indice de
refraccion en términos de las distintas mezclas binarias.

Formato final de la Prictica
Como no queremos limitar nuestra evaluacion hemos decidido presentar en el final de
este capitulo dos versiones de la practica, una para la practica actualizadas en escala

normal y otro para la prictica a escala micro.

Conclusiones
La evaluacion metodolégica de esta practica nos ha llevado a proponer cambios
importantes en el formato que el alumno lee en su manual, el nuevo formato se puede

consultar en el Apéndice de esta Tesis.
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Los resultados para las sustancias puras indican que coinciden con los datos
reportados hasta: la segunda cifra significativa y, aunque son ligeramente mejores cuando
trabajamos a microescala, se concluye que ¢l refractometro deberia ser calibrado.

La evaluacién del trabajo con las soluciones de sacarosa nos permitié encontrar un
inconveniente importante en el procedimiento experimental, por lo cual sugerimos que no
se trabaje con el método de diluciones sucesivas al preparar estas soluciones, sino que se
preparen por grupo con reactivo tomado directamente del frasco.

Dado que el trabajo a microescala no afecta la calidad de las mediciones,
consideramos muy conveniente, que en adelante esta practica se trabaje en escala micro.
Por supuesto es necesario adquirir material adecuado y suficiente, como mencionamos en
su momento ¢l material que aparece en los formatos de la prictica es el mis adecuado

dentro de lo que hoy cuenta el laboratorio.



INDICE DE REFRACCION DE SUSTANCIAS PURAS Y MEZCLAS
BINARIAS. CONCEPTOS Y APLICACIONES

Introduccién

El indice de refraccion (n), la refraccion especifica (Rs), la refraccion molar (Ru) y la

polarizacion (o) son indicadores de la manera en la cual una molécula interacciona con la luz. En

la practica se estudia la dependencia del indice de refraccion con la concentracion y se discute la

dependencia con la temperatura, presién y longitud de onda de la luz incidente. Se realizan

mediciones de esta variable para caracterizar liquidos a partir de sus valores de refraccion

especifica y polarizacion, y para determinar la composicion de mezclas.

Objetivos

#

Comprender los conceptos de indice de refraccion, refraccién molar y polarizacion.

2. Familiarizarse con el funcionamiento y manejo del refractometro de Abbe.
3.
4. Determinar la composicion de mezclas binarias a partir de mediciones de su indice de

Construir curvas patron del indice de refraccion versus concentracion para una mezcla binaria.

refraccion.

Investigacion Previa

1,

Explicar el fenomeno de refraccion y definir el indice de refraccion. Explicar la relacion entre el
indice de refraccion y la longitud de onda de la luz utilizada para su determinacion.
Explicar el funcionamiento del refractémetro de Abbe.

3. Discutir si el indice de refraccién con la temperatura y Ia presion para liquidos y gases.

Explicar como se calcula la fraccion mol de los componentes de una solucion a partir de datos
de densidad.

Discutir la variacion del indice de refraccién de una mezcla binaria en funcion de la
concentracion.

Describir como construir una curva patrén de indice de refraccion versus concentracion,
discutir su utilidad.
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7. Explicar qué es y como se calcula la refraccion especifica y la refraccion molar.

8. Investigar los valores de refraccion especifica para los compuestos puros (agua, acetona y
metanol) o calcularlos a partir del indice de refraccion de estas sustancias.

9. Definir la polarizacion de una molécula. Investigar la relacién entre la polarizacion y la
refraccion molar.

10. Mencionar algunas aplicaciones de la medicion del indice de refraccion y/o de refraccion molar
en investigacion y en la industria.

11. Incluir como parte de la Investigacion Previa las medidas de seguridad para el manejo de los

reactivos usados en esta practica.

Material, Equipo y Sustancias

Material Equipo Sustancias
4 vasos de precipitados de 50 mL 1 Refractometro de Abbe 10 mL de acetona (para
1 Pipeta graduada de 5 mL 1 Parrilla con agitador limpieza del refractémetro)
1 Pipeta graduada de 1mL magnético 25 g de sacarosa
2 Pipetas volumétricas de 1mL 25 mL de acetona
2 Pipetas volumétricas de 2mL Agua destilada
2 Pipetas volumétricas de 5mL
9 Matraces Erlenmeyer de 25mL Sistemas alternativos
con tapon de hule Acetona/metanol
1 Matraz aforado de 50mL Agua/metanol
1 Vidrio de reloj
1 Pizeta
2 Goteros de plastico
2 Perillas (o propipeta)
Algodén
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Procedimiento Experimental

1. Lavar y secar perfectamente el material.
2. Determinar el indice de refraccion de agua, acetona y metanol.
3. Preparar las siguientes mezclas con los solventes A y B, medir el indice de refraccién de ellas,

usando una o 2 gotas.

MUESTRA| A ML M2 M3 M4 M5 Mé M7 M8 M9 )

A(mL) |lgota| 45 | 20 | 35 | 15 | 10 | 10 | 15 | 05 | 05 | o©

B (mL) 0 05 05 15 1.0 1.0 15 35 20 45 |1gota

4, Registrar el valor de la temperatura de trabajo.

5. Medir el indice de refraccion de cada mezcla. Aplicar las muestras con un gotero de plastico y
después de la medicion, limpiar la superficie del prisma con algodén impregnado de acetona.

6. Preparar por grupo soluciones de sacarosa en agua (W/V) en las siguientes concentraciones:
50% (se disuelven 25 g de sacarosa en agua y se aforan a 50 mL), 40%, 30%, 20%, 10% y
5% wiv.

7. Medir el indice de refraccion de cada una de ellas. Tomar las lecturas utilizando ambas
escalas del refractometro, la de indice de refraccion y la de % de sacarosa.

8. Medir el indice de refraccion de las muestras problemas que se le asignen.

Resultados

Temperatura de trabajo: °C

Sustancia Agua Acetona Metanol

Densidad (g/mL)

Muestra | A ML | M2 | M3 | M4 | MBE | M6 | M7 | MB | M9 B Mx | My

n

Mx y My son las muestras problema de mezclas de componentes A y B




Sacarosa 50% 40% 30% 20% 10% 5% 51 s2

n

%

S1y 52 son las muestras problema de soluciones de sacarosa

Analisis de Resultados

1.

Contrastar los resultados experimentales del indice de refraccion para los compuestos puros
con los reportados en la literatura.

Utilizando los datos de densidad e indice de refraccion calcular la refraccion especifica de los
compuestos puros.

A partir de la refraccién especifica calcular la refraccion molar y la polarizacion de los
compuestos puros. Discutir cualquier diferencia que hubiera con los valores reportados o con
los calculados a partir del indice de refraccion reportado.

Utilizando las confribuciones individuales de atomos y enlaces calcular la refraccion especifica
de los compuestos estudiados y comparar con los resultados experimentales.

Construir una curva patrén del indice de refraccion como funcién de la fraccién mol de uno de
los componentes. Incluir los datos de los componentes puros.

Explicar por quée no se obtiene una relacion lineal.

Construir una curva patron del indice de refraccion como funcion del porcentaje de sacarosa.
Sobre esta misma gréfica traza la curva patron de acuerdo a la escala del refractometro.
Explicar a qué se podrian deber las desviaciones para las soluciones mas concentradas.

Utilizando las curvas patron determinar la concentracion de las muestras problema Mx, My,
Slys2.

¢Qué variables podrian afectar la medicion experimental del indice de refraccion?. Discute
sobre la forma de controlarlos.

10. ¢Seria posible determinar el indice de refraccion de un solido?
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Manejo del Refractémetro Abbe.

1) OCULAR.
2) AJUSTE DEL OCULAR. )
3) CONTROL DE DISPERSION (ROTACION DE
PRISMAS DE AMICL §
4) CUBIERTA DEL PRISMA SUPERIOR. —l
5) CUBIFRTA DEL PRISMA INFERIOR. 7
5) CONTROL DE ENCENDIDO.
7) SEGURO,
8) TERMOMETRO. “
9) MANGUERA PARA ACUA. .
10) ENTRADA PARA LAMPARA DE MEDICION,

A) CAMPO DE MEDICION.

B) HILOS CRUZADOS.

C) FRONTERA ENTRE LOS CAMPOS.

D) CAMPO DE LECTURAS. )
E) ESCALA DE INDICE DE REFRACCION.
F) ESCALA DE % DE AZUCAR.

G) INDICADOR.

(1]

11) ENTRADA PARA LA LAMPARA DE ILUMINACION,

A
B.

C.

=

Conectar el equipo a la corriente eléctrica y la manguera a la toma de agua.
Encender el refractémetro y abrir el agua.

Verificar la temperatura en el termémetro. La temperatura a la que se realiza la practica se
ajusta, manteniendo un flujo constante de agua, ya que el indice de refraccién varia
significativamente con la temperatura.
Abrir la caja de prismas, girando hacia arriba el prisma superior.

Frotar suavemente los prismas superior e inferior con algoddon impregnado de acetona. Dejar
secar.

Colocar la muestra en el prisma inferior con un gotero o una pipeta, dejando caer una o dos
gotas y sin tocar el prisma con el gotero.

Cerrar la caja de prismas con el seguro.

Observar por el ocular el campo de medicion.

Si es necesario, girar los prismas de AMICI para eliminar la franja coloreada y hacer que
aparezca bien definida la frontera entre los campos luminosos y oscuro.

Girar el botén que se encuentra en la parte derecha del aparato para hacer coincidir la linea
divisoria entre los campos con la linea de interseccion de los hilos cruzados.

Tomar la lectura del indice de refraccion en el campo de lecturas.
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L. Abrir nuevamente la caja de prisma y limpiar estos con algodon impregnado de acetona. Una
vez secos cerrar la caja de prismas.
M. Apagar el aparato y protegerlo del polvo.
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INDICE DE REFRACCION DE SUSTANCIAS PURAS Y MEZCLAS
BINARIAS. CONCEPTOS Y APLICACIONES

(Trabajo a Microescala)

Introduccion

El indice de refraccion (n), la refraccion especifica (Rs), la refraccion molar (Rm) y la

polarizacion (o) son indicadores de la manera en la cual una molécula interacciona con la luz. En

la practica se estudia la dependencia del indice de refraccion con la concentracion y se discute la

dependencia con la temperatura, presion y longitud de onda de la luz incidente. Se realizan

mediciones de esta variable para caracterizar liquidos a partir de sus valores de refraccion

especifica y polarizacion, y para determinar [a composicion de mezclas.

Objetivos

1. Comprender los concepto de indice de refraccion, refraccion molar y polarizacion.

2, Familiarizarse con el funcionamiento y manejo del refractémetro de Abbe.

3.

4. Determinar la composicion de mezclas binarias a partir de mediciones de su indice de

Construir curvas patron del indice de refraccion versus concentracion para una mezcla binaria.

refraccion.

Investigacion Previa

1.

Explicar el fenémeno de refraccion y definir el indice de refraccion. Explicar la relacion entre el
indice de refraccion y la longitud de onda de la luz utilizada para su determinacion.
Explicar el funcionamiento del refractometro de Abbe.

3. Discutir si el indice de refraccion con ia temperatura y la presion para liquidos y gases.

Explicar como se calcula la fraccion mol de los componentes de una solucion a partir de datos
de densidad.

Discutir la variacion del indice de refraccion de una mezcla binaria en funcion de la
concentracion.
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6. Describir como conslmir- una curva patrdn de indice de refraccion versus concentracion,
discutir su utilidad.

7. Explicar qué es y como se calcula la refraccion molar y |a refraccion especifica.

8. Investigar los valores de refraccién especifica para los compuestos puros (agua, acetona y
metanol) o calcularlos a partir del indice de refraccion de estas sustancias.

9. Definir la polarizacion de una molécula. Investigar la relacion entre la polarizacion y la
refraccion molar.

10. Mencionar algunas aplicaciones de la medicion del indice de refraccion ylo de refraccion molar
en investigacion y en la industria.

11. Incluir como parte de la Investigacién Previa las medidas de seguridad para el manejo de los

reactivos usados en esta practica.

Material, Equipo y Sustancias

Material Equipo Sustancias
4 Vasos de precipitados de 50 mi 1 Refractometro de Abbe 5 mL de acetona (para
2 Microburetas graduadas de 1mL limpieza del refractémetro)
2 Microburetas graduadas de 2mL 5g de sacarosa
1 Pipeta volumétrica de 1mL 5 ml de acetona
1 Pipeta volumétrica de 2mL Agua destilada
9 Matraces Erenmeyer de 25mL
con tapon de hule Sistemas alternativos:
1 Matraz aforado de 10mL Acetona/metanol
1 Matraz aforado de SmL Agua/metanol
1 vidrio de reloj

1 Pizeta

2 Perillas ( o propipeta)
2 Goteros de vidrio
Algodén
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Procedimiento Experimental

1. Lavar y secar perfectamente el material.
2. Determinar el indice de refraccion de agua, acetona y metanol.

3. Preparar las siguientes mezclas con los solventes A y B, medir el indice de refraccion de ellas,

usando una o 2 gotas. Medir las mezclas en cuanto se preparen.

MUESTRA [A(puro)| M1 [ M2 | M3 | m4 [ m5 | M6 | M7 | M8 | M9 [B(puro)
A (mL) 1gota| 01 | 01 | 03 | 02 | 02 | 03 [ 07 | 04 [ 09 | 00
B (mL) 00 | 09 [ 04 [07 [ 03 |02 o02] 03| 01 [ 01 [1gota

4. Registrar el valor de la temperatura de trabajo.

Medir el indice de refraccion de cada mezcla. Aplicar las muestras con un gotero de plastico y

después de la medicion, limpiar la superficie del prisma con algodén impregnado de acetona.

6. Preparar por grupo soluciones de sacarosa en agua (W/V) en las siguientes concentraciones:

50% (se disuelven 25 g de sacarosa en agua y se aforan a 50 mL), 40%, 30%, 20%, 10% y

5% wiv.

7. Medir el indice de refraccion de cada una de ellas. Tomar las lecturas utilizando ambas
escalas del refractémetro, la de indice de refraccion y la de % de sacarosa.
8. Medir el indice de refraccion de las muestras problemas que se le asignen,

Resultados

Temperatura de trabajo: °C

Sustancia Agua Acetona Metanol
Densidad (g/mL)
Muestra | A | ML [ M2 | M3 | M4 | ME | M6 | M7 | MB | M9 Mx | My

n

Mx y My son las muestras problema de mezclas de componentes A y B
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Sacarosa 50% 40% 30% 20% 10% 5% 51 52

n

%

S1y S2 son las muestras problema de soluciones de sacarosa

Analisis de Resultados

1.

Contrastar los resultados experimentales del indice de refraccion para los compuestos puros
con los reportados en la literatura.

Utilizando los datos de densidad e indice de refraccion calcular la refractividad molar de los
compuestos puros.

A partir de la refraccion molar calcular la refraccion especifica y la polarizacion de los
compuestos puros. Discutir cualquier diferencia que hubiera con los valores reportados o con
los calculados a partir del indice de refraccion reportado.

Utilizando las contribuciones individuales de atomos y enlaces calcular la refractividad
especifica de los compuestos estudiados y comparar con los resultados experimentales.
Construir una curva patron del indice de refraccion como funcion de la fraccion mol de uno de
los componentes. Incluir los datos de los componentes puros.

Explicar por qué no se obtiene una relacion lineal.

Construir una curva patron del indice de refraccion como funcién del porcentaje de sacarosa.
Sobre esta misma grafica fraza la curva patron de acuerdo a la escala del refractometro,
Explicar a qué se deben las desviaciones para las soluciones mas concentradas.

Utilizando las curvas patron determinar la concentracion de las muestras problema Mx, My,
Slys2.

¢Qué variables podrian afectar la medicion experimental del indice de refraccion?. Discute
sobre la forma de controlarlos.

10. ¢Seria posible determinar el indice de refraccion de un sélido?
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How o™

Manejo del Refractometro Abbe

El manejo del refractometro Abbe es el que se presenta en el formato actual para esta
practica
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Capitulo 3

EVALUACION METODOLOGICA DE LA PRACTICA 2

lntroducciéln
Esta es la segunda préctica enfocada a que el estudiante desarroll¢ habilidades
para medir las propiedades de sustancias puras. Ahora corresponde el turno a la densidad.
Es importante el estudio de esta propiedad por que se utiliza como un parimetro

indicativo de pureza de algunas sustancias liquidas (soluciones o suspensiones).

Presentacion al estudiante

Al evaluar la presentacion al estudiante se considero, que el cambio de titulo de
“Densidad” por el de “Densidad de liquidos conceptos y aplicaciones”, ya que el nuevo
es mas informativo que el anterior.

Los objetivos primero y tercero mantienen su redaccion, pero el segundo sc
amplia, considerando que comprender el principio fisico en el que se basan los métodos
para determinar la densidad de los liquidos es importante.

En la investigacion previa se ha cambiado la redaccion de las preguntas y por
consistencia se agrego la investigacion de propiedades y toxicidad de las sustancias a
manejar en la practica.

Por consistencia, la lista de material se presenta ahora en un formato similar al de
la Préctica |.

El procedimiento experimental se redacto de nuevo, y se omitieron las diversas
notas incluyéndolas como puntos del procedimiento. Igualmente importante es que el
procedimiento experimental se ajuste al trabajo que se puede realizar durante la practica.
Por lo cual se incluye un punto adicional para que el profesor determine, de forma

demostrativa, la densidad usando la balanza Mohr—Westphal.

Tiempo de realizacién de la practica
El tiempo promedio de realizacién de la prictica fue de 2 horas, pero el tiempo

para un grupo depende de factores dificiles de evaluar. Entre ellos, la habilidad de los



estudiantes, organizacion interna de los equipos, organizacién del grupo para pesar sus
muestras (solo hay tres balanzas analiticas en los dos laboratorios, y es légico pensar no
hay un solo grupo trabajando), se recomienda que el maestro vigile las actividades para
terminar a tiempo. Asimismo, el maestro de laboratorio deberia planear y dedicar no mas
de 30 minutos a la explicacién de la practica y a mostrar como se usa la balanza Mohr—

Wesiphal.

Material

El material utilizado para esta practica es ¢l adecuado, la lista se presenta en ¢l
formato final de la practica. La lista de material es por equipo, y el laboratorio puede
proveer, sin ningin problema material para que un grupo de cuatro equipos lrabajen.
simultaneamente. Es muy conveniente que las balanzas analiticas sean previamente
calibradas.

El laboratorio cuenta con una sola balanza completa de Mohr—Westphal asi que
consideramos que la parte del uso de la balanza sea demostrativa. Respecto a los
hidrémetros hacemos ver que el laboratorio cuenta con 7 hidrémetros para diversos usos
entre ellos: °A.P.I, °Brix, peso especifico, densimetros para liquidos ligeros y para
liquidos pesados; con base en esto creemos conveniente que se empleen de acuerdo al
criterio del profesor de laboratorio, aunque se han agregados recomendaciones de uso en

el desarrollo de la practica.

Reactivos
En esta practica, cada equipo necesitara 35 mL de etanol y 35 mL de una muestra
problema. La Tabla A2.] muestra una lista de solventes, cualquiera de estos puede usarse
como muestra problema en las determinaciones con el picnometro y la balanza Mohr-
Westphal. En la misma Tabla A2.1 presentamos productos comerciales a los que se les

determinaria la densidad utilizando el hidrometro adecuado.
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Picnémetro/Balanza Mohr-Westphal Hidrémetro

Acetona Miel Caro®
Benceno Diesel

Cloroformo Vinagre blanco
Propanol

Tabla A2.1: Muestras problema y productos comerciales utilizados en la practica.

Confiabilidad y reproducibilidad de los resultados

Para probar la confiabilidad de los resultados se cotejaron con los reportados en la
literatura [13]. Ademas se realizaron tres determinaciones de la propiedad para cada
muestra utilizando el mismo picnémetro. Con el fin de confirmar la reproducibilidad de
las mediciones se realizaron tres ensayos de la prictica utilizando distinto picnometro. En
la Tabla A2.2 se reportan los resultados de las masas medidas en cada determinacion con
sus promedios correspondientes para cada ensayo de la practica. Al igual que en la
practica |, un anélisis estadistico mas exhaustivo resulta innecesario por el tamaiio de la

poblacion (3 experimentos).

Picnémetro Masa 1 Masa 2 Masa 3 Masa Prom.
Ensayo 1
Seco 16.8790 16.8710 16.8739 16.8746
Agua 26.8046 26.8060 26.8099 26.8068
Etanol 24.7443 24.7460 24.7358 24.7420
Ensayo 2
Seco 16.4651 16.4581 16.4618 16.4617
Agua 26.6073 26.6099 26.6026 26.6066
Etanol 24.4973 24.5282 24.4769 24.5008
Ensayo 3
Seco 17.1855 17.1885 17.1843 17.1861
Agua 27.1270 27.0945 27.1050 27.1088
Etanol 25.0217 25.0179 25.0238 25.0211

Tabla A2.2: Masas (g) medidas en los tres ensayos (T = 19 °C).

Los tres ensayos se realizaron el mismo dia, la temperatura no varié durante los

tres ensayos de 19 °C. Asi, en el trabajo normal de un grupo pensamos que no habra
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variaciones significativas de temperatura a lo largo de toda la sesion experimental. Sin
embargo los estudiantes deben registrar este dato.

A partir de los pesos promedios de obtenidos para la masa del sistema, se puede
calcular el volumen del picnémetro. Se resta ¢l peso promedio del picnémetro seco al
peso promedio del picnémetro con agua y se divide este resultado entre la densidad
reportada para el agua a la temperatura de trabajo.

Para calcular la densidad del etanol se usa la masa promedio del etanol, al cual se
le resta la masa promedio del picnémetro seco, por Gltimo el resultado se divide entre ¢l
volumen del picnémetro.

Las ecuaciones para calcular la densidad, densidad relativa y peso especifico,
fueron tomados del la Enciclopedia de Tecnologia Quimica [13] y no se reportan aqui.
Los resultados aparecen en la Tabla A2.3. como puede observarse en los resultados, los
valores determinados experimentalmente reproducen los reportados hasta la segunda cifra
significativa, desviaciones mas alld de la segunda cifra significativa podrian ser un

indicador de la calidad del trabajo experimental realizado por el estudiante.

Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3 Promedio Reportado

Volumen Pic. (mL) 9.9478 10.1609 9.7147
p (g/mL) 0.7909 0.7912 0.7884 0.7902 0.7893
Prelativa 0.7909 0.7912 0.7884 0.7902 0.7893
Wesp(19 °C) 0.7921 0.7924 0.7896 0.7914 0.7907
Wesp(15.5 °C) 0.7916 0.7920 0.7891 0.7909 0.7894

Tabla A2.3: Valores experimental a T =19 °C para el etanol.
Los datos reportados en la literatura corresponden a la temperatura de 20 °C.
Se observan en la tabla A2.3 dos renglones para peso especifico, el primero indica el peso
especifico a la temperatura de trabajo y el segundo se usa como un factor de comparacion
a la temperatura de 15.5 °C.
No tenemos ningln resultado utilizando el hidrémetro ni de la balanza Mohr-
Westphal, porque emplean una gran cantidad de reactivo y ademas porque el profesor de

laboratorio, explicaba el funcionamiento de estos de manera demostrativa,
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Hoja de Cilculo
La hoja de célculo existente [14] se evalio usando los resultados de los tres

ensayos y comparando los resultados que de ella se obtienen entre si y con los reportados
en la literatura, esto nos permitié estar seguros que las formulas contenidas en la hoja
estan correctamente programadas. El formato de esta hoja de calculo solo se modifico
con respecto a la tabla de muestras problema que presenta. Asimismo se incluyeron
muestras que pueden ser analizadas con los hidrometros, como son los que se muestran
en la Tabla P2A.T.

El empleo de esta hoja, de la misma manera que en el caso de indice de
refraccion, resulta sencillo y el codigo de colores empleado es bastante util; como antes
sefialamos, en color azul aparecen los datos ingresados, en rojo los datos tomados de la
literatura y que la hoja de Excel necesita para realizar calculos y también los resultados
obtenidos.

En el apéndice se encuentra un ¢jemplo de la hoja de célculo para esta practica.
Como hemos trabajado con picnémetros distintos, el ejemplo se presenta para un solo

picnémetro.

Costos
El costo estimado por equipo de esta prictica se presenta en la Tabla A2.4. En
esta Tabla no aparecen costos para el agua y acetona, la primera por que la suministra la

Facultad sin cargo al laboratorio y la segunda por ser proveida por el alumno.

Sustancias Cantidad Costos
Etanol 35mL $19.78
Costo total de la prdctica por equipo $19.78
Costo total de la prdctica por grupo $79.13

A2.4: Costo para la prictica de densidad, en pesos.

El costo estimado de las muestras problema para esta practica se presenta en la
Tabla A2.5.
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Frecuentemente los grupos de laboratorio quedan integrados por cuatro equipos,
con esto en mente evaluamos los costos por grupo y los presentamos en la Tabla A2.6.
Distintos precios van a resultar de las distintas combinaciones de muestra problema que

se utilicen.

Sustancias Cantidad Costos
Acetona 35mL $9.41
Cloroformo 35mL $11.80
Propanol 35mL $12.99

Tabla A2.5: Costos de las muestras problema por equipo. Los
precios estdn en pesos.

Los precios [14] se estimaron el dia 29 de octubre del 2003, son reales al realizar
este estudio pero como los hemos reportado en pesos es claro que cambiaran en funcion
del costo del dolar americano en el pais. Como se ve en la Tabla A2.6, trabajando acetona
como la muestra problema tiene el menor costo, mientras que trabajando propanol es el
mas caro. Una manera adicional de reducir costos es utilizando las muestras en varios
grupos, aunque esto incrementa el riesgo de contaminacion de los reactivos y la falta de
reproducibilidad de resultados. Como veremos mas abajo la migracion a microescala nos

da una muy buena opcién de ahorro para esta practica.

Sustancias Costo por equipo Costo por grupo
Acetona $29.20 $116.79

Cloroformo $31.58 $126.33
Propanol $32.77 $131.09

Tabla A2.6: Costo total de la practica de densidad con diferentes muestras
problema. Los precios son por grupo.
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MIGRACION A MICROESCALA DE PRACTICA 2

Introduccion
En esta propuesta de trabajo a microescala se pretende que el alumno aprenda a
usar un micropicndmetro y a trabajar con cantidades pequefias de solventes. Como ya
discutimos en la préctica 1, cuando se trabaja a microescala el efecto de los errores sobre
los resultados puede ser mas importante por lo que se tiene que tener un mayor cuidado.
Como se discutird mas adelantes, migrar la practica de densidad a microescala nos dio un
ejemplo interesante del tipo de cuidados especiales necesarios para no afectar los

resultados.

Presentacion al estudiante
El formato que se presenta al estudiante incluye cambios sustanciales en la parte
del material y un cambio en el procedimiento experimental que ahorrara tiempo, ambos

se discuten mas abajo, por lo demas es basicamente el mismo.

Tiempo de realizacion de la prictica

El tiempo promedio de realizacion de la practica fue de 2 horas y 30 minutos. La
parte mas tardada es el secado del picndmetro que consume de 15 a 20 minutos, pues es
necesario que este completamente seco entre una prueba y otra. Una recomendacion
derivada directamente de este inconveniente es que la determinacion por triplicado de la
masa del picnémetro seco se realice antes de llenarlo con alguna sustancia.

Otro aspecto que puede tener un efecto importante en el tiempo es la cantidad de
balanzas analiticas disponibles por grupo, se recomienda que al menos se usen dos de las
tres existentes. El maestro deberia advertir de este inconveniente al grupo.

Al igual que cualquier prictica, las habilidades en el manejo del equipo aumentan
o disminuyen el tiempo. Sin embargo, creemos que es necesario sefialar que el trabajo a
microescala podria exigir mayor habilidad para manejar el material, por ello

recomendamos supervision cercana por parte del maestro para terminar a tiempo.
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Material

El formato original se modifico sustituyendo el material por el utilizado a
microescala. Con el objeto de disponer del material adecuado al momento de realizar esta
préctica, se ha propuesto una nueva practica que se lleva el nombre de “Fabricacion de un
micropicnémetro” (ver Apéndice). Esta nueva préctica no debera rcalizarse el mismo dia
destinado para la practica de densidad pues no alcanzaria el tiempo. Como se dijo en su
momento, deberia realizarse el dia de la presentacion del profesor de laboratorio.

La lista de material adecuado por equipo puede consultarse en el formato de la
practica (Apéndice). El laboratorio puede proveer, sin ningin problema a un grupo de
cuatro equipos o mas grandes, para trabajar simultineamente. Seria recomendable que en
lugar de usar vasos, como se hizo durante el desarrollo de esta tesis, se usaran viales para
contener sus muestras.

Hacemos notar que en esta practica todo el grupo utilizard y compartira una o dos
balanzas analiticas dependiendo de el laboratorio en que se trabaje .Finalmente, es muy
importante resaltar que el manejo del micropicnémetro debe hacerse utilizando un
aislante térmico o pinzas, el contacto con las manos puede ocasionar errores importantes
en los resultados.

Reactivos

En esta practica, cada equipo necesitard 3 mL de agua, etanol, agua y de una

muestra problema, y 10 mL de acetona. Las muestras, para usar con el picnémetro y para

usar con el hidrémetro, son las mismas que propusimos anteriormente, ver Tabla A2.1.

Confiabilidad y reproducibilidad de los resultados

Siguiendo la metodologia, y con el fin de constatar la reproducibilidad de los
resultados, se realizaron tres ensayos de la practica trabajando en las mismas condiciones
de temperatura. La Tabla M2.1, presenta los resultados obtenidos en el laboratorio y sus
promedios. Una poblacion de tres experimentos no justifica un analisis estadistico mas
minucioso y los resultados son bastante reproducibles como para pensar en realizar mas
ensayos.

Los tres ensayos para esta practica se realizaron el mismo dia y con las mismas

condiciones de trabajo por lo que la temperatura fue la misma (20 °C), como
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comentamos, creemos que durante una sesién experimental la temperatura no cambiaria

mas alla de un par de grados pero es necesario que los estudiantes registren su valor.

Picnometro Masa | Masa 2 Masa 3 Masa Prom.
Ensayo |
Seco 0.7942 0.7949 0,7952 0.7948
Agua 1.5326 1.5329 1.5327 1.5327
Etanol 1.3864 1.3811 1.3805 1.3827
Ensayo 2
Seco 0.9827 0.9830 0.9827 0.9828
Agua 1.8633 1.8629 1.8632 1.8631
Etanol 1.6610 1.6600 1.6599 1.6603
Ensayo 3
Seco 0.8587 0.8592 0.8600 0.8593
Agua 1.6099 1.6112 1.6102 1.6104
Etanol 1.4600 1.4599 1.4598 1.4599

Tabla M2.1: Masas (g) medidas en los tres ensayos (T = 20 °C).

El andlisis de resultados se hace sobre los valores calculados de la dénsidad.
densidad relativa, y peso especifico. Estos se calcularon utilizando la hoja de calculo, que
contiene las ecuaciones para determinar dichas cantidades tal como se describe en la
Enciclopedia de Tecnologia Quimica [13]. Los resultados se reportan en la Tabla M2.2.
Al igual que en la practica que no es a microescala, los valores de densidad son

reproducibles hasta la segunda cifra significativa.

Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3 Promedio Reportado

Volumen Pic. (mL) 0.7393 0.8819 0.7525
p (g/mL) 0.7952 0.7693 0.7981 0.7875 0.7893
Pralitiva 0.7952 0.7693 0.7981 0.7875 0.7893
Win(19 °C) 0.7966 0.7706 0.7995 0.7889 0.7907
Wesi(15.5 °C) 0.7960 0.7700 0.7989 0.7883 0.7894

Tabla M2.2: Valores experimental a T = 19 °C para el etanol. Los datos reportados en la
literatura corresponden a la temperatura de 20 °C.
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Existen dos pesos especificos, porque el primero es a la temperatura de trabajo y
el segundo se usa como factor de comparacién a 15.5 °C.

No se tienen resultados del Hidrémetro y ni de la balanza Mohr-Westphal, por la
rezones explicadas en la P4g. 38.

Es importante afiadir que la reproducibilidad de los resultados parece estar
fuertemente influenciada por el manejo que se haga del picnometro. En particular, cuando
el picnémetro se manejo con las manos se obtuvieron los resultados reportados en la
Tabla M2.3, como se observa, no hay correspondencia con los valores reportados en la
literatura. Este error podria deberse al cambio de temperatura ocasionado por el contacto
con las manos, que a su vez produciria un cambio en el volumen del micropicnometro

comprometiendo la reproducibilidad de los resultados.

Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3 Promedio Reportado

Volumen Pic. (ml.) 0.7318 0.7513 0.7516
p (g/mL) 0.8129 0.8176 0.8122 0.8142 0.7893
Prelativa 0.8129 0.8176 0.8122 0.8142 0.7893
Wegp(19 °C) 0.8142 0.8189 0.8134 0.8155 0.7907
Wesp(15.5 °C) 0.8137 0.8184 0.813 0.8150 0.7894

Tabla M2.3: Valores experimental para el etanol, en este caso el picnémetro se manejo sin
aislante térmico.
Los dates reportados en la literatura corresponden a la temperatura de 20 °C.

Hoja de Cilculo
La utilizacion de la hoja de calculo existente [14] para esta préctica tiene la
ventaja de permitir la identificacion de posibles errores mientras se realiza la
experimentacién y no cambia, con respecto a la discutida con anterioridad para esta
préctica, cuando se trabaja a microescala. En el apéndice se encuentra un ejemplo de la

hoja de célculo para esta practica.
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Costos
El costo estimado de esta préctica por equipo se presenta en la Tabla M2.4. Si
consideramos que un grupo promedio tiene cuatro equipos, el costo es de $6.52 pesos sin
considerar el costo de su muestra problema. Que representa un ahorro de 91.4% respecto

de la practica tradicional.

Sustancias Cantidad Costos
Etanol 3mL $1.70
Costo total de la prdctica por equipo £1.70
Costo total de la practica por grupo $6.78

M2.4: Costo para la practica de densidad, en pesos.

El costo estimado de las muestras problema para esta practica se presenta en la

Tabla M2.5. De nuevo, los costos son por equipo.

Sustancias Cantidad Costos
Acetona ImL $0.81
Cloroformo ImlL $1.01
Propanol 3mL 111

Tabla M2.5: Costos de las muestras problema por equipo. Los
precios estin en pesos.

Los precios[15] se estimaron el dia 29 de octubre del 2003, son reales al realizar
este estudio pero, como ya comentamos, estdn sujetos a las variaciones de precio del
dolar. La Tabla A2.6 muestra que trabajar con acetona como muestra problema produce

la combinacién mas barata, mientras qﬁe trabajar con propanol da la mas cara.
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Sustancias Costo por equipo Caosto por grupo

Acetona $2.50 $10.01
Cloroformo $2.71 $10.83
Propanol $2.81 $11.24

Tabla A2.6: Costo total de la prictica de densidad con diferentes muestras
problema. Los precios son por grupo.

Formato final de la Prictica

Al final de este capitulo aparecen las dos versiones de la practica, una para la practica

actualizadas en escala normal y otro para la practica a escala micro.

Conclusiones

A través de nuestro estudio recomendamos que el uso de la balanza de Mohr-
Westphal sea de cardcter demostrativo. Que los hidrometros se utilicen para la
determinacion de la densidad de productos comerciales, para evitar hacer uso de grandes
volimenes de reactivos puros, ademds para ilustrar su empleo en situaciones reales fuera
del laboratorio escolar.

La evaluacion metodologica de esta practica nos ha permitido determinar que los
resultados obtenidos para la densidad, tanto en la modalidad actual como en la de
microescala, reproducen hasta la segunda cifra significativa los valores reportados en la
literatura.

Aunque el trabajo a microescala puede consumir mayor tiempo y se necesitan
mayores precauciones, es muy recomendable en términos del ahorro de reactivos.
También vale la pena sefialar que trabajando con cantidades minimas de solventes los
riesgos de accidente disminuyen.

Identificamos y reportamos fuentes posibles de error en la modalidad de
microescala, pensamos que una buena supervision por parte del maestro ayudari al
estudiante a desarrollar habilidades que le permitan trabajar con confianza y disminuyan

las fuentes de error.
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DENSIDAD DE LiQuUIDOS. CONCEPTO Y APLICACIONES

Introduccion

La densidad es una propiedad intensiva que se define como el cociente masa/volumen, -

En tanto que la densidad relativa se define como la relacion que existe entre el peso de un
volumen de sustancia y el peso del mismo volumen de agua, a una temperatura dada. En general

se habla de densidad relativa al agua a 4 °C, que se toma como unidad. Puesto que existen varias
definiciones y escalas alrededor del concepto de densidad, esta practica comprende el estudio de

dichos conceptos y se extiende a las aplicaciones de esta importante propiedad de la materia.

Objetivos

Comprender el concepto de densidad y las diversas formas de expresarla.
Conocer los distintos métodos para determinar la densidad de liquidos y el principio fisico en

el que se basan.

3. Conocer las distintas escalas para expresar la densidad de liquidos.

Desarrollar habilidades para medir la y densidad.

Investigacion Previa

L e

© ® N o

¢Cual es la diferencia entre propiedades extensivas y propiedades intensivas?

Explicar qué es masa, péso, volumen, densidad, densidad relativa y peso especifico.
Especificar las diferencias entre densidad absoluta y densidad relativa.

Describir como se determina la densidad con el picnometro.

Describir como se determina la densidad usando el hidrometro. Explicar el principio fisico en el
que se basa y listar los diferentes tipos de hidrometros con sus escalas en funcion de su uso.
Describir el principio fisico en el que se basa la balanza Mohr-Westphal.

Investigar como varia la densidad de un liquido con la temperatura.

Investigar como varia la densidad de un gas con la temperatura y la presién

Investigar como varia la densidad de una mezcla con la concentracion.
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10. Incluir como parte de la Investigacion Previa las medidas de seguridad para el manejo de los

reactivos usados en esta practica.

Material, Equipo y Sustancias

Material Equipo
1 Picnémetro de 10mL 1 Balanza Mohor-Wesphal
1 pinzas para picnometro, guantes y
pafiuelos desechables
4 vasos de precipitados de 50 mL
1 Hidrémetro
1 termémetro
1 pizela

Procedimiento Experimental

1. Lavar y secar perfectamente el material de vidrio.

Sustancias
35 mL de etanol
5 ml de Acetona
35 mL de agua destilada
35 mL de la muestra
problema para picnometro y
balanza Mohor-Wesphal:
acetona, benceno cloroformo
o propanol
Productos comerciales para
el hidrometro: Miel Caro®,

Diesel y vinagre blanco.

2. Determinar la masa del picnémetro seco. Se recomienda no tocarlo con las manos, manejarlo

con pinzas, guantes desechables y/o paiiuelos de papel desechables.
3. Tomar el valor de la temperatura a la cual se trabaja en el laboratorio.

4. Determinar la masa del picnometro lleno con agua destilada, después la masa del picnometro

lleno con etanol y finaimente con la muestra problema. Verifique que el picnometro este

totaimente seco entre una medicion y otra. Es més sencillo secar el picnémetro si se enjuaga

con un poco de acetona,
5. Repetir los puntos anteriores tres veces.
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6. El profesor explicara de manera demostrativa, come determinar la densidad del agua y del

etanol, utilizando la balanza Mohr-Westphal y el hidrémetro. Para el hidrometro se usan los

productos comerciales productos comerciales.

Resultados

Temperatura de trabajo: °C

Masa

Masa

(2)

(2)

(g)

Picnometro seco

Picnémetro + agua

Picnémetro + etanol

Picnémetro + muestra problema

Analisis de Resultados

. Buscar en la literatura la densidad del agua a la temperatura de trabajo.

1

2. Con el dato anterior, determina el volumen del picnémetro.
3. Determinar la densidad del etanol y de la muestra problema.
4

Comparar los valores de densidad obtenidos para el agua. el etanol y la muestra problema

con los encontrados en la literatura.

5. Haciendo la aproximacion que la temperatura de trabajo fue de 15.5 °C, determinar la
densidad relativa; el peso especifico (15.5 °C y temperatura de trabajo); del etanol y sustancia

problema.

Bibliografia

1. Farrington, Daniel, et al. Curso de Fisicoquimica Experimental. Mc.Graw Hill. 1972,
2. Crockfor. Horace D. et al. Laboratory Manual of Physical Chemistry. John Wiey & Sons. 1975.

3. Bettelneim Federick. Experimental Physical Chemistry. W. B. Saunders Company. 1971.
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Manejo del Picnometro

El picnémetro debe llenarse con las muestras hasta el borde de tal manera que, al ponerle

" el tapdn, su capilar se llene con la muestra, sin permitir la formacion de burbujas. Cuando el tapon

es colocado una parte de la muestra se desbordara, por lo que el picnémetro debe secarse
totalmente por fuera (con paiuelos desechables) antes de pesarse en la balanza analitica.

Manejo de la Balanza Mohr-Westphal

Jl' A jinetilto (0.1).

J'l' B jinetillo (0.01).
Ill C jinetillo (0.001).

[l D jinetillo (0.0001),
E fiel (aguja de la balanza).

1 J F brazo corto.

G brazo lvgo.
BALANZA MORH-WESTPHAL H tornillo de ajuste.

I flotador.
J vaso.
Ajustar la balanza.
Colocar la muestra en la probeta.
Introducir la plomada en la muestra, cuidando que este completamente cubierta por el liquido.

Colocar jinetilios en el brazo de la balanza hasta obtener la lectura adecuada.
Anotar la lectura de |a densidad.

© ® N o o
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Manejo del Hidrometro

HIDROMETRO

[ a0 :

A. Verter la muestra en la probeta para hidrémetro.

B. Introducir el hidrémetro en la muestra y leer la escala donde coincide el nivel superior del
liquido.

C. Existen hidrometros para medir diferentes intervalos de densidad, dependiendo de la muestra.
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DENSIDAD DE LiQuIDOS. CONCEPTO Y APLICACIONES.

(Trabajo a Microescala)

Introduccion

La densidad es una propiedad intensiva que se define como el cociente masa/volumen. En

tanto que la densidad relativa se define como Ia relacion que existe entre el peso de un volumen de
sustancia y el peso del mismo volumen de agua, a una temperatura dada. En general se habla de

densidad relativa al agua a 4 °C, que se toma como unidad. Puesto que existen varias definiciones y

escalas alrededor del concepto de densidad, esta practica comprende el estudio de dichos

conceptos y se extiende a las aplicaciones de esta importante propiedad de la materia.

Objetivos

Comprender el concepto de densidad y las diversas formas de expresarla.
Conocer los distintos métodos para determinar la densidad de liquidos y el principio fisico en el
que se basan.

3. Conocer las distintas escalas para expresar la densidad de liquidos.

Desarrollar habilidades para medir la y densidad.

Investigacion Previa

S S S

¢+ Cuadl es la diferencia entre propiedades extensivas y propiedades intensivas?

Explicar qué es masa, peso, volumen, densidad, densidad relativa y peso especifico.

Especificar las diferencias entre densidad absoluta y densidad relativa.

Describir como se determina la densidad con el picnémetro,

Describir como se determina la densidad usando el hidrometro. Explicar el principio fisico en el
que se basa y listar los diferentes tipos de hidrometros con sus escalas en funcién de su uso.
Describir el principio fisico en el que se basa la balanza Mohr-Westphal.

Investigar como varia la densidad de un liquido con la temperatura.

Investigar como varia la densidad de un gas con la temperatura y la presion
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9. Investigar como varia la densidad de una mezcla con la concentracion.
10. Incluir como parte de la Investigacion Previa las medidas de seguridad para el manejo de los

reactivos usados en esta practica.

Material, Equipo y Sustancias

Material Equipo Sustancias
1 micropicndmetro. 1 Balanza Mohor-Wesphal 5 mL de etanol
1 pinzas para depilar, guantes y 5 ml de Acetona
paiiuelos desechables. 5 mL de agua destilada
4 vasos de precipitados de 10ml. 5 mL de la muestra problema
1 Picnometro de 10mL para picnémetro y balanza
1 hidrémetro Mohor-Wesphal: acetona,
1 termémetro benceno cloroformo o
2 jeringas de 3 mL con aguja. propanol
1 pizeta Productos comerciales para

el hidrémetro: Miel Caro®,

Diesel y vinagre blanco.

Procedimiento Experimental

1. Lavar y secar perfectamente el material de vidrio.

2. Tomar la masa del picnémetro tres veces seguidas seco. Se recomienda no tocarlo con las
manos, manejarlo con pinzas, guantes desechables y/o pafiuelos de papel desechables.

Tomar el valor de la temperatura a la cual se trabaja en el laboratorio.

4. Llenar con la muestra a medir, determinar la masa del picnémetro con muestra, vaciarlo y
determinar la masa de la misma sustancia nuevamente. Medir tres veces la masa del picnémetro
con muestra.

5. Es mas sencillo secar el picndmetro si se enjuaga con un poco de acetona.
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6. El profesor explicara de manera demostrativa, como determinar la densidad del agua y del

etanol, utilizando la balanza Mohr-Westphal y el hidrémetro. Para el hidrometro se usan los

productos comerciales productos comerciales.

Resultados

Temperatura de trabajo: g &

Masa

Masa

Masa

(®)

(2

(g)

Picnémetro seco

Picnémetro + agua

Picnometro + etanol

Picnémetro + muestra problema

Analisis de Resultados

Determinar la densidad del etanol y de la muestra problema.

ra U s

los encontrados en Ia literatura.

Con el dato anterior, determina el volumen del micropicnémetro.

Buscar en la literatura la densidad del agua a la temperatura de trabajo.

Comparar los valores de densidad obtenidos para el agua. el etanol y la muestra problema con

5. Haciendo la aproximacion que la temperatura de trabajo fue de 15.5 °C, determinar la densidad

relativa; el peso especifico (15.5 °C y temperatura de trabajo); del etanol y sustancia problema.

Bibliografia

1. Farrington, Daniel, et al. Curso de Fisicoguimica Experimental. Mc.Graw Hill. 1972.

2. Crockfor. Horace D. et al. Laboratory Manual of Physical Chemistry. John Wiey & Sons. 1975.
3. Bettelheim Federick. Experimental Physical Chemistry. W. B. Saunders Company. 1971.
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Manejo del Picnometro

El micropicnémetro debe llenarse con las muestras hasta el borde con una jéringa de
plastico, sin permitir la formacién de burbujas. Una parte de la muestra se desbordara, cuando se
este llenando por lo que el micropicnometro debe secarse totalmente (con pafiuelos desechables)
antes de pesarse en la balanza analitiéa (ver practica 0).

Nota: El manejo de la Balanza Mohr-Westphal y el Hidrometro es el mismo que se presente
en el formato Actual de esta practica. Ver Pags. 50 y 51.
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Capitulo 4

Evaluacion metodolégica de la prictica 3

Introduccion:
Esta experiencia es la tercera y ultima del conjunto de practicas disefiadas para
que el estudiante desarrolle habilidades para medir propiedades de sustancias puras y/o
mezclas. El estudiante tendrd la oportunidad de medir tiempos de flujo en dos tipos

distintos de viscosimetro y a partir de ellos calcular la viscosidad del liquido.

Presentacion al estudiante

Por consistencia con las dos practicas anteriores creemos conveniente que esta
practica se llame “Viscosidad de liquidos conceptos y aplicaciones”, pues como hemos
discutido, es bueno que el titulo de idea clara de la practica.

En la parte introductoria a la practica hemos resaltado la importancia de estudiar
la viscosidad en aceites, pues el cambio en su tendencia a fluir con la temperatura los
vuelve dtiles como lubricantes en maquinas sometidas a cambios de temperatura.

Redactamos nuevamente los objetivos, incluimos que el alumno entienda el
origen de la viscosidad en términos de la teoria molecular para liquidos, que conozca las
unidades en que se expresa la viscosidad, y desarrolle habilidades en el manejo de los
viscosimetros.

La investigacion previa se redacté nuevamente para contener puntos a discutir
antes de su trabajo de laboratorio y que no aparecian antes. Ademds se incluyo un
problema de viscosidad para que el alumno utilicé las ecuaciones programadas en la hoja
de Excel. Se pide también que se investigue la nomenclatura utilizada en aceites
automotrices pues las mediciones en el viscosimetro Saybolt se hacen sobre esta
sustancia. Finalmente, el estudiante investigara los riesgos de uso y toxicidad de los

solventes utilizados en la practica.

Tiempo de realizacion de la practica
El tiempo promedio de realizacion de la practica fue de 3 horas en la parte de

trabajo con el viscosimetro Ostwald y 50 minutos en el viscosimetro Saybolt. Aunque la
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practica es sencilla, lo que mas consume tiempo es alcanzar el equilibrio térmico entre el
bafio de temperatura y la sustancia de trabajo.

Para ajustar el tiempo de realizacion a una sola sesién, tenemos dos
recomendaciones: 1) Organizar el trabajo de laboratorio de tal forma que en un grupo con
cuatro equipos, el trabajo se reparta asignando un sistema a cada equipo. Por ejemplo de
la siguiente forma: agua y metanol, agua y etanol, y aceite; y 2) que para las mediciones
con el viscosimetro Saybolt, cada equipo aporte un integrante y se forme un nuevo equipo

que trabaje en las mediciones del tiempo de flujo del aceite.

Material

La lista de material modificado se reporta en el formato de la practica (ver
Apéndice 1). Revisamos la cantidad de material existente en el laboratorio y podemos
asegurar que se cuenta con el suficiente para que cuatro equipos trabajen
simultineamente.

El laboratorio solo cuenta con dos viscosimetros tipo Saybolt, en cualquier caso
solo un equipo (formado por integrantes de todos los equipos habituales) deberia trabajar
los viscosimetros por cuestiones de tiempo. De esta forma, como se mide el flujo a dos
temperaturas distintas se podria reservar un viscosimetro para cada una de las

temperaturas.

Reactivos

Respecto a los reactivos que se utilizan en esta préctica, cada equipo necesitara 10
mL de agua, metanol, etanol, acetona (para limpieza del viscosimetro Ostwald), y 200
mL de aceite para motor por equipo.

Estamos conscientes que podria ser muy interesante tener resultados para la serie
de alcoholes primarios metanol-etanol—propanol. Sin embargo, los datos reportados en la
literatura para las densidades del propanol a distintas temperaturas no cubren las
trabajadas en el laboratorio, por lo que no es deseable trabajar con éste. Adicionalmente,
aunque largos tiempos de flujo, como el del propanol, disminuyen el error experimental

también incrementan el de realizacion de la practica por lo cual no recomendariamos usar
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otros alcoholes a menos que se siga una division de trabajo como la sugerida

anteriormente.

Confiabilidad y reproducibilidad de los resultados

Para saber a que grado nuestros resultados son confiables, los comparamos con lo
reportado en la literatura [13]. La reproducibilidad se comprobé repitiendo toda préctica
en tres veces.

Las temperaturas de trabajo, se mantuvieron constantes durante los tres ensayos,
los ensayos se realizaron en tres dias distintos, de acuerdo a lo indicado en el formato de
la practica.

1) Viscosimetro de Ostwald.

Los solventes que usaron para las mediciones con el viscosimetro de Ostwald
fueron: agua, metanol y etanol. Los resultados para estas sustancias, obtenidos en los tres

ensayos de la practica, se muestran en la Tabla A3.1-A3.3.

Temperatura (°C) tiempo 1 tiempo2 tiempo3 Promedio

Agua

25 70.80 71.10 71.18 71.03

35 62.65 62.85 62.00 62.50

45 52.03 52.37 52:15 52.18
Metanol '

25 60.93 61.00 60.74 60.89

35 56.72 56.63 56.87 56.74

45 50.47 50.69 51.16 50.77
Etanol

25 125.94 125.75 125.80 125.83

35 104.81 105.37 106.43 105.54

45 91.13 90.82 90.19 90.71

Tabla A3.1: Tiempos de flujo (s) en funcién de la temperatura para el agua, metanol,
etanol y aceite obtenidos en el ensayo 1.
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Temperatura (°C) tiempo 1 tiempo2 tiempo3 Promedio

Agua
25 75.09 75.02 75.60 75.24
35 63.02 62.22 62.17 62.47
45 51.75 52.28 52.31 52.11
Metanol
25 63.94 64.69 63.79 64.14
35 58.38 57.94 56.38 57.57
45 53.57 51.19 51.16 51.97
Etanol
25 127.93 127.78 127.69 127.80
35 105.04 105.87 105.99 105.63
45 91.50 91.78 92.06 91.78

Tabla A3.2: Tiempos de flujo (s) en funcién de la temperatura para el agua, metanol,
etanol y aceite obtenidos en el ensayo 2.

Temperatura (°C) tiempo | tiempo2 tiempo3 Promedio

Agua

25 75.91 75.72 75.88 75.84

35 62.66 61.84 62.90 62.47

45 52.81 52.86 51.95 52.54
Metanol

25 62.55 65.19 65.25 64.33

35 57.81 57.61 57.81 57.74

45 51.47 52.53 51.55 51.85
Etanol

25 127.93 127.78 127.99 127.90

35 105.59  105.94  105.51 105.68

45 91.66 921.10 91.86 91.54

Tabla A3.3: Tiempos de flujo (s) en funcion de la temperatura para el agua, metanol,
etanol y aceite obtenidos en el ensayo 3.



La viscosidad absoluta, dindmica o coeficiente de viscosidad (1), se define como
la fuerza por unidad de drea necesaria para mantener una unidad de gradiente de
velocidad en angulos rectos a la direccion del flujo entre dos planos paralelos separados
por una unidad de distancia [13], sus unidades son los poises (P). El coeficiente de
viscosidad relativo al agua se mide comunmente con el viscosimetro de Ostwald. En la
técnica se mide el tiempo (t) requerido para que una cantidad determinada de liquido
fluya a temperatura constante, y se utiliza la siguiente formula:

Moo P A3.1

T Pr*h
donde el subindice | identifica al liquido de viscosidad desconacida y 2 el liquido de
referencia, en este caso el agua. Lo datos de la viscosidad del agua a diferentes
temperaturas se pueden encontrar tabulados en el Manual de Quimica y Fisica CRC, pero
si no se reporta el dato para la temperatura de trabajo, se puede emplear la siguiente

ecuacion [13] para el calculo de la viscosidad:
logn= ; +B A3.2

Donde A y B son constantes para una sustancia dada. T es la temperatura en
Kelvin y 1 es la viscosidad.

De igual forma en el Manual de Quimica y Fisica CRC se encuentran reportadas
las densidades del agua, metanol y etanol a diferentes temperaturas, pero en el caso de
que no se encuentre la densidad a la temperatura de trabajo, se emplea un ajuste por
minimos cuadrados de los datos tabulados para obtener una ecuacién que describe la
variacion de la densidad con la temperatura.

La viscosidad cinematica (v), es la relacion de la viscosidad dindmica con la
densidad de fluido [13], se reporta en stokes (St) o centistokes (cSt) y se calcula de la

siguiente forma:

T A33

En las Tablas A3.4-A3.6 se muestran los resultados obtenidos utilizando la hoja

. de célculo, para la viscosidad relativa y la viscosidad cinematica. Para cada ensayo de la
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practica se utiliz6 un viscosimetro de Ostwald distinto, por ello no se promedian los

tiempos de flujo obtenidos.

Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3 Reportado
T=25°C
tiempo (s) 71.03 75.24 75.84
n(P) 0.009
v (St) 0.009
T=35°C
tiempo (s) 62.50 62.47 62.47
n(P) 0.008
v (St) 0.008
T=45°C
tiempo (s) 52.18 52.11 52.54
n(P) 0.006
v (St) 0.006

Tabla A3.4: Tiempo de flujo experimental, viscosidad absoluta reportada
y viscosidad cinemitica calculada para el agua a las temperaturas de

trabajo.
Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3 Reportado
T=25°C, p = 0.7927 (g/ml)
tiempo (s) 60.89 64.14 64.33
n(P) 0.006 0.006 0.006 0.005
v (St) 0.007 0.008 0.008 0.006
T=35°C, p = 0.7780 (g/ml)
tiempo (s) 56.74 57.57 57.74
n(P) 0.005 0.006 0.006 0.005*
v (St) 0.007 0.007 0.007 0.006*
T=45°C, p=0.7689 (g/ml)
tiempo (s) 50.77 51.97 51.85
n(P) 0.005 0.005 0.005 0.004*
v (St) 0.006 0.006 0.006 0.005*

Tabla A3.5: Tiempo de flujo, viscosidad relativa y viscosidad cinemstica
para el metanol a distintas temperaturas.

*Las viscosidades a estas temperaturas se calcularon extrapolando los
datos tabulados a 25, 0 y 25 °C con la ecuacién A3.2
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Ensayo1 Ensayo2 Ensayo3 Reportado
T=25°C, p=0.7851 (g/ml)
ticmpo (S} 125.83 127.80 127.90
n(P) 0.012 0.012 0.012 0.011
v (St) 0.016 0.015 0.015 0.014
T=35°C, p=0.7764 (g/ml)
tiempo(s)  105.54 105.63 105.68
n(P) 0.010 0.010 0.010 0.009*
v (St) 0.013 0.013 0.013 0.012*
T=45°C, p=0.7677 (g/ml)
tiempo (s) 90.71 91.78 91.54
n(P) 0.008 0.009 0.009 0.008*
v (st) 0.011 0.011 0.011 0.010*

Tabla A3.6: Tiempo de flujo, viscosidad relativa y viscosidad
cinemiitica para el etanol a distintas temperaturas.

*Las viscosidades a estas temperaturas se calcularon interpolando los
datos tabulados a —25, 0, 25, 50 y 75 °C con la ecuacién A3.2,

Los resultados obtenidos para las viscosidades relativas tanto del metanol como
del etanol son confiables hasta la segunda cifra significativa, como se observa al
compararlos con los reportados en la literatura [13]. Y son reproducibles entre los

distintos ensayos realizados e independientes del viscosimetro de Ostwald utilizado.

2) Viscosimetro Saybolt.

En las mediciones con el viscosimetro Saybolt, se emplearon muestras de aceite
para automovil de la marca “Stper QHP Premium Motor” del tipo SE HD SAE30 [16]
SE corresponde a un aceite que se recomienda para madelos 70-79 de automoviles,
segun la clasificacion del API (American Petroleum Institute); HD significa Heavy Duty,
que indica las condiciones de trabajo en las que el aceite conserva sus propiedades;
finalmente, SAE30 indica que es un aceite monogrado con 30 grados en la escala de
viscosidad establecida por la Society of Automotive Engineers.

La viscosidad Saybolt indica el tiempo que transcurre para fluir 60 centimetro
ciibico de aceite por un orificio calibrado. Este resultado se indica como Segundos
Saybolt Universales (SSU). Si se opera con aceites de muy alta viscosidad o bajas

temperaturas se substituye el orificio calibrado por otro que tiene un didmetro diez veces
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mayor. En este ultimo caso el resultado se indica como Segundos Saybolt Furol (SSF). La
palabra Furol es una contraccién de la frase “fuel and road oil”.

Los viscosimetros del laboratorio son del tipo Saybolt y contienen dos tubos uno
calibrado para Saylbolt Universal y otro calibrado para Saybolt Furol. El tubo Saybolt
Universal se utiliza en la lectura a temperatura alta (210 °F), pues a la temperatura baja el
aceite no fluye de manera continua. El tubo Saybolt Furol debe utilizarse a la temperatura
baja (100 °F), pues el tiempo de flujo a temperatura alta es muy pequeiio y queda fuera
del rango de validez de las ecuaciones o tablas para convertir segundos Furol a viscosidad
cinematica. [El procedimiento experimental se modificé para incluir estas
consideraciones.

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla A3.7.

Temperatura tiempo 1 tiempo 2 tiempo 3 Promedio
100 (°F, Saybolt Furol) 44.82 48.69 4743 46.98
210 (°F, Saybolt Universal)  72.48 69.87 70.88 71.08
100 (°F, Saybolt Furol) 48.36 45.69 45.63 46.56
210 (°F, Saybolt Universal)  71.02 71.23 71.14 71.13
100 (°F, Saybolt Furol) 46.83 47.40 48.06 4743
210 (°F, Saybolt Universal)  71.21 70.90 69.19 70.43

Tabla A3.7: Tiempos de flujo (s) en funcién de la temperatura para el aceite.

Para el calculo de la viscosidad cinematica en Stokes en un viscosimetro Saybolt
con capilar tipo Saybolt Furol se realiza con las siguientes ecuaciones [17]:

255140 v= 0.00224r—¥ A34

40 <t V=0.2]6!—%0- A35

donde ¢ es el tiempo de flujo en segundos.
Finalmente, para calcular la viscosidad cinematica en Stokes un viscosimetro
Saybolt con capilar tipo Saybolt Universal se usan las siguientes ecuaciones [17].

32<:<100 v = 0.00226¢ - l—?—s A3.6
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100<¢ <1000 v= 0.00220;'——!';§§ A37

donde ¢ es el tiempo de flujo en segundos.
La tabla A3.7 muestra los resultados obtenidos para la viscosidad, en centistokes
(cSt), del aceite SE HD SAE30, y se compara con el valor reportado en la tabla de

propiedades técnicas de este aceite [16].

Ensayol Ensayo2 Ensayo3 Promedio Reportado

T=100°F
tiempo (s, Furol) 46.98 46.56 4743 46.99
v (cSt) 100.2 90.0
T=210°F
tiempo (s, Universal) 71.08 71.13 70.43 70.88
v (c5t) 13.7 11.7

Tabla A3.7: Viscosidad cinematica experimental para el aceite.

Los resultados de los tres ensayos muestran que el experimento es reproducible a

ambas temperaturas. Los resultados son confiables con una diferencia de hasta 10.2 ¢St.

Hoja de Cilculo

La utilizacién de la hoja de calculo existente para esta practica [14] tiene la ventaja de
permitir la identificacion de posibles errores mientras se realiza la experimentacion. De
igual forma que en las anteriores hojas de calculo esta presenta dos colores los cuales
sirven para identificar los datos que se ingresan, los que da la maquina y los calculados.
Lo que se encuentra en azul es llenado por el alumno, los datos proporcionados por el
programa (calculados a partir de férmulas) y, los resultados obtenidos se presentan en
rojo.

En el apéndice se encuentra un ejemplo de la hoja de célculo para esta préctica.
Para agua, metanol y etanol no trabajamos con el promedio sobre ensayos, porque aunque
se trabajo bajo las mismas condiciones se usaron viscosimetros diferentes.

Observamos que la hoja de célculo utiliza la misma nomenclatura para viscosidad

relativa y viscosidad cinemdtica, desde luego esto podria originar confusion entre los
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estudiantes, se recomienda que se utilice la nomenclatura del Manual de Quimica y Fisica
CRC: n para viscosidad relativa y v para viscosidad cinematica.

Adicionalmente, la hoja de calculo deberia dividirse en dos secciones, una para
trabajar los datos del viscosimetro Ostwald y otra para los datos del viscosimetro Saybolt.
En este ultimo caso también se tienen que reprogramar las ecuaciones para distinguir
entre Saybolt Universal y Saybolt Furol pues hasta el momento solo incluyen las
primeras. Es conveniente sefialar el rango de validez (en segundos) de estas ecuaciones.

Por otro lado, sugerimos que la hoja de calculo grafique automaticamente la
variacion de la viscosidad con la temperatura, para todas las sustancias trabajadas. Estas
graficas incluirian los valores experimentales obtenidos por el estudiante y los reportados
en la literatura, con el fin de que el alumno observe claramente la relacion entre las

variables.
Costo

El costo estimado de esta practica por equipo y por grupo de cuatro equipos, se
muestra en la Tabla A3.8, la cotizacion no toma en cuenta los costos del agua por ser
suministrada por el laboratorio, |la acetona que es comprada por el alumno y el aceite que

igualmente lo adquiere el estudiante.

Solvente Cantidad Costos
Pesos
Etanol 10mL $5.65
Metanol 10mL $2.49

Costo total de la prdctica por equipo $8.14

Costo total de la practica por grupo $32.55

Tabla PA3.8: Céstos para la prictica de viscosidad.

Los precios [4] son reales al dia que se hizo el estudio y se estimaron el dia 29 de

octubre del 2003. Como podemos observar en los costos, no creemos que sea necesario
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que esta practica migre a microescala, primero porque no se conoce material adecuado y

segundo porque el laboratorio ticne el suficiente material para trabajar la practica.

Formato final de la Prictica
El formato de la practica actualizada se presenta después de las conclusiones de este

capitulo.

Conclusiones

Para esta practica encontramos que nuestros resultados con el viscosimetro Ostwald
son confiables y reproducibles hasta la segunda cifra significativa. Para el viscosimetro
Saybolt son reproducibles y confiables dentro de ~10 cSt.

A no ser que se reorganice el trabajo del grupo como hemos sugerido, creemos
conveniente que se trabajen solo dos muestras en el viscosimetro de Ostwald (sin usar
propanol), ya que esta prictica resulta ser una de las mds lentas y complicada en el
control de la temperatura.

Por los costos de la practica y por la carencia de material adecuado esta préctica no

fue cambiada a microescala.
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VISCOSIDAD DE LiQuiDOS. CONCEPTOS Y APLICACIONES

introduccion

La viscosidad, es la propiedad de un fluido que tiende a oponerse a su flujo cuando se
aplica una fuerza, los fluidos de alta viscosidad presentan una cierta resistencia a fluir; los fluidos
de baja viscosidad fluyen con facilidad. La fuerza con la que una capa de fluido en movimiento
arrastra consigo a las capas adyacentes del fluido determina su viscosidad, que se mide en un
viscosimetro que tiene un orificio de tamafio conocido. El tiempo que tarda en salir una cantidad
determinada de liquido a través de un orificio, esta directamente relacionado con su viscosidad.

Mientras que la viscosidad de una sustancia simple se mide con un viscosimetro de
Ostwald, la viscosidad de productos derivados del petroleo, como son los aceites lubricantes, se
mide con un viscosimetro tipo Saybolt. En particular resulta interesante estudiar las variaciones de
la viscosidad en funcion de la temperatura.

Objetivos

1. Comprender el concepto de viscosidad y familiarizarse con las unidades en las que se
expresa.

Determinar la viscosidad experimental de algunos liquidos puros y aceites lubricantes.

Estudiar la variacion de la viscosidad con el cambio de temperatura.

Comprender el origen de |a viscosidad en términos de la teoria molecular para fluidos.

o s woN

Desarrollar habilidades para medir la viscosidad.

Investigacion Previa

Investigar como se define la viscosidad.

2. Discutir el origen de la viscosidad de acuerdo a la teoria molecular de los fluidos, y la
diferencia entre fluidos Newtonianos y no Newtonianos.

3. Investigar la variacion de la viscosidad con la temperatura para liquidos y para gases.
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. Comentar los diferentes métodos de determinacion de viscosidad y el principio en el que se
basan. Incluir viscosimetro de Ostwald y viscosimetro de Saybolt.

. Definir la viscosidad absoluta o dinamica, viscosidad relativa, viscosidad cinematica y
viscosidad Saybolt (Universal y Furol) y las unidades en que se expresan, cada una de ellas.

. A partir de la ecuacion de Poiseville deducir la ecuacion para determinar la viscosidad
(utilizando un viscosimetro Ostwald).

Investigar que significa la nomenclatura para designar distintos tipos de aceite (por ejemplo
SAE 60).

Resolver el siguiente ejercicio: La viscosidad del agua es de 1.002x10-? Pa-s a 20 °C, si el
agua requiere 120.5 s para desplazarse entre las marcas de un viscosimetro de Ostwald y la
acetona requiere 49.5 s ; Cual es la viscosidad relativa de la acetona?. (pacetona = 0.792 g/mL y
pagua = 0.998 g/mL, a 20 °C).

Incluir las medidas de seguridad para el manejo de las sustancias y reactivos utilizados en la
practica.

Equipo, Material y Sustancias

Material Equipo Sustancias
1 Soporte universal 1 Parrilla con agitador 10 mL de acetona (para
1 Pinza para bureta magnético limpieza del viscosimetro
1 Cronémetro 1 Viscosimetro de Saybolt ~ Ostwald
1 Viscosimetro de Ostwald 10 mL de metanol
3 Vasos de precipitados de 50mL 10 mL de etanol
1 Vaso de precipitados de 500mL Agua destilada
1 Termémetro 200 mL de aceite lubricante

1 Perilla (o propipeta)

Procedimiento Experimental

. Lavar y secar perfectamente el material de vidrio, utilizar acetona para secar el viscosimetro
de Ostwald.
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2. Colocar el viscosimetro de Ostwald dentro de un bafio de agua a temperatura constante (ver
manejo del viscosimetro). Es necesario que se cuente con la seguridad de que la muestra
dentro del viscosimetro se encuentre en equilibrio térmico con el bafio de temperatura
constante.

3. Hacer mediciones del tiempo de flujo del agua y los alcoholes, a tres temperaturas diferentes
(se sugieren 25, 35 y 45° C), repetir cada medicion tres veces.

4, Utilizando el viscosimetro de Saybolt, hacer mediciones de la viscosidad del aceite a dos
temperaturas diferentes (se sugiere 100 y 210 °F). Fijar la temperatura del bafio térmico
utilizando el termometro que es parte del equipo. Tomar nota del tipo de tubo que se esta
utilizando, i.e. Saybolt Universal o Saybolt Furol.

Resultados
A Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
s H H
T= °’c
Te *C
T= °c
pu— Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
5 s s
T °c
T= °c
i i
i Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3
s H s
T= G
Tz %
T= C
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Aceite Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3

T= 100 °F
T= 210 °F

Analisis de Resultados

1. Buscar en la literatura el valor de la viscosidad y densidad del agua a las temperaturas de
trabajo.

2. Buscar en la literatura las densidades del metanol y etanol a las temperaturas de trabajo.

3. Con los datos anteriores determina la viscosidad relativa y cinematica del metanol y etanol a
cada temperatura.

4. Determinar la viscosidad Saybolt (Universal o Furol, de acuerdo al tubo empleado) del aceite a
las dos temperaturas de trabajo.

5. Clasificar los liquidos estudiados como Newtonianos o no Newtonianos.
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Manejo del Viscosimetro de Ostwald

A) Bulho superior.

_ B) Principio del tubo capilar.
C) Bulbo inferior.

D) Extreme grueso.

E) Extremo delgado.

F) Tubo capilar.

1y 2 Las marcas.
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VISCOSIMETRO DE OSTWALD

A. Verter la muestra por el extremo grueso del viscosimetro (D), en una cantidad tal que al
succionar con la perilla por el extremo delgado del aparato (E), el bulbo superior (A) y el
inferior (C) queden a la mitad de su volumen.

B. Succionar por el extremo delgado (E) con la perilla y obligar al liquido a pasar sobre la

marca (1) superior del bulbo (A).
C. Con el cronémetro, medir el tiempo que tarda la muestra en pasar de la marca superior

(1)a la marca inferior (2) de bulbo (A).
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Manejo del Viscosimetro Saybolt
VISCOSIMETRO DE SAYBOLT

@ Mmoo

Identificar los componentes del viscosimefro Saybolt y observar la diferencia entre el tubo
Saybolt Universal y Salybolt Furol.

Activar la agitacion y el calentamiento del bafio externo (de aceite) del aparato. Ajustar el
control de temperatura a la temperatura deseada, con el termometro que es parte del equipo.
Limpiar y secar perfectamente el tubo Saybolt para el aceite de trabajo.

Poner el tapon correspondiente en el orificio inferior del tubo.

Colocar el aceite de trabajo dentro del tubo Saybolt.

Esperar a que la temperatura de la muestra alcance la del bafio exterior.

Situar un recipiente receptor debajo del orificio del tubo Saybolt y destapar el orificio en el
mismo instante el que se activa el cronémetro.

Parar el cronometro en el instante en que deja de fluir el chorro continuo y el aceite empieza a

gotear.

ESTA TESIS NO SALE
OE LA BIBLIOTECA
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Capitulo 5
Evaluaciéon Metodolégica Prictica 4

Introduccion
En la presente practica se determina experimentalmente el intercambio de energia,
en forma de calor, entre un sistema y sus alrededores, cuando el sistema sufre una
transformacion fisica o quimica. Desde esta practica y en adelante, los estudiantes
estudiaran propiedades termodinamicas y cambios en estas propiedades para soluciones y

sustancias puras.

Presentacion al estudiante

Presentamos al estudiante un nuevo formato de practica. Dado que durante la
practica se realizan determinaciones calorimétricas de procesos fisicos y quimicos,
consideramos que el titulo deberia ser “Calorimetria” en lugar de “Termoquimica™ pues
este Gltimo no engloba los procesos fisicos. Los objetivos se han redactado de forma tal
que sea evidente la aplicacién de conceptos estudiados en la clase de teoria a la que el
laboratorio corresponde. La redaccion del procedimiento experimental se ha corregido
con el fin de hacerla mas clara. Incluimos una parte nueva en el procedimiento
experimental para modificar la preparacion de la solucion de hidroxido de sodio.
Sabemos que el hidréxido de sodio reacciona con el CO, disuelto en el agua, esta
reaccion consume NaOH y hace que la concentracion de la solucién sea diferente a la que
deseamos; para reducir esta fuente de error se siguié la técnica estandar de preparacién de
hidroxido de sodio. También se le pide al alumno valorar su solucion de hidroxido de

sodio usando un patrén primario de biftalato de potasio.

Tiempo de realizacion de la practica
El tiempo promedio de realizacion de la practica fue de 3 horas. Como todo el
grupo utiliza la misma mezcla, las soluciones pueden ser preparadas por el laboratorista y
asi ahorrarle tiempo al grupo. La determinacion de la constante del calorimetro requiere
que el agua caliente utilizada se encuentre a temperatura constante, se recomienda que se

ponga a calentar desde el inicio de la prictica y que el control de temperatura de la
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parrilla no se lleve al maximo. Desde luego, el tiempo de trabajo para un equipo depende

de la habilidad y organizacion de sus integrantes.

Material
Respecto al material utilizado en esta practica, encontramos que es ¢l adecuado,
aunque se necesita incluir el anillo metalico para el frasco Dewar, la lista completa del
material se puede ver en el Formato Final de la Practica. La lista de material es por
equipo, estimamos que el laboratorio cuenta con el suficiente para que cuatro equipos
trabajen simultaneamente.
Reactivos
En esta praictica cada equipo necesitara 600 ml de agua destilada, 10 g de
NH4NO3, 7 g de NaOH, 4.5 ml de HCI, 20 g de hielo y 2 gramos de biftalato de potasio.
Recomendamos que la solucion de NaOH se prepare como se ha indicado anteriormente.
Para el estudio del calor de disolucion de la sal se incluye como sistema
alternativo el NH4Cl. Para esta sustancia el proceso también es endotérmico (requicre
absorber calor para que se lleve a cabo) con un AH dis = 14.7 kJ /mol. En caso de usar el

NH4NO;, el AH= 25kJ/mol.

Confiabilidad y reproducibilidad de los resultados

Para examinar la reproducibilidad de los resultados, se realizaron los tres ensayos’
de la practica. En cada ensayo se midieron los cambios de temperatura una sola vez
utilizando un calorimetro distinto.

A continuacion presentamos el andlisis de resultados, siguiendo el orden del
informe de un alumno o equipo y, cuando es posible, comparamos nuestros resultado con
los reportados en la literatura.

1) Constante del calorimetro

El calorimetro (o vaso Dewar), consiste en un recipiente con doble pared de vidrio
entre las que se ha practicado un cierto grado de vacio que disminuye la pérdida de calor.
Para conocer la proporcién de energia absorbida por el calorimetro, se calcula la
constante del calorimetro, K, es:

K = (Calor perdido por el agua caliente — Calor ganado por el agua fria)/

(cambio de temperatura del agua) [18]
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Las temperaturas medidas en los tres ensayos y las constantes (K) de los tres

distintos calorimetros se presentan en la tabla A4.1.

Agua Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3
Tambiente (°C) 20.5 20.8 20.9
Tana (°C) 51.0 52.0 53.0
Tequiubno (OC) 34.0 35.0 355

Constante del calorimetro
K /K) 108.16 §2.26 82.87
Tabla A4.1: Temperaturas medidas para la calibracién del calorimetro

2) Calor de disolucion
El calor de disolucion se define como la cantidad de calor generado por un mol de
sustancia disuelta [19].La Tabla A4.2, nos muestra los resultados obtenidos en los tres
ensayos, para el nitrato de amonio. Como se puede observar, los resultados del calor de
disolucion en los tres ensayos tienen una variacion de hasta 2.4 kJ/mol, indicando que son
claramente reproducibles. Respecto a la confiabilidad, el valor promediado sobre los tres

ensayos esta en buen acuerdo con el valor reportado en la literatura [13 y 20]

NITRATO DE AMONIO Ensayo 1 Ensayo2 [Ensayo3 Promedio Reportado

m nuanos (8) 10.0003 10.0180 10.0079
Tambiente ~ (°C) 20.4 20.3 20.5
Topitis  (°C) 15.0 15.2 15.0
AHgisotucion (k3/mol) 22.7 20.3 22.0 21.7 25.0

Tabla A4.2: Calor de disoluciéon de nitrato de amonio

3) Calor de neutralizacion
El calor de neutralizacion es el calor producido al reaccionar un mol de acido con un
mol de base [21]. En la Tabla A4.3, encontramos los valores relevantes para el célculo
del calor de neutralizacion de dcido clorhidrico con hidréxido de sodio. Los resultados
finales del calculo del calor de neutralizacién, nos permiten observar que el experimento

es reproducible independientemente del calorimetro empleado. El valor promedio sobre
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los tres ensayos nos muestra que el resultado del calor de neutralizacion es confiable

como se ve al comparar con el valor reportado en la literatura [14]

NaOH y HCI Ensayol Ensayo2 Ensayod Promedio Reportado
[NaOH] (mol/L) 0.5 0.5 0.5
[HCI] (mol/L) 0.5 0.5 0.5
Volyon (ML) 100 100 100
Volye (mL) 100 100 100
Tear  ("C) 20.8 20.5 20.6
Tequitibrie (°C) 238 23.6 234
AHeunatizacion (KJ/mol) -56.38 -56.04 -52.47 -54.96 -56.07

Tabla A4.3: Anilisis de los resultados Calorimetria

4) Calor de fusion

El calor de fusion se define como la cantidad de calor necesaria para transformar
una unidad de masa de hielo del estado sélido al estado liquido a la temperatura de fusion
del mismo [22]. Los resultados de los tres ensayos aparecen en la Tabla A4.4. Los
resultados obtenidos son nos muestran que el valor experimental encontrado es

reproducible y confiable [14].

HIELO Ensayo 1Ensayo 2Ensayo 3 PromedioReportado
My (2)  20.1755 20.8747 20.1300

T inicint agua (°C)  52.5 54.0 51.0

T o (°C)  -10 -10 -10

T equibic (°C) 334 340 349

AHp=kl/mol 607 568 599 591 6.01

Tahla A4.4 : Resultados de la prictica de calorimetria.

Finalmente vale la pena sefialar que todos los resultados se obtuvieron con la hoja
de calculo [14]. Es necesario mencionar que cada ensayo se realizé con un calorimetro
diferente, para simular las mismas condiciones que un grupo enfrentaria al realizar la
misma practica y en todos los casos los valores experimentales reproducen los resultados

en la literatura.
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Hoja de Calculo

Como acabamos de mencionar el andlisis de resultados se hace con la hoja de
calculo [14], por supuesto para los tres ensayos. Este formato fue modificado para que el
alumno no trabaje con unidades tan grandes como son los Joules, sino que use los kilo
joules.

La hoja de célculo, que usamos para esta practica, permite identificar posibles
errores mientras se realiza la experimento y agiliza la elaboracion de los informes
experimentales, reduciendo el manejo numérico de los resultados dando la posibilidad de
concentrarse en los conocimientos involucrados. Al igual que en las otras practicas, esta
hoja también mangja dos colores, rojo para datos que nos da la maquina y para los
resultados, azul para datos que introducimos.

Vale la pena recordar que aunque el estudiante no tiene acceso a las ecuaciones
para calcular la constante del calorimetro, el A de disolucion, el A de neutralizacion y el A
de fusién; debe de realizar estos célculos y verificarlos con la hoja.

" En el apéndice se encuentra un ejemplo de la hoja de calculo para esta practica.
No es posible sacar un promedio de los tres ensayos ya que aunque se trabajaron al
mismo dia con las misma condiciones de trabajo se emplearon distintos calorimetros,

para comprobar que el la practica es reproducible con distinto material.

Costo
El costo estimado de esta practica por equipo se presenta en la Tabla A4.5, claro
que también consideramos que un grupo ordinariamente esta compuesto por cuatro
equipos y la cotizacion para un grupo como el que sefialamos esta indicada en la misma
Tabla.
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Solvente Cantidad Costos

Pesos
Acido Clorhidrico 4.5mL $1.83
Hidréxido de sodio Te $5.31
Nitrato de amonio l0g $6.86
Biftalato de potasio 2g $2.15
Costo total de la prdctica por equipo $16.15
Costo total de la practica por grupo $64.59

Tabla A4.5: Costos para la prictica de calorimetria.

De la misma manera consideramos el costo si usamos NH4Cl. La Tabla A4.6

reporta el costo con esta sustancia por equipo y también por un grupo de cuatro equipos.

Solvente Cantidad Costos
Pesos
Acido Clorhidrico 4.5mL $1.83
Hidréxido de sodio 7 $5.31
Cloruro de amonio 10g $5.54
Biftalato de potasio 2g $2.15
Costo total de la prdctica por equipo $14.83
Costo total de la prdctica por grupo $£59.33

Tabla A4.6: Costos para la prictica de calorimetria.

Estos precios [15] son actuales al momento de finalizar la tesis y se estimaron el
dia 29 de octubre del 2003.

MIGRACION A MICROESCALA DE PRACTICA 4

Introduccion
La presente prictica, se migré a microescala con ciertas adecuaciones del
material, descritas mas adelante. En otras instituciones de educacién superior [23] se
trabaja con un procedimiento modificado a microescala que asegura reproducibilidad y

confiabilidad de resultados.
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Presentacion al estudiante
Por el momento no tenemos ninguna propuesta de presentacion al estudiante porque,
solo modificamos algunos materiales y las cantidades de reactivo empleadas sin mayores

cambios en el procedimiento experimental.

Tiempo de realizacién de la practica
El tiempo total promedio sobre los tres ensayos realizados para esta prictica a
escala micro fue de 3 horas, que es similar al tiempo empleado para trabajar a escala

normal.

Material
En lugar del frasco Dewar utilizamos un tubo de ensaye dentro de una bola de
poliestireno como calorimetro. El material de vidrio utilizado fue el adecuada para

manejar cantidades mds pequefias de reactivos.

Reactivos
Las cantidades de reactivos se redujeron un 90%, usando 60 ml de agua destilada,

| g de NH4NO3, 0.20412 g de NaOH, 0.42 ml de HCL y 2 g de hielo.

Reproducibilidad de los resultados
Para demostrar la reproducibilidad de los resultados, se ensayé practica a
microescala en tres ocasiones.
1) Constante del calorimetro.
La Tabla M4.1 presenta los valores para la constante del calorimetro obtenidos en
los tres ensayos. Como se puede observar los resultados obtenidos para la
constante del calorimetro indicarian que el calorimetro aporta energia al sistema.
Sin embargo este no es el caso puesto que sabemos que el poliestireno es un

excelente aislante térmico.
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Agua Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3

Tambieate (°C) 20.1 20.4 20.6
Tama (°C) 52.0 525 52.0

Teiaiwio (7€) 39.0 38.5 37.0
K(J/K) -0.013 -0.009 -0.004

Tabla M4.1: Temperaturas medidas para la calibracion del calorimetro

Buscando la razén de estos resultados erréneos observamos que el bulbo del
termémetro no queda completamente cubierto cuando trabajamos con muestras de 10
mL de agua. Repetimos la experiencia pero ahora trabajando con muestras de 20 mL de
agua, que cubren el bulbo del termémetro sin ningin problema, los resultados para un

ensayo se muestran en la Tabla M4.2.

Agua Ensayo 1
Tambieare (°C) 20.5
Tan (°C) 56.5
Tequitibrio (°C) 32,0
K{J/K) 0.094

Tabla M4.1: Temperaturas medidas para
Ia calibracién del calorimetro utilizando
20 mL de muestra.

Los resultados anteriores confirman que una vez que el bulbo del termémetro se
cubre con la muestra, la constante del calorimetro tiene un valor positivo. Sin embargo,
trabajar con 20 mL de muestra no se puede considerar trabajo a microescala por lo cual
no continuamos con la migracion a microescala de esta practica. Cabe afiadir que si se
tuvieran termémetros adecuados en principio no habria ningiin problema para trabajar a

microescala.

Formato final de la Prictica

Se presenta al final de la discusion a microescala el formato de la prictica actualizada.
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Conclusiones
Los resultados obtenidos a escala normal muestran que la prictica es reproducible y

confiable. Respecto a la migracion a microescala encontramos que hasta el momento el
inico impedimento es la carencia de termometro adecuados, pues con los que cuenta el
laboratorio no se garantiza la confiabilidad de resultados. Aunque el costo de trabajar a
escala normal no es muy elevado se obtendria un ahorro minimo del 90% al migrar la
practica a escala micro por lo que seria deseable que se adquirieran los termémetros
adecuados. Al comparar los costos de la practica actualizada empleando el NHsNO;, y los
costos usando NH4Cl nos damos cuenta que el NH4Cl es solo un poco barato, que el

NH4NO;, lo que involucra un pequefio ahorro.
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CALORIMETRIA

Introduccioén

En la practica se estudian tres procesos. Dos procesos fisicos y uno quimico. Los

procesos fisicos corresponden a la disolucion de la sal y a la fusion del hielo. El proceso quimico
corresponde a la reaccion de neutralizacion entre un acido fuerte y una base fuerte. La proporcion
de energia absorbida por el calorimetro, se conoce como la constante del calorimetro K.

Objetivos

1.

Discutir y comprender los conceptos de sistema, alrededores, capacidad calorifica, estado
termodinamico, propiedad de estado, propiedad de trayectoria y cambio de estado.

Determinar los calores de 1) disolucién de una sal, 2) neutralizacion de un acido y, 3) de
fusion del hielo.

Investigacion Previa

1.

L

Investigar los enunciados de la ley cero y la primera ley de la termodinamica, ademas su
relacion con la calorimetria.

Definir entalpia y la variacion de entalpia de un proceso.

¢ Como se define un proceso exotérmico y uno endotérmico?.

¢ Como se define la capacidad calorifica?.

Investigar como se calcula la constante del calorimetro, como se determina y para qué sirve.
Investigar los métodos para determinar cambios de entalpia- durante un proceso. Describir
diferentes tipos de calorimetros.

Investigar la propiedades y medidas de seguridad para todos los reactivos utilizados en esta
practica.
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Material, Equipo Y Sustancias

Material Equipo
1 soporte universal 1 Parrilla con agitador
1 aro de metal magnético
1 frasco Dewar con tapén
horadado
1 termémetro con precision de
0.1°C
1 barra magnética
1 probeta de 100 mL
1 vidrio de reloj
2 vasos de precipitados de 250
mL
1 espatula
1 pizeta

Procedimiento Experimental

1. Constante del calorimetro

Fijar el termometro en la tapén horadado del frasco Dewar.

Sustancias
100 mL de disolucion de HCI
05M
100 mL de disolucion de NaOH
05M
10 g de NH4NO3
25 g de hielo
Agua destilada

En el frasco Dewar colocar, desde una probeta, 100 mL de agua destilada Vol(Tambiente) @
temperatura ambiente. Tapar el frasco y medir la temperatura del agua hasta que ésta

permanezca constante (Tambiente).

Calentar 100 mL de agua destilada a una temperatura de alrededor de 50 °C, esperar hasta
que la temperatura permanezca constante (Tans) al menos durante cinco minutos. Agregar este

volumen de agua Vol(Tana) al frasco Dewar y tapar el tubo.

Medir la temperatura del sistema cada 30 segundos hasta que permanezca constante

{Tequilhrlo).
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2. Calor de disolucion

Ahora verter 100 mL de agua destilada Volkzo(Tamsiente) €n €l frasco Dewar vacio, esperar a
que se alcance el equilibrio térmico (aproximadamente 4 minutos) y medir la temperatura
(Tambente).

Pesar aproximadamente 10 g de NHaNO; (Mwuenos), afadir al frasco Dewar, medir la

temperatura del sistema cada 30 segundos hasta que permanezca constante (Tequiibrio).

3. Calor de neutralizacion

En el frasco Dewar vacio colocar 100 mL de solucion de HCl 0.5 M (Voluci), medir la
temperatura cada 30 segundos hasta que se alcance el equilibrio (Tambiente).

Afiadir 100 mL de solucién de NaOH 0.5 M (Volnaon)a la misma temperatura (Tambiente). Tapar
el frasco.

Medir la temperatura del sistema en intervalos de 30 segundos hasta que permanezca
constante (Tequiiorio).

4. Calor de fusion

Finalmente en su frasco Dewar vacié agregar 100 mL de agua (Volaus) destilada a una
temperatura de aproximadamente 50 °C (Tana).

Tomar un cubo de hielo de aproximadamente 20 g y pesarlo en un vidrio de reloj (Mhieio).
Regresarlo al congelador después de pesar y esperar por 15 minutos. Junto con el hielo, colocar
el termoémetro dentro el congelador para medir la temperatura (Thieio).ES muy importante que el
hielo este a una temperatura por debajo de -10 °C y que se conozca la cantidad exacta de hielo
agregada.

Anadir el hielo al frasco Dewar y medir la temperatura del sistema cada 30 segundos hasta

que permanezca constante (Tequiibrio).
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Resultados

1. Constante del calorimetro.

, Vol (Tlmbienle) Vol {Tllla) Tambionln Tllll chnilnm'u
Agua mL mL °C S °C

2. Calor de disolucion.

Volii0( Tambiente) M (NH,NOs) Tambiente Tesiiteo

NH,NO, mL i °C °C

3. Calor de neutralizacion

[NaOH] [HCI] Volpon | Volug Tambiente | Tequitibrio

NaOH mol /L mol /L mL mL °C °C
y HCI

4. Calor de fusion.

VOIagm Muicto Tana Thicto Tequilibﬂo
Hielo mL g °C °c °C

Analisis de Resultados

1. Buscar en la literatura la densidad del agua a la temperatura ambiente, asi como el Cp del
agua.

2. Con los datos anteriores y los registrados experimentalmente determinar la constante del
calorimetro (Considerar el Cp del agua constante con la temperatura).
Calcular los cambios de entalpia de la disolucion de NH«NO; en agua.

4. Calcular el calor de neutralizacion entre HCl y NaOH. En ambos casos considere que la masa
de NH4NO3, HCl y NaOH es despreciable en comparacion con el agua.

92



5. Buscar en la literatura el Cp del hielo y con este dato calcular el cambio de entalpia de fusion
del hielo, de nuevo considerar el Cp del hielo constante con la temperatura.
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Capitulo 6
Evaluacion Metodolégica de la Practica 5
Introduccion
Esta es la quinta practica, en esta se determina una de las propiedades
termodindmicas de una mezcla de dos componentes, el volumen molar parcial. El
estudiante preparard soluciones agua/etanol y determinara su densidad experimentalmente.
A partir de sus mediciones calculara el volumen molar parcial de los componentes de la

mezcla

Presentacion al estudiante

En la evaluacion se cambio el titulo “Volimenes molares parciales” por el de
“Volamenes molares parciales de la mezcla Agua/Etanol”, que contiene mds informacion
de lo que se hara durante el experimentacion.

Se agregé una introduccién para dar un panorama global del tema que se trabaja
durante la practica.

Se incluye un nuevo objetivo para hacer clara la relacion entre densidad y
volimenes molares parciales, que aunque se maneja durante la practica antes se omitia. Se
cambi6é también el cuestionario previo, agregando mds preguntas que ayudaran al

estudiante a entender mejor el tema.

Tiempo de realizacién de la practica
El tiempo promedio de esta practica fue de 3 horas. El tiempo en esta practica se
puede incrementar si los alumnos no han aprendido a organizarse, aunque para esta practica
esperariamos que el alumno ya este familiarizado con la determinacion experimental de la
densidad esto no excluye la posibilidad de cometer errores que le lleven a requerir un
mayor tiempo para esta seccion de laboratorio. Se recomienda que los equipos se organicen

al méaximo para utilizar la balanza.

Material
Proponemos, para esta practica, como el material mas adecuado el que se encuentra
en el Formato Final de esta practica, (ver final de este capitulo). El laboratorio cuenta con el

material indicado para que grupos de cuatro equipos trabajen sin problemas.
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Reactivos

Respecto a los reactivos que se utilizan son 140 mL de etanol, 60 ml. de aguay 10

mL de acetona.

Confiabilidad y reproducibilidad de los resultados

Con el formato actual se trabajaron tres ensayos de la mezcla agua/etanol, el mismo

dia y con semejantes condiciones de trabajo, la temperatura reportada es de 20 °C en el

trabajo normal de un grupo esperariamos que no se den variaciones mayores a dos grados

centigrados entre las lecturas de dos equipos distintos, estas variaciones no se consideran

importantes para los resultados de la practica. Los resultados de cada uno las masas de los

picnémetros con las distintas muestras en los tres ensayos se encuentran en la Tabla AS. 1.

Agua Etanol Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3
(mL) (mL) Masa (g) Masa (g) Masa (g)
0 0 17.0560 16.9946 16.5872
20 0 27.0560 26.9485 26.7333
15 5 26.7526 26.6808 26.4582
11 9 26.4442 26.3379 26.1738
8 12 25.9784 26.0643 25.8456

6 14 25.8256 25.8215 25.5850

5 I5 25.7520 25.6620 25.4670

4 16 25.6399 25.5300 25.3000

3 17 25.4956 25.3653 25.2017

2 18 25.3320 25.2400 25.0557

1 19 25.1678 25.0596 24.8956

0 20 25.0083 249194 24.7064

Tabla AS.1: Masas medidas en el picnémetro mas la muestra a T=20°C.

Para el analisis de resultados de mezcla agua/etanol, empleamos la hoja de calculo

titulada “Volimenes molares parciales” [14].

Los resultados de los tres ensayos se muestran en la Tabla A5.2, A5.3, y A5.4.
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\4 Ve v ¥
(m.l':; (m'f.;" Xugma Xeanat (ml,;;:n) (ml:f;:l)
20 0 1.0000 0.0000 17.95 54.36
15 5 0.9060 0.0940 17.92 55.01
1 9 0.7971 0.2029 17.80 55.68
8 12 0.6818 0.3182 17.59 56.29
6 14 0.5793 0.4207 17.31 56.76
5 15 0.5172 0.4828 17.11 57.01
4 16 0.4455 0.5545 16.84 57.25
3 17 0.3619 0.6381 16.48 57.50
2 18 0.2631 0.7369 15.99 57.72
I 19 0.1447 0.8553 15.31 57.89
0 20 0.0000 1.0000 14.34 57.94

Tabla AS5.2:Volimenes molares parciales experimental a T =20 °C para la mezcla agua / etanol.
Ensayo 1

v ugun ¥ ctanol x. x! v ngus V etunal
(mL) (mL) i el (mL/mol) (mL/mol)
20 0 1.0000 0.0000 17.87 53.90
15 5 0.9059 0.0941 17.83 54.64
1 9 0.7969 0.2031 17.70 55.42
8 12 0.6815 0.3185 17.45 56.12
6 14 0.5791 0.4209 17.13 56.66
5 15 0.5169 0.4831 16.90 56.94
4 16 0.4452 0.5548 16.59 57.23
3 17 0.3616 0.6384 16.17 57.51
2 18 0.2629 0.7371 15.61 57.77
i 19 0.1445 0.8555 14.82 57.97
0 20 0.0000 1.0000 13.71 58.06

Tabla A5.3: Voliimenes molares parciales experimental a T =20 °C para la mezcla agua / etanol.
Ensayo 2



v ages v etansl xﬂu.l v agus v etanol

(mL) (mL) Xager (mL/mol) (mL/mol)
20 0 1.0000 0.0000 - 17.89 53.52
15 5 0.9055 0.0945 17.85 54.26
11 9 0.7961 0.2039 17.72 55.02

8 12 0.6804 03196 17.47 55.72
6 14 0.5778 0.4222 17.16 56.24
5 15 0.5156 0.4844 16.93 56.52
4 16 0.4439 0.5561 16.63 56.80
3 17 0.3604 0.6396 16.22 57.08
2 18 0.2619 0.7381 15.66 57.33
1 19 0.1439 0.8561 14.89 57.52
0 20 0.0000 1.0000 13.80 57.61

Tabla A5.4: Volimenes molares parciales experimental a T =20 °C para la mezcla agua / etanol.
Emsayo 3

En seguida se muestran las graficas de voliimenes molares parciales del agua y del
etanol como funcién de la fraccion mol de etanol para los tres ensayos. Si observamos los
diferentes valores de los volimenes molares parciales de los dos componentes, conforme la
composicion de la solucion se acerca al agua pura o al etanol puro, la propiedad molar
parcial se acerca al valor del volumen molar del componente puro, como es de esperarse.
Como puede observarse a partir de las graficas la maxima diferencia en el volumen molar
del agua (Xeunol = 0) entre los tres ensayos es de 0.6 mL/mol mientras que la diferencia para
el volumen molar del etanol (Xeuno = 1) entre los tres ensayos es de 0.9 mL/mol.

Consideramos que estos resultados muestran que el experimento es reproducible.
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Ahora para constatar la confiabilidad de la practica trabajamos con promedios sobre
los tres ensayos y comparamos los volimenes molares parciales promedia de agua y etanol
con aquellos reportados en la literatura [24]. Hicimos dos tipos de comparaciones, en
primer lugar tomamos los valores reportados y los ajustamos a una ecuacién de noveno
grado (Reportados 1), para reproducir el tipo de grafica que el estudiante encontraria en los
libros de texto, particularmente el minimo observado en la curva de volumen molar parcial
de etanol vs fraccion mol de etanol. En segundo lugar, ajustamos los valores reportados
(Reportados 2) a una ecuacién segundo de grado que es como se trabajan los resultados
experimentales, y que desde luego no reproducen el minimo de la curva de volumen molar
parcial de ctanol vs fraccion mol de etanol. Las siguientes graficas muestran las curvas

obtenidas.
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xctanol

Volumen molar parcial del agua en funcion de la fraccion mol de etanol.
Prictica a actualizada. Ver texto para datos reportados.
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Como se puede observar a partir de las graficas. Los resultados obtenidos
reproducen bastante bien los reportados (cuando se comparan las curvas a segundo grado),

por lo que podemos decir que el experimento es confiable.

Hoja de Cilculo

La hoja de célculo, es amigable, facil de llenar y entender y nos muestra todos los
resultados que se piden en el formato de la practica [14]. En el apéndice encontramos un
ejemplo de esta hoja.

La hoja maneja dos colore, azul (los datos experimentales), rojo (los datos que la
maquina nos proporciona de acuerdo a las condiciones de trabajo y los resultados). Asi
mismo, las graficas que se observan en esta hoja de calculo nos permiten comparar los
resultados experimentales con los datos reportados.

Finalmente podria ser conveniente que el maestro de laboratorio aclare la nomenclatura
utilizada para las distintas variables en la hoja de calculo, pues por limitaciones del
programa Excel las cantidades molares aparecen subrayadas y no testadas como es la

convencion estandar lo cual se podria prestar a confusiones.
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Costos
El costo estimado de esta practica por equipo y por un grupo de cuatro equipos se

muestra en la Tabla A5.5.

Solvente Cantidad Costos
Pesos
Etanol 140 mL $ 793
Costo total de la prdctica por equipo £ 793
Costo total de la practica por grupo $ 31653

Tabla AS.5: Costos para la préictica de voliimenes molares
parciales.

En el costo estimado no consideramos el agua ni la acetona empleada solo
consideramos el costo del etanol. Los precios [15] son reales al tiempo de realizar este
estudio y se estimaron el dia 29 de octubre del 2003. Aunque solo se incluyen el costo por
reactivo y no se considera el costo de equipo y material de laboratorio ni se estiman otras
cantidades como las horas hombre invertidas en la realizacion de la practica o la posibilidad
de datos erréneos que obliguen a repetir ciertas partes de la practica con efecto en el costo.
Advertimos que estos costos son estimaciones con base en lo nuestra experiencia y no
deberian tomarse mds que como una referencia si se desean usar planear las compras del

almacén del laboratorio.

MIGRACION A MICROESCALA PRACTICA 5

Introduccion
En esta tercera préctica desarrollada a microescala, presentamos una propuesta para
el trabajo en esta modalidad. Reducimos la cantidad de solventes a un total de muestra de 2
mL en comparacion con la cantidad anterior que era de 20 mL. Las ventajas y desventajas
de trabajar con tan pequefias cantidades las discutiremos a medida que presentemos los
resultados.
En esta practica las precauciones deben extremarse al trabajar con un

micropicnometro, lo fragil del material al medir las muestras puede causar que este se
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rompa, o la densidad de las soluciones podria cambiar por efecto de la temperatura si el
micropicnémetro se maneja con las manos. Ademds es necesario hacer conciencia en el
alumno de que al trabajar, reduciendo el tamafio de la muestra, el error podria
incrementarse de manera notable, por lo que debe ser mas cuidadoso y seguir paso a paso el

procedimiento experimental.

Presentacion al estudiante

Ademas de los cambios que se hicieron al formato de la practica convencional, se han
agregado los convenientes para la técnica a microescala. Como hubo un cambio apreciable
en el volumen de la muestra de trabajo, de 20 a 2 mL, el procedimiento experimental a

microescala se ajusto cuidadosamente para garantizar su efectividad.

Tiempo de realizacion de la prictica

En esta practica el tiempo se incremento 30 minutos mas que en el formato actual,
por lo que requirié de un tiempo promedio de 3 horas y 30 minutos. Este incremento de
tiempo se debe a los cuidados que son necesarios para el manejo del micropicnometro. Los
equipos pueden incrementar o disminuir este tiempo de acuerdo a dos factores. El primero,
es su habilidad de trabajar con sus muestras, esto es el tiempo de preparacion y el manejo
del micropicnometro; y el segundo, la organizacion de todo el grupo para hacer uso de la
balanza analitica para pesar las muestras. Es recomendable tener orden cuando se pesa,
porque es necesario preparar la muestra y pesarla inmediatamente. Una limitante es que en
los dos laboratorios de fisicoquimica solo se cuentan con tres balanzas. Pero debemos
recordar que existen grupos que entran a trabajar simultdneamente en ambos laboratorios y
que hacen uso de las balanzas por lo que podria ser una limitante en el trabajo cuando se
usen las balanzas. No obstante, recordamos que el tiempo reportado corresponde al trabajo
de una sola persona por lo que es vilido supon'er que un equipo de cuatro integrantes

tardara menos.

Material
En el Formato Final de la prictica se encuentra el material que consideramos

adecuado para esta propuesta a microescala.
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Consideramos necesario mencionar que existen dos limitantes al trabajar con
matraces Erlenmeyer de 25 mL. La primera es que el laboratorio solo cuanta con pocos
matraces de esta capacidad con tapon y, la segunda es que el matraz es muy grande para el
tamaiio de la muestra a microescala. Creemos que los mas recomendable cuando se trabaja
con muestras a microescala, es cambiar los matraces Erlenmeyer de 25 mL, por viales con
tapa de rosca de una capacidad de 10 mL como maximo, y que sean al menos tan delgados
como un tubo dc ensayo para que puedan ser colocadas en un gradilla sin problemas. Asi, el

alumno preparard y no correra el riesgo de que se caigan y se rompan.

Reactivos

Respecto a el reactivo se emplearan 14 mL de etanol. El volumen de reactivo se
reduce de manera significativa, la capacidad de un micropicnémetro varia entre 0.5 mL y

0.9 mL.

Reproducibilidad de los resultados
Las masas de cada uno de los ensayos se muestra en la Tabla M5.1. Se efectuaron

tres ensayos utilizando la mezcla agua/etanol con diferentes micropicnometros.

Agua Etanol Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3
(mL) (mL) Masa (g) Masa (g) Masa (g)
0.00 0.00 0.7953 0.8595 0.9846
5.00 0.00 1.5130 1.8565 1.8296
3.75 1.25 1.5098 1.8149 1.8077
2,75 2.25 1.4772 1.7881 1.7825
2.00 3.00 1.4662 1.7543 1.7586
1.50 3.50 1.4495 1.7300 1.7396
1.25 3.75 1.4381 1.7177 1.7327
1.00 4.00 1.4300 1.7022 1.7152
0.75 425 1.4151 1.6878 1.7052
0.50 4.50 1.4036 1.6732 1.6924
0.25 4.75 1.3947 1.6587 1.6823
0.00 5.00 1.3847 1.6407 1.6577

Tabla M5.1: Masas medidas en el micropicnémetro mas la muestraa T=20°C
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Al igual que en el anélisis presentado para la practica convencional, aqui también
empleamos la hoja de calculo titulada “volimenes molares parciales” para obtener los

resultados [14].

Los resultados de los tres ensayos se muestran en la Tabla M5.2, M5.3, y M5.4.

v v ¥Yiia ¥ sian
@) (i) Kagoa N et (mL/mol) (mL/mol)
20 0.0 1.0000 0.0000 18.01 54.21
1S 05 0.9057 0.0965 17.97 54.84
1 | 0.9 0.7964 3 0.2078 17.86 55.49
08 12 0.6809 0.3247 17.65 56.08
0.6 1.4 0.5783 0.4279 17.38 56.53
0.5 1.5 0.5161 0.4902 17.19 56.77
0.4 16 0.4444 0.5618 16.93 57.01
03 17 0.3609 0.6450 16.58 57.25
02 1.8 0.2623 0.7426 16.10 57.46
0.1 1.9 0.1441 0.8590 15.44 57.63
0.0 20 0.0000 1.0000 14.51 57.70

Tabla M5.2: Volimenes molares parciales experimental a T = 18°C para la mezcla agua / etanol.
Microescala Ensayo I

v agua v elanel X X v ngua v etanal
(mL) (mL) g tynsl (mL/mol) (mL/mol)
2.0 0.0 1.0000 0.0000 18.00 54.81
1.5 0.5 0.9096 0.0931 17.98 55.32
1.1 0.9 0.7988 0.2012 17.89 55.86
0.8 1.2 0.6841 0.3159 17.91 56.35
0.6 1.4 0.5820 0.4180 17.50 56.73
0.5 1.5 0.5199 0.4801 17.33 56.92
0.4 1.6 0.4481 0.5519 17.12 57.13
0.3 1.7 0.3644 0.6356 16.83 57.32
0.2 1.8 0.2652 0.7348 16.44 57.51
0.1 1.9 0.1460 0.8400 15.89 57.65
0.0 2.0 0.0000 1.0000 "15.10 57.71

Tabla M5.3: Volimenes molares parciales experimental a T =18 °C para la mezcla agua / etanol.
Microescala Ensayo 2
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v BRun v elanol v [T V etanol

(mL) (mL) Xogun Xeaanot (mL/mol) (mL/mol)
20 0.0 1.0000 0.0000 18.00 54.47
1.5 0.5 0.9062 0.0938 17.98 55.05
1.1 0.9 0.7975 0.2025 17.87 55.65
0.8 1.2 0.6823 0.3177 17.68 56.20
0.6 1.4 0.5799 0.4201 17.43 56.62
0.5 1.5 0.5178 0.4822 17.25 56.84
0.4 1.6 0.4461 0.5539 17.01 57.06
0.3 1.7 0.3624 0.6376 16.69 57.28
0.2 1.8 0.2636 0.7364 16.25 57.48
0.1 1.9 0.1450 0.8550 15.64 57.64
0.0 2.0 0.0000 1.0000 14.77 57.71

‘Tabla M5.4: Volimenes molares parciales experimental a T = 18°C para la mezcla agua / etanol.
Microescala Ensayo 3

A continuacion se muestran las graficas de los volimenes molares parciales del agua y

del etanol como funcion de la fraccion mol del etanol para los tres ensayos a microescala.
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Volumen molar parcial del agua en funcion de la fraccion mol de etanol.
Prictica a microeascala. Ensayo 1,2y 3.
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Observamos, a partir de estas graficas, que no hay diferencia en el volumen molar
determinado para el agua (X.ano = 0) en los tres ensayos. Para el volumen molar parcial del
etanol (Xcwnol = 1) entre los tres ensayos tampoco se observa variacion, por lo que

consideramos que esta préctica a microescala es reproducible.

Para constatar la confiabilidad de la prictica promediamos los resultados de los tres
ensayos y los comparamos con los reportados en la literatura [24]. Empleamos dos tipos de
comparaciones, como en la prictica actualizada; la curva “Reportados 17 corresponde a los
valores reportados que se ajustaron a una ecuacién de noveno grado y la curva “Reportados

2” corresponde a un ajuste a una ecuacion de segundo grado. Las graficas que a

continuacion se muestran presentan las curvas obtenidas.
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Volumen molar parcial del etanol en funcion de la fraccion mol de
estanol. Prictica microescala. Ver texto para datos reportados.

Observamos que los datos experimentales ajustados a una curva de segundo son muy
similares (<1.0 mL/mol) con los reportados en la literatura, por lo que concluimos que el

experimento es confiable.
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Hoja de Cilculo
La hoja de célculo desarrollada para la practica actualizada es la misma que se
emplea a microescala, no sufre ninguna modificacion [14].
Pero insistimos en que se tenga cuidado con la nomenclatura que por limitaciones se

emplea en esta pagina.

Costos

El costo de esta practica a microescala, por equipo y por un grupo que contenga
cuatro equipos, se presenta en la Tabla M5.5. Los precios [15] son reales en el ,momento de
realizar el estudio y se estimaron el dia 29 de octubre del 2003. No consideramos los costos
de equipo o la posibilidad de datos erréneos que obliguen a repetir ciertas partes de la
practica, solo se incluyen el costo por reactivo. Pero se muestran con base en lo nuestra

experiencia y que no deberian tomarse mas que como una referencia del costo total.

Solvente Cantidad Costos
Pesos
Etanol 14 mL 5 79
Costo total de la prdctica por equipo $ 7.91
Costo total de la prdctica por grupo $ 3165

Tabla MS5.5: Costos para la prictica de volimenes molares
parciales a microescala.

Formato final de la Practica
A continuacién de este capitulo presentamos el formato de la préctica actualiza y el

formato a miscroescala.

Conclusiones
La evaluacién metodolégica de esta practica nos ha permitido determinar que los

resultados obtenidos para la practica de volimenes molares parciales, en su modalidad
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actual como en la de microescala, son reproducibles y confiables aunque en ambos casos
trabajamos con distinto material.

No obstante el trabajo a microescala puede consumir mayor tiempo y se¢ necesitan
mayores precauciones, es muy aconsejable en términos del ahorro de reactivos. Vale la
pena seiialar que trabajando con cantidades minimas de solventes los riesgos de accidente
disminuyen, al igual que los de contaminacién.

Detectamos y reportamos las fuentes de error en la modalidad de microescala, y
creemos que una buena supervision por parte del maestro ayudard al estudiante a
desarrollar habilidades que le permitan trabajar con confianza y disminuyan las fuentes de

error.

109



VOLUMENES MOLARES PARCIALES DE LA MEZCLA AGUA/ETANOL

Introduccion

Una de las variables termodinamicas intensivas es el volumen molar parcial que se define
como: el cambio en el volumen molar de una mezcla al cambiar el nimero de moles de uno de los
componentes manteniendo la presion, la temperatura y la cantidad de los otros componente

constantes. Matematicamente se expresa como:

Vi =| —
6!1, P.T nfwi

Donde v es la volumen molar parcial y el subindice i expresa el componente al cual se

refiere el valor.

Objetivos

1. Comprender el concepto y la importancia de las propiedades molares parciales.

2. Comprender el concepto de volumen molar parcial y las variables de las que depende.

3. Obtener experimentalmente los volumenes molares parciales de los componentes de una
mezcla a partir de medias de densidad.

Investigacion Previa

1. Investigar que es una propiedad molar parcial.
¢ Por qué son importantes las propiedades molares parciales? Investigar en qué se aplican.

3. Investigar como se determinan las cantidades molares parciales por el método de las ordenadas
al origen (o intersecciones).

4. Definir qué es el volumen molar parcial y por qué varia con la composicion de una muestra.
Investigar como se determinan los volimenes molares parciales a partir de medidas de
densidad.

6. ¢(Como se calcula la densidad a de una mezcla a parlir de los datos de densidad de los
componentes puros y la composicion de la mezcla?
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7. ;Cémo se calcula el volumen molar de una disolucion?
8. Incluir como parte de la Investigacion Previa las medidas de seguridad para el manejo de los
reactivos usados en esta practica.

Material, Equipo y Sustancias

Material Equipo Sustancias
1 picndmetro de 10 mL 10 mL de acetona
1 pinzas para picnoémetro y guantes 130 mL de etanol
de plastico 60 mL de agua destilada
2 vasos de precipitados de 50 mL
9 matraces Erlenmeyer de 25 mL
con tapon
2 pipetas volumétricas de 1 mL
2 pipetas volumétricas de 2 mL
2 pipetas volumétricas de 5 mL
2 pipetas volumétricas de 10 mL
1 termémetro
1 Pizeta

Procedimiento Experimental

1. Lavar y secar perfectamente todo el material de vidrio.

2. Pesar el picnémetro vacio, después pesarlo lleno con agua destilada y después pesarlo lleno
con etanol. Entre una lectura y otra el picndmetro se debe lavar y secar. Registrar la temperatura
de trabajo.

3. Preparar las siguientes mezclas:

Muestra a b & d e f ] h i
Agua (mL) 1 2 3 4 5 6 8 11 15
Etanol (mL) 19 18 17 16 15 14 12 9 5

Los volimenes aqui sugeridos se pueden cambiar por los que se consideren mas
convenientes.
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4.

Pesar el picnémetro lleno con cada una de las mezclas. Determinar la temperatura de trabajo.

Resultados

Temperatura de trabajo. __ (°C)
Masa del picnometroseco. (g

Masa del picnometro con agua. (9)
Masa del picnémetro con etanol. (9)

Muestra a b c d e f '} h i

Masa (g)

Analisis de Resultados

1

Buscar en la literatura la densidad del agua a la temperatura de trabajo. Con este dato
determinar el volumen del picnémetro.

Calcular la densidad del etanol. _

Calcular el numero de moles del agua (nagua) y del etanol (netano) €n cada mezcla y con estos
datos calcular la fraccion mol de agua y de etanol de cada una de las mezclas.

Calcular la densidad (pgis) y el Volumen ( v 4s) de cada una de las mezclas.
Calcular el cambio en el volumen de mezclado molar AVmez, de cada una de las muestras.

Incluye al agua y al etanol puros
Calcular el volumen molar V, de cada una de las muestras. Incluye al agua y al etanol puros

7. Trazar un grafico AVmez vs. Xetanol. Discutir el comportamiento de la curva obtenidad.

10.

Trazar un grafico v gs Vs. Xetanol

Proponer la siguiente forma funcional para el grafico del punto 8: v gis = A XZetanol + B Xetanol + C,
donde A, B y C son parametros ajustables. NOTA. Aunque la curva parece ser una recta no lo
es.

Llevar a cabo una regresion para encontrar los parametros A, B y C. Si se tiene duda respecto a
como llevar a cabo esto, consultar con su asesor.
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1.
12.
13.

14,
15.
16.

Calcular nuevamente el ( v gs) para cada muestra utilizando la ecuacion def punto 10.

Calcular 6Vis/6Xewncl para cada muestra, incluyendo agua y etanol puros.
Con los datos de los puntos 9 y 10 determinar el volumen molar parcial del agua y del etanol ,

Vagua ¥ V etanol, para cada una de las muestras, incluyendo las sustancias puras.

Elaborar un grafico v agua VS. Xetanol ¥ OO V etanol VS. Xetanol.
Comparar sus resultados con los reportados en la literatura.
¢ Porque el grafico del punto 8 no puede ser una linea recta?
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VOLUMENES MOLARES PARCIALES PARA LA MEZCLA
AGUA/ETANOL

(TRABAJO A MICROESCALA)

Introduccion

Una de las variables termodinamicas intensivas es el volumen molar parcial que se define
como: el cambio en el volumen molar de una mezcla al cambiar el nimero de moles de uno de los
componentes manteniendo la presion, la temperatura y la cantidad de los ofros componente
constantes. Matematicamente se expresa como:

Vi=| —
a"" PT m=

Donde v es la volumen molar parcial y el subindice i expresa el componente al cual se

refiere el valor.

Objetivos

1. Comprender el concepto y la imporiancia de las propiedades molares parciales.

2. Comprender el concepto de volumen molar parcial y las variables de las que depende.

3. Obtener experimentalmente los volimenes molares parciales de los componentes de una
mezcla a partir de medias de densidad.

Investigacion Previa

1. Investigar que es una propiedad molar parcial.

2. ¢Por qué son importantes las propiedades molares parciales? Investigar en qué se aplican.

3. Investigar como se determinan las cantidades molares parciales por el método de las ordenadas
al origen (o intersecciones).

4. Definir qué es el volumen molar parcial y por qué varia con la composicién de una muestra.

5. Investigar como se determinan los volimenes molares parciales a partir de medidas de

densidad.
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6. ;Como se calcula la densidad a de una mezcla a partir de los datos de densidad de los
componentes puros y la composicion de la mezcla?

7. ¢Cbémo se calcula el volumen molar de una disolucién?

8. Incluir como parte de la Investigacion Previa las medidas de seguridad para el manejo de los

reactivos usados en esta practica.

Material, Equipo y Sustancias

Material Equipo Sustancias
1 micropicnometro 15 mL de etanol
1 pinzas para depilar y guantes de 5 mL de acetona
plastico 6 mL de agua destilada
2 vasos de precipitados de 50 mL
9 matraces Erlenmeyer de 25 mL
con tapén
2 Microburetas graduadas de 1mL.
11100
2 Microburetas graduadas de 2 mL
1100
1 termémetro
2 jeringas de 3 mL con aguja
1 Pizeta

Procedimiento Experimental

1. Lavar y secar perfectamente todo el material de vidrio.

2. Pesar el micropicnometro vacio, después pesarlo lleno con agua destilada y después pesarlo
lleno con etanol. Entre una lectura y ofra el picnometro se debe lavar y secar. Registrar la
temperatura de trabajo.
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3. Prepara las siguientes mezclas

Muestra a b c d e f g h i
Agua / mL 0.1 0.2 03 0.4 05 0.6 08 11 1.5
Etanol / mL 19 18 B 16 15 14 1.2 09 05

Los volimenes aqui sugeridos se pueden cambiar por los que se consideren mas
convenientes.
4. Pesar el micrapicnometro lieno con cada una de las mezclas a medida que las prepare
(manejarlo con las pinzas de depilacién). Determinar la temperatura de trabajo.

Resultados

Temperatura de trabajo. ___(°C)

Masa del picnémetroseco. ________ (g)

Masa del picndmetro con agua. (a)
Masa del picnémetro con etanol. ()

Muestra a b c d e f g9 h i

Masa /g

Analisis de Resultados

1. Buscar en la literatura la densidad del agua a la temperatura de trabajo. Con este dato
determinar el volumen del picnémetro.

2. Calcular la densidad del etanol.

3. Calcular el numero de moles del agua (nagus) y del etanol (neunc) €n cada mezcla y con estos
datos calcular la fraccion mol de agua y de etanol de cada una de las mezclas.

4. Calcular la densidad (pds) y €l Volumen ( v gs) de cada una de las mezclas.

5. Calcular el cambio en el volumen de mezclado molar AVme;, de cada una de las muestras.
Incluye al agua y al etanol puros

6. Calcular el volumen molar V, de cada una de las muestras. Incluye al agua y al etanol puros

7. Trazar un grafico AVimez V8. Xetanol. Discutir el comportamiento de la curva obtenidad.
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10.

1.

12

13.

14.
15.
16.

Trazar un grafico v gis VS. Xetanol

Proponer la siguiente forma funcional para el gréfico del punto 8: v gis = A XZetanol + B Xatanl + C,
donde A, B y C son parametros ajustables. NOTA. Aunque la curva parece ser una recta no lo
€s.

Llevar a cabo una regresion para encontrar los parametros A, B y C. Si se tiene duda respecto a
como llevar a cabo esto, consultar con su asesor.

Calcular nuevamente el ( v 4s) para cada muestra utilizando la ecuacion del punto 10.

Calcular OVay para cada muestra, incluyendo agua y etanol puros.

etanol

Con los datos de los puntos 9 y 10 determinar el volumen molar parcial del agua y del etanol ,
Vagua Y V etanol, para cada una de las muestras, incluyendo las sustancias puras.

Elaborar un grafico v sgua V. Xetanol Y Or0 v etanot VS. Xetanol.
Comparar sus resultados con los reportados en la literatura.
¢ Porque el grafico del punto 8 no puede ser una linea recta?
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Capitulo 7

Evaluacién metodolégica de la practica 6
Introduccion:

En esta la sexta practica estudiaremos un sistema que contiene tres componentes
(agua/cloroformo/acido acético). Los pares cloroformo/dcido acético y agua/dcido acético
son completamente miscibles mientras que el agua y el cloroformo no lo es [25]. Al
mezclarse los tres componentes agua/cloroformo/acido acético se obtienen dos fases una
orgénica y una acuosa, en donde se ha repartido el 4cido acético [26 y 27].

Es importante sefialar, que el sistema que se maneja en esta prctica es una nueva
propuesta donde se emplean pequefias cantidades de reactivos, por lo que la consideramos a
microescala. Anteriormente se usaba benceno en lugar de cloroformo, este cambio deriva

de la preocupacion por el uso de benceno en el laboratorio.

Presentacion al estudiante

Como ya mencionamos esta prictica es una propuesta nueva en cuanto al sistema
que empleamos (agua/cloroformo/4cido acético) y al procedimiento experimental. Pero
retomamos el resto de la prictica lo tomamos del formato que ya existia, de este
consideramos conveniente dividir los objetivos, para hacerlos més claros y que contengan
la informacion, de lo que se le pide al estudiante. Se corrigié ademas la redaccion de la
investigacion previa y se agregaron algunos puntos para reforzar conceptos como la regla
de fases de Gibbs.

Tiempo de realizacién de la prictica
El tiempo promedio de realizacion de la practica fue de 2 horas y 30 minutos. La
practica, se divide en dos partes, la primera es construir una curva de solubilidad y la
segunda es determinar las rectas de reparto. El tiempo que un equipo puede emplear varia
dependiendo de su habilidad y organizacién. Aunque se recomienda que el trabajo se divida
entre los integrantes del equipo, la mitad puede trabajar en la construccion de la curva de
reparto y la otra mitad en lo relativo a las rectas de reparto. Esta divisién del trabajo

permitird ahorrar tiempo.
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Material
En esta prictica sugerimos como ¢l material mas adecuado el que presenta el

formato final de la prictica y que esta incluido al final del capitulo. Existe suficiente
material para trabajar cuatro o mas equipos sin problemas a pesar de que se dividan el
trabajo como indicamos anteriormente. Pero hacemos del conocimiento del profesor y
alumnos de laboratorio que no existen los tapones de vidrio esmerilados para los embudos

de separacion, la alternativa que se esta empleando son tapones de goma o corcho.

Reactivos
Como se estableci6 en la metodologia de la Tesis, se realizaron tres ensayos de la

practica. En la determinacion de la curva de solubilidad se utilizé 1 mL de cloroformo, 35
mL de édcido acético y 10 mL de agua; por ensayo. Para las rectas de reparto en se gastaron;
120 mL de agua, 6 mL de acido acético, 20 mL de cloroformo y 5g de hidroxido de sodio
(NaOH), también por ensayo.

El NaOH se emplea en esta prictica como patron primario, pero debemos
mencionar que aun puro el NaOH contiene carbonato de su reaccion con el CO;
atmosférico y del agua absorbida, por lo que es necesario estandarizar la solucion de NaOH
con un patrén primario. El ftalato dcido de potasio, es una sustancia apropiada para este
proposito. Al preparar soluciones fuertemente basicas debemos recordar que estas atacan
fuertemente el material de vidrio por lo que es conveniente almacenarlas en envases de
plastico, ademés de que no deben de estar en la burea maés alla del tiempo necesario, ya que
se reduce su molaridad con la accién del vidrio del recipiente que los contenga [28].
Nuestra experiencia en la realizacion de los ensayos es que las lentejas de NaOH estaban
apreciablemente hidratadas y la concentracion que preparamos era distinta a la que

desedabamos ver las tablas de resultados.

Confiabilidad y reproducibilidad de los resultados
Con este nuevo formato se trabajaron tres ensayos en dos dias diferentes y con
condiciones similares, la temperatura de trabajo fue de 20°C, para los tres ensayos, claro
que es conveniente recordar que en un grupo la temperatura puede variar dos grado, entre

los distintos equipos.
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Los resultados de los voliimenes, masas y concentracién de NaOH, para los tres
ensayos se muestran divididos en dos partes como el procedimiento experimental (ver el

formato al final del capitulo) lo indica.

1) Construccién de la curva de solubilidad
La Tabla A6.l presenta los resultados obtenidos en el laboratorio para la

construccion de la curva de saturacién del sistema agua/cloroformo/acido acético.

CHCl; H,0 Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3
(mL) (ml-')lgr-;ld. (mL),cumutnde  CH;CO;H  CH;CO;H  CHyCO,H

a 1 0.10 0.10 0.60 0.60 0.70

b 1 0.05 0.15 0.85 0.90 1.00

c 1 0.10 0.25 1.00 1.10 1.10

d 1 0.15 0.40 1.15 1.50 1.50

e 1 0.20 0.60 1.60 1.60 1.80

f 1 0.40 1.00 2.00 2.20 230

'3 1 1.00 2.00 3.10 3.20 3.30

h 1 2.00 4.00 4.70 4.70 4.80

i 1 2.00 6.00 6.30 6.10 6.20

j 1 2.00 8.00 7.30 7.40 7.30

Tabla A6.1: Volimenes agregados de scido acético a el agua y cloroformo
en los tres ensayos para obtener la curva de saturacién.

2) Rectas de reparto
Las Tablas A6.2 a la A6.6, presentan los resultados obtenidos en el laboratorio para

las rectas de reaparto los tres ensayos realizados.

Fase acuosa Fase orgdnica
Ensayo | Ensayo2 Ensayo3 ©Ensayol Ensayo2 Ensayo3
Muestra Peso (g) Peso(g) Peso(g) Peso(g)  Peso(g) Peso(g)
k 12.0123 11.3900 11.8785 14.4711 142930 14.0280
I 13.6140 13.2943 13.4877 14.6051 14.5636 14.2291

Tabla A6.2: Fase acuosa y fase orgdnica (peso de las fases)

Fase acuosa Fase orgénica
Ensayo 1 Ensayo2 Ensayo3 [Ensayol [Ensayo2 Ensayo3
Muestra (mL) (gml) (gml) (@mL)  (gmL) (g/mL)
k 1.0166 1.0219 1.0156 1.4460 1.4611 1.4482
I 1.0397 1.0390  1.0524 1.4335 1.4383 1.4324

Tabla A6.2: Fase acuosa y fase orgédnica (densidad de las fases en el micropicnémetro)
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Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3
M| IMj iMi
0.5053 0.5769 0.5234

Tabla A6.4: Concentracién del NaOH

Muestra Ensayo | Ensayo2 Ensayo3
Volumen Volumen Volumen
CH,;CO,0H devire devire devire
(mL) (mL) (mL)
1 mL 34.6 303 334

Tabla A6.5: Valoracién del dcido acético

Ensayo | Ensayo2 Ensayo3
Volumen Volumen Volumen

Muestra de vire devire de vire
(mL]
k 4.9 4.2 4.7
| 8.6 7.6 7.9

Tabla A6.6: Fase acuosa (valoracién con NaOH)

Para llevar acabo el anélisis de resultados, empleamos la hoja de calculo titulada
“Equilibrio liquido-liquido ternario” [14]. Esta hoja emplea el método del triangulo
equilatero sugerido por Stokes y Rozeboom [12], y la regla de la palanca en las rectas de
reparto [25].

3) Fracciones molares del sistema agua/cloroformo/acido acético para graficar la
curva de saturacion. El analisis de resultados se muestran en las Tablas A6.7 a la A6.9 para

los tres ensayos.

Ensayo 1 X X X
(CHCL3) (H20) (CH3CO2H)
a 0.4379 0.1938 0.3682
b 0.3502 0.2325 0.4172
c 0.2851 ' 0.3154 0.3995
d 0.2282 0.4040 0.3678
e 0.1695 0.4503 0.3802
f 0.1215 0.5379 0.3406
g 0.0704 0.6235 0.3060
h 0.0395 0.7000 0.2604
i 0.0275 0.7299 0.2427
j 0.0230 0.7421 0.2350

Tabla A6.7: Fracciones mol de los tres componentes del sistema
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Ensayo 2 X X X
(CHCL3) (H20) (CH3CO2H)
a 0.4379 0.1938 0.3682
b 0.3418 0.2270 0.4312
c 0.2741 0.3033 0.4226
d 0.2052 0.3633 0.4314
e 0.1695 0.4503 0.3802
f 0.1175 0.5202 0.3623
g 0.0697 0.6174 0.3128
h 0.3950 0.7000 0.2604
i 0.0277 0.7355 0.2368
j 0.0277 0.7423 0.2350
Tabla A6.8: Fracciones mol de los tres componentes del sistema
Ensayo 3 X X X
(CHCL3) (H20) (CH3CO2H)
a 0.4126 0.1826 0.4048
b 0.3262 0.2166 0.4572
c 0.2741 0.3033 0.4226
d 0.2052 0.3633 0.4314
¢ 0.1618 0.4298 0.4083
f 0.1156 0.5117 0.3727
g 0.0691 0.6115 0.3195
h 0.0393 0.6962 0.2645
i 0.0276 0.7327 0.2397
j 0.0230 0.7421 0.2350

Tabla A6.9: Fracciones mol de los tres componentes del sistema
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4) Analisis de resultados para la obtencién de las rectas de reparto. Los resultados
los para los tres ensayos los observamos en las tablas A6.10 a la A6.12 usando la regla de la

palanca y el balance de materia.

Regla de la palanca Balance de materia
X X X X X X
(CHCL3 (H20) (CH3CO2H) (CHCL3) (H20) (CH3CO2H)
Mezcla
k  0.1752 0.7756 0.0491 0.1752  0.7756 0.0491
1 0.1670  0.7393 0.0936 0.1670  0.7393 0.0936

Fase acuosa
k 0.0000 0.9496 0.0504 0.0058 0.9436 0.0506
1 0.0000 0.9065 0.0935 0.0168 0.8830 0.1003

Fase orgdnica
k 0.9565 0.0000 0.0435 0.7495  0.2128 0.0377
| 0.9059  0.0000 0.0941 0.7373  0.1768 0.0860

Tabla AM6.10: Fracciones mol del Ensayo 1

Regla de la palanca Balance de materia
X X X X X X
(CHCL3 (H20) (CH3CO2H) (CHCL3) (H20) (CH3CO2H)
Mezcla

k 0.1752  0.7756 0.0491 0.1752  0.7756 0.0491
| 0.1670 0.7393 0.0936 0.1670  0.7393 0.0936

Fase acuosa
k 0.0000 0.9534 0.0466 0.0086 0.9414 0.0499
| 0.0000 0.9078 0.0922 0.0164 0.8824 0.1012

Fase orgénica
k 0.9401  0.0000 0.0599 0.8759  0.0632 0.0609
1 0.9002  0.0000 0.0998 0.7753  0.1291 0.0955

Tabla AMS6.11: Fracciones mol del Ensayo 2
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Regla de la palanca Balance de materia

X X X X X X
(CHCL3 (H20) (CH3CO2H) (CHCL3) (H20) (CH3CO2H)
Mezcla
k 0.1752  0.7756 0.0491 0.1752 0.7756 0.0491

| 0.1670  0.7393 0.0936 0.1670  0.7393 0.0936

Fase acuosa
k 0.0000 0.9524 0.0476 0.0052  0.9446 0.0502
1 0.0000 0.9136 0.0864 0.0250  0.8780 0.0970

Fase orgdnica
k 0.9442  0.0000 0.0558 0.7688  0.1880 0.0431
| 0.8758  0.0000 0.1242 0.7699  0.1098 0.1203

Tabla AM6.12: Fracciones mol del Ensayo 3

En esta practica no tenemos datos reportados con los que podamos comparar los que
obtuvimos en el laboratorio para esta practica. En seguida la Figura A6.1 muestra los
resultados de los tres ensayos en la grafica del equilibrio liquido-liquido ternario empleando
el regla de la palanca para las rectas de reparto[25]. Empleando el de balance de materia
para las rectas de reparto, nos da el grafico que sec muestra en la Figura A6.2.

Como observamos ambos métodos tienen errores, la regla de la palanca por solo es
valida para calcular dos fases pero para sistemas de dos componentes, y el balance de
materia por que aunque se pueden calcular las cantidades presentes en los tres
componentes, es necesario sacar la regresion lineal de los tres puntos para calcular el punto
que toca la curva de solubilidad, por lo que ponemos a consideracion del lector el método
que desee emplear.

Consideramos que en ambos métodos la prictica es reproducible, por que al
colocarlas juntos los resultados de los tres ensayos en la mismas graficas, los resultados en

la mayor parte de las ocasiones se sobreponen en los mismos puntos.
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Regla de la palanca

X(CH;COOH)

T = — S 0.0
00 01 02 03 04 05 06 0.7 0.8 09 1.0  X(H0)

X(CHCI,) !

=== Curva de solubilidad Ensayo 1 —&—Curva de solubilidad Ensayo 2
—#—Curva de solubiidad Ensayo3 —#—Recta de reparto| Ensayo 1

—#— Recta de reparto k Ensayo 1 —— Recta de reparto | Ensayo 2

—h—Rectade repario k Ensayo2 —#—Recta de reparto | Ensayo 3

—&—Recta de repario k Ensayo 3

Figura A6.1

Balance de materia

X(CH,COOH)

g
g e 0.0
00 01 02 0.3 0.4 05 06 07 08 09 10 (MO

X(CHCI,)"-

==4=—Curva de solubilidad Ensayo1 —&—Curva de solubilidad Ensayo 2
—#—Curva de solubilidad Ensayo 3 —4#—Recta de reparto| Ensayo 1
—#—Recta de repario k Ensayo 1 —— Recta de reparto | Ensayo 2
—i—Recta de reparto k Ensayo2  —#—Recla de reparto | Ensayo 3
—#—Recla de repario k Ensayo 3

Figura A6.2
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Representaciones graficas del sistema agua/cloroformo/acido acético, para los tres
ensayos. Cada vértice del los tridngulos se toma como un punto de referencia, este punto de
referencia emplea al numero uno para representar el 100% del componente que se designa;
los lados del triangulo representan diferentes fracciones molares de los tres constituyentes
(agua/cloroformo/acido acético).

Las curvas de solubilidad en ambos casos indica el cambio de solubilidad de las
fases ricas en cloroformo y agua al agregar acido acético. Mientras que las rectas de reparto
entre mas alejadas estén de la curva de saturacion, son mas ricas en cloroformo y agua y
ocurre lo opuesto cuando estan mas cerca. Por regla general en este tipo de graficos el acido
acético no se distribuye en igual forma, es decir las lineas de union no son paralelas entre
si.

Promedio de los tres ensayos

Regla de la palanca

X(CH;COOH)

X(CHCl;), 09

0o— -———

- - 0.0 X(H;0)
00 01 02 03 04 05 06 07 0.8 09 1.0

—e— Curva de solubiidad Promedio de los ensayos
—e— Recta de reparto | PFromedio de los tres ensayos
—e—Recta de reparto k Promedio de los tres ensayos

Figura A6.3

126



Balance de materia

X(CH;COOH)

y = -0.0031x + 0.0434
R?=0.968

X(CHCl;) O 0.1
(EHey 1.0 00  X(H,0)

00 01 02 03 04 05 06 0.7 0.8 09 1.0

-~ - - -~ - T T T

=@== Curva de solubilidad Promedio de los ensayos
=—@=Recta de reparto | Promedio de los tres ensayos

=—®—Recta de reparto k P dio de los tres y
= inea de tendencia k para el promedio de los tres ensayos
Figura A6.4

Representacion grafica del sistema agua/cloroformo/acido acético, para el promedio
los tres ensayos. En el promedio de los tres ensayos al igual que en la anterior grafica de los
tres ensayos podemos ver los cambios de miscibilidad producidos por adicciones
progresivas de acido acético a las mezclas de cloroformo y agua que pueden seguirse en

ambos graficos.

Hoja de Cilculo
La utilizaciéon de la hoja de calculo permite la identificacion de posibles errores
mientras se realiza la experimentacién [14]. Sin embargo, puede ser confusa en cuanto a
que no menciona si emplea la regla de la palanca o balance de materia.
En el apéndice se encuentra un ejemplo de la hoja de calculo para esta practica. Al
igual que las otras hojas maneja dos colores, azul para los datos que ingresa el alumno y

rojo para los datos que proporciona el programa y los resultados que se obtienen.
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Costo
El costo estimado de esta practica considerado un equipo y para grupos de cuatro
equipos se presenta en la Tabla AM6.13. Los precios [15] son reales al tiempo de realizar

este estudio y se estimaron el dia 29 de octubre del 2003.

Solvente Cantidad Costos
Pesos
Acido acético 38mL $26.74
Cloroformo 23mL $7.75
Hidréxido de sodio 21g $1.59
Biftalato de potasio 2g $2.15
Costo total de la prdctica por equipo $38.24
Costo total de la prdctica por grupo $152.9517

Tabla A.6.13: Costos para la prictica equilibrio liquido-
liquido ternario.
Formato final de la Prictica

El formato final de la prictica actualizada se presenta al final de este capitulo

empleando el método de la palanca.

Conclusiones

Como se puede observar a lo largo de este capitulo presentamos un nuevo formato para
realizar la practica del sistema ternario (agua/cloroformo/acido acético) y al dividimos dos
partes que son la curva de saturacién y rectas de reparto. En esta propuesta empleamos
pequefios volimenes que consideramos a microescala. Por el tiempo que requiere esta
prictica recomendamos que los equipos se dividan el trabajo con el propésito de agilizarlo.

En la practica encontramos que nuestros resultados son reproducibles entre cada uno de
los tres ensayos, aunque no fue posible contrastarlos que resultados reportados,
consideramos que los resultados pueden ayudar a comprender el comportamiento de este
tipo de sistemas; ademds no podemos comparar los costos con el anterior formato por
trabajar un sistema agua/benceno/dcido acético que es diferente al que ahora
recomendamos, ademds de que la practica que empleamos es diferente en su procedimiento

experimental a la que anteriormente se empleaba.
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EQuiILIBRIO LiQuiDO - LiQUIDO TERNARIO

Introduccion
El agua y el acido acético son especies miscibles entre si. Forman disoluciones

homogéneas independientemente de las proporciones mezcladas. De igual forma ocurre con el
sistema acido acético y triclorometano (cloroformo). Para que dos especies sean miscibles, es
indispensable que sus moléculas sean semejante. En el sistema formado por agua y triclorometano
(cloroformo) las especies son inmiscibles, lo que quiere decir que cuando se mezclan no se
disuelven el uno en el ofro. La naturaleza de las moléculas, es distinta y se repelen. El resultado es

que los dos liquidos se mantienen separados por dos fases diferentes.

Objetivos
1. Determinar experimentalmente el equilibrio liquido-liquido para un sistema de tres componentes.

2. Construir el diagrama de composicion triangular para el sistema Agua/Acido Acético/Cloroformo.

Investigacion Previa
1. Utilizando la regla de las fases, explicar el nimero de grados de libertad para sistemas liquidos

de dos y tres componentes.
2. Investigar los diferentes tipos de equilibrio liquido-liquido que pueden resultar de la inmiscibilidad
de sistemas binarios y terciarios. Describir sus principales caracteristicas y anotar algunos
ejemplos.
Explicar el método para graficar en coordenadas friangulares.
Describir la regla de la palanca aplicada a sistemas temarios.
Investigar en que se aplican los diagramas de equilibrio liquido-liquido.

o oo oW

Incluir como parte de la Investigacion Previa las medidas de seguridad para el manejo de los
reactivos usados en esta practica.



Material, Equipo y Sustancias

Material Equipo Sustancias
1 soporte universal 1 Parrilla con agitador 56 mL de &cido acético
1 pinzas para bureta magnético 22 mL cloroformo
2 bureta de 25 mL. Agua destilada
2 embudos de separacion 50 mL de NaOH 1M
3 vasos de precipitados de 100 mL 2 g de biftalato potasico
6 matraces Erlenmeyer de 25 mL Solucion indicadora de
con tapon de hule Fenolftaleina
3 Microburetas graduadas de 1 mL

1100

1 pipeta graduada de 1 mL

1 pipetas graduadas de 2 mL
2 micropicnémetros

1 microagitador magnético

1 termémetro

Procedimiento Experimental
1. Lavey seque perfectamente el material de vidrio.

2. Registrar el valor de la temperatura de trabajo.

3. Determinacion de la curva de solubilidad.

Vierta en el matraz seco 1 mL de CHCL3 con una microbureta, afiada 0.1 mL de agua como le indica

la siguiente tabla; agregue gota a gota &cido acético desde una microbureta agitando durante todo el

proceso hasta que la solucion homogénea se vuelva turbia. Anote el volumen de acido acético

afadido, mezcla a.

4. A este mismo matraz adicione 0.05 mL de agua con una microbureta, para obtener la mezcla b y
repita la valoracion con acido acético hasta que la solucién homogénea se vuelva turbia.

5. Agregar 0.10 mL de volumen de agua al mismo matraz para obtener la mezcla ¢ y valérelo con
acido acético como indica la tabla y repita el mismo proceso que en los pasos anteriores, con las
mezclas que indicadas en la tabla.
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Mezcla a b c d e f g h i i

CHCI3 (mL) 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
H20 | agregades | 0.10 | 005 | 0.10 | 015 | 0.20 | 040 | 100 | 200 | 200 | 200
(mL) | acumulados | 0.10 | 0.15 | 025 | 040 | 060 | 1.00 | 200 | 400 | 6.00 | 8.00

Los voliimenes aqui mostrados pueden ser cambiados por los que considere mas apropiados.

6. Rectas de reparto

Preparar las siguientes mezclas en los embudos de separacion rotulados (agregué el cloroformo y el
agua desde las buretas de 25 mL), tapar y agitar los embudos liberando presion, por un periodo de
15 minutos y déjelos reposar.

MEZCLA CHCL; (mL) H,0 (mL) CH;COOH (mL)
k 10 10 2
| 10 10 4

7. Pesar los 4 matraces previamente rotulados con tapdn y en estos depositar las fases organicas
y acuosas desde el embudo de separacion; y pesar ambas fases tapadas; si emplea la regla de
la palanca no pese la fase organica, pregunte a su profesor de laboratorio, que método empleara
para obtener las rectas de reparto en su reporte (regla de la palanca o balance de materia).

8. Determinar la densidad de la fase acuosa y la fase organica, utilizando el micropicnémetro para
ello emplear el mismo procedimiento que en la practica de densidad, si emplea la regla de la
palanca no determiné la densidad de la fase organica.

7. Valorar al NaOH contenido en la bureta, para conocer su concentracion.

Pesar 2 g de biftalato potasico, agregar 50 mL de agua destilada y 2 gotas de fenolftaleina. Valore al

biftalato potasico con el NaOH.

8. Tomar 1 mL de fase acuosa mezcla k y valérelo con NaOH.

9. Repetir el procedimiento para la fase acuosa de la mezcla I. El volumen de fase acuosa y la
concentracion de NaOH pueden ser cambiados si asl lo considera.
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Resultados

Mezcla alblcldlel_figlhlilj

CHCl; (mL)

H;0 | agregados

(mL) | acumulados

Picnémetro seoo-IPicnémeTro conagual Picndmetro con fase acuosa Picnémetro con fase acuosa

(9) (g) (9) (9)

Matraz (9)

seco

fase acuosa

fase orgdnica

Biftalato potasico (mL)

Alicuota

volumen de vire

Mezcla VOL[NAQH] gastado(mL)
K

Analisis de Resultados

1. Buscar en la literatura las densidades del CHCI3, Hz0 y CH3COOH a la temperatura de trabaijo.

2. Con los datos anteriores calcular la fraccién mol de cada componente de las mezclas ( “a" a la
7).

3. Con estos datos construir la curva de solubilidad de este sistema ternario en un diagrama
triangular.

4, Existen dos métodos para determinar las reclas de reparto que son: la regla de la palanca
(considerar que las muestras que valord con NaOH no contienen cloroformo, entonces
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determinar la composicion de cada fase de las mezclas "k" y “I') y balance de materia
(considerar que en la fase acuosa y en la fase organica estan presentes los tres componentes).
El profesor de laboratorio le indicara cual usar y le explicar en que consiste el método que el
elija.

Con las composiciones anteriores, trazar las lineas de equilibrio sobre el diagrama anteriormente
hecho.

Estimar el punto critico del sistema.

¢ Qué tan valida es la aproximacion hecha en el punto 4 ya sea por la regla de la palanca o por
el balance de materia?

Indicar la importancia y uso de este tipo de diagramas.
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Capitulo 8

Evaluacion metodologica de la practica 7

Introduccion
Esta es la séptima practica y en esta estudiaremos las soluciones idnicas para

obtener la constante de equilibrio termodinamico.

Presentacion al estudiante

En la evaluacién de la presentacion al estudiante se encontré conveniente redactar
nuevamente los objetivos para hacerlos mas claros y que contenga la informacion que se le
pide al estudiante. Ademas se incrementaron las preguntas en la investigacion previa para
que el estudiante tenga una idea mas clara de lo que esta haciendo en el laboratorio. Por
supuesto se cambio la redaccion de la investigacion previa como la del procedimiento

experimental, para hacerla mas sencilla de entender por el alumno.

Tiempo de realizacion de la practica

En esta prictica se manejaba 14 muestras con el formato anterior. Cada una de estas
muestras requiere de cierto tiempo para ser preparadas y valoradas, lo que puede implicar
que no se ponga la debida atencion en cada una de ellas. Por cuestiones de tiempo
sugerimos que esta practica maneje solo la mitad de sus muestras.

El tiempo promedio de realizacion de la practica con 7 muestras fue de: 3 horas y 30
minutos. Esta es una de las practicas que requiere un mayor tiempo, por lo que se prefiere
que el laboratorista se encargue de preparar las soluciones. Ademads de que es conveniente
el dividir el trabajo en el equipo para reducir el tiempo que se requiere en la practica, pero
se debe recordar que existen factores que incrementan o disminuyen el tiempo de trabajo en
el laboratorio como la habilidad y capacidad de organizacion al trabajar con varias

muestras.
Material

El material que se recomienda como mas adecuado, para esta practica se presenta en

el Formato Final de esta prictica (Apéndice). Estimamos que el laboratorio cuenta el
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material indicado para preparar estas mezclas. Hacemos notar que el laboratorio cuenta con
pocas parrillas en buena condiciones, y no es posible que los equipos compartan las
parrillas ya que cada equipo tiene que agitar un x cantidad de tiempo cada muestra.

Para que los resultados sean los adecuados recomendamos que los alumnos sequen

perfectamente su material antes usarlo.

Reactivos
Respecto a los reactivos que se utilizan son 4.25g de Kl para preparar 250 mL de
solucién 0.1 M, 4 g de PbSOy. 1.3 g de KNOj; para preparar 25 mL de solucion 0.5 M y 0.4
g de AgNOj; para preparar 100 mL de solucion 0.02 M. Al igual que en las practicas

anteriores ya hemos comentado la razon por la que el agua no se cotiza.

Confiabilidad y Reproducibilidad de los resultados
Con el formato actual se trabajaron tres ensayos en tres dias. Los resultados de la
valoracion del KI 0.1 M con AgNO3 para conocer la concentracion promedio de AgNOs

con se muestran en la Tabla A7.1

Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3
Vol. mL de Vol. mL de Vol. mL de
Solucion  Alicuota [AgNO;] [AgNO3] [AgNO;] [AgNO3] [AgNO;] [AgNO3|
enmL  gastados M gastados M gastados M
1 1 5.0 0.0200 49 0.0204 5.1 0.0196
2 1 5.0 0.0200 4.9 0.0204 4.9 0.0204
3 | 4.9 0.0204 4.9 0.0204 5.0 0.0200
Promedio 0.0201 0.0204 0.0200

Tabla A7.1: Valoracién de la solucién de K1 0.1 M con AgNO;, para conocer la
concentracion promedio de la AgNO,; en los tres ensayos.

En la Tabla A7.2 mostramos los resultados de cada una de las siete muestras que

valoramos con AgNO; en los tres ensayos que se hicieron para esta practica.
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Ensayol Ensayo2  Ensayo3
Muestra Alicuotaen Vol. mL de Vol. mL de Vol. mL de
mL [AgNO;]  [AgNO;|  [AgNOy|
- a 3 9.4 9.3 93
b 3 8.8 8.7 8.6
< 3 7.2 7.3 7.3
d 3 5.8 5.7 5.9
¢ : 38 3.7 3.8
f 3 5.6 5.5 5.6
g 3 5.2 5.2 52

Tabla A7.2: Volimenes agregados de AgNO; a diferentes

muestras en los tres ensayos.
Para conocer la composicién de las mezclas consultar el

formato de la practica.

En el andlisis de resultados para esta practica empleamos la hoja de calculo titulada

“Determinacion de la constante de equilibrio de una reaccion ionica heterogénea” [14]. Los

resultados para elaborar el grafico cada una de las muestras en los tres ensayos se muestran
en la Tabla A7.3.

a

Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3
Muestra Log Ke logy'T'¥SO,* Log Ke logy'I''#SO,* Log Ke logv'I'4SO.?
0.67699 02613  0.69397 02616  0.69397  0.2616
0.65819  0.2502  0.67726  0.2505  0.69626  0.2508
0.67891 0226  0.65357 02256  0.65357  0.2256
0.57865  0.1947  0.61858  0.1952  0.73249  0.1966
0.56059  0.1555  0.64175  0.1561  0.56059  0.1555
0.65744 02416  0.69537  0.2419  0.65744  0.2416
0.80478  0.3434  0.80478  0.3434  0.80478  0.3434

m -0 o oc o

Tabla A7.3: Resultados del Log Kc vs log YT /S0,

Los resultados de la regresion lineal que se le hacen a los datos de la Tabla A7.3 son

mostrados en la Tabla A7.4, que se presenta a continuacion.
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Ensayol Ensayo2 Ensayo3

log K¢ 1314102 1.314102 1051234
log y'I'¥SO* 0.345343  0.455528  0.434022
R? 0.9355 0.85392 0.66632

Keq 2.637 2.786 2.807

Tabla A7.4: Resultados de la regresion lineal de los resultados.

Para constatar la confiabilidad de los resultados, se contrastan los resultados con
datos reportados, pero para esta practica no encontramos datos reportados para constatar la
confiabilidad.

Consideramos que en los tres ensayos los resultados para cada una de las muestras,
nos muestra un experimento que es reproducible, porque al comparar la constate de

equilibrio en cada una de ellas esta es muy parecida, entre los tres ensayos

A continuacién se muestran la grafica de Log Kc vs log y’I"' /4S04 donde estén los

resultados de los tres ensayos.

T

0.15 0.20 0.25 0.30 0.35
Log ﬂz"{s 0

¢ Ensayo 1 AEnsayo 2 @®Ensayo 3

Los puntos corresponden a los datos experimentales y la linea continua la recta que

mejor se ajusta a los datos para cada uno de los tres ensayos.
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La siguiente grafica Log Kc vs log YI''ySO4* nos muestra el promedio de los tres

ensayos.

0.4 T T T 1
0.15 0.20 0.25 0.30 0.35

log yI2ySO.*

4 promedio

Los puntos corresponden a los datos experimentales y la linea continua la recta que

mejor se ajusta a los datos para el promedio de los tres ensayos.

Hoja de Cilculo
Empleamos los valores promedio de los tres ensayos para evaluar el funcionamiento
de la hoja de célculo [14]. En general esta hoja de calculo es facil de manejar. Al igual que
las otras hojas esta también emplea el codigo de colores que ayuda a ubicar donde se deben
registrar las lecturas experimentales y donde leer los resultados de los calculos. Lo que se
encuentra en azul es llenado por el alumno, en color rojo estdn los datos proporcionados por
el programa (calculados a partir de formulas) y los resultados obtenidos se presentan

también en rojo.

El beneficio de trabajar en el laboratorio y ver que resultados se obtienen, es una de

las ventajas que esta hoja ofrece.

En el apéndice se encuentra un ejemplo de la hoja de calculo para esta prictica.
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Costos

El costo estimado de esta practica lo muestra se encuentra en la Tabla A7.5. El
costo de nitrato plata es para 100 mL de solucién, el costo para el nitrato de potasio es para
25 mL de solucién y 250 para el yoduro de potasio. Esta Tabla A7.4 muestra el costo que
utilizaria un solo equipo y el costo que emplearia un grupo compuesto por cuatro equipos.
Los precios [15] son reales al tiempo de realizar este estudio y se estimaron el dia 29 de
octubre del 2003. Se incluyen solo los precios sin considerar el equipo y material de
laboratorio. Estos costos son apreciaciones con base en lo nuestra experiencia y no
convendrian tomarse mds que como una referencia si se desean usar planear las compras

del almacén del laboratorio.

Solvente Cantidad Costos
Pesos
Nitrato de plata 04g $5.33
Nitrato de Potasio 13g  $1.43
Sulfato de plomo 35g $5.42
Yoduro de potasio 425g $11.19

Costo total de la prdctica por equipo  $23.36

Costo total de la practica por grupo ~ $93.45

Tabla A7.4: Costos para la prictica de equilibrio
heterogéneo de las reacciones ionicas.

MIGRACION A MICROESCALA DE PRACTICA 7

Introduccién
Esta préctica se migroé a microescala empleando basicamente el mismo material que
la prictica actualizada con algunas modificaciones en cuanto a la capacidad del material,
que describiremos mds adelante. Como lo hemos mencionado a lo largo de esta tesis, el
trabajo a microescala implica el reducir el tamafio de las muestra y emplear la misma
técnica para el trabajo a microescala y si esta técnica no es la adecuada, modificarla para

poder obtener resultados satisfactorios que validen nueva técnica de la practica.
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Presentacion al estudiante

No tenemos ninguna propuesta de presentacion al estudiante por lo comentado

anteriormente.

Tiempo de realizacion de la practica
El tiempo total promedio de los tres ensayos a microescala fue de 4 horas, este
tiempo es mayor el que se emplea en la préctica actualizada porque requiere mayor tiempo

el trabajar con muestras pequeiias.

Material
El material es basicamente el mismo material que se observa en la practica del
formato actual, lo Unico que cambia es la capacidad de los matraces volumétricos que se

emplearon para preparar los reactivos.

Reactivos
Los reactivos se redujeron un 80 % usando 0.9 g de KI para preparar 100 mL de
solucion 0.1 M, 0.7 g de PbSOy, 2.6 g de KNO; para preparar 50 mL de solucion 0.5 M y
0.4 g de AgNO; para preparar 100 mL de solucién 0.02 M.

Reproducibilidad de los resultados
Para demostrar la reproducibilidad de los resultados se ensayo la practica a
microescala en tres ocasiones. Los resultados de la valoracion del KI 0.1 M con AgNO;

para conocer la concentracién promedio de AgNOj; con se muestran en la Tabla M7.1
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Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3

Vol. mL de Vol. mL de Vol. mL de
Solucién  Alicuota [AgNO;] [AgNO;]| [AgNO;|
S — enmL  pastados [AgNO3] M gastados [AgNO3] M gastados [AgNO3| M
I 1 5.0 0.0200 5.0 0.0200 5.0 0.0200
2 1 51 0.0196 5.0 0.0200 4.9 0.0204
3 | 4.9 0.0204 5.1 0.0196 4.9 0.0204
Promedio 0.0200 0.0199 0.0203

Tabla M7.1: Valoracion de la solucién de KI 0.1 M con AgNO;, para conocer la concentracion
promedio de la AgNO; en los tres ensayos.

En la Tabla M7.2 mostramos los resultados de cada una de las siete muestras que

valoramos con AgNOjs en los tres ensayos que se hicieron para esta practica.

Ensayol Ensayo2  Ensayo3
Alicuotaen Vol. mL de Vol. mL de Vol. mL de

Muestra  """mI [AgNO,]  [AgNOy]  [AgNO;)
” 3 9.1 9.0 9.2
b 3 8.4 8.5 8.1
¢ 3 7.0 6.9 6.5
d 3 5.7 5.4 5.3
5 3 35 35 3.1
f 3 54 5.3 52
g 3 5.1 4.9 48

Tabla M7.2: Voliimenes agregados de AgNO; a diferentes
muestras en los tres ensayos.

Para el analisis de resultados de esta practica también empleamos la hoja de calculo
titulada “Determinacién de la constante de equilibrio de una reaccion iénica heterogénea”
[14]. Los resultados para elaborar el grafico cada una de las muestras en los tres ensayos se

muestran en la Tabla M7.3.
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Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3

Muestra Log Ke logY’I"'/¥S0, Log Ke log y'I"' /480, Log Ke log ¥'I"'/ySO/

a 072783 02622  0.74473 02624 071091 02619
0.73407  0.2514  0.71519 02511  0.79048  0.2523
0.72893  0.2267  0.75367  0.2271  0.85129  0.2285
0.61858  0.1952  0.73249  0.1966  0.76893  0.197
0.78693  0.1575  0.78693  0.1575  1.03847  0.1601
0.73249 02422 0.76893  0.2426  0.80478  0.2429
0.90964 03439  0.90964 03439  0.94394  0.344

oo - 0 o o o

Tabla M7.3: Resultados del Log Ke vs log ¥'I"'/ySO."

Los resultados de la regresién lineal que se le hacen a los datos de la Tabla M7.3

son mostrados en la Tabla M7.4, que se presenta a continuacion.

Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3

log K¢ 0.930418  0.678614  -0.286932
log YISO, 0.525181  0.610109  0.913255
R? 0.38752  0.37311 0.02157
Keq 3.260 3.435 4.197

Tabla M7.4: Resultados de la regresion lineal de los resultados.

En la Tabla M7.4 encontramos que ninguno de las constantes de equilibrio es
reproducible. A continuacién se muestran la grafica de Log Kc vs log yI''/ySO4* donde

estan los resultados de los tres ensayos.
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Los puntos corresponden a los datos experimentales y la linea continua la recta que

mejor s¢ ajusta a los datos para cada uno de los tres ensayos.

La siguiente grafica Log Kc vs log y'I" /ySO4” nos muestra el promedio de los tres

€nsayos.
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Los puntos corresponden a los datos experimentales y la linea continua la recta que

mejor se ajusta a los datos para el promedio de los tres ensayos.

143



Hoja de Cilculo
La hoja de Excel, que se empleo para los resultados de la practica actualizada es el
mismo que se empleo para esta practica [14]. Por lo que las caracteristicas que comentamos

en el formato de la practica actualizada en este capitulo son las mismas.

Costos _

Incluimos el costo de lo que se empleo, a pesar de los resultados. La Tabla M7.4
nos muestra los resultados. Los precios [15] son reales al tiempo de realizar este estudio y
se estimaron el dia 29 de octubre del 2003. Se lo que emplearia un equipo y un grupo de

cuatro equipos.

Solvente Cantidad Costos

Pesos
Nitrato de plata 04g $5.11
Nitrato de Potasio 26g $2.73
Sulfato de plomo 0.7g $1.04
Yoduro de potasio 09g $2.27

Costo total de la prdctica por equipo  $11.15

Costo total de la prdctica por grupo ~ $44.60

Tabla M7.4: Costos para la prictica de equilibrio
heterogéneo de las reacciones iénicas.

Formato final de la Practica

Al final de este capitulo encontramos el formato final de la practica actualizada.

Conclusiones

Los resultados obtenidos en la practica actualizada nos muestran que la prictica es
reproducible, aunque es necesario mencionar que esta practica requiere un mayor cuidado
en el trabajo experimental que todas las que se analizan en esta tesis, ya que no solo es
necesario tener cuidado al valorar las muestras, sino que es necesario que el material que se
emplee este completamente seco. Igualmente que es necesario valorar lentamente para no

agregar mas valorante del que la muestra requiere para flocular. Respecto a la migracion a
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microescala, no encontramos una técnica que nos permita obtener resultados adecuados
para la técnica a microescala, creemos que existen varios factores como el tipo de material,
modo de preparar la muestra y tiempo de mezclado con el PbSOq4, que creemos que estan
afectando resultados. No nos atrevemos a decir que esta practica sea posible migrarse a
microescala, pero tampoco el que con el estudio més profundo de esta practica, se tenga
una idea mas clara de cobmo migrarla a microescala.

En cuanto a manejar en el formato actualizado que emplea siete muestras en lugar de
catorce como se hacia antes, estamos ahorrando la mitad en costo de lo que esta practica
requeriria si se trabajaran todas las muestras, Las muestra que se eligieron para esta practica
no se escogieron al azar, sino que se analizaron las catorce muestras y se tomaron las que

reproducian los datos en todos los ensayos.
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EQuILIBRIO HETEROGENEO DE REACCIONES IONICAS

Introduccion

Sabemos que muchas reacciones no finalizan, sino que proceden hasta cierto punto y se
detienen, dejando con frecuencia cantidades considerables de reactivos inalterados. Cuando una
reaccion alcanza este estado se dice que se encuentra en equilibrio. Los equilibrios quimicos se
clasifican en dos grupos homogéneos y heterogéneos. Los homogéneos son los que se establecen
en un sistema en el cual solo existe una fase por ejemplo gaseosa, liquida o sélida, mientras que en
los equilibrios homogéneos un sistema con mas de una fase, como el que existe entre un solido-gas,

liquido-gas o sélido-liquido.

Objetivos
1. Observar las desviaciones de la conducta ideal de las soluciones idnicas.

2. Determinar la constante termodinamica de equilibrio
3. Determinar la constante de equilibrio aparente para un equilibrio heterogéneo.

Investigacién Previa

Explicar que es equilibrio quimico.

Investigar con que condiciones una solucion iénica presenta conducta ideal.
Definir lo que es actividad, coeficiente de actividad y constante de equilibrio.
Definir que es la constate de equilibrio aparente.

¢ Qué es fuerza idnica y como influye en la actividad de los ibnes en solucion?

¢ Cémo se determina tedrica y experimentalmente el coeficiente de actividad?
Mencionar la importancia de conocer las actividades y las constantes de equilibrio.
Investigar como se sigue una valoracion de yoduros con plata.

© ® N AW N -

Incluir como parte de la Investigacion Previa las medidas de seguridad para el manejo de los
reactivos usados en esta practica.

146



Material, Equipo y Reactivos

Material
1 pipeta volumétrica de 20 mL
1 pipeta volumétrica de 10 mL
1 bureta de 50 mL
5 embudos de vidrio'de cola chica
5 matraces Erlenmeyer de 250 mL
5 matraces Erlenmeyer de 125 mL
5 vasos de precipitados de 250 mL
1 matraces aforados de 100 mL |
1 matraz aforado de 500 mL
1 matraz aforado de 50 mL
1 barra magnética
Papel filtro

Equipo
1 Parrilla con agitador
magnético

Procedimiento Experimental
1. Prepare 50 mL de cada una de las siguientes soluciones, por dilucion-de las soluciones iniciales

de Kl y KNOs.

Sustancias
100 mL de [AgNO3] =0.02 M
250 mLde [KI]=0.1 M
50 mL de [KNO3) = 0.5 M
4 g de PbSO4
Agua destilada

Solucién

[KT]

0.10 | 0.09 | 0.07 | 0.05

0.03

0.05 | 0.05

[KNO3]

0.04 | 0.20

2. La tabla anterior significa que la solucion “a” debe tener la concentracion de Kl indicada, y asi
hasta la solucion “e”. Para la solucién “f" la concentracion de Kl debe de ser 0.05 My para la “g"
la concentracion de KNO3 0.04 M, siendo el volumen total de la solucion 50 mL

3. NOTA: Al momento de preparar las soluciones iniciales de KI y KNO3, es poco probable que se

puedan preparar con la concentracion indicada, por lo que las concentraciones indicadas en la

tabla anterior deberan ser recalculadas en base a las concentraciones reales de Kl y KNOs. Lo

mismo aplica para lo solucion de AgNOs.
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4, Agregue 0.5 g de PbSO4 sélido a cada muestra y agite vigorosamente por aproximadamente 5
min.

5. Valore tres alicuotas de 1 mL de [KI] = 0.1 M con [AgNO3] = 0.02 M, si las soluciones estan bien
preparadas debe gastar 5 mL de la solucién de plata. Estas valoraciones se hacen para
observar como flocula el yoduro de plata.

6. Filtrar cada una de las muestras. Tome una alicuota de 3 mL del filtrado y valorela con la
solucién de AgNOs. No es necesario usar indicador, ya que el yoduro de plata coloidal flocula
rapidamente. El volumen de la alicuota puede ser cambiado si asi lo considera.

Resultados

Solucién a b c d e £ g
Alicuota 30|30|30|30)30]| 3030
Vol de
[AgNO3]
Recuerde que los volimenes de las alicuotas pueden cambiar si asi lo considera.

Analisis de Resultados
1. Lareaccién quimica que se estudia es la siguiente

2 + PbSO4(SOL) «————> PbI2(SOL) + SO

cuya constante de equilibrio es

|.a\'0"J [S()f“}vso,_ Vsor
K, =1+—%= + = Ko
T

2. donde las “a" representan actividades y las “y" coeficientes de actividad.
3. Determinar la concentracion de I y SO« en el equilibrio. Considerando que la concentracion
molar es igual a la molal.
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4. Determinar la fuerza ionica, Im, de cada muestra.

5. Calcular el valor de Kc para cada muestra.

6. Utilizar la teoria de Debye-Huckel,para calcular el valor de los coeficientes de actividad ySO42 y
yI para cada muestra.

7. Calcular la constante de equilibrio termodinamico para cada muestra.

8. Elaborar un grafico log Kc vs. log (y2-1/ySO4?)

9. A partir de este grafico determinar la constante de equilibrio termodinamico.

10. Concluir acerca del experimento.

Bibliografia
1. Maron, H. Samuel y PRUTTON F. Carl. Fundamentos de Fisicoquimica. Limusa. 1975.

2. Levine N. Levine. Fisicoguimica Vol. 1. 4° Ed. Mc Graw Hill. 1996.
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Capitulo 9

Evaluacion metodolégica de la practica 8

Introduccion
Esta es la octava practica donde estudiaremos la presion de vapor y la entalpia de

vaporizacion de agua.

Presentacion al estudiante .

Esta es la Gltima praictica y creimos conveniente que manejara dos objetivos para
dar una idea mas clara al estudiante, y no uno como estaba planteada originalmente.,
ademas redactamos nuevamente el procedimiento experimental, para hacerlo mas claro y
dindmico al estudiante. No incluimos ninglin otro cambio al formato por no considerarlo

necesario.

Tiempo de realizacion de la practica
Esta es una de las practicas que requiere poco tempo para su realizacion, por lo que
se considera que el tiempo de laboratorio es suficiente para que cualquier equipo termine
esta practica en el tiempo de la clase de laboratorio. El tiempo promedio de realizacion fue
de 1 horas y 30 minutos. Por supuesto que dependiendo del equipo puede incrementar o
disminuir este tiempo de acuerdo a dos factores principalmente, la habilidad al trabajar con

sus material y el segundo el organizarse en ¢l momento de pesar sus muestras.

Material
En esta propuesta a microescala, el material que se recomienda como mas adecuado
se presenta al final de este capitulo. Estimamos que el laboratorio cuenta ¢l material

indicado.

Reactivos

Respecto a los reactivos en esta practica solo se utiliza agua destilada y hielo.
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Confiabilidad y reproducibilidad de los resultados
Para constatar la confiabilidad de los resultados, contrastamos nuestras mediciones
con los valores reportados [29]. Igualmente para confirmar la reproducibilidad de las
mediciones realizamos tres ensayos de la practica. En seguida presentamos los resultados

obtenidos en el laboratorio en la Tabla A8.1.

Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3

T°C Volumen airemL T°C Volumen airemL T°C Volumen aire mL

5 5.0 5 4.4 5 4.6
10 5.1 10 4.5 10 4.7
15 52 15 46 15 48
20 5.3 20 4.7 20 4.9
30 5.4 30 4.9 30 5.1
40 5.8 40 5.2 40 5.4
50 6.2 50 5.5 50 5.6
60 6.5 60 6.4 60 6.5
70 7.4 70 6.8 70 6.9
75 8.3 75 7.7 75 79
80 9.6 80 8.4 80 8.5

Tabla A8.1:Volimenes medidos de aire en la probeta a diferentes
temperaturas.

Para el andlisis de resultados de esta practica también empleamos la hoja de calculo
titulada “Determinacion del cambio de entalpia de vaporizacion” [14]. Los resultados
obtenidos con la hoja de Excel de cada uno de los tres ensayos, los mostramos en la Tabla
AB.2, estos son los resultados para construir el grafico del In P vs I/T (K). Al mismo
tiempo en la Tabla A8.3, encontramos el promedio de los tres ensayos, los datos reportados

y el por ciento de error entre el promedio de los ensayos y los datos reportados.
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Ensayo 1 Ensayo 2 Ensayo 3

T In uT In T In

K Pyagor ‘K Pyapar 'K Pvapor
0.003532  -6.482440  0.003532  -5.63180 0.0035 -5.8639
0.003470  -5.580871  0.003470  -4.96063 0.0035 -5.1682
0.003411  -5.422290  0.003411 -4.57667 0.0034 -4.8070
0.003354  -5.153300  0.003299  -4.10752 0.0033 -4.3267
0.003193  -3.784870  0.003193  -3.30969 0.0032 -3.4514
0.003095  -3.023380  0.003095  -2.91110 0.0031 -3.3428
0.003002  -2.802550  0.003002  -1.99411 0.0030 -2.1405
0.002914  -2.053190  0.002914 -1.86081 0.0029 -1.9878
0.002872  -1.662480  0.002872  -1.51609 0.0029 -1.5649
0.002832  -1.342550  0.002832  -1.35377 0.0028 -1.4218

Tabla A8.2:logaritmo natural de la Presion de vapor vs el inverso de la
temperatura en grados Kelvin de los tres ensayos.

Promedio de los tres ensayos Reportados % error
T In T In T In
K Pyaper K Pyapor K Pyapor

0.0035 -5.9927 0.0035 -4.4137 100.0 358
0.0035 -5.2366 0.0035 -4.0852 100.0 28.2
0.0034 -4.9353 0.0034 -3.7697 100.0 30.9
0.0033 -4.5292 0.0033 -3.1734 100.6 42.7
0.0032 -3.5153 0.0032 -2.6203 100.0 342
0.0031 -3.0924 0.0031 -2.1059 100.0 46.8
0.0030 -2.3124 0.0030 -1.6266 100.0 422
0.0029 -1.9673 0.0029 -1.1792 100.0 66.8
0.0029 -1.5812 0.0029 -0.9664 100.0 63.6
0.0028 -1.3727 0.0028 -0.7605 100.0 80.5

Tabla A8.3: Promedio de los tres ensayos , los valores reportados a las
temperaturas de trabajo y el % de error.
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También determinamos con la hoja de calculo titulada “Determinacion del cambio
de entalpia de vaporizacion” [3]. La regresion lineal de los resultados obtenidos con esta
hoja de Excel para cada uno de los tres ensayos, los mostramos en la Tabla A8.4 y en la
Tabla A8.5 el promedio de estos ensayos, los datos reportados y el por ciento de error entre

el promedio de los ensayos y los datos reportados.

Ensayo 1 o Ensayo 2 Ensayo 3
InP= -7065.6 (I/T) + 18.6270 InP=-5942.0 (I/T) + 15.5660 InP= -6144.2 (I/T) + 16.0200
R’= 09946 R*= 09911 R*=  0.9862
AH_vap = 58747.3 J/mol AH.vap= 494044 J/mol AH_vap = 51082.9 J/mol

Tabla A8.4: Presion de vapor y entalpia de vaporizacion de agua experimental. Regresion lineal y AH de
vaporizacion del anslisis de resultados.

Promedio Reportado % error
InP= -6383.9 (1/T) + 16.7377 InP= -5229.7 (I/T) + 14.068 InP= 221 (I/T) + 18.977
RZ= 0.9906 R'= 0.9999 R*= 0.9
AHvap= 53078.2 J/mol AH.vap= 43365.6 J/mol AHvap= 224 J/mol

Tabla A8.5: Promedio de los tres ensayos , los valores reportados a las temperaturas de trabajo y el % de error.

A continuacion mostramos las graficas del logaritmo natural de la Presion vs el
inverso de la temperatura. Si observamos los resultados obtenidos en el laboratorio es por
debajo de los reportados, esto se debe a que el bafio no se alcanza a homogenizar a cierta
temperatura cuando esta continua incrementando, esto hace que solo los primeros datos

tengan un menor error del que tenemos en los Gltimos datos.

153



0.0028 0.0030 0.0032 0.0034 0.0036

0.0 T T T 1
1.04
-2.0 4
-3.0
-4.0 4
-5.0 4
-6.0 4
-7.0 4

InP

Variacion del In P con el inverso de la temperatura

% Ensayo1 ¢ Ensayo2 A Ensayo 3 ——Reportados

Logaritmo natural de la presién en funcion del inverso de la temperatura.

Prictica actualizada. Ensayo 1 2, y 3. Asimismo los datos reportados.

0.0028 0.0030 0.0032 0.0034 0.0036

0.0
-1.0 4
-2.0 4
-3.0 4
-4.0 4
-5.0 +
-6.0 +
-7.0 -

InP

Variacién del In P con el inverso de la temperatura

- Reportados @ Promedio

Logaritmo natural de la presion en funcion del inverso de la temperatura.
Practica actualizada. Promedio de los tres ensayos. Del mismo modo los datos

reportados.
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Hoja de Cilculo

La hoja de calculo [14] desarrollada para la practica actualizada tradicional, al igual
que todas la hojas de Excel empleadas en esta tesis son faciles de emplear. Tiene dos
colores para manejar los datos experimentales, se usa el azul para los datos que proporciona
la maquina y los que se llena el alumno, y los resultados se muestran en color rojo.

Por supuesto cumple con la funcién de agilizar los informes experimentales dando
la posibilidad de concentrarse en los conceptos involucrados. Pero tiene el inconveniente de
que no muestra los datos reportados en el rango de temperatura que sugiere la practica se
trabaje.

Un ejemplo de esta hoja lo encontramos en el Apéndice .

Costos
En esta practica no se estima ningan costo, porque el agua y el hielo son proveidas

por la escuela.

Formato final de la Practica
El formato final de la préctica se presenta después de las conclusiones de este capitulo.

Conclusiones

Los resultados obtenidos en esta practica nos indican que los datos son reproducibles en
los tres ensayos aunque no son confiables al comparalos con los datos reportados, claro que
debemos decir que este es también un nuevo formato de practica que nos arroja datos que
pueden ajustarse a una linea recta, ya que anteriormente el procedimiento experimental no
arrojaba datos que sirvieran para representar una linea recta y mucho menos que esta se
pudiera comparar con los datos reportados, por supuesto creemos que quizas en un futuro
este procedimiento experimental se modifique para disminuir al maximo el error, por el
momento es el mejor procedimiento que tenemos.

No tenemos ninguna propuesta a microescala, por que solo empleamos agua y hielo y
ambos no se cotiza por ser proveidos por la escuela, asi es que no consideramos que sea

necesario buscar una técnica a microescala para esta prictica.
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PRESION DE VAPOR Y ENTALPIA DE VAPORIZACION DE AGUA

Introduccién

La presion de vapor de un liquido es constante a una temperatura dada, pero aumenta si lo
hace la temperatura hasta el punto critico del liquido.

Es facil comprender el aumento de la presion de vapor teniendo en cuenta la teoria cinética.
Al aumentar la temperatura es mayor la proporcion de moléculas que adquieren la energia suficiente
para escapar de la fase liquida y en consecuencia se precisa mayor presion para establecer un
equilibrio entre vapor y el liquido. Por encima de la temperatura critica la tendencia de escape de las
moléculas es tan elevada que ninguna presion aplicada es suficiente para mantenerlas unidas en el

estado liquido y toda la masa persiste como gas.

Objetivo
1. Determinar la presion de vapor y la entalpia de vaporizacion del agua.
2. aplicando las leyes de los gases ideales y la ecuacion de Clapeyron,

Investigacion Previa

1. Explicar que es la presion de vapor.

2. Deducir la ecuacion de Clausius-Clapeyron.

3. Asumiendo que el volumen del gas es mucho mayor que el del liquido y que el gas obedece la
ecuacion del gas ideal, integrar la ecuacion de Clausius-Clapeyron,

4. Incluir como parte de la Investigacion Previa las medidas de seguridad para el manejo de los
reactivos usados en esta practica.
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Material, Equipo y Reactivos
Material

1 vaso de precipitados de 2 L

1 probeta graduada de 10 mL.

1 Tela de asbesto

1 tripié

1 mechero de Bunsen

1 agitador de vidrio

1 termémetro de 0 a 100 °C

Procedimiento Experimental

1. Llenar la probeta hasta la marca de 6 ml con agua destilada.

Equipo

Sustancias

Hielo

2. Introducirla invertida al vaso que se ha llenado con agua a una temperatura menor o

igual a 5°C, utilizar el hielo para este fin. Una muestra de 4 a 5 ml de aire quedara

atrapados dentro de la probeta.

3. Calentar hasta aproximadamente 10°C, con un mechero Bunsen. Medir el volumen de

aire atrapado. Registrar la temperatura y el volumen.

4. Tomar medidas adicionales como lo indica la tabla.

Resultados:
Presion atmosférica: atm
1 2 3 4 5 6 9 10 11
T (°C) 5 10 | 15 | 20 | 30 | 40 70 75 80
Vaire (ml)

Analisis de Resultados

1. Asumiendo que la presion de vapor del agua es despreciable con relacion a la presion

atmosférica a bajas temperaturas. Calcular el nimero de moles de aire atrapados a la

temperatura mas baja.

2. Calcular la presion parcial de aire y de vapor para cada lectura.

3. Elaborar un gréfico In Pvapor vs 1/T y a partir de este determinar el AHvap
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DETERMINACION DEL iINDICE DE REFRACCION

DR. UNAM-FESC

RICARDO BALTAZAR
Prof. Ricardo Baltazar Ayala Alumnos
Rodolfo Gémez Balderas 1.- Juana Lule Cornejo
2.-
3-
4.-
Componentes Masa Molar Densidad T= 20 <
g/mol g/mL
Agua 18,01 0,9982 Agua es el componente |
Acetona 58,08 0,7920 Acetona es el componente 2
Rg (mL/mol) Rp (mL/mol) Polarizacién
Apgua Acetona Agua Acetona Agua Acetona
0,2038 0,2757 3,6706 16,0107 4,5708E-24  1,9937E-23
Vol (Agua) | Vol (Acetona)| n(agua) n(Acetona) X(Agua) X(Acetona)
mL mL mol mol n
0,0 1,0 0,0000 0,0136 0,0000 1,0000 1,3557
0,5 4,5 0,0277 0,0614 03111 0,6889 1,3593
0,5 2,0 0,0277 0,0273 0,5040 0,4960 1,3607
1,5 3.5 0,0831 0,0477 0,6353 0,3647 1,3603
1,0 ) 0,0554 0,0205 0,7304 0,2696 1,3580
1,0 1,0 0,0554 0,0136 0,8026 0,1974 1,3543
1,5 1,0 0,0831 0,0136 0,8591 0,1409 1,3490
35 1,5 0,1940 0,0205 0,9046 0,0954 1,3443
2,0 0,5 0,1109 0,0068 0,9421 0,0579 1,3397
4,5 0,5 0,2494 0,0068 0,9734 0,0266 1,3340
1,0 0,0 0,0554 0,0000 1,0000 0,0000 1,3290
% Sacarosa'" % Sacarosa"”’ Muestra % Sacarosa'’
peso/volumen 1 peso/volumen problema " peso/volumen
50,00 1,4020 41,17 (Mx) 1,0000 B
40,00 1,3885 34,00 (My) 2,0000 —
30,00 1,3765 27,50 (S1) 3,0000 4,00
20,00 1,3620 18,83 (S,) 4,0000 5,00
10,00 1,3460 8,83
5,00 1,3373 3,00

% Sacarosa (1) son las concentraciones que se prepararon
% Sacarosa (2) son las concentraciones que se midieron en el refractémetro

160




indice de refraccién

1,370
1,365 -
1,360
1,355 A
1,350 4
1,345 A
1,340 4

1,335 4

1,330
0,0

0.4 0,5
X,
Curva patrén, 1 vs X,, para disoluciones del componente 1 y 2.

indice de reraccién

1,42 4

1,40

1,38 4

1,36 -

1,34 1

1,32

10 20 30 40

% Sacarosa
Curva patrén 1 vs % Sacarosa. Para soluciones acuosas.
Los puntes corresponden a los resultados experimentales.
La linea continua a la escala del refractometro.
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DETERMINACION DE LA DENSIDAD

Prof. Ricardo Baltazar Ayala
Rodolfo Gémez Balderas

Alumnos

Juana Lule Cornejo

DR. UNAM-FESC

RICARDO BALTAZAR

Temperatura 2.-
€ 3.-
19 4.-
Sustancias
Etanol
*
Densidades del aguaa 15.5°Cya 21°C
T p (H.0)
°C g/mL
15,5 0,9990
19 0,9982
Masa Masa Masa Promedio
g2 g g g
picnémetro 0,8587 0,8592 0,8600 0,8593
pic + agua 1,6099 1,6112 1,6102 1,6104
[ Vol picnémetro 0,7525 mL
Masa Masa Masa Promedio
g g g g
pic + etanol 1,4600 1,4599 1,4596 1,4598
pict * - - - -
p p(relativa) | Pesp(21°C) | Pesp(15.5°C)| °A.P.L °Baume
g/mL
Etanol 0,7981 0,7981 0,7995 0,7989 45,63 4525  Escala Ligera
* & = - - INO APLICA] - Escala pesada
*Compuesto p;zcr’c;
Ac. Acético 1,0498
Ac. Férmico 1,2212
Ac. Sulfiirico 1,8305
Acetona 0,792
Benceno 0,879
Cloroformo 1,485
Etanol 0,7893
Propanol 0,8077
Tolueno 0,866
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RICARDO BALTAZAR

Prof. Ricardo Baltazar Ayala Alumnos
Rodolfo Gémez Balderas 1.- Juana Lule Cornejo
2.-
3.-
4.-
Temperatura n/H0 p/H,0 | p/metanol | p/etanol
°C g/lems g/ mL g/ mL g/ mL
25 0,009 0,9971 0,7917 0,7851
Sustancia Tiempo 1 Tiempo 2 Tiempo 3 Promedio n v cinemética
5 s s s Poises Stokes
H,0 75,91 75,72 75,88 75,84 0,009 0,009
metanol 62,55 65,19 65,25 64,33 0,006 0,008
etanol 127,93 127,78 127,99 127,90 0,012 0,015
Temperatura n/H,0 p/H,0 p/metanol | p/etanol
e & g/ems g/ mL g/ mL g/ mL
35 0,008 0,9941 0,7780 0,7764
Sustancia Tiempo | Tiempo 2 Tiempo 3 Promedio n v cinemdtica
5 s s 5 Poises Stokes
H,O 62,66 61,84 62,90 62,47 0,008 0,008
metanol 57.81 57,61 57,81 57.74 0,006 0,007
etanol 105,59 105,94 105,51 105,68 0,010 0,013
‘Temperatura n/H,0 p/H0 p / metanol p/ etanol
°C g/ems g/ mL g/ mL g/mL
45 0,006 0,9902 0,7689 0,7677
Sustancia Tiempo | Tiempo 2 Tiempo 3 Promedio n v cinematica
s s 5 s Poises Stokes
H,0 52,81 52,86 51,95 52,54 0,006 0,006
metanol 51,47 52,53 51,55 51,85 0,005 0,006
etanol 91,66 91,10 91,86 91,54 0,009 0,011
Sustancia Temperatura | Tiempo | Tiempo 2 Tiempo 3 Promedio v Saybolt
°C 5 s s s Stokes
Aceite de Auto 38,00 410,00 410,00 410,00 410,00 0,90
Sustancia Temperatura | Tiempo | Tiempo 2 Tiempo 3 Promedio v Saybolt
°C s s 5 s Stokes
Aceite de Auto 99,00 62,50 62,50 62,50 62,50 0,11
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CALORIMETRIA

Prof. Ricardo Baltazar Ayala

DR. UNAM-FESC

RICARDO BALTAZAR

Alumnos
Rodolfo Gomez Balderas 1.- Juana Lule Comejo
2.-
3-
4.-
DETERMINACION DE LA CONSTANTE DEL CALORIMETRO
Componente Masa Molar Cp P Tambicnte) Vol (Tyu) Vol (Ty)
g / mol J/ mol °K _g/ml mL mL
H,0 18,01 75,291 0,9980 100 100
Tamb Talla Tequilibnn n (Tumb) n (Taha)
5T °C °C mol mol
20,5 51 344 5,5415 5,5415
K= 0,081 kJ/PK
DETERMINACION DEL CALOR DE DISOLUCION
Componente Masa Molar M (NH4NO3)
g/ mol g
NH4NO; 80.04 1,0530
Vol (H,0) T Tequitibrio n (H20) n (NH4NO3)
mL °C 2C mol mol
100 20,5 17 5,5415 0,0132
AH dis= 11,10 kJ/mol Resultado experimental
AH dis= kJ/mol Valor reportado en la literatura
DETERMINACION DEL CALOR DE NEUTRALIZACION
Componente Masa Molar | Concentracion Vol
g/ mol mol / L mL
NaOH 40,01 0,5172 100
HCI 36,47 0,5023 100
Tamb Tequitibsio n (NaOH) n (HCI) n(H,0)
°*®© °C mol mol mol
20,8 23,8 0,0517 0,0502 11,0830
AH neu= -49.84 kJ/mol Resultado experimental
AH neu= -56,07 kl/mol Valor reportado en la literatura
DETERMINACION DEL CALOR DE FUSION
Componente Cp Masa (Hielo)
J / mol °K 8
Hielo 37,62 2,0307
Vol (H,0) Tinicial (120) Tinicial (stielo) T weititeia n (H,0) n (Hielo)
mL °C i & °C mol mol
100 52,5 -10 38,5 5,5415 0,1128
AHfus= 4,85 kJ/mol Resultado experimental
AHfus= 6,01 kJ/mol

Valor reportado en la literatura
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DETEKMINAUIUN UEL VULUNFILIY (YIVLADR £ AL Arans ars A e w e

DE LA DISOLUSION BINARIA AGUA-ETANOL RICARDO BALTAZAR
Prof. Ricardo Baltazar Ayala Alumnos
Rodolfo Gomez Balderas 1.- Juana Lule Cornejo
2
3.- n (H20) n(etanol) nT
Componente Masa Molar | Densidad 4.- 0,0469 0,0000 0,0469
g/ mol g/ mL 0,2078 0,0216 0,2295
Agua 18,01 0,9982 0,1524 0,0389 0,1913
Etanol 46,00 0,7952 0,1109 0,0519 0,1627
0,0831 0,0605 0,1436
Temperatura= 20 °C 0,0693 0.0648 0,1341
M(pic)= 0,9846 g 0,0554 0,0691 0,1246
M(pic+H,0)= 1,8296 g 0,0416 0,0735 0,1150
M(pic+C,H;OH)= 1,6577 g 0,0277 0,0778 0,1055
Vol (pic)= 0,84650 mL 0,0139 0,0821 0,0960
0,0000 0,0146 0,0146
Vol (H,0) | Vol (C;HsOH) | M(pictdis) | X (H,0) | X(C;HsOH)|  p gis V (s AV vz
mL mL g g/mL [ mL/mol | mL/mol
0,85 0,00 1,8296 1,0000 0,0000 0,9982 18,0419 0,0000
3,75 1,25 1,8077 0,9058 0,0942 0,9724 21,2327 -0,5579
2,75 2,25 1,7825 0,7967 0,2033 0,9426 25,1437 -0,9910
2,00 3,00 1,7586 0,6813 0,3187 0,9144 29,4533 -1,2760
1,50 3,50 1,7396 0,5788 0,4212 0,8919 33,4107 -1,3984
1,25 3,75 1,7327 0,5166 0,4834 0,8838 35,6879 -1,5961
1,00 4,00 1,7152 0,4449 0,5551 0,8631 38,8677 -1,2702
0,75 425 1,7052 0,3614 0,6386 0,8513 42,1550 -1,3098
0,50 4,50 1,6924 0,2627 0,7373 0,8362 46,2207 -1,1724
0,25 4,75 1,6823 0,1444 0,8556 0,8242 50,9069 -1,1952
0,00 0,85 1,6577 0,0000 1,0000 0,7952 57.8501 0,0000
X (C3H50H)
0,0 &= T T T - r - r - -
0,290 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 110
_ 04 -
g
3 -0,6 -
& .08 -
:
o =10 *
<
-1,2 o °
. ° &
-1,4 @
-1,6 e
Curva AV (Mez) vs X (C;H;OH), para disoluciones agua-etanol.
Los puntos corresponden a los resultados experimentales.
La linea continua corresponde a los datos reportados en la ref [1].
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60

50 -
g 40 1
|
E
2 )
=130 1 y =3,9246x" + 35,7964x + 17,8874
R’ =0,9999
20 4
L
l 0 T Ll L] L] Ll T Ll T T 1
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0.9 1,0
X(C,H;OH)
Curva V 4 vs X(C,H;OH), para disoluciones agua-etanol.
Los puntos corresponden a los resultados experimentales.
La linea continua corresponde a la curva que mejor ajusta a los datos.
Ecuacién de la curva que mejor se ajusta a los datos
V(is)= 39246  X(etanolY+ 357964 X(etanol)+ 17,8874

X (H,0) X (C5;H;OH) Vdis 8Vdis/6X(C,H;OH) | V (H,0)|V (C,HsOH)
mL/mol mL / mol mL /mol| mL /mol
1,0000 0,0000 17,8874 35,80 17,89 53,68
0,9058 0,0942 21,2931 36,54 17,85 54,39
0,7967 0,2033 25,3268 37,39 17,73 55,12
0.6813 0,3187 29,6948 38,30 17,49 55,79
0,5788 0,4212 33,6610 39,10 17,19 56,29
0,5166 0,4834 36,1073 39,59 16,97 56,56
0,4449 0,5551 38,9657 40,15 16,68 56,83
0,3614 0,6386 42,3489 40,81 16,29 57,10
0,2627 0,7373 46,4142 41,58 15,75 57,34
0,1444 0,8556 51,3882 42,51 15,01 57,53
0,0000 1,0000 57,6084 43,65 13,96 57,61
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¥(H,0) mL/mol

1 0 T T Ll T T Ll T T Ll L}
0,0 0,1 0,2 0,3 04 0.5 0,6 0,7 0.8 09 1,0
X(C,H,OH)
Volumen molar parcial del agua en funcién de la fraccién mol de etanol.
Los puntos corresponden a los resultados experimentales.
La linea continua fue calculada a partir de los datos reportados en la ref [1].
60 ~

s
g
-
g
g
Z
&)
>
52 4
514
50 Ll L T Ll T Ll T T T L]
0,0 (18] 0,2 03 0.4 0,5 0,6 0,7 0.8 0,9
X(C;HOH)

Volumen molar parcial del agua en funcién de la fraccién mol de etanol.
Los puntos corresponden a los resultados experimentales.
La linea continua fue calculada a partir de los datos reportados en la ref |1].

[1]. LANGES. Handbook of Chemestry. John A. Dean. 11Ed. 1975
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EQUILIBRIO HETEROGENEO EN UN
SISTEMA DE TRES COMPONENTES
Prof. Ricardo Baltazar Ayala

DR. UNAM-FESC

RICARDO BALTAZAR

Alumnos

Rodolfo Gomez Balderas 1.- Juana Lule Comejo
2.-
2=
4.-
[ Temp= 20 G
Masa Molar Densidad
Componente Formula g/mol a g/ml
Ac. Acético CH;CO,H 60,05 1,0498
Cloroformo CHCl, 119,38 1,4890
Agua H,O 18,08 0,9982
Curva de saturacién
MEZCLA VALORANTE
Vol (CHCI;) Vol (H,0) |Vol (CH;CO;H)| n(CHCly) n (H,0) n (CH;CO,H)
mL mL mL mol mol mol
1,00 0,10 0,63 0,0125 0,0055 0,0110
1,00 0,15 0,92 0,0125 0,0083 0,0161
1,00 0,25 1,07 0,0125 0,0138 0,0187
1,00 0,40 1,38 0,0125 0,0221 0,0241
1,00 0,60 1,67 0,0125 0,0331 0,0292
1,00 1,00 2,17 0,0125 0,0552 0,0379
1,00 2,00 3,20 0,0125 0,1104 0,0559
1,00 4,00 4,73 0,0125 0,2208 0,0827
1,00 6,00 6,20 0,0125 0,3313 0,1084
1,00 8,00 7,33 0,0125 0,4417 0,1281
X (CHCls) X (H0) X (CH5CO,H)
0,4300 0,1903 0,3797
0,3386 0,2248 0,4366
0,2773 0,3069 0,4158
0,2126 0,3763 04111
0,1668 0,4429 0,3903
0,1181 0,5227 0,3592
0,0697 0,6174 0,3128
0,0395 0,6989 0,2617
0,0276 0,7327 0,2397
0,0214 0,7585 0,2201
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Funios ae equinuio

pic seco (g) pic + agua (g) pic + f.acuosa (g)
16,8845 26,8673 27,1273
* * 27,2768
Matraz seco (g) Matraz + f. acuosa (g) Peso de f. acuosa (g)
23,1472 349614 11,8142
22,6689 36,2968 13,6279
Alicuota vol de vire [NaOH]
(CH;CO,H) mi (CH,CO,H) ml M
1 303 0,5769
MEZCLA
Vol (CHCL) [ Vol (H,0) |Vol (CH;CO.H)[ n (CHCL;) n(H,0) | n(CH,CO,H)
mL mL mL mol mol mol
10 10 2 0,1247 0,5521 0,0350
10 10 4 0,1247 0,5521 0,0699
X (CHCly) X (H;0) [ X (CH,CO,H)
0,1752 0,7756 0,0491
0,1670 0,7393 0,0936
Vol p Vol[NaOH] Vol (scu0sa)
Pic (acuosa) gastado valorado
ml g/mL mL ml
10,0005 1,0242 4.2 1
1,0392 7,6 1
FASE ACUOSA
n (CHCL,) n(H,0) | n(CH,COH) [ X (CHCL) X (H,0) [ X (CH,CO,H)
mol mol mol
0,0000 0,5521 0,0280 0,0000 - 0,9518 0,0482
0,0000 0,5521 0,0575 0,0000 0,9057 0,0943
FASE ORGANICA
n (CHCl) n (H,0) n (CH;CO,H) | X (CHCL,) X (H,0) [ X (CH,CO,H)
mol mol mol
0,1247 0,0000 0,0070 0,9468 0,0000 0,0532
0,1247 0,0000 0,0124 0,9094 0,0000 0.0906
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X(CH,C1)

X (H,0)
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DETERMINACION DE LA CUNSTANLE DE RQUILIDIIY LI U A A

DE UNA REACCION IONICA HETEROGENEA RICARDO BALTAZAR
Prof. Ricardo Baltazar Ayala Alumnos
Rodolfo Gémez Balderas 1.- Juana Lule Cornejo

2.-

3.-

4-

[AgNO;}= 0,02 M
[KIlimcio | [ KNO;Jinicio | Vol. Alicuota | Vol [ AgNO; ] [Ileq [ SO Jeq Ke
Mol /kg Mol /kg mL mL mol / kg mol /kg Kg/ mol
0,10 3 93 0,0620 0,0190 49428
0,09 3 8,7 0,0580 0,0160 4,7562
0,07 3 73 0,0487 0,0107 4,5037
0,05 3 5.8 0,0387 0,0057 3,7901
0,03 3 3,8 0,0253 0,0023 3,6357
0,05 0,04 3 5,6 0,0373 0,0063 4,5440
0,05 0,20 3 5,2 0,0347 0,0077 6,3794
Ly log Kc 180, yr e T Kegq
mol / kg

0,1190 0,69397 0,29976 0,73993 0,2616 2,7062
0,1060 0,67726 0,31547 0,74944 0,2505 2,6714
0,0807 0,65357 0,35380 0,77124 0,2256 2,6788
0,0557 0,57865 0,40791 0,79918 0,1947 2,4207
0,0323 0,56059 0,48875 0,83613 0,1555 2,5418
0,0963 0,65744 0,32870 0,75718 0,2416 2,6052
0,2577 0,80478 0,20565 0,67342 0,3434 2,8930
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Log K¢ 0,9

0,8 1

0,7 +

0,6 -

0,5 1

0.4

0,05

T T T T T T T

0,10 0,15 0,20 0,25 0,30 0,35 0,40
log v'1/SO*
Grifico de Log Kc vs log YI4SO*,

Los puntos corresponden a los puntos experimentales y
la linea continua la recta que mejor se ajusta alos datos.

0,45

Resultados de la regresion lineal del grafico anterior

log Ke =
R®=

Keq=

1,357758

log Y1780, - 0,336399

0,97849

2,645
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DETERMINACION DEL CAMBIO DE ENTALP{A DE VAPORIZACION  DR. UNAM-

RIC,
Prof. Ricardo Baltazar Ayala Alumnos
Rodolfo Gémez Balderas 1.- Juana Lule Comnejo
2.
3.-
4.-
P= 0,7711 atm
n aire = 0,0001589 mol
Temperatura Volumen P aire P vapor agua | In P vapor T
°C mL atm atm atm 1/°K
5 4,7 0,7711 0,0000 - -
10 4,8 0,7686 0,0025 -5,9946 0,0035
15 49 0,7661 0,0050 -5,2952 0,0035
20 5.0 0,7639 0,0072 -4,9368 0,0034
30 52 0,7595 0,0116 -4,4544 0,0033
40 5,5 0,7417 0,0294 -3,5280 0,0032
50 58 0,7258 0,0453 -3,0952 0,0031
60 6.5 0,6677 0,1034 -2,2693 0,0030
70 7,0 0,6386 0,1325 -2,0214 0,0029
75 8,0 0,5670 0,2041 -1,5893 0,0029
80 8.8 0,5229 0,2482 -1,3935 0,0028
T
0‘0 T T T LI i -t T -
0 01)'28 0,0029  0,0030 00031 0,0032 0,003 0,0034  0,0035 00036 0,0037
L L ]
-2,0
o 30 -
=
-4,0 |
-5,0 |
-6,0 4 @
70 4
Variacién del In P con el inverso de la Temperatura.
Los puntos corresponden a los resiltados experimentales.
La linea punteada corresponde a los datos reportados en la literatura.
Resultados de la regresion lineal del gréfico anterior
InP= -6361,060 (1/T) + 16,6557
AH vap = 528859 J/mol  Resultado Experimental
AH vap = 43365,6 J/mol  Valor reportado en la literatura a 0.7711 atm
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CONCLUSIONES

Cumplimos los objetivos que nos habiamos propuesto al inicio de este trabajo,
primero validando la metodologia de trabajo experimental en el laboratorio de
Fisicoquimica IV lo que nos permiti6 detectar los errores que sistematicamente se estaban
cometiendo cuando se realizaban las practicas que el manual proponia y al mismo tiempo
propusimos un cambio en cuanto al procedimiento experimental, cuando lo creimos

conveniente.

Nuestro siguiente objetivo fue el validar el mismo manual pero ahora proponiendo
practicas a microescala, lo cual fue posible solo para cuatro. Pero también nos permitio
entender que el trabajo a microescala, no es solo una disminucién en el tamarfio de la
muestra, sino que implica el encontrar una procedimiento experimental adecuado a el
tamaifio de la muestra con el material adecuado y tomando en cuanta todos los factores que

pudieran producirnos un resultado adverso.

Finalmente logramos nuestro ultimo objetivo al proponer un manual para el
laboratorio de termodindamica que incluye pricticas a microescala, pero no solo eso sino
que también abrimos la posibilidad de seguir trabajando para encontrar nuevas técnicas

para el trabajo a microescla.

Ademas de ejecutamos los objetivos logramos reducir los costos, en pricticas a
microescala y de igual forma la contaminacion y riesgos a la salud al empequeiiecer las
cantidades empleadas. Conjuntamente creemos que este trabajo ayudara a formar

conciencia ecoldgica en los futuros profesionistas.
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