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Capfitulo I. OBJETIVO.

Este trabajo es producto de un anflidgis de necesidades que preseén
ta el CENTRO DE ESTUDIOS TECNOLOGICOS INDUSTRIAL Y DE SERVICIOS
No. 92 (C.E.T.i.s. No. 92); ubicado en Calacoaya, Atizapin de Z..
Edo. de México.

Ante la probiemitica que prosconta una Institucidn de reciente_
creacibn, surge la necesidad de implementar e implantar programas
v prActicas en todos los niveles académicos, por lo que el presen:
te trabajo tiene como finalidad, presentar un diseiic de précticas
para desarrollarse en la asignatura: PRUEBAS DE LABORATORIO, co -
rrespondiente a la espocialidad: Refinacidén del Petrdlec (50.seml)

¥ que se imparte en el laboratorio llamado laboratorio de quimica

del petrdleo.

Los trabajos que se presentan, estin orientados a la especiali
dad dentro del marco académico regido por la S.E.P. y me busca
que sean Gtiles a la Inatitucidn y de aplicacidén en la Industria_
Quimica.

Por otra parte, hemos de sefialar que emn acuerdo con la Acado -
mia de Quimica en el plantel, se han hecho modificéciones al pro-
grama original de la asignatura, de tal forma que sea acorde a
las necesidades presentes de la especialidad como se indica més
adelante.

Las prdcticas serédn diseiiadas de tal fo;na. de que cuando se _
cuente con el equipo necesario, y que se avisore un mejor.panora-
ma para la especialidad, éstas puedan adaptarse a cursos de Bemas
tres anteriores o bien, que con algunas modificaciones, sean adap

tadas a la asignatura para la. que se estdn proponiendo.
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Los objetivos que han de lograrse en un laboratorio como el
que shora nos ocupa, serdn principalmente: gue el estudiante rea-
firme conceptos tedricos, adquiera habilidad psicomotriz en el ma
nejo del equipo existente, asi como las técnicas mis comunes de _
laboratorio relativas a la especialidad, o bion a la quimica en _

general, si es que se trata de un laboratorio de esta Indole.

Se pretende también, cubrir aunque & nivel tedrico, lo referen
te a tratamiento de datos experimentales, que en el casc de con -
tar con datos suficientes, permiten llegar a resultados y conclu-

siones claras sobre el trabajo experimental.

Para lograr los objetivos propuestos, se procurari hacer un

buen disefio de las pricticas, adecufindolas al nivel intelectual y

académico de los alumnos.



Capftulo IXI. INTRODUCCION.

1.- BREVE HISTORIA DEL C.E.T.i.s. Wo. 92.
Este centro de estudios, surge a consecuencia de que en ese momen
to y en el futuro prdximo, se contemplaba la necesidad de ciertas
especialidades técnicas que, o bien no existian instituciones en_
donde se impartieran, o no satisfacian la demanda de ese tipo de

télcnicos en el mercado de trabajo.

El centro de eastudios mencionado, inicia sus funciones, en sep
tiembre de 1981, impartiéndose en &l, las especialidades de : Téc
nico en refinacidn del petrdleo, Técnico en programacidm y Técni-

co en fomento industrial.

Es importante hacer notar, que sus actividades dan principio __
en medio de una serie de carencias, desde, no contar con instala-
ciones propias, talleres, laboratorios, hasta no contar con recur
so0s econfdmicos con que afrontar tales necesidadas.

No es sino hasta septiembre de 1983 cuando toma posesidn de _
instalaciones propias, pero aln sin contar con 1l0s recursos mate-
riales para lograr fielmente los objetivos por los que fue creado.

En el presente, sl bien no se han cubierto estas carencias, =se
cuenta ya con clierto equipo y mobiliario, con lo que se intenta -
dar los primerc pasos para desarrollar algunas actividades comple

mentarias en el proceso de ensefianza-aprendizaje,

2.~ NECESIDADES DE LA ESPECIALIDAD DE TECNICO EN REFINACION
DElL. PETROLEO.,

Como se indicd «con anterioridad, la institucidn aludida, es crea
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da debido a gue se observa la necesidad de ciertas especialidades
técnicas, una de las cusles es precisamente la de Técnico en refi
nacidn del petrdlec.

Como puede verse, esta especialidad, nace en la época en gue —
1a Industria Petrolera en M&xico,se encuentra en franco desarro -
1lo. No obstante, en nuestros dias, esta industria pasa por um pe
riodo de recesidn, por lo que los técnicos de esta &rea han viszo
modificadas sus perspectivas de trabajo. Por esta razdén, en el
presente trabajo, mse trata de dar un panorama mas general a este_
profesioniata, con el propbsito de que encuentre acomodo en cual-

quier industria del 4rea quimica.

3.~ PRESENTACION DEL PROGRAMA DE ESTUDIOS DE LA ESPECIALIDAD.
La especialidad que ahora nos ocupa, es una carrera terminal _
que se cursa en un psriodo de seis semestres y gque comprende las _

asignaturas siguientesa:

I II

Matemfticas I MatemAticas II
Taécnicas de estudio, Técnicas de estudio,
Lectura y redaccidn Lectura y redaccidn II
Introduccidn al derecho Inglées Té&cnico IX
Administracién Introduccién a la Ecologia
Quimica Inorganica Materiales y equipo para fluidos
Dindmica y estAtica Quimica Orgahnica
Dibujo Té&cnico Ind. I Llectricidad y Magnetismo
Inglés Técnico I Dibujo Técnico Ind. II
Actividades paraescolares I Actividades paraescolares II

IIX Iv
Mateméticas IIX Exrgonomia
Ciencia y tecnologia I Introduccién a la economia
Ecologia regional Ciencia y Tecnologia II
Resistencia quimica Distribucibdn y racionaliza
de. los materiales cidn de tareas
Anflisis Cualitativo Andlisis Cuantitative

Mecénica de fluidos I MecAnica de fluidos II
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Sistemas de operaciones
bésicas
Actividades

\4

paraescolares III

Deontologia

Desarrollo soclioceconbmice
de México

Ciencia y Tecnologia IIX
Pruebas de laboratorio
Procesos de destilacidn

y refinacibén del petrdleo I
Quimica del petrdlac
Materiales y equipos para
la industria petrolera I

4 .- PROGRAMA DE LA ASIGNATURA:

Esta asignatura,

Mineralogf{a y Petrologia
Fisicoquimica

vI

Deontologfa II

Desarrollo socioecondmico
estatal

Seminario de titulacidn
Control de calidad
Procemos de destilacidon y
refinacibn del petréleo II
Métodos de recuperacidn
secundaria

Seguridad industrial
Materiales y equipos para
la industria petrolera II

PRUEBAS DE LABORATURIO.

se cubre en el quinto semestre de la especialidad

mencionada y con c¢inco horsas a la semana.

Por las razones expuestas posteriormente,

se han hecho algunas_

modificaciones a éste, a continuacidén, mostramos ¢n forma sintéti-

ca ambos programas.

PROGRAMA ORIGINAL

I.- Pruebas de control.

a) Grados API

b)Calor de los productos refinados del petrdleco
c) Temperatura de inflamacibén e ignicidn

d)
e)
)

Residuo de carbdén
Agua y ssasdimento

Viscosidad
Presibn de vapor

[N )
—

Indice de octano
II -»-

Determinacidn de azufre
Contenido de sal

c) Temperatura de anilina
Nimero de bromo

Indice de refraccibnm

Destilacibdn de gasolina, Kerosina y compuesntos

Corrosidn por el método A.S.T.M.

del petréleo

Pruebas analfiticas de hidrocarburos.
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PROGRAMA MODIFICADO
I.- Pruebas de control.

Densidad: Grados API

Calor de los productos derivados del petréleo
Temperatura de inflamacién e ignicibn
Residuo de carbén

Determinacién de humedad y cenizas
Acidez

Agua y sedimonto en aceites lubricantes
Viacosidad

Corrosién por el método A.S5.T.M.
Presibn de vapor

Indice de octano

Penetrabilidad

Espectrofotometria

BHXLHETRMOQOTD
Nt Nt N Nl et N Nt Nt Nt o St Nt Nt

Il.- Pruebas analiticas de hidrocarburos.

a) Determinacibén de azufre

b) Contenido de sal

c) Némero de bromo

d) Indice de refraccidn
=~ - 5.~ DISENO DEL PROGRAMA DE PRACTICAS.
For las razones uxpuesias en ei punto (2}, €i juego de précticas_
propuestas, se ha alejado en cierta medida del programa original
de la asignatura y se han elaborado legﬁh un panorama mds general.

Otra razdén, es debido a la carencia del equipo necesario para_

realizar pricticas apegadas a lo que marca el programa original y
por otra parte, debidc a que en los semestres gue anteceden no se
han realizado las précticas que involucran técnicas apegadas a al
guna prueba de aplicacién industrial, sino mds bien, se han desa-
rrollado practicas cualitativas elementales, teniendo como objeti
vo principal, reafirmar conceptos tedricos del Area de Quimica Pu

ra.
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Capitulo IIX

PROGRAMA DE FPRACTICAS
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PRACTICA No. I
DETERMINACION DE LA DENSIDAD DE UN LIQUIDO.

OBJETIVOS.

Reafirmar el concepto de densidad, determinando esta propiedad pa
ra diferentes liquidoz por medio de un mismo método.

Adquirir habilidad en el manejo adecuado de la balanza analiticg_

y digital.

Evaluar la importancia de esta propiedad.
PARTE TEORICA.

Es de gran importancia en la industria y en l0s l&sboratorios de

quimica en general, determinar la masa de diferentes substancias;
por tal razém, es necesario que el estudiante adquiera habilidad
en el manejo de las balanzas mAs comunes en el campo de trabajo,y

que ademAs haga uso correcto de ellas dandoclcs los cuidados reco-

mendables.

Una varisble de interé$s, relacionada con le masa, os la densi-

dad, determinacién en la que se centra la siguiente préctica.

La densidad , me define como la cantidad de materia (masa) con
tenida en la unidad de volumen a una temperatura determinada:
P = m/v
Donde :J* = densidad; wm = masa ; ¥ = volumen

Dependioendo de la forma como &sta se exprese, se clasifica co-

mo densidad absoluta y relativa {(gravedad especifical.

La densidad absoluta, como su nombre lo indica, est& expresada

sin considerar ninguna substancia como referencia, en cambio la -

donsidad relativa, es el resultado de comparar, cuantas veces la_

substancia en estudio, es mfiis o menos densa respecto a otra toma-

da como referencia, esta iltima, generalmente es el agua, cuando__
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se trabaja con lfquidos o sélidoas, y el aire cuandeo se trabaja _
‘con gases.

Ei valor de la densidad para la sudbstancia de referencia debe_
estar determinada a las mismas condiciones de presidn y températu

ra de trabajo gque para la substancia en estudio.

E)l método mAs comiin en 1a industria, para determinar la densie
dad de un lfquido, es por medio de arebmetros o densimetros, los
cuales proporcionan directamente el valor de la'"concentracidén" o
densidad respectivamente.

Loa areémetros y densimetros estén formados por un tubo., Den -
fro de &1, va la escala correspondiente, Eastos sufren un ensancha
miento en su difmetro para constituir el bulbo, el cual lleva en_
su parte inferior un material denso (perdigones o mercurio) for =
mando as{ el lastre que le permite flotar en posicidn vertical.

Los aredmetros y densimetros, basan su funcionamiento en el -
Principio de Arruimedes, aplicado al caso particular de un cuerpo
que flota. En efecto, cuande un cuerpo s6521do e insoluble ae in -
troduce en un liquido, pueden ocurrir tres hechos.

a) Que el cuerpo se hunda
b) Que el cuerpo quede suspendido
¢) Que el cuerpo flote

Analizando estos tres casos, seﬁve que en todos ellos hay dos_
fuerzas fundamentales que actian: el peso del cuerpo que es una __
fuerza vertical dirigida hacia abajo, y el empuje que em una fuer
za vertical dirigida hacia arriba (fuerza bollante), es decir, en
direccidn contraria a la primera. Teniendo en cuenta esatas dos
fuerzas, se observa que cuando es el peso mayor que el empuje del
cuerpo, &éste se hunde (primer caso), si el peso es igual al empu-
Je del cuerpo, queda suspendido en el seno del l1lfquido, conservan

do la posicibdn que se le de (segundo casoc), si el peso es menor,
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que el empuje, el cuerpo flota (tercer caso).

Refiriéndonos a este Gltimo caso nue es8 el que nos interesa, se
puede establecer el sigulente principio: "Todo cuerpo sumergido en
un liquido, recibe un empuje de abajo hacia arriba, igual al peao_

del liguido desalojado".

DIVERSAS ESCALAS DE ARLOMETROUS.

Aun cuando la forma de los aredmetros esencialmente es la misma,la
escala que los caracteriza es muy diversa, pues ha sido graduada
seg@in los fines a los que se va a destinar. De este modo, Be en ~-
cuentran aredmetros llamados: pesa legias, pesa-leches, alcoholfme
tros, sacarimetros (Brix), Baumé, API (American Petroleum Institu-
te), etc. Ademas, hay una cierta divisidn de los arebmetros, y es-
to se muestra en la forma de graduar la escala, segiin se utilice
en l1fquidos menos densos que el agua o mds densos que ella.

Cuando estos aredmetros, se introducen en los liquidou apropia-
dos, se sumergirﬁn hasta una detérminada marca de la escala, lla =
mindose grado a cada una de estas marcas. Asf por ejemplo, si un
arebmetro Baumé para l{guidos mds densos que el agua, se introduce
en Acido sulfiirico concentrado, marcerd 66 grados Baumé&, indicando
entonces que la concentracidédn de dicho acido, es de 66 grados Bau-
m&, lo cual légicamente tiene una correspondencia en una concentra
cibén comin.

En la wmisma forma, si el aredémetro Brix, que ha sido graduado -
para que cada marca equivalga a 1% do sacarosa (azdcar) en agua,se
introduce en una solucidén acuosa azucarada y marca 20 grados Brix,
significard que esa solucidn contiene 20% de sacarosa. Resumiendo_
los arebmetros proporcionan un cierto grado de concentracidén de un

soluto determinado, pero elloa, no¢ dan ninguna informacibn precisa
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acerca de la densidad del 1fnuido en el que se introducen, en cam
bio, los densimetros marcan exclusivamente la densidad de los 1i.
quidos y no proporcionan ninguna informacién acerca del grado de__
concentracidén, pero hay relaciones matematicas para relacionarlas.

Algunas de las industrias, en donde se utilizan con frecuencia.
loz arecémetros zon: Industrie Vinicola, Azucarersz, Petrclera,ctc.

y las escalas més comunes, son las siguientes:

Grados API (°API).- Esta eacala de "densidad’, es usual para 1fqui__
dos derivados del petr8leo y se relaciona con la densidad del a -
gua por medioc de la siguiente expresidn.

AP = _141.5  131.5
s
%S0
En donde: (S) es la gravedad especifica, definida: S = J.fpulsa. £O%F
0%0' f »,
F Jageqa COoF
Grados Baumé.- Esta escala es aplicable a lfquidos mads y menos

densos que el agua. Las relaciomnes de esta escala con la densidad
del agua smon las siguientes:

Para liquidos mis ligeros que el agua.

G5,:: 140
7{'02- 130 + Baumé

Para liquidos mds densos gue el agua.

S = 14
Lz 145 - Baumé

o

N

Grados Brix.-Eata escala estd relacionada con la industria azuca
rera, y un grado Brix, equivale al 1% de azucar en solucién. La -

relacibén de esta escala con la densidad del agua, es :

®brix = 400 _ k0O
S,
‘ »
Ykisw
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Grados Gay-Lussac.- Eata escala estd relacionada con la Industria_

Vinicola, y un grado Gay-Lussac, representa el contenido de alco -
hol en por ciento en volumen.
La forma mAs comin de un areémetro o densimetro (ambos tienen_

forma parecida), se muestra en la figura (1).

o trmamrram-asotiee
- o e .

Fig. 1 Densimetro o aredmetro.
Los intrumentos estudiados, se usan muy frecuentemente, debido

a la facilidad y rapidez con que se usan.

Un segundo método para determinar densidades, consiste en uti-
lizar un picndometro, de éstos, existen algunos més Precisos que __
otros, un ejemplo de picndémetro preciso, es el de Ostwald. No obs
tante en més comfin en los laboratorios, es el de tapdn, que no da
muy buenos resultados, a menos que s maneje con sumo cuidade, pe

ro su uso, se debe mfs que nada a su bajo costo y facil manejo.

Su forma mAs comin, se muestra en la figura (2).

Fig. 2 Picnbémetro de tapdn.
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1 método del picnémetro, conmiste bAsicamente en aplicar la _
definicién de la densidad (/P = m/v).

Una vez que se ha calibrado el picndmetro (conocer su volumen_
real), se llena con el liquido al que se desea determinar la den-
sidad y se pesa eate conjunto; por diferencia de pesos entre el __
picnémetro lleno y vacio, se determina 1la masa del 1l{quido.Con es

tos datos, se procede a calcular la densidad de la substancia.

Un tercer método, consiste en utilizar la balanza de Westphal.
La balanza de Westphal, es un instrumento gque sirve para medir la
densidad de un liquido por 1la aplicacidn tembidn del Principio de
Arquimedes. La exactitud gue gse obtiene en &sta, es mejor a la ob
tenida por los mé&todos anteriores, aunque es més tardado.

Esta Balanza mide gravimétricamente el empuje experimentado
por un cuerpe vitreo de volumen definido sumergido en el l1figuido.
E1 cuerpo, es un bulbo de vidrio de forma alargada ¥y lastrado con
mercurio que contiene un termémetro en su interior.Se cuelga en_
el brazo de la balanza por medio de un alambre delgado de platino.

Su volumen ha sido ajustado cuidadosamente a un valor definide,
por ejemplo, S5ml, puliendo l& parte inferior del vidrio. Una pesa
colocada en el extremo superior del hilo de platino, permite cali
brar la balanza utilizando agua.

El brazo tiene nueve mueacas para dividir la distancia de la
escala en diez partes iguales. Se usan jinetillos en forme de he-
rradura que pesan: 5, 0.5, 0.05,y 0.005% gramos, que corresponden__

a la primera, segunda, tercera y cuarta cifra decimal en el wvalor

de la denaidad. Hay dos jinetillos de 5 gramos para medir densida
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des mayores aque l1la unidad. Para la densidad de 1.0 se cuelga un _
jinetillo de 5 g del miamo gancho que sostiene el cuerpo teatigo
y dos de 5 g en la divisién 5, & en Yas divisiones, 4 y 6, etc.
Cuando hay que colgar 2 5 mas jinetes en la misma divisién,uno
se coloca en el brazo sobre la primera muesca Yy los otros se cuel
gan en loa ganchos laterales del primero. La densidad indicada

por las posiciones de los jinetes de la figura (3), es 0.9445

TORMWILLO DE
NIWELACION /

\ f’p guy M m;)] :

Fig. 3 Balanza de wWestphal.

Para usar esta balanza, se coloca sobre una plataforma nivelada
Yy ain vibraciones, y se cuelga del gancho una pesa de masa conoci

da para calibrarla. Mediante un tornille de nivelacién, se hace _
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coincidir la punta del brazo con la punta fija, luego se recempla~
za 1ls pesa por el bulbo, éste se introduce en la probeta o sopor-
tes Luego se van poniendo los jinetes sobre el brazo, hasta rees-
tablecer la posicibn del indicador y en ese momento se hace 1la
lectura de la densidad, siendo la cifra de décimas el nlimero en
que queda el jinete mis pesado, las centécimas, el nGmero en cue_
queda el jinete gue sigue en peso decreciente y asf sucesivamente
si hay dos jinetes del mismo peso en una muesca, se¢ suman, si son
de diferente peso, toman su posicidn en el lugar decimal que Jles
corresponde.

La temperatura es detérminada leyendo el termdmetro en el cuer
po de ensayo.

Cuando se quiere mayor precisidn, se hace primeroc una medida _
con agua, poniendo las pesas en el lugar que corresponda a la den
sidad del agua a 1la temperatura sefnalada. Si sl indicsdor no emta
en la posicidn deseada, habr& gue hacer pegueiios ajustes con el
tornillo de nivelacidn. Luego se quita el agua, se smseca el tubo y
se pone en la probeta el lfrnuido en estudio. Ordinariamente, mno
es necesario hacer correcciones por el desplazamiento del aire,
porque esta defecto ya ha sido tomado en cuenta en las pesas. En
los trabajos de mucha precisién se hace una ligera correccidén pa-

ra compensar la tensidén superficial que actia sobre el alambre.

Densidad del un ges.- La densidad de un gas, puede determinar-
se por un método similar al del picndémetro, no obstante, éste re-
sulta poco confiable, debido a nque es necesario pesar racipientes

de tamafio relativamente grande.

Existen mé&todos mis precisos para este fin, &stos implican la__
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utilizacidn de aparatos, la mayoria de las veces muy sofisticados
nue no se discutirén debido al mivel de estudios en gue nos encon
tramos.

Existe un método muy utilizado en la actualidad que proporcio-
na resultados aceptables. Easte, es el de la microbalanza de oempu-
je de games, que se basa en el principio de Arnuimedes. E1 apara-
£o consiste generalmente, en una balanza de torsidén o de cual -=--
quier otro tipo de microbalenza, y que estd introducida en su to-
talidad en un recipiente, dentro del cual, se puede introducir
también el gas. El empuje gue experimenta la bola, depende de la_
dengidad del gas, y por tanto de la presidén del mismo. La presidn
(PA) es la que corresponde a aguella en la que el indice de la mi
crobalanza coincide con una marca fijada arbitrariamente, y enton
ces el gas se reemplaza por un gas de referencia (normalmente oxi
geno); la presidn se ajusta entopces de nuevo hasta gque la posi -
cién elegida para la balanza se reestablece. Como es ldgico, se
requiere una presidn diferenté (PB) a2 la del primer gas (PA)' pa-~
ra que sea igual a su densidad a la del gas de referencia a 1la
‘presidén (PB)' Asi se obtiene la densidad del gas. Se supone que

son aplicables las leyes de los gases ideales, ¥y por tanto.

densidad tipo del gas A = presidn del gmas B
densidad tipo del gas B presidn del gas A

Densidaé de sblidos.- En algunas ocasiones, la densidad de los
sdlidos se déterminn por el método del picndémetro, esto se hace _
dividiendo finamente el sblido. Sin embargo, este método es impre
ciso debidy en parte a gue por muy pequefias qus sean las particu-~
las, siempre quedarén espacios, lo cual brovoca error en la deter

minacién, no obstante, este método es comfn para establecer 1la
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densidad de algunos sdélidos teales como catalizadores.

Un método mAs exacto, es determinsar el peso de un volumen des-
conocido del sdlido en estudio, precisando su volumen por despla-
zamiento de un l1fgquido adecuado, y con los datos obtenidos, deter
miner la densidad, segin la ecuacidn que la define.

Es importante subrayar, que cuando se¢ determina y se reporta
la densidad, €5 necesario considerar la temperatura, puesto que
la densidad se ve afectada por ella, Yy en caso de gases, ademds
deberd considerarse la presidn, debiéndose reportar en ests caso,

la temperatura y la presidn de trabajo.

CULSTIONARIO FREVIO A LA FRXCTICA.

l.- ¢Qué diferencia existe entre masa y peso, ¥ cuvdl de estas va-
riables se obtiene en una balanza?.

2.- {Qué tipo de balanza debe usarse cuando se desca gran preci -
sibébn, {amalitica ¢ granataria)?. Explicar.

3.~ ¢Qué proecausiones deben tenerse cuando se hace uszo de una ba-
janza analitica?.

ho- (COmo 3e define 1a gravedad especifica de ume substancia?.

5.~ Investigar el significado de las siguientes escalas de concen
traciom y/o densidad, a;i como la industria tipica en donde __
se utiliza. API, Baumé,®Brix, Gay-Lussac.

6 .- Cuando se reporta la demsidad, es necesario reportar la tempe
ratura a la que se efectio la prueba. iPor gué&z.

7+= Ilustrar otro método para determinar la densidad de un sdlido
aparte del método del picnémetro.

8.~ (Es exacto el valor de la densidad de un 88lido, utilizando -

el método del picndmetro?. Explicar.
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DESARROLLO EXPERIMLNTAL.

i) Reactivos, material y equipo.

Reactivos: Agua destilada, alcohol etilico.

Material y equipo: balanza analitica, balanza digital (Me
tter 2000), picndémetro de 50 ml, 2 vasos de precipitados de 200ml

2 pipetas volumétricas de 10 ml, 1 termbémetro de 0-200°C, 2 probe

tas graduadas de 100 ml.
1i) Téenica:

a)Calibracidén del picndmetro.- Lavar y secar perfectamente el_

picndémetro, pesarlo, llenarlio con agua destilada y anotar la tem-

peratura del agua.

Tapar cuidadosamente el picnémetro, sin forzar el tapbn; en se

guida, secar el picnémetro procurando cue no se adhiera pelusa so

bre sus paredes exterioresa, y pesarlo junto con su contenido de __

agua.

Pox diferencia de pesoa, calcular ¢l peso del agua contenida.

Investigar en la literatura, la densidad del agua a la temperatu-

ra de trabajo, y con estos datos, establecer el volumen exacto

del piecndmetro, ya que.éste pusde variar ligeramente con la tempe

ratura, ademis de que normalmente no corresponde al volumen que a
parece grabado en el picndédmetro.
a) peso del picnémetro vacio
b) peso del picnbébmetro lleno

c¢) peso del agua = b) - a)

il

d) volumen real del picnbmetro

b) Determinncidn de la densidad de la substancia problema.~ una

vez que ol picndémetro ha sido calibrado, tirar el agua y secarlo_
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perfectamente (puede utilizarse un poco de acetona para acelerar_
el secado). LLenarlo ahora con el Xiquido que se le determinara _
la densidad (alcohol etilico), tapar cuidadosamente el picnbmetro
y Becar el exterior de é&ste como se indicd anteriormente,

Pesar el picnbmetro junto con el alecohol y anotar el peso. ﬁuo
vamente, por diferencia de pesos, determinar el peso del alcohol_

NOTA. No olvidar tomar la tamperatura antes de cada deteiminacione.

a) peso del picnémetro vacio
b) peso del picnémetro lleno
¢) peso del alcohol = b) - a)

d) densidad del alcohola m/v

Determinar también la gravedad especifica del alcohol, dividiendo
l1a densidad especifica de éste, por la densidad del agua, obteni-
da a la hiana temperatura.

LLevar a cabo el procedimiento anterjor, utilizando la balanza

digital y comparar los resultados.

iid) Reporte de rassultados.

l.- Ilustrar con dibujos, los pasos seguidos en-sel experimento,

2.~ Calcular un promedio de los resultados obtenidos en el grupo_
Y reportar este valor como verdadero.

Je= Repoftar los datos obtenidos, individuales y promedio,

4.,- Si es pomible, determinar la densidad por medio de otro méto~
do y comparar los resultados obtenidos en ambos.

5.= Indicar que importancia tiene conocer la densidad de una subs
tancia, en la industria quimica.

6.- Enlistar los factores posibles, por los que se obtiene resul-

tados diferenteas, tanto individualeas como en el grupo.
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Un recipiente de volumen 2 m3. se llena con un liquido cuya -

densidad es 1.2g/hl. Si el recipiente vacfio pesa 70 Kg.Deter-

minar la masa total, recipiente-l{quideo.
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PRACTICA No. 2
DETERMINACION DE LA HUMEDAD DE EN SOLIDO (Dibéxido de manganeso).

OBJETIVO.

Reafirmar conceptos relacionados con la técnica de gravimetria.
Fijar conceptos de: porcentaje del peso de una substancia en base
mseca ¥y en base hiimeda.

Determinar la humedad de un sdélido, valiéndose de la técnica de _
gravimetria.

Manejar correctamente el equipo relacionado con la gravimetria.
Evaluar la importancia que representa conocer la humedad de un sé

lido como producfo industrial.

PARTE TEORICA.

Las deterﬁinacionen gravimétricas, son muy comunes en la indus --
tria pues en ocasiones, permiten evaluar la calidad, tanto de las
materias primas como de los productos terminados e intermedios.Es
to debido a la facilidad con que §stas se realizan y porque para_
llevarlas a cabo no es necesario el uso de equipo muy sofisticado
ni costoso, asino que se reguiere equipo de uso comin ¥y de costo —-
relativamente bajoe.

Las determinaciones gravimétricas, estén relacionadas con la __
medicibédn de pesos de muestra. Dependiendo de la forma como se lle
va a cabo una determinacidn de este tipo, éstas se clasifican co-
mo sigue:

a) Por desprendimiento.
b) Por precipitacién.
c) Por electrodeposicidne.
El primer m&todo, se caracteriza por el desprendimiento o vola

tilizacidén de una substancia. La cantidad de substancia que se
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desprende,se condensa por algin procedimiento adecuado, dependien

do de 1a naturaleza de 1la substancia desprendida, siendo la forma

mAs comin, el utilizar un condemnsadot a contracorriente.

La c¢cantidad de substancia volatilizada y condensada posterior-

mente, permite evaluar, ya sea directamente, cuando la subatancia

@ determinar es precisamonte la separada y condensada, o indirec-

tamente, cuando la substancia se separa, perc no puede medirse su
peso, mls aque indirectamente por la pérdida de peso que ha sufri-

do la muestra inicial,

al ser eliminada la substancia de interés.
Desde luego que debe tenerse la certeza de que ha sido separa-

da sblamente la substancia prevista.

En el megundo métode, la substancia de interés es separada en__

forma de un compuesto insoluble, el cual, una vez que ha sido tra

tado adecuadamente (decantar, lavar, secar, calcinar, etc.) permi

te pesar la substancia en estudio.

Cabe mencionar, que en =ste caso ocasionalmente es posible se-

parar casi por completo 1a substamcia de interés, en forma de al-

guno de sus compuestos, evaluéndose &sta en la muestra original,

de una manera muy aceptable.

El método de electrodeposicibn, consiste en depositar lz subs-

tancia de interés, normalmente en forma elemental {(elemento quimi
co}. La cuantificacian de la substancia en este caso, se logra
por diferencia de pesos ,pesando antes y después de la electrode=-
posicién.

Cabe sefialar, que una substancia se adhiere al electrodo, cuan

do se hace circular corriente eldctrica a través de 61 y de la =so

lucidn que contiene a la substancia en estudio.
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Es importante en las determinaciones graviﬁétricas, tratar ade
cuadamente las substancias, con el fin de obtener buenocs resulta-
dos.

En algunas ocasionesz, smserf necesario calcinar las substancias_
con el propdésito de estabilizarlas. Sin embargo, algunas veces LI
rhA suficiente con lavar correctamente v secar, @sto (iltimo gene-=
ralmente mediante algin tratamiegﬁo térmico.

Para efectuar el lavado de los precipitados, smse recomienda ha-
cerlo variaas veces, utilizando la menor cantidad posible de disol
vente cada vez, y no uno o mas lnfadou con abundante disolvente,

Una vez que se tiene la substancia limpia y seca, se procede a
pesarla y a efectuar loa cdlculos correspondientes.

Hay ocasiones en que el objetivo, no es el de evaluar la canti
dad de substancia s8lida, sino més bien la cantidad de agua que

contiene una substancia por unidad de peso {humedad), 7y czta esn

—

1a determinacién gue ahora nos ocupa.

La pérdida de pesoc de una substancia cuando mse le ha hecho al
glin tratamiento, generalmente térmico, entre los 105 y 130°C.conl
tituye una determinacién de interés en el analisis quimico, de =--
biéndose esta pérdida a la eliminacifn de agua que la muestra con
tiene y gue una vez seca puede recuperar, al menos en parte; a e=
te contenido de agua, se le llama humedad. Es importante indicear_
que la humedad, tanto en sdlidos como en gases, , es un factor
primordial en el uso que se les darf a éstos.

Esta prActica, est& enfocada a la humedad de sdlidos, siendo
en este caso importante no 8510 en las materias primas, :ino tam-

bién en los productos terminados e intermedioa, debiéndo cumplir

con cietos limites megiin el umo que se les darh

-
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S6lo por mencionar algunas industrias en donde la humedad en -
s6lidos constituye un factor de gran importancia, citamos las si-
guientes: Industria Alimentaria, del cemento, de los fertilizan =
tes ¥y del papel, entre otras.

Aunque hay algunas diferencias en los procedimientos para elia-
minar elagua en un s5lido, con el fin de determinar su humedad;

los fundamentos son basicamente los mismos.

Formas como sme encuentra el agua en los s6lidos.- El1 agua pre-
sente en las substancias, dependiendo de la forma como éata se en
cuentra, se clasifica en dos clases: esencial y no esencial. E1 _
agua esencial, es acuella que est& presente en forma estagquiomé~
trica, ya mea como agua de cristalizacidn, como en los casos si -

guientes:

Hg(NUB)z.Hao ; Co(NO3)2-6H20

O en forma de agua de constitucidn, como en los siguientes:

2 HgHPOQ —— M529207 + HZO

Ca(OH)2 —p Cal + H,0

El agua que se éncuentra en esta forma, s8lo se elimina a tem-
peraturas relativamente altas.

El agua no esencial, estd presente en cantidades no estequiomé
tricas, pudiendo ser agua adsorbida o absorbida, esta Gltima for-

ma, es la que ahora nos ocupa.

Un método que permite evaluar el agua no esencial presente en__
un sélido, se basa en un procedimiento gravimétrico indirecto, de
bido & que es dificil pesar el agua eliminada, determinédndose mé&s
bien por medio de la variacién del peso de la muestra al inicio y

al final del tratamiento. El método consiste en pesar la muestra_
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himeda, postériormente se procede a eliminar su contenido de agua
se pesa nuevamente la muestra ya seca, para cuantificar aaivla —
humedad.

Desde luego gque los resultados serén aceptables, si 1la ﬁnic& -
supstancia eliminada es agua, Para lograr =2st0o, se recomienda que
la temperatura de trabajo, sea la mas baja posible para evitar _—
que se eliminen otras substancias, pero desde luego, suficiente __
para eliminar el agua contenida como humedad. Cuando otros matee
riales se eliminan adem&ds de agua, la determinacidn ya no sera de
humedad, sino determinacidén de pérdidas por calentamiento, y en -
este caso, es necesario especificar la temperatura y el tiempo de
aplicacidn de ésta.

Para determinar la humedad de un material, se opera en un ran-
g0 de temperatura de 105-130°C, introduciendo y sacando el reci =
plente varias veces a la estufa, enfriando cada vez en el deseca-
dor antes de pesarlo, esto se repite hasta alcanzar un peso cons-
tante. Este concepto se estudia posteriormente.

La importancia principal de 1a humedad de una substancia, es -
triba en que cualquier material industrial, ya sea materia prima__
© producto terminado, normalmente dsbe cumplir com ciertas eapeci
ficaciones, y una de ellas, es precisamente la humedad.

Por otra parte, al conocer el valor de la humedad de un mate =
rial s8lido, es posible expresar la cantidad de alglin constituyen
te, en base seca, esto es, sin conasiderar la cantidad de agua pre
sente en ese material, con el fin de conocer la proporcidén de ese

constituyente de una forma mAs precisa.

MEDIOS DE CALENTAMIENTO EN EL LABORATORIQ.- Los medios més comu -

nes de calentamiento son: mecheros de diferentes tipos, bajiio ma -~
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ria, placas calentadas con electricidad, parrillas, estufas opera
das con gas, estufas eléctricas, hornos eléctricos (muflas), man-
tas de calentamiento. A mnivel industrial, se usan como medios de_
calentamiento en los procesos:! serpentines, calentadores a fuego__
directo y en general), intercambiadores de calor.

Cada uno de los medios citados tienen alguna aplicacidén en que
son mds eficaces y por lo mismo méz recomendables,

El medio mas recomendable para secar una substancis sdlida,con
el propdsito de determinar su humedad, lo constituyen las estufas

eléctricas, y son éstas las que estudiamos a continuacién.

ESTUFAS ELLCTRICAS.= Estos equipos, funcionan transformando la

energia el@ctrica en calor por medio de un juego de resistencias.
Estos aparatos, tienen integrados reguladores termostiticos que -
permiten regular la temperatura y mantenerla mAs o menos constan-
te de una manera sencilla. La mayoria de &stas opera en un rango__
de temperaturas entre 0-250°C, por lo gue son ideales para secar_
en su interior las substancias y determinar asf{ su humedad.

Es importante sefialar, que el material de vidrio, no debe ser__
introducido en ellas si no se tiene la seguridad de las temperatu
ras que estos resisten sin dafarse, también debe evitarse introdu
cir substancias volétiles o que desprendan vapores corrosivos o _
téxicos que puedan dafiar ﬁl equipoe. En la figu;a (4) se muestra _
la forma mis usual de una estufa.

Para alcanzar y mantener la temperatura deseada, se sugiere no
abrir con frecuencia la estufa, sino hasta que haya transcurrido_
el tiempo preestablecido o en caso necesario, esperar un tiempo __

relativamente amplio.
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Fig. 4 Estufa eléctrica.
DESECADOR.- En el apéndice B, se estudia el funcionamiento de las
balanzas y se indican loa cuidades que debe darseles, por ejemplo
no introducir objetos calientes en ellas, también en el desarroc -
l1lo de esta préctica, se mencioné gque algunas substancias recupe-
ran el agua,una vezr que vuelven a la temperatura ambiente, lo que
ocasiona errores en las determinaciones gravimétricas. Por esta __
razén, es conveniente agxiliarse con alghn dispositivo que evite
1a recuperacidén de las substancias eliminadas por el calentamien-
to y que a la vez permita el enfriamiento del material, para que__
sea pesado correctzmente. Los dispositivos que permiten efectuar_
1o anterior, reciben el nombre de desecadores y sus caracteristi-

cas sontd

Un desecador, es un recipiente cerrado que proporciéna una at-~
mbésfera de baja humedad, esto se debe a gque ha sido introducido __
previamente en su interior un material deshidratante llamado dese
cante. Los desecantes mAs comunes son: clorurc de calcio anhidro,
&cido sulfaricp concentrado, alumina. La eleccidén de uno de ellos
se, sme hace en funcidn de las necesidades y de las posibilidades_
econdmicas, ya que si bien algunos de ellos son muy eficaces, tie

nen un costo relativamente elevado. En la figura (5), se muea--
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tra la forma miAs comin de un desecador.

Fig. 5 Desecador.
Los bordes de% desecador, son planos y tienen una superficie esme
rilada con el fin de lograr un mejor cierre. Sobre estos bordes _
se coloca previamente una capa de lubricante, tal como grasa o va
selina, lograndose asi{ un buen sellado.

La mayoria de estos desecadores, tienen consigo en su interior
una placa de porcelana, &sta tiene algunos orificios en su super-
ficie, a_través de los cuales circula aire mas seco del fondo deil
desecador, ademAs permite colocar ah{ los crisocles o recipientes_
por enfriar.

Aungque el desecador es un equipo simple, vale la pena utilizar
lo adecuadamente para obtener buenos résultados y hacerlo también

m&s duradero. Las recomendaciones para su uso, son las siguientes.

l.~ Para abrirlo, colocarlo scbre una superficie plana horizontal
¥y tomarlo firmemente con una mano en la parte inferior y con
la otra deslizar cuidadosamente la tapa.

2.~ Cuando se introducen objetos calientes, se recomienda eaperar
unos 15 segundos antes de cerrarlo por completo, dejeando un __
orificio atn., Después de transcurrido este tiempo, cerrar por

completo.

3.~ Mantenerlo cerrado, excepto cuando se introducen o se sacan
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los objetos de é&l.

4,- Evitar introducir objetos muy calientes en su interior, en es
te caso, dejar enfriar aproximadamente 30 segundos antes de __
introducirlos.

Se= 51 mse dificulta destaparlo, probablemente se ha creado un va-
cio parcial en su interior, proceder a destaparlo con precau-
cidn, haciéndolo lentamente para evitar la entrada s@bita de_
aire.

6.=- Al transportar un desecador, debe hacerse con cuidado, soste-
niendo la tapa para evitar que &sta caiga.

7+~ Evitar colocar la tapa sobre la mesa por el lado que ha sido__

lubricadae.

CONCEPTO DE PESO CONSTANTE .- Al efectuar determinaciones gravimé-
tricas, es frecuente referirse al término "pesoc constante'", cuyo
significado es el siguiente.

Debido a que en este tipo de analisis se trabaja con pesos de
recipientes y muestras, se requiere que el peso del recipiente,
permanezca constante dentro de ciertos 1imites convencionales du-
rante el proceso de tratamiento de las substancias.

Se ha observado que un recipiente (criscl, vaso de precipita =
dos, charola, etc.) plerde peso cuando es tratado térmicamente,de
bido a que se eliminan algunas substancias volAtiles, principal =
mente agua que éstos tienen a condiciones ambientalese.

El1 tratamiento térmico que aludimos, es muy frecuente, princi-
palmente en crisoles, cépsulas y vasos de precipitados, en donde__
se colocan los materiales gue son realmente los gue an interesa__
aplicarles este tipo de tratamiento. Respecto a esgto Gltimo, es

importante smefialar que nunca deben ser calentados recipientes afo
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rados, debido a que el calor afecta el vollmen de éstos.

Para evitar que durante cl tratamiento de la2 substancia de in-
terés, el recipiente pierda peso, debido a la eliminacibén de subs
tancias volatiles, éste Qe trata prevismente a las mismas condi -
ciones a que serd sometido junto con la substancia en estudio,has
ta que alcance un peso pricticamente constante, lograndose asi re
sultados mAs confiables. A este procedimiento, se le conoce como:
poner un recipiente a peso constante.

El procedimiento que se sigue normalmente para tal fin, consis
te en calentar el recipiente a la temperatura a que serd sometida
la muestra, esto durante 15 minutos aproximadamente, enfriando
posteriormente en el desecador durante unos 10 minutos antes de

pesarlo., Esto se repite las veces necesariaaz hasta que el peso

del recipiente entre dos pesadas consecutivas permanezca constan-

te. Por convencidn, se considera que el peso es constante, cuando

la variacidn entre dos pesadas consecutivas no es mayor de 0,0002g

en este momento puede ser utilizado el recipiente con mayor con

fianza. Este l1fmite es el mds recomendable, no obstante el crite-

rio para considerar peso constante, dependerd del operador y de

la industria para la que se efectéie este tipo de operacibn.

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRACTICA.

le.= {Como se define la humedad de un sblido?.

2.- Para determinar la humedad de un sdlido y con el fin de obte-

ner resultados confiables, se recomienda trabajar a temperatu
ras menores a 130°C. iPor qub”?.
3e=

4,.

Explicar que significa poner un recipiente a pesc constante’.

iPor qué se recomienda no scmeter a calentamiento recipientes

aforados?.
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S5.- Investigar algunos medios de calentamiento a mivel laboratorio
e indicar cual es el mlds factible de utilizarse en la determina -

cidén de 1a humedad de un sdlido.
6.~

tQquéd significa expresar una cantidad de substancia en base se-

ca?.

7¢- Investigar en que industrias se emplea la operacidén de secado__
(no a nivel laboratorio, sino como parte del proceso de fabri-

.
cacidn).

DESARROLLO EXPERIMENTAL.

1) Reactivos, material y enuipo.
Reactivos: Didxido de manganeso.

*
Material y equipo: ostufa elé&ctrica, desecador, Charola de a-

luminio,bhlanzae analitica, pinza para crisol, espatula.

i1i} Técmica:

a) Charola a pesoc constante.s Limpiar perfectamente la charola_
e introducir a la estufa que ha sido puesta previamente a leOC.

Mantener la charola dentro durante 20 minutes aproximadamente,sa

carla e introducirla al desecador durante 15 minutos, después de -

1o cual, proceder a pesarla. Repetir la operacidn hasta obtener pe

s0 constante. Anotar el Gltimo peso obtenido y considerarlo como

el peso de la charola.

b) Determinacibén de la humedad.- Pesar en la charola asproximada

mente 5 g de muestra (didéxido de manganeso), anotando la cantided_
exacta de ésta.

Introducir la charola junto con su contenido a la estufa y man-

tenerla ahi durante 15 minutos. Sacarla y pesar el conjunto charoe=

la muestra. Repetir la operacidn hasta lograr peso constante.

Por diferencia de pesos calcular la cantidad de agua perdida
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as{ como el porciento en pesoc de agus en la muestra,
NOTA. La humedad generalmente se reporta como porciente

agua contenida en la muestra.
Agua perdida = peso de la muestra antea del tratamiento

1a muestra después del tratamiento térmico (residuo)e.

%Thumedad = (magua perdida) (1GO0)
peso de la muestra

i1i) Reporte de resultados.

l.- Indicar esquematicamente el desarrollo experimental.

2.~ 4Culdl es el objeto de usar un desecador?.

en peso de

peso de _

3.~ ¢A que temperatura debe operarse para poner un recipiente a pe

so constante?,

4 .- Reportar en forma tabular los datos y resultados del experimen

to.

5.~ L(Puede calcularse el error de los resultadoa?. LPor nua?.

6.- (Por qué se usa una charola en el experimento y ne un recipien

te de menor Area de exposicidn?.

7e- Anotar las observaclonss qus haya hecho durante sl experimento

8.~ Anotar sus conclusiones acerca del experimento.
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FRACTICA No. 3

DETERMINACION DE S0OLIDOS TOTALES.

OBJETIVOS.

Reafirmar el concepto de s8lidos totales.

Utilizar una técnica sencilla para efectuar esta determinacidn.
Hacer uso correcto del equipo necesario en la practica.

Proecisar el significado de una norma de calidad.

Apreciar la importancia que esta determinaciém tiene en diferentes

productos industriales.

PARTE TEORICA.

En determinados materiales, ya sea materias primas o productos, se
precisa conocer la cantidad de s6lidos presentes en ellos, esto la
mayoria de las veces para satisfacer una norma de calidad y aveces
como requerimiento del procemo de fabricaciédn, como sucede en el -
caso que se trabaja con filtros.

La cantidad de sblidos totales, se define como las substancias__
no voldtiles a 100°C contenidos en una muestra determinédu.

La determinacién de sblidos totales, es una operacidn que se en
cuentra clasificada dentro de las operaciones gravimétricas, debi-
do a gue basicamente se trabaja con difergncia de pesos, antes y
después de haber sometido la muestra a determinado tratamiento con
el fin de separar todas las substancias volitiles a 100°C. La de -
terminacidn de sdlidos totales, est& estrechamentes relacionada conm
la determinacidn de la humedad de un 861ido, cuyos fundamentoa he~
mos estudiado con anterioridad, la diferencia ea que shora evalua-
remos en forma directa, esto es, separaremos las substancias que —
no nos interesan (voldtiles) de las que nos interesa cuantificar _
pesfindolas una vez que se encuentran &n las condiciones preestable

cidas. Cabe recordar que en el caso de la humedad de un sdlido, la
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determinacidén era indirecta, ya que si bien separamos la substan-
cia que nos interesaba evaluar (agua), no medimos &sta, sinc que
la cuantificamos tomando como base el peso inicial de la muestra_
Y la pérdida de peso Aque &sta sufre cuando se somete & una tempe-
ratura determinada con la gue se separa el agua contenida.

En wvirtud de que las bases en que se fundamenta esta determina

cidén ya han sido estudiadas, nos limitaremos a dar un bosquejo de
la técnica Aque utilizaremos y que consiste bAsicamente en elimi -
nar de la muestra liguida, la mayor cantidad de volétilés posible
en forma mis o menos rdpida, para que posteriormente los residuos

sean sometidos a 100°C, con lo que se logra eliminar précticamen-

te cualquier vestigio de voldtiles. Sin embargo,es impoftante se~
fialar que las condiciones pueden variar ligeramente dependiendo
de los materiales en estudio, como seria el caso en que el solven
te no veolatilice a 100°C ¥ gquée deba =eor eliminado.

También puede suce&ér;?ue una industria determinada establez-
ca ciertas variacidén en las condiciones de operacibn.

Algunas de las industrias en donde esta determinacidn eéjimpor

tante, s6lo por mencionar algunas de ellas son: Induﬁtrié-Vin{co-

la, Refresquera, elaboradora de placas filtrantes y ﬁééhera.

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRACTICA.

l.- (Cbmo se define la cantidad de s88lidos totales de una muestra?

2.~ iQué operaciones tienen en comin esta determinacidn -con la hu

medad de un sélido?.

3.~ Indicar algunas diferencias existentes entre estas.

4, -

lEn qué circunstancias pueden verse modificadas las condicio-
nes de operacidén para la determinacidn de sblidos totales

(temperatura, tiempo de tratamiento, etc.)



-36-

5.- 4Qué se entiende por substancia vol&til?.

DESARROLLO EXPERIMENTAL .

i) Reactivos, material y equipo.
Reactivos: muestra problema (suspensidén de tierras diatomeas)
Material y equipo: 1 vaso de precipitados de 100 ml, 1l pinza
para crisol, mechero de Bunsen, soporte universal, tela de _
alambre y asbesto, anillo metdlico, desecador, estufa eléc -
trica, balanza analftica.

ii) Técnica:

Lavar y secar perfectamente un vaso de precipitados de 100 ml y __

ponerlo a peso constante, de la misma forma como se operd en el .

caso de la charola de la préctica 2, s8lo gque en este caso, se

operard a 100°C.

Una vez hecho esto, colocar en el vaso una cantidad aproximada
de muesira {unos 20 ml).

NOTA. Dependiendo de la capacidad de la balanza y de la cantidad_
prevista de sdlidos, puede utilizarse una cantidad diferente de _
muestra. .

Con el fin de que el proceso se voarifigue en ei menor tiemﬁo -
posible, colocar al mechero, el vaso y su conténido, cuidando de
que no se adhiera a &1 materiales que puedan influir en el peso,
o bien, limpiar con precaucibm el exterior del vaso cuando se ha_
terminado de calentar. Cuidar asimismo de no utilizar una llama __
tan fuerte, que provogue que el material sea expulsado del vaso.

Cuando se observe que pricticamente ha sido eliminado todo al
liquido, introducir a 1la estufa previamente preparada a 100°C, el
vaso junto con su contenido ¥ mantenerlo ahi durante un tiempo ra

zonable para eliminar 'por completo"” los volltiles (unos 30 min.).
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Debido a que el lfquido al que hacemos mencibén, es normalmente

agua, a estas condiciones queda =liminada casi por completo.

Una vez logrado lo anterior, pasar el vaso al desecador y can-

tenerlo ahi durante 15 minutos para que posteriormente sea pesado.
Repetir esta operacidn hasta lograrel peso constante {zonside~_

rar el (Gltimo peso como el verdadero).

REPORTE DE RESULTADOS.

l.- Ipdicar esquemiAticamente la secuencia del experimento.

2.- Reportar en forma tabular los pesos obtenidos hasta que se al

canzd peso constante.

Reportar la cantidad de asdlidos totales, calculados mediante_

la ecuacién siguiente:

% sblidos = (sélidos aobtenidos)(100) / peso de la muestra.

Aparte de acelerar ¢l proceso de evaporacidn, ipor qu$é piensa

que se oliiminsn las substancias volétiles fuera de la esatufa?

iConsidera gue se elimind por completo el liguido contemidcs

en la muestra?Ze.

Investigar en que industrias se realiza oste tipo de determi.
nactones.,

7+=- Exponer sus conclusiones acerca de la préctica realizada.

BIBLIOGRAFIA.

le= Quimica Analitica Cuantitativa
H.A. FPlaschka ; A.J.

H Barnard
8a. impresién 3 vol. I vy II

&
C.E.C.5.A. i

B

2.~ Andlisis Quimico Cuantitativeo
Fisher y Peters
la. edicibn

Editorial Interamericana



-38-

3.~ Anflisis Quimico Cuantitativo

Gilbert H. Ayres
2a. edicibébn 1968

Harper & Row Latinoamericana

Annual Book of A.S.T.M. Standars
Part 31
1977



.-39..
PRACTICA No. 4

DETERMINACION DE CENIZAS DE UN MEDIO FILTRANTE
(PLACA DE ASBESTO CELULOSA)}

OBJETIVOS.

Conocer los fundamentos tebdricos y préicticos en los que se basa __
la determinacidén de cenizas. .
Conocer y adguirir habilidad en el correcto manejo del equipo méa
comdn cn cstc tipoc de operaciones.

Estimar la importancia de esta determinacion en algunos productos

industriales.

PARTE TEORICA.

En la préctica (2), se estudid la técnica para secar una substan-

cia (determinacibén de humedad). También se menciond que en algu -
nas ocasiones no basta con secarlas, sino que debe someterse & __
temperatursas mids elevadas, con diferentes propdsitos, ya sea para
determinar la cantidad de cenizas del material o bien la cantidad

doe algin aniédn o catidn contenidos en una muestra.

En varias ocasiones, cuando se realiza un anflisis gravimétria-
co, es necesario conocer la cantidad de cenizas producidas por <X
papel filtro una vez gue ha sido tratado a las mismas condiciones
a que me someterd junto con la aubstancia a tratar. Esto se hace_
con el fin de considerar a 1la hora de los cllculos la parte del _
peno con el gue contribuirén las cenizas del papel cuando la mues
tra y papel sean sometidos a un tratamiento térmico en ei que el
papel se calcine produciendo variacidn en su peao. No obstante,en
1a actualidad la mayorfia de los fabricantes de este tipo de papel
reportan la cantidad de cenizas que &éstos producen cuando han si-
do calcinados totalmente, en cuyo caso se le conoce como papel
filtro cuantitativo. Debido a esto, esta determinacidn es ya poco
frecuente, pero tal determinacidn se basa en los fundamentos gue-
se estudian posteriormente.

E]l papel filtro cuantitativo se encuentra on el comercio en —
forma de circulos en diferentes difimetros, siendo los mids comunos
de 9 ¥y L1 cm. Se estima que un papel de buena calidad arrojaré
una cantidad de cenizas de 0.0001 g, o aun menor para un circulo_
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cuyo di&matro‘sea de 11 cm. En caso de que el fabricante no repor-
te 1la cantidad de cenizas, éstas doben ser determinadas calcinan-
do varios circulos para obtener un promedio. Esta operacidn se 1lle
va a cabo en un crisol de porcelana o platino.

Otro factor importante del papel filtro, es la porosidad de &s-
ta y debe considerarse segiin sean las caracterfasticas de la subs<~
tancia por tratar. Ceda tamafio de poro, la mayorfia de las veces es
recomendado por el fabricante, segiin el material que serd tratado.

Volviendo a la importancia de Ja determinacibn de cenizas, cabe
destacar que en la industria es también de gran importancia, como_
cuando se manejan medion filtrantes de gran tamafio ¥y en cuyo caso_
se hace necasario determinar la cantidad de cenizas producidas por
unidad de masa, aunque no con el propbsito indicado anteriormente_
sino como una medida de la calidad de estas placas, placas cuyo
uso as comin =¥ 1a Industria Refresquera, Vin{icola y Cervecera.

£n el caso de anadlisis quimico, 1a operacibn de calcin-ci&n. se
prﬁcfica no sélo para determinar cenizas, sino como una operacidn_
que parmite obtener una substancia que sirva como basme para cuanti
ficar la cantidad de un elemento prasentc en una muestra determina
da por medio de anflisis gravimétrico. Esta detorminacidm consiste
b&sicamente en lo aiguienée: la muestra que contiene al elemento __
que nos interesa determinar, se trata con un reactive adecuadoe,con
el fin de obtener una substancia de composicidn estequimétrica co-
nocida, normalm;nte en forma de precipitado, el cual es separado __
poasteriormente y tratado sggﬁn el camo, para asi cuantificar la

substancia de interés, Este tratamiento normalmente es una calcina

cidén.

Se entiende por calcinar, escmeter una substancia a temperaturas
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carcanas a los 900°C. obteniéndose o0 no cenizas. Las c¢coenizas estén

formadas principalmente por compueatos inorgénicos, teles cemo &xi
dos.

La calcinacidn, no debe confundirse con la carbonizacibn, la __
cual consiste en pasar una subsatancia orgénica a carbbdn (substan -
cia formada en su mayoria por carbono).

Dependiendo de la naturaleza del precipitado, &ste deberd ser _
tratado a diferentes condiciones, aunque ordinariamente se¢ calcina
a la temperatura indicada, con el fin de obtener un producto gquimi
camente establé. Cuando se sabe de antemanc que la substancia en __
estudio adquiere una composicidn definida con mblo secarla ( 105 -
IJOOC). esta operacibn serf suficiente para obtener buenos resulta

dos.
Para efectuar una calcinacidén, no es suficiente utilizar una es

tufa eléctrica, puss s¢ requisren temperaturas més elevadas que __
las que éstas pueden produgir, por tal motivo se untilizan otros me
dios de calentamiento, ¥y los principales son: mecheros en sus dife
rentes clases Y los hornos eléctrices (muflas), estas Gltimas son_
l1as mAs recomendables, debido & la facilidad de operacidm, sobre
todo respecto al control de la temperatura, y porque ademés evita
que el material por tratar, se contamine con los gases gue se des-
prenden de la combustién en un mechero-.

A continuacién, se estudian las caracteristicas de los medios
de calentamiento antes citados, hacitndose hincapié& en las muflns,

que son las que utilizaremos.

Mecheros de gas.- Existen diferentes clases de mecheros quo"ope-
ran mediante combustibén de gas, y los més comunes son: mechero de__

Bunsen y mechero Fishcr.
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£1 mechero de bunsen es sin duda el m&s usado en los laborato-
rios, debido principalemente a su bajo costoe. Las partes principa
los de estos mecheros son: base, anillo regulador d; la entrada __
de aire, boguilla para la entrada de gas y una boquilla de combus
t186n, figura (6). Con este tipo de mechero, la temperatura que se
alcanza en el interior de un c¢risol de porcelana, es de eproxima-
damente 750°C. motivo por el que algunas veces eg substituido por
el tipo Fisher.

El mechero Fisher, figura (7), tiene un dispositivo especial
que permite regular la entrada de gas, aparte del anille girato -
rio que se encuentra en la parte inferior, con el que se regula __
la entrada de ajire. La boquilla en donde se efectia la combustidn
¢s mAs ancha que la de un mechero de Bunsen, por lo gque su flama
es m&s ancha y de meénor altura, con lo que disminuye la zona lumi
nosa de la flama, obtenifndose con ello, temperaturas mas eleva -
das. Con este tipo de mechero, la temperatura que se¢ logra en un_

crisol de la misma clase que el citado, €38 del orden de los 1000%

Cuando la calcinacidn sé¢ lleva a cabo con alzfin mechero, sobre
todo cuando se va a calcinar un precipitado, se recomienda hacer-
la con mucho cuidado, esta operacidn, no se discutirl, debido = _
que en 1la actualidad estd casi en desuso, pero en caso necesario_

puede consultarse la 11terarura.3

REGULADOR
PARA ENTRADA
DE BGAS.

ENTRADA
DPE A\RE —

ENTRADA
DE GAS

Fig. 6 Mechero de Bunsen Fige. 7 Mechero de Fisher
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Antes de revisar las caracteristicas de una mufla, revisaremos al
gunos conceptos relacionados con eata préctica.

En una calcinacién, es posible obtener dos diferentes produc -
tos, dependiendo de las caracteristicas de¢ la substamncia inicial.
S1 se parte de un material inorglnico, al ser calentado a tempera
turas eievadas, ostec puede¢ transformarse en otro producto, pudisn
do ser el compuesto de interés, un ejemplo para flustrar esto, se
representa mediante la siguiente ecuacidn.

-3
FG(OH)B - 11‘3203 « X HZO

Utilizada para determinar la cantidad de fierro presente en algu
na muestra mediante la técnica de gravimetria,

El otro caso, se¢ presenta cuando la muestra en estudio est& in
tegrada por material orgénico. En este caso, al someterlo a tempe
raturas elevadas, normalmente pasa por las siguientes etapas:iseca
do, carbonizado ¥y calcinaciédn propiamente dicha. En este caso 1la
substancia final recibe el nombre de ceniza y la cantidad produci
da de ésta, sirve algunas veces para evaluar la calidad de un ma-
terial determinado o bien como se indicd anteriormente, para ser__
considerado su peso en el caso de que sea papel filtro utilizado_
al tratar un precipitado.

La carbonizacibn, es el proceso mediante sl cuad se transforma
a los compuestos orgénicos en carbdn, procesao que comnsiste en una
combustibén incompleta del material, llevada a cabo por lo tanto _
practicamente en ausencia de aire.

Aunque normalmente calcinar se considera a todo el procesco (oe
car, carbonizar y calcinar), 1a calcinacidén propiamente dicha es__

la operacibn en que se socmete al material a temperaturas del or -
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den de los 900°C. temperatura que en el caso de que se trate de __
un material conteniendo substancias orgénicas, el carbdn formado_
en la carbonizacién se transforma en cenizas. Mientras que la car
" bonizacidn se lleva a cabo en ausencia de aire, la calcinacién se
lleva a cabo en presencia de éste. La doterminacibdn de cenizas en
los materiales, como una medida de la calidad de éstos, esn de —

gran importancia en industrias como la Alimentaria, Papelera y Pe

troquimica entre otras.

Una vez que hemos abordado los conceptos propios a la determi-
nacidn de cenizas, estamos en posibilidades de revisar las carac-
teristicas de una mufla, aparato que u;ilizlremos en la presente

préctica.
Las muflas constituyen el medio m&s usual para llevar a cabo _

una calcinacibdn y tienen las siguientes caracterfsticas.

Une mufla es muy parecida en estructura y funcionamiento a una
estufa eléctrica y blsicamente es una caja metdlica aislada térmi
camente. Contiene en s2u interior, un Juegc de resitencias eléctri
cas que producen el calentamiento. Tienen en su interior un metew
rial refractarie que resiste tomperaturas elevadas. Cuentan tam -
bién con un dispositivo que permite regular la temperatura en su__
interior, dispositivo conocido como pirdémetro de termopar.

Las temperaturas generadas en las muflas, van de los 800 a los
1ooo°c. que son las convenientes pafa la mayorfia de las calcina -
ciones. V8ame figura 8.

Cuidados que debentenerse on el manejo de una mufla.- Estos —
son basicamente los mismos que en el caso de una estufa eléctrica

pero ademis en este caso, Bme recomienda que para alcanzar la

temperatura deseada, se haga incrementando gradualmente la tempe«
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ratura, con intervalos de 150 a 200°C. Otra recomendacidn es que_
se utilicen guantes térmicos cuando se trabaje con ellas, debido_

a las temperaturas elevadas que me plcducen er ellas.

. Fig. 8 Mufla.

Crisocles.~ Para llevar a cabo una calcinescibén se utilizan comin -
mente recipientes llamadoas crisoles, de los qgue hay diferentea ti
po= y tamafios, asfi como fabricados con diferentes materiales, y __

su eleccidn depender& del uso y los materiales que contendrén és-

tos. La forma més comin, se muestra en la figura (9).

Fige 9 Crisol

Existen en el comercio, b&sicamente dos tiposzs do_crisolas.bde_
acuerdc a su estructura: crisoles de fondo poroso y de fondo liso
ambos se fabrican en diferentes materinlea.

Los crisocles mAs usado= son los de fondo lisc, debido sobre to
do & su bajo costo. En cuanto a los criaoles‘de fondo poreoso, los
més comunes son los de pofcelana. Estos tienen en el fondo numerec
sas perforaciones, pudiendo ser éstas de diferentes difmetros, de
pendiendo del tamafio de particula que pasaraa través de ellas. Na

turalmente que estos crisoles son Gtiles cuando en la operacidon __
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de calcizacién estéd involucrada alguna operacidn de filtracidn,co
mo s=zef2 cuando se trata algidn precipitado, y en este caso son __
clerzs Zas ventajas que se tienen respecto a los crisoles de fon-
do lisc. debido a que ez posible filtrar y calcinar consecutive -~
menzie, ::n tener que considerar las cenizas que produce el papel_
1;111:3 zsado cuando no se usa este tipo de crisoles. Sin embargo_
el ts: 2 estos crisocles es limitado, debido no =s8lo a su costo _
sinc mw:ién por tener un tamafio de poro especifico, lo que los —
hace pn:z= verafitiles.

Criscles deo diferentas materiales.- Los materiales mids comunes
en la Tairicacibn de crisoles son: vidrio, porcelana, cobre, fie-
rro, almminio ¥ platino. A continuacion se indica someramente el

usc <# lcs materiales més comunes.

Criscies de flerro.- Este tipo de crisoles se utiliza principal -
mentes prra fundir substancias en presencia de perdSxido de sodio _
auncze =xra esto son usadom con ventajsa lo= hachoz dc niqucesl, po-
ro 3 nes de crisoles de fierro se prefiere por su bajo costo.

Criscies de platino.~ Su uso es muy limitado, aungue esto no se _
debe a e se obtengan malos resultados, sino al costo tan eleva-
do &+ £s%os. Sin embargo hay ocasiones en gque su uso es imprescin
dibie, *r ejemplo para fusiones a temperaturas muy elevadas, del

orde= de los 1500°C ©0 cuando se trata de materiales muy corrosi -

vos.,
Czaniz se usan estos crisoles, deben tomarse wvarias precausio-

nes oars evitar que sean dajfiados y las més importantes son:
a} De rreferencia no utilizar mechero, pues el carbén despren-
dide =+ =mpregna en &1, haciéndolo mis frégil.

b} Cuezdo se someten a temperaturas elevadas, deben utilizarse
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instrumentos con punta de platino para evitar incrustaciones de ma
teriales extrafios,
c) No calentar en ellos substancias de composicidn desconocida.
d) No utilizarlos para tratar substancias gque ataquen al plati-
no, tales como acido clorbhidrico, perbxidos, hidréxidos, ferrocia-

nuroes y en general agentes oxidantes.

Crisoles de porcelana.- Estos son sin duda los mfAs usados, debi
do a su versatilidad de usos, proporcionada por la relativa resis-

tencia al ataque quimico y a la temperatura, asi como su bajo costo.

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRACTICA.

l.- 4Qué se entiende por secar una substancia?.

2.~ 4¢Qud significa calcinar una substancia?.

3.=- 4¢Qué se entiende por carbonizar una substancia?.

4,.- Indicar cuiiss son lgs= tipom de crisoles més comunes, asi como
los materiales con los que se fabrican,

Se= &Qﬁ& precauciones deben tenerse al utilizar una mufla?.

6.- iLEn qubé se fundamenta la determinacidén de un elemento quimico_

presente en un material (valiéndose de la gravimetria)?,

DESARROLLO EXPERIMENTAL .

i) Reactivos, material y equipo.
Reactivos: placa de asbesto celulosa.
Material y equipo: crisol de porcelana, pinza para crisol, de
secador, mufla, balanza analitica.

ii) Té&cnica:

Lavar perfectamonte el crisol y secarlo. En seguida pesarlo e in-

troducirlo a la mufla previamente preparada a 870°C. manteniéndolo
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ah{ durante 20 minutos aproximadamente, despuds de lo cual dcberﬁ_
ser pasado al desecador durante otros 20 minutos, en seguida asacar
lo v pesarlo. Repetir esta secuencia,-hasta alcanzar peso conatén-

te.
Una vez logrado el peso constante, colocar en el crisol, aproxi

madamente un gramo de muestra, anotando la cantidad eoxacta utiliegas

da.
NOTA .Procurar que el material estd bien desmenuzado.

Introducir el crisol con su contenido a la mufla, aaagurindosq_
gque la temperatura de la mufla sea la misma a la que se puso el
erisol a peso constante. Mantenerlo dentro de la mufla por espacio
de una hora, después de lo cual se pasa al desecador y se mantiene
ahi otros 30 minutos aproximadamente. Sacarlo y pesar el conjunto.

Por diferencia de pesos, determinar la cantidad de cenizas obte

nida.

Como me obmerva an ests gcmszc, ne 58 roalizd esta Gitima pxte
hasta lograr un peso constante, debido a que se sigue simplementq_

la norma establecida para este tipo de material (norma R=30 1975),

Calcular el porcentaje de cenizas, mediante la siguiente expre-

sién. % cenizas =(peso de cenizas’iO0O

peso de 1la muestra

iii) Reporte de resultados,

l.- iQué substancias constituyen las cenizas?.

2e= i4Por qué en esta préctica se usa una mufla y no una estufa?.

3.- ¢Es posible utilizar un mechero para efectuar una calcinacidn?
Explicar.

4.- Para esta préctica, pudo haberse utilizado un crisol de plati
no. Explicar.

5.- E1 material obtenido en esta préictica, son cenizas, © alg(n -

compuesto quimico en especial?.
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6.- Reportar datos y resultados en forma tabular,
7+~ Invesatigar de algunas industrias en que sea comin determinar_
cenizas en los materiales que ahf se manejan.

8.- Reportar observaciones e indicar si se cumplieron los objetie

vos de la pr&ctica.

9.~ Indicar sus conclusiones acerca del experimento.
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PRACTICA No. 5
CONTENIDO DE ACIDO EN EL VINAGRE COMERCIAL.

OBJET1VOS.

Reafirmar algunos conceptos importantes referentes a una valoracidm.
DeterminarAla concentracibdn de Acido contenido en el vinagre comer
cial.

Revisar las formas para expresar concentraciones de soluciones.
Preparar una solucidén valorada, para posteriormente con &sta,valo-

rar una soluciém problema.

PARTE TEORICA.
La determinacidn volumétrica del contenido de una subatancia‘en —
una muestra, se conoce como valoracidn.

La substancia que se analiza, normalmente se disuelve en agua y
se lleva a un matraz aforade con el fin de homogeneizar su concen-
tracién y obtener asi buenos resultados.

La solucién formada con la substancia problema, suele llamfirse-
le molucidn valorada vy 1a solucidn gue se utiliza para determinar_
1a concentracién desconocida, recibe el nombre de solucién valoran
te. Esta Gltima debe ser una solucién cuya concentraciédn se conoce
con exactitud (desde cierto punto de vista, ésta también es una so
lucidn valorada, pues ha sido valorada por otra).

La solucifn valorante, se agrega hasta el punto de equivalencia
esto es, hasta el punto en que la cantidad afiadida es equivalente_
a la de la substancia que se valora, contenida generalmente en un__
matraz Erlenmeyer. El punto de equivalencia del que hablamos, se -
puede determinar de una manera sencilla, utilizando un indicador.
in indicador, es una substancia, generalmente un compuesto organi-

co complejo, cuyo color cambia en un punto cercano al punto de -
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equivalencia. Es necesario indicar que axisten,indicaaoros apro -
piados dependiendo de la naturaleza de las substancias involucra-
das en la valoracibn, y asi tenemos:‘indicadores acido-base, de _
6xido-reduccién y cohpleJaci&n.

El indicador que en esta prictica utilizaremos, es un indicad.
dor &cido-base. En este caso el cﬁmbio de color ;n el punto de e-
quivalencié, se dobe =2 un cambio en su estructura molecular,es de
cir, el indicador reacciona con un &cido o comn una base y al ha -~
cerlo, sufre um cambio estructural.Debe sefialarse que el cambio s
de color de un indicador, debe serxr reversib;e y estar en el ranéo
de vire de la substancia que se va a valorar, para que ésta sea G
til.Por otra parte, debe observarse que el cambio completo de co~
lor de un cierto indicador, suele tener lugar con unbiarsen de al
rededor de dos unidades de pH (- log de la concentracidén de ienes
hidrSgeno presentes en la solucibn).

Asi por ejempia, la fenclfitalslins 2z incslora a un oH de BdS.y
rbj; ; un pH de 10 aproximadamente y cambia de incolara a rdJo -
" obscuro entre pH de 8.3 y 10.

En el punto de gnuivalencia, el niimero de esquivalentes de las__
dos substancias reaccionantes es necesariamente el mismo. Si la
concentracidén expresada en mormalidad de la solucibn hroblemn es
(N) ¥ el volumen tomado de la miswa es (V), y si la normalidad da
la solucidn valorante es (Nr) Y el volumen que se gasta de ella _
hasta el punto de enuivalencia es (Vr), se tienae:

Equivalentes de ambas substancias = NV = Krvr

Esto es, el volumen de cada solucidn, multiplicado- por su nor

malidgd. es el mismo. La expresidén anterior, nos permite calcular
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la normalidad de la solucidén problema a partir de los datos de la
valoracién. Conocida la normalidad, naturalmente puede caleularse
también la cantidad de substancia problema en un volumen cualquie

ra de solucidn y ademas la proporcidn de ella en un producto doe-

terminado.
A continuacidn, revisamos someramente algunos conceptes relati

vos a las soluciocnes. _
$olucidn.- Mezcla homogénea de dos o més substancias, que pue=
dg encontrarse en proporcién variable.

Dependiendo del nimero de componentes de una solucién, éstas _
se clasifican como: binarias {(dos componentez), terciarias (tres
compoentes), atc.

Las ao;ucionea mAs comunes en analisis cuantitative, lo consti
tuyen las solucines binarias y son a las que nos avocareﬁo- a con
tinuacidne.

Estas soluciones pueden estar formadas por la combinacidn de -
substancias en sus diferonto; eastados de agregacidn, en todas las
combinaciones posibles entre los tres estados wds comunes (sélido
l1fquido y gas). No obatante, las gus a nosoiros mnos interesan aho
ra, son las formadas por una -ubatancia sblida y otra liquida en
donde el liquido normalmente es el aguae.

Las soluciones binarias, estéin formadas por una fase llamada -
soluto y otra llamada solvente o disolvente, El soluto, es la fa-
se que se disuelve y normalménte se encuentra en menor cantidad
respecto al solvente. El solvente, ems la subatancia gque se disuel

Ye y normalmente se encuentra en mayor cantidad que el soluto.

Soluecién saturada.- Una soclucién saturada, es aguella que a
una temperatura determinada ya no disuelve wds soluto. Sin embar-

go si me modifica la temperatura apropiadamente, se puede "obld -
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gaxr" a que se disuelva mis soluto y aungue vuelva a su temperatu-
ra inicial, el solute en exceso, quedard disuelto. A estas solu -
ciones se les llama sobresaturpdas y son soluciones muy inesta --
bles; basta con agitar el recipiente o raspar las paredes del re-

cipiente o agregar un pequeiio cristal del soluto, para que sedgg

mente el soluto que se obligbd a disolver.

Solucidn Yalorada o Normalizada.- Solucidn que se conoce con exac

titud su concentracibn, también se le da este nombre a la solu

cién por valorar, cuando se trataz de una valoracidnm.

Solucidn dilufida.- Solucidn que contiene una pequedia cantidad_

de soluto.

Solucidn concentrada.- Solucidn que contiene disuelta una gran

cantidad de soluto.

Estas dos formas de indicar la cantidad de soluto disuelto en

una solucibn, es muy impreciso, por lo que se crearon formas mhse__
aignifiqativas para indicar la cantidad de soluto disuelto, lo

que se conoce como concentracidén de una solucién. A continuzcién,

definimos las formas més usuales para expresar concentraciones.

Por ciento en peso{%p).~ Gramos de soluto (m.), contenidos por

cada 100 g de asocluciédn (md). Su expresién meatemlitica es:
%p = _Tn
g
Molaridad (M).- Moles de soluteo (n') contenidos en cada litro_
de molucidn (V).

100

Normalidad

(N)e= Equivalentes de soluto (.q.) contenidos en ca
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da litro de solucidn.

Molalidad (m).- Moles de soluto, contenidos en cada kilogramo __

de disolvente (Kd)’

Partes por milldén (ppm).- miligramos de soluto (mm.). conteni =

dos en cada litro de solucidn (Vd).

ppm = =

La substancia que utilizaremos en esta prictica, es el vinagre,
éste, es un condimenté que se prepara por fermentacidn de materia-
les ricosAen almidén o en azicares, y squivale a una solucidn di--
luida de &cido acético econ pequefias cantidades de otras substan --
idcazs ¢ dnorgfnicas. Por lo general,; para qﬁe pueda consi
derarse vinagre, el vinagre dedbe contener por-lo menos 4 g de aci-
do acético por cada 100 ml de vinagre a 20°C,

El propbsito de la practicsa es comprobar el comntenido de &cido_

presente en una muestra de vinagre comercial,

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRACTICA.=-

l.- 2Qué s una valoracidén o titulacidn?.

2e= iQué es un indicador?; Investigar algunos de ellos.

3.~ iDefinir &cido y base (segin Bronsted«Lowry).

4,- iCulfl es el principioen el que se fundamenta una valoracién?.
Se- <A qué mse llama punto de equivalencia de uns reaccidn ruimica?
6.= Definir: solucidm, solucidn concentrada, solucibén diluida y so

lucibén saturada.
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7e= ¢Qué es una solucidn valorada o normalizada?.

8.~ iClmo se definen las siguientcs formas para expresar concen -
traciones de soluciones y cudl es su exprcsidn matemitica?.
FPor ciento en peso, molaridad, molalidad, normalidad y partes
por millén.

9.~ Investigar otros métodoa para determinar la concentracién de
una solucidén, bas&ndose en el punto de equivalencia de una _

reacc idon determinrada.

10. éCudl es el componente principal del vinagreZ.

DESARROLLO EXPERIMENTAL.

1) Reactivos, matcrial y equipo.
Reactivos: vinagre, fenolftaleina, hidréxido de sodio, bifta
lato de potasio.
Material y equipo: 2 matraces volumétricos de 100 ml, 4 ma -
traces Erlenmeyer de 125 ml, 1 bureta de 25 ml, soporte uni-

versal con sus aditamentos para bureta.

i1) Técnicas:

a) Preparacién de la solucidén valorada de hidréxido de sodio _
(0.1 N). E1 estudiante, calculard la cantidad necesaria de hidrdéx
ido de sodio para preparar 190 ml de &sta, v procederf a preparar

1a. .
LLenar la bureta con la solucibn anterior hasta una marca cono

cidaa.
Colocar 4 g de biftalato de potasio (pesar con cuidado), en un

matraz Erlenmeyer de 125 ml y agregar una gota de fenolftaleina.
LLevar a cabo la valoracidén. EL punto de equivalencia, seré
cuando desaparezca el sdlido y persiasta un color rosa pélido en _

la solucibn.
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La remccidn que se lleva a cabo en esta etapa es :

KH08H404+ NaOH w==}p KNncaﬂhoh + ﬂ20

b) Valoracidédn deld vinagre.- Reeastablecer el volumen de 1la bure
ta hasta un volumen conocido,

Colécar 25.0 ml de vinagre en un matraz volumétrico de 100 ml
y diluir & la linea de aforo. Esta solucidn se considera la solu-
cién problema.

Colocar en cada uno de los matraces Erlenmeyer, 25 ml de la so
lucidn problema y agregar 25 ml de agua destilada y 5 gotas de fe
nolftaléina, y titular con la solucidén de hidrdxido de sodio, has
ta obtenexr un color rosa gque persiste 20 seg., al menos.

La reaccidén gque se lleva a cabo en esta etapa es:

' HCZH

02 + NaOH ---p CZH o

3 2Na + Hao

3

ii) Reporte de resultados.

l.- Esquematizar el experimento efectuado.

2.~ Reportar en cada caso los datos obtenidos (en forma tabularj.

3.~ Reportar los cllculos hechos en cada caso.

4 .- Pueds considerarse vinagre la substancia valorada?,

5.- 4(Qué utilidad puede tener el conocer la concentraciém de una_
solucibdn dada?,

6.- LA quf puede deberse valores distintos de voliimenes de valo -
rante usado en cada valoracidn (para distintos operadores e
individuales).

7.~ Indicar sus conclusiones acerca del experimento realizado.
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PRACTICA No. 6

DET. . HRMINACION DL AGUA Y SEDIMENTUOS DE UN ACEITE LUBRICANTE

FPOR EL METODO DE CENTRIFUGACION.

OBJETIVOS.

Reafirmar conceptoé referentes a la separacidn de una mezcla por_
el método de centrifugacidén.

Detexrminar la cantidad de agua y sedimentos en un aceite lubrican
te por medio de la operacidn de centrifugacidn.

Pricticar el modo de operar correctamente una centrifuga propia -
para este tipo de operaciones.

Evaluar la importancia que representa c¢omocer la cantidad de ewx -
tos materiales en un aceite lubricante, asi como en otras substan

cias derivadas del petrbéleoc.

PARTE TEORICA.

Lax centrifugas, ya sea que operen por lotes o contfinuamente, per
miten separar los componentes de una mezcla, aprovechanéorla dife
rencia de densidades que hay entre ellos y que sec manifiesta en _
un gradeo mayor, cuando la mezcla e3 sometida a una fuerza centri;
fuga determinada.

La fuerza centrifuga, es una fuerza que obliga a una masa de -

terminada a desviarse tangencialmente respecto a su trayectoria _

de giro y hacia fuera del centro de ésata.

Las centrifugas, son squipos que se han construido con el pro-
pdaito de aprovechar la fuerza centrifuga en cuestiones practicas
tales como la separacidn de la crema contenida en la leche, de

sblidos suspendidos en un liquido, del azdcar contenido en la me-

laza, etc.
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Basicamente , este tipo de equipos, son méquinas disefiadas pa-
ra someter al material contenido en ellos o que pasa por ellos a
un movimiento rotativo del cue tiendd& a scpararse en sus componen
tes, en virtud de su inorcia {en este caAaso puede entenderse,como_

densidad).

Exiaten dos clases principales de centrifugas, las que operan por
lotes, y las que operan en forma continua. Las primeras, se utili
zan para hacer separaciones a nivel laboratorio orincipalmente,en
tanto que las continuas, son comunes en los procesos industriales
en donde han ée procesarse grandes mosas de materiales,

Aungue estudiaremos someramente las caracteri=zt

Yo

cas de los dos
tipos de centrifugas, mnos ccuparemos en primer lugar de las que __
operan por lotes y en las que haromos hincapie, debido a que es _

2]l equipo gue utilizaremos en la presente practica.

Una centrifuga que opera por lotes, retiene el material carga-
do, de modo que égte, es sometido a una fuerza centrifuga durante
un tiempo predeterminado, a fin de mseparar algunos o todos los
componeﬂtea que lo integram. Estas centrifuzas, son bésicamente -
un cilindro cuyo principal componente es un motor cue hace girar_
un dispositiveo en donde se encuentran colocados un juego de reci-
pientes en los gque a asu vez ge colocan los tubos que contienen a
la mezcla por separar.

Respecto 2]l usco de las centrifugas en el laborateorie, son aape
cialmente Gtiles en le separacidn y lavado de precipitados difi -
cilmente filtrables, y cuando la cantidad de sélidos con que se o
pera, es pequefia. En determinados casos, la cgntrifugacién se usa
con ventaja sobre la filtracidn, ya que tiene la ventaja de ser

mas répida y de que en algunos casos un precipitado, puede ser
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tratado en el mismo tubo con el disolvente requerido, 1o gue no se
puede hacer cuando el disoclvente destruye al papel filtro.

En €l laboratorio, se emplean cenfrifugas de filtracidén y de se
dimentacidn. En las primeras, el l1fquido pasa a través de poros
filtrantes nue retienen al sdlido, én las segundas el liquido =se
sitiia sobre el s8lido, o bién el liquido menos denso sobre el més__
denso} de modo gue las particulas mis densas quedan més alejadas
del eje de rotacidén que las menos densas

Las centr %fngaa de filtracibn tipicas, contienen un cesto metéd
lico gue gira alrededor de un eje vertical. Estas operan con sbli-
dos cuyo tamafic de partfcula es superior al medio milimetro, ya _
que de lo contrario, el filtro se obstruye ficilmente, Normalmente
estos equipos se utilizan para separar mezclas sblido-1liquido o
bien suspensiones muy viscosas. No sbstante, lo mas frecuente en
un laboratorio, es utilizar centrifugas de sedimentacidn. Estas
contienen en su inteirior 7arios raecinientes metAlicos en donde son
colocados los tubos de centrifuga, 10s gque la mayoria de las veces
son gréduados, aunque suelen utilizarse con frecuencia tubos de en
sBayo, éstos'no son recomendables, ya que por tener un fondo relati
vamente ancho, se rompen con facilidad, ademés de qus en los tubos
especiales, debido a que su difimetro en el fondo esa pequeiio permi-
ten apreciar claramente la cantidad del medimento separadp.

En estos aparatos, se introducen los tubos junto con su conteni
do a las condiciones que se indique en el método correspondiente
{tiempo de operacibn y rev. por minuto). El uso mids frecuente de
emtas operacionea, es el de medir las cantidades de los componen -
tes de una mezcla para estimar su separabilidad, o bien para deter

minar las cantidades de cada uno de sus componentes, con el fin de

conocer la proporcidn en que se encuentran en la mezcla.
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Les recipientes en donde 5o colocan los tubos, estén dispuestos
mlrededor de un eje rotatorio. Antes de centrifugar, la centrifua-
ga debe taparse con su tapa, para evitar gque el operador reciba _
proyeccidn de productos.

Respecto al nivel de la muestra que debe colocarse en el tubo_
debe ser tal que, quede por lo menos 2.5 ¢cm por dobaqo del borde
del tubo, para evitar que se derrame su contenido cuando se en -
cuentre girando a baja velocidad.

Las centrifugas de sate tipo, suelen estar provistas con resis
tencias variables que permiten regular la velocidcad de rotacidén y
asi obtener la velocidad deseada. Se recomienda, gue al principio
se opere a bajas velocidades, aumentandola gradualmente hasta al-
canzar la requerida. Cuando la operacidn de centrifugado ha termi
nado, 80 recomienda también disminuir la velocidad gradnalmente =a

fin de no producizr alteraciones en la mezcla separada.

Fig. 10 Centrifuge de sedimentocidn.

Una vez toerminada la centrifugacion, las fases se separan por de-
cantacidn o mediante una pipeta de tamafio adecuado unida a una pe

rilla de goma con que so aspira. En c¢aso necesario de lavar sl se
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dimento, se agrega liquido de lavado en el miamo tubo, removiendo
cuidadosamente la mezcla,; ¥y centrifugando nuevamente con la conse
cﬁente succidn del liquido de lavado. La operacidn sme repite cuan-:
tas veces sea necesario. Emn la figura 10, zo muestra una centrifu

ga de sedimentacidédn como la utilizada en esta practica.

Las centrifugas continuas son aparatos muy utilizados en la im
dustria y aunque son de menos importancia para nuestro propdsito,
revisaremos algunos puntos importantes de su funcionamiento.

En una centrifuga continua, una corriente continua de material
pasa a través de ella,en donde se somete al efecto de la fuerza
centrifuga,separ&ndose en sus componentes, debido a su diferencia
de densidades, y los productos son descargados por orificios espe
ciales,'haciéndose también en forma continua. Estos aparatoszs no
contienen en sgu interior algin recipiente especial en donde 1la
mezcla permanezca un tiempo determinado como sucede en las opera-
das por lotes, sino cue estln diseiadas para que al pasar el flui
do a través de ellas, haya  tiempo suficiente para gue se lleve a
cabo Yy que a la vex, las fases separadas salgan por diferentes _
partes del eguipo, con lo que se obtienen losa éomponentes por se-
parado. En la figura 11 se muestra esquemAticamente estos aparatos.

Aunque hay una diferencia muy maréada respecto a la salida de_
los productos separados, cuando se trata de una mezcla sdlido=1{-
quido y lfquido-lfquido; con el fin de estudiar los fundamentos -
de la separacibn, consideramos a continuacién una separacién adli

do-1lfquido (sedimentacidn centrifuga) como la operacidn general.

De acuerdo al diagrama mostrado en la figura (11), una particu

la ser8 eliminada de la corriente del 1liquido, si 1la velocidad de

flujo (Vc). es suficientemente baja para que la velocidad de sedi
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mentacidn (Vs), haga recorrer a la pariicula la distancia de sedi
mentacidéon (m), antes d& que haya sido arrastrada hacia fuera del

equipo (esto es, antes de gue recorra la distancia Y ).

ORIF1CIO DE
AE TENCION
DESCARGA DE LIGEROS

DESCARGA DE
ya PESADOD

%lchNFERENC-IA
. i F EQUILIBAID
i

ORIFIC\O
DE . A
DISTRIBCION

Fig. 11 Easguemas de una centrifuga continua.

De otra forma, el limite para sedimentar una partfcula de esta in
dole, o3 que su tiempo de sedimentacidn en la distancia (s), sea

menor o igual que &l tiempo para recorrer la distancia (Y).

Respecto a las ecuaciones en que s¢ fundamenta este tipo de se
paracién, me tratan a continuacidén someramente algunas de ellas.

Considerando a (m) la masa de la particula, el peso (W) de &a=-
ta serda igual al producto de la masa por la aceleracidn de la gra
vedad, ¥y 8i (r) es el radio de la 6rbita que recorre la perticula
con velocidad lineal (V_), la fuerza centrifuga que experimenta _

la particula es:

2 2
mV WV
Fe = < = € --=--(1)
r g r
y come Vc =W r 3 (w = velocidad angular) y , (0 = 2ffn ; (n = nG-

mero de revoluciones por segundo), substituyendo en ecuacion (1),

se tiene:



-64-

F_= bef W n® r = 39.5¥ n? r ———— {2)
c —?—-—-——- —s———_—-

-

Sin accidn centrifuga, la fuerza que hace sedimentar a la parti
cula, sera (W), mientras que ahora vale 39.5 W n? r ;s es decir,la
mccidn centrifuga es: 39.5 (l/g)(nz)(r) vecesgmayor que el propio_
peso de lea particula.

Segdr 1la ecuacidén (2), se observa que la fuerza centrifuga que_
actGa sobre una particula, es proporcional a la distancia al eje —
de rotacidén {(radio de rotacién) y al cuadrado del nimero de revolu
ciones por unidad de tiempo, e inversamente proporcional & la fuer
zo de gravedad, esto explica porque se prefieren centrifugas que o
peren a gran velocidad y no que sean de gran radio, pues si bien __
con ambos valores grandes aumenta la fuerza centrifuga, un radio _
grande, hace mas fragil al equipo, ademés de que ia fuerza centrf-
fuga aﬁmenta con la segunda potencia de (n), lo que no sucede con__
el radio,

C=zte sefialar que algunos fabricantes de estos equipos, suelen __
‘indicar ¢l namero de veces que la centrifuga multiplica la veloci-
dad de sedimentacidn por la gravedad, con lo que facilita su uso.

Respecto a las centrifugas a grandes escalas, diremos que éstas
tienen miltiples umos y s88lo por mencionar algunos, citamos los =i
guientes. Aunque con diferente nombre, segin el uso que se les da,
su principio de funcionamiento es el mismo y se usan para: separar

la crema de la leche, separar el azucar contenido en la melaza, pa
ra separar algunos aceltes contenidos en los aceites del petrédleo,

secaco de sbdlidos, secado de ropa en lavanderiaa, etc.

EX problema que ahora nos ocupa, es determinar la cantidad con-
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junta de agua y sedimentos contenidos en un aceite lubricante me-
diante el ensayo especificado por la A.S.T.M. como (D96) o bien

por la norma (L0O32) de la Direccidn Genersal de Normas. En esta

prueba, la sedimentacidn se realiza répidamente en el tubo de una

centrifuga (operada por lotes) y el volumen del precipitado,{(agua
y sedimento) mse lee como seo describe en los métodos citados. Tam-
bién puede decantarse el disolvente y el aceite y recoger el pre-

cipitado, disolverlo y pesarlo, con lo que se evita inexactitud _

al leer el volumen. S5in embargo, esto es poco usual.

£l método que utilizaremos, es valido para determinar agua y

-—

sedimentos en derivados del petrdleo y materijiales bituminosos.'co

mo se especifica en las mormas mencionadas,

For otra parte, es importante sefialar que este método, no es

enteramente satisfactorio, ya gque la cantidad de agua y sedimen -

tos obtenidos, es casi siempre menor a la cantidad real, pero es_

un método muy utilizado cuando no se requiere gran precisién.

Necesidades para efectuar la prueba.

Centrifuga.- Para desarrollar este prueba, se reguiere una centri

fuga cpaz de girar a una velocidad tal gue produzca una fuerza

centrifuga relativa (ref) de 500 a B0OO. La centrifuga, deber& con

tar con una tapa bastante fuerte para evitar algin accidente por__

la posible ruptura de un tubo.

La ecuacién para calcular la velocidad del cabezal de rotacién

es: rpm = 265/ (rcf)/d ———= (3)

En donde: rcf = Fuerza centrifuga relativa
d = Diadmetro del oscilador on pulgadas, medido entre
el punto méds alejado entre dos tubos opuestos -
cuando estdn en posicidén de rotacién
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Tubos pafﬂ centrifuga.- lLos tubos recomendados para esta prueba _
son l1os de forma de cono, como el que se muestra en la figura (12)
el cual est& de acuerdo a las especificaciones de la A.S.T.M. pa-

ra esta prueba.

Fig. 12 Tubo de centrifuga.

Bafio para los tubos.- Bafio liquido con suficiente profundidad pa=-
ra sumergir el tubo de la centrifuga en posicibn vertical hasta _

3

la marca de 100 cm~ y capaz de mantener la temperatura a

322 2 1% (49% 1°%).

Disolventes.- Puede usarse tolueno o benceno de grado industrial__
prefiriéndose el tolueno por su menor toxicidad (en nuestro caso__
utilizaremos benceno, debido a la facilidad para conseguirse). k1l
disolvente debe estar saturado de agua a la temperatura ambieﬁtq_

pero estar libre de agua suspendida. Esto puede lograrse agre -
gando 3 ch de agua por cada 4 litros de disoclvente, agitar y es-
perar un tiempo razonable para asegurar que no hay agua suspendida.
DESARROLLO £X: ERIMENTAL,
1) Reactivos, material y enuipo.

Reactivos: Aceite lubricante usado, benceno,agua destilada.

Material y enuipo: Centrifuga, 2 tubos graduados para centri
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fuga de 100 ml, 1 probeta de 50 ml.

i1i) Técnica:

Medir S0 ml de benceno (saturado con agua a la temperatura am-
biente) en el tubo para centrifuga y agregar 50 ml de aceite que
seri probado, tapar y agitar vigorozamente hasta que el contenido
estd completamente mezclado.

Introducir el tubo dentro del bafio a una temperatura de 49:1°C
por espacio de 10 minutos , procurar gque el tubo se introduzca eﬁ
el bafic hasta la marca de 100 ml.

En seguida sacaf el tubo y colocarlo dentro de uno de los reci
pientes que para este fin tiene 1la centrifuga, procurando colocar
en el lado opuesto,otro tubo que tenga un peso total equivalente
al tubo de prueba, con el fin de equilibar el peso.

En estas condiciones, hacer funcionar la centrifuga por eapacio
de 10 minutos a una velocidad calculada mediante 1la ecuacidn (3),
suficiente para producir una fuerza centrifuga relativa {ref) de_
700 en 1a punta de rotaocidén de los tubos.

Apagar la centrffuga, leer y registrar el volumen combinado de
agua y sedimento en el fondo del tubo con una aproximacidén de ‘_
0.05 ml de (0.1) a (1) ml de graduacidn y con una aproximacidn de
{(0.1) m), arriba de la graduacibdn de (1) ml. Abajo de (0.1) ml1 se
estima la graduacidp mids cercana a 0.025 mi..

Los tubos cuentan con una graduacidn tal que permiten hacer es
tas lecturas. Repetir la operacidn hasta que el volumen conbinado
de agua y sedimento permanezca constante durante dos lecturas con
secutivas. Normalmente esto se logra repitiendo dos veces la ope-

racién.
iii) Reporte de resultados.
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iCufles centrifugas son las usadas cominmente en las determi
naciones analiticas de laborat orio?.

Investigar algunas aplicaciones industriales y de laborato -
en donde se utilice la operacidén de centrifugacién.

Reportar los resultados de la siguiente forma. E]l valoxr del_
volumen leido, multiplicarlo por dos y reportar este valor __
como el porcentaje de agua y sedimentos, determinados median
te el método de centrifugacibn. En caso de haber utilizado u
na temperatura del bafio diferente a la establecida en este
método, r;portarla también.

Los resultados, no deben diferir miAs de lo establecido a con

tinuaciébn. ’
Porciento de i Repetitividad (mismo ope [Reproductibilidad
agua y sedimentoai rador y mismo aparato) i(diferentes operado
i ires y aparatos)
i i
O a 0.5 1 0.1l i 0.2
0.5 & 1.5 i 0.2 i 0.4
1.5 a 3.0 i 0.2 . i 0.6
4o~e

Cufles son sus conclusiones acerca del experimento?.
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PRACTICA No. 7

bETERNINACIOﬁ DE LA PENETRABILIDAD LE UN MATERIAL- BLANDO.

OBJETIVOS.

Disfinguir los conceptos de penetrabilidad y dureza de un material
Adquirir habilidad en el manejo de un penetrdomctro, asf como 1la ;
preparacidén y cuidados que deben tenerse para con éste y de un ba-
fio de temperatura constaﬁte.

Interpretar cualitativamente el valor de la penetrabilidad y dure-

za de un material, como medida de l1la calidad del producto.

PARTE TEORICA.

La dureza y la penetrabilidad de una substancia, tienen caracteris

ticas en comin, no obstante, en el caso de los metales, se usa el

término durezs, en tanto nue para cuerpos blandos, 1la penetrabili-
dad.

Aungue esta practica estA encaminada a conceptos de penetrabiji

dad, revisaremos brevemente la propledad de dureza. La dureza, es

una propiedad que indica la mayér o menor facilidad de penetracidn

gque presentan unog cuerpos respecto A otros cuando se someten &

unea. presidn determinada.

Los diferentes métodos propuestos para determinar la dureza, se

reducen principalmente a dos: EL método de rayado y el de huella.

El métcdo de rayado, consiste bAsicamente en determinar la pre-
8idn necesaria para que determinada punta produzca una raya.o. bien
se mide la pérdida de peso del cuerpo rayadg,deeste tipo de técni-

ca, la Qltima forma es la mads comin.

El método de huella, consiste en determinar las caracteri{sticas

de una huella hecha en el material, bajo ciertas condiciones. Es-
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tas caracteristicas, pueden ser la profundidad o el diAmetro.

En el método de huella, es frecuente usar cuerpos esféricos ¥y
cilindricos, y en el método de rayamdo, puntas cdnicas de diamante.
De losxs métodos mencionados, el de huella es el mas comin y somn

los rfue estudiamos a continuacidn,

La dureza de los metales es una propiedad de gran importancia__
en ingenierfa. El indice de dureza, es una manifestacidn que des-
cribe varias propiedades de los metales, tales como: resitencia a
la tensidn, ductibilidad, elasticidad, resistencia al corte, etc.
por lo que es de gran importancia evaluar esta propiedad en ellos.

Los aparatos utilizados para determinar la dureza, se¢ llaman __
durémetros y hay diferentes eoscalas, dependiendo de la forma como

se lleva a cabo la prueba. Las mis comunes son:Brinell y HRockwell.

A) La prueba Brinell, se utiliza para determinar la dureza de__
materiales metdlicos, y consiste en aplicar una carga conocida en
la superficie del material en estqdio, la carga es una esfera de
diAmetro conocido. Se mide el didmetro o profundidad de la impre-
8ion en el material y se evalGa 1la dureza por medio de la ecua--—-

cidén (1).
El valor ds la dureza Brinell, se define como lacarga aplicada

dividida por el Area de la superficie de impresién, la cual se__

considera esférica. Su expresidn matematica es:

B.H.N. = ()

P
Wp ( b VD2 - a2
2
En donde:
Carga aplicada en kilogramos
Difmetro de la esfera de prueba, en milimetros.
Diametro de la impresidn

P
D
d
- Ndmero de dureza Brinell en Kg/mm

nnnn

B.H.N
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La prueba Brinell esth designada como la prueba E 10-27 de ia
A.S.T.M. v las especificaciones principales para esta prueba son:
esfera de acero duro de 10 mm de diémetro, una carga de 3000 Kg _
para metales duros (fierre, acero, etc.) y de 500 Kg para metales
blandos (bronce, aluminio, etc.). El difmetro de 1la huella se mi~
de por medio de un micrémetro microscdpico, sin embargo la medi -
cién es poco precisa, por 10 que esta escala no proporciona bue -
nos resultados, pero por otre lado, es mds usada en la industria,
tal vez por que fue la primera escala conocida.

Esta pruab;, a5 muy usada para materiales robustos y que tie -~
nen propiedades muy heterogéne-u en su superficie, el;o debide a
que al usar una esfera de gran tamafie, permite obtener valores

més representativos de la muestra.

B) La dureza Rockwelili, es bSsicsmsents lz profundidad de pene -

tracién de un penetrador esténdar, en el cuerpo de prueba bajo —

condiciones f4ijadas,

El penetrador, puede ser una esfera de acero o un diamante es-~-
ferocbdnico.

La dureza Rockwell, ez un namere arbitrario que se define cemo
la prefundidad de psnetracién.

Para determinar la dureza Reckwell, se usa primero una cargsa
de 10 Kg, la cual produce una penetxracidn inicial, ésta permite _
colocar al penetrador en el material y retenerloc en la posicién,
la escala =mse coloca en cero y se aplica la carga mayor que es ha
bitualmente de 60 & 100 Kg. Cuando se usa un csfera de acero y _
cuando se usa un penetrador de diamante, es usual una carga de
150 Kg. Loa valores de esta dureza, se reportan de acuerdo a les

entéindares que para este fin se encuentran en el compendio de 1a
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AeS.TM., designaciédn (E 18-42), En esta tabla de datos, mse tabu-

lan las caracteristicas de los elementos utilizados en la prueba_
¥ la dureza correspondiente.

Esta escala de durezs, se considera mas universal, debido =a

que es aplicable a cualquier tipo de materiales. Sin embargo, co-

mo se dije anteriormente la més usual es la escala Brinell.

Otra ventaja que presenta la escala Reockwell, e= que les valo-

res de dureza se leen directameate en el durdémetro, con le que se

obtienen valores més precisos.

Existen otra escala de dureza, peroc es poco comin, ye que sdlo

tiene importancia en investigacidn, esto hace que sea muche mhs -

precise suyalor, pués pexrmite hacer micromedicioenes. Esta escala

se conoce come VICKERS, ia cuzl neo estudieremos debido a su poce

VSO,

Una vez que hemos estudiado la dureza de los metales, estamos en_

condiciones de estudiar el propésito principal de la presente ’

[P

prictica: 1a penetrabilidad on materiales blandos. La PENETRABILI

DAD, se define de manera anfloga a la dureza para los metales, Yy

es la profundidad a que penetra an la muestra una aguja ostﬁndnr_

a condiciones definidas.

Para determinar la pemnstrabilidad, existe también un aparato

esténdar llamado penetrémetro, y el valor que se lee en éste, se_

da en décimas de milimetro.

Lar normas que rigen a esta prucba, estAn establecidas en el _

compendio A.S.T.M. Standars, designaciones : D1321-57T y D217-52T

api como en 1a norma C-52-1974 de 1a DireccidénGeneral de Normas.

La prueba que aqui{ describimos, es especifica para materiales

bituminosos (material mineral natural, rico en carbono e hidrége-
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no), para otros tipos de materiales, el procedimiento y las nor
mas, son bésicamente las mismas, con pequefias modificaciones,

ceras y adhesivos,

por
ejemplo, para grasas,

on donde se utiliza un
cono en vez de una aguja.

El método que aqui revisamos, permitc estimar empiricamente 1a
conszietencia de ceras derivadas del petrSleo y de materisles bitu

minosos, por medicidn de la profundidad de penetracidn de una agu

ja estandar. Eate método, es normelmente idéntico para meteriales

que temgan penetraciones no mayores de 100 unidades del penetr8me
tro. -

El método consiste bAsicamente en fundir la mezcla, calentando
la, puede tomarse como referencia 80°C arriba del punto de ablan~
damisnto y enfriando posteriormente a 25°C. Luego se mide la pene
traéi&n por medio del pemetrdmstro, utilizando la aguja esténdar,

aplicando por 5 segundos una carga de 50 & 100 g,segin sl material.

Descripcidn del penetrbmetro.- Este aparato, estéd hecho de tal
forma que la puniz de la aguja sea ajustada, hasta que togque exac
tamente la superficie de la muestra,mientraz la escala se encuen~

tra en cero. El penetrdmetro més usual se muestra en la fig. (13).
Y

BARRA MovigLe

AGUIA INDICADORN

Fig. 13 Penetrometro.
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Existen dos tipos muy similares de estos aparatos, uno en el que_
la basme en donde se coloca la muestra es ajustable y el otro en

que la parte ajustable es la aguja, yero el {uncionamiento, es

précticamente el mismo.

La carga utilizada para la prueba, depender& del tipo de subaf
tancia gque serad probada.

El instrumento estA provisto de un tormillo de nivel y de un
temple de nivel para mantener el penetrdmetro en posicidn verti -
cal. Algunos penetrdmetros, traen integrado un mecanismo gque indi
ca el tiempo Ae penetracidn, pero es mas comin utilizar un croné-
metro por separado, con una divisidén de 0.1 segundo.

La aguja estéindar ectarid hecha como una varilla cilindrica de
acero inoxidable con una longitud aproximada de 50,83 mm y 1.0 mm

de difémetro, como me indica en iIa figura (14).

£0%0.2 % Less areos)

I y f : l | 0.4 £0.02
LI ‘ "

‘L.- S0.8 argn: "

Fig. 14 Aguja esténdar del penetrémetro.

El pesc total de la aguja, el dispositivo donde se introduce y

i1a carga, serf de 100 ¥ o.05 .

El recipiente en donde se coloca 1la muestra, puede ser de ma
tal ¢ de vidrio, de forma cilindrica y de fondo plano. Para mate=
riales con penetracidn de 200 décimas o menor, se usarad un reci--

piente con capacidad aproximada de 85 ml, un difmetro y altura in

teriores de 55 mm y 35 mm respectivamente. Para penetraciones ma-
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yores, que tenga aproximadamente una capacidad de 170 ml y 70 mm
de didmetro y 45 mm de altura como medidas interiores.

Medio de calentamiento.- Debe utilizarse un bafic de agua que _

+
-

permita mantener la tamperatura en 25°C 0.2°C. Eate bane de a--

gua, normalmente debe tener una capacidad de 10 litres y en el _

cual sea posible sumergir el recipiente a una profundidad no me -

nor de 10 ¢cm y & no menes de 5 cm del fondo del bafio.

Cronémetro.- Se puede usar un crondémetro graduadoe en interva-

los de décimas de segundo.

Preparacién de la muestra.- La muestra se calienta Con cqidadn,_
hasta gue se ablande, agitando conmstantemente y se aumenta la tem
peratura de 80 a 90°C arribs de su punto de ablandamiento y si la
muestra es brea (substancia resinosa de ciertos &rboles coniferes)
a no mis de 56°C. Se vierte la mezcla al recipiente, tal que al
snfriarse la nmuestra a la temperétura de prueba, tenga una altura
de por le menos 10 mm mayor que la penetrabjilidad esperada.

Con el fin de proteger a 1la mueufra coﬁtra el polvo, se tapa
con un vidrio de reloj y se deja enfriar una hora y media-apréxi-
madamente a una temperatura aproximada de 25°C.

Resrecto a las condiciones de prueba, cuando éstas no se espe—
cifican, se entiende que son: 25°C. 100 g de carga total y 5 sege.
de tiempo. En el caso de usar otras condiciones, éstas deben re =-
portarse junto con los resultados.

Para realizar pruebas de penetrabilidad en compueatos 1iquidos
viscosos tales como adhesivos y pinturas, se usa un ceono esténdar
en vez de una aguja, pero el procedimiento y las condiciones de e

peracidn son casi las mismas.
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tn el cA8so que so mida la penetracidn de grasas lubricantes, hay
varias formas de determinarla, variando las condiciones de opers-

¢idn, pero debido a que &stas son poco comunes, s35lo las definire

mos a continuacibn.

a) Penetracidén.- Profundidad de penetracidn en décimas de milime-

tro, utilizando condiciones sstdndai.

b) "Working".- Es la alteracidn de la penetracidn de una grasa,su
Jeta 2 algiin tipo de agitacidn o accidn de coxie por un periodo _
significative.

<) "YHorked panotration'.- Esg la penetracién de una muestra o gra-
=0 lubricante determinada, inmedistamente deapués gue ha sido lle
+

vada a 25°C 1%¢ y sujeta a 60 golpes mediente un aparete para __

este fin (Standard grease worker).

3 _— s . o
al) libleck peustistion'.- Es la penetratidn a 25 C de una grasa

que ez sulficientemente dura para mantener su forma.

La importancia que tiene conocer la penetrabilidad de un mate-
rial, se debo, como se ha discutido, no s3lo para materiales metéd
licens , endonde el valor de la dureza, da una medida de las pro -
piedades dal metal, sino también en materiales blandos on gue el
valox daea la penetrabilidad, da una medida de la consistencia de
éstos, prusba que 68 limportante en industrimas que elaboran ceras,

reainas, &dhesivosa, grasas para calzade y pinturas.

CUESTIONARTIO PREVIO A LA PRACTICA.

1.~ i{COmo se define la penetrabilidad?.
24~ iCudnde se habla de dureza y cuando de penetrabilidad?.

3e= 4Qué revela el valor de la dureza de un metal?.
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4qué revela el valor de la penetrabilidad de un materisl blanm
do?.

LQud escalas son las mis comunes pars sxpresar la dureza de
los metalesT.

{En queée unidzdes se raperts la penatrabilidad de materiamlam
blandos?.

7+~ & Poxr nué eos impertante el contrel do la temperatura durante_
la prueba de la penetrabilidad?.

iCuénda se utilizars aguja y cuando cono pars determinar ia
penetrabilidad?.

DESARROLLO EXPLaIMENTAL.

i) Reaciivos, material y equipo.

Reactivos: Impermeabilizante o chapopote.

Material y equipo: penctrdmetro, 1 termimetro ds O a 300%9C
{graduacifn an OuIGC},b&ﬁa de agua, recipicente de prueba,
crondmetre (graduasic oa segundas).

ii1) Técnica:

Colocar una pesa de 50 g de tal forma que la sumn total de peso___
(aguja, pesa y dispositivo que sostiens a 1ls agujns) asa deo 100z,
Colocar la muestra previamente proparada como ya se indichd.

Mantener el recipiente que contiene s 1s muestra,

el

sumergi.ds en
bafio durante todo el

tiempo en que se realiza la pruebn,
ANTES de efecituar la prueba,

introducir la aguja de pruebha
el

en
bafiec de agua duranta 5 min.

anteas de colocarla en ol psnetrdme
tTro. .
Por wedio del freno, subir sl dispositivo que sostiene a las -
pesas hasta que toque la barra movibla, amegurédndose que la aguja
del indicador esté an coro.

Por medio del micrémetro, bajar la parte movible del penetxrdme
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tro hasta que la punta de la aguja, toque justo 1la superficie de_
1la muesgtra.

Llevar el nivel del bafio al nivel ‘convenido. Despuds de 5 min.
por medie del freno, soltar la aguja scbre la muestra y dejarla _
ahi durante 5 segundos. Midiendo el tiempo a partir del momento _
en que se suelta la agujae.

Cuando hayan transcurrido los 5 seg., soltar el freno.

FPara leer la profundidad de la penetracién. empujar hacia aba-
jo la barra movible, hasta donde llegue. E]l indicador ahora mues-
tra directamente la penetrabilidad en décimas de milimetro.

Una vez hecha la lectura , regresar la aguja a cero y efectuar
tres pruebas mas, con‘una separaciédn no menor de 1 cm de la cara-
lateral del recipiente, y a no menos de 1 cm de separacidn una de
la otra.

Antes de cada prueba, enjuagar la aguja y limpiarla con un pa=-
fio seco.

Reportar el valor de la penetrabilidad, como el promedic de las _
cuatro lecturas, éon precisidn de unidades (décimas de milimetrol

Si la témperntura de prueba, no es de 25°C. reportar la tempe-
ratura real. La siguiente tabla muestra cuando los resultados se

pueden consgiderar aceptables.

PENELTRACION EN DECIMAS DE MILIMETRO.

de O a 49 de 50 & 149 de 150 a 250
diferencia
méAxima entre
el valor ma
yor Yy menor

2 L 6

iii) Reporte de resultados,

l.- Reportar los resultados en forma tabular, indicando el valor _

promedio.
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De acuerdoe con los valores obtenidos,iconsidera usted que -
caen dentro de lo aceptable?.

iEn caso de no ser afirmativo lo anterior. ¢Pudo haker error?
éA qué lo atribuye?.

A cuantos milimetros equivalen 294 décimas de milimetro?.

Investigar de algunas industrias en donde sea importante cono

cer la penetrabilidad de los materiales.
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PRACTICA No 8

DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE AZUCAR DE UNA SOLUCION,

MEDIANTE REFRACTOMLTRO MANUAL.

OBJETIVOS.

Familiarizar al estudiante con el concepte de indice de refraccidn.
Manejar un refractémetro sencille, asi como conocer tedricamomtc _
el modo de operar un refractdémetro més completo.

Determingr la concentracidn de una solucién de azucar, mediante

un refractémetro.

Apreciar la importancia que representa evaluar dicha propiedad en

algunos materialese.

PARTE TEORICA.

El indice de refraccidn (m), es sin duda una de las propiedades ri
sicas mAs importantes para identificar y cuantificar a una substan
cia determinada,‘esto se debe en gran medida, a que los aparatos u
tilizados para determinar esta propiedad, permite determinar el inm
dice de refraccidén con gran preciasidn, proporcionando norn.lme)tq_
una lectura do & cifraes e inclusive 5, ademés tiene la ventaja de__
operar com cantidades pequeiias de muestra.

B&sicamente, el indice de refraccidn, nos sirve para saber la
concentracidn de una solucidn; valiéndose del indice de refraccidn
de &sta y mediante una curva de calibracién , trazada en base al _
indice que tienen soluciones de concentracidn conocida,

El indice de refraccidn, es una propiedad que depende principal

mente de la longitud de onda del rayo de luz utilizado ¥y de la tem
peratura.

La variacién de msu valor, es del orden de 0.00001 por cada gra=

de centigrado de temperatura para sélidos, de 0.0001 para el agua
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y de 0,0005 para la wmayeria de los liauidos, es por ells gque cuan
ta mayor precisién se requierq, mayor debe ser el control de la _

temperatura, se recomienda un control de la temperatura entre

I 0.02%
Al reportar un {ndice de refraccidn, es necesario repeortar la_

temperatura de operacidn, asf{ cczoc =21 tipo de radiacidn utilizada.
Por ejemple, el siguiente valor, es el indice de refraccidn para_
el agua: -gos 1.333, osto nos indica, que la determinacién, se ha
efectuade a 20°C ¥ que se ha utilizado una longitud de onda estén
dar de 1a 1linea (D) del espectroe de sodio (589 nandmetros).

La presibn tiene influencia despreciable on ol caso de liquei -
do-ly sb6lidos, no asi para gases, cuyo valor se ve afectado alre.
dedor de 0.00005 unidades por atmésfera devpresiéﬁ.

Con e}'objoto de ampliar acerca del fndice de Eefr-cci&n. estu
diaremos a continuacidén, los fundamentios iediices de 2=ta brepie-

dad,

La refraccién, es el fendmenc observado cuando Qn rayo de luz_
pasa oblicuamente deiun medio hacia otro de diferente densidnd,-ﬁ
direccifn cambia al atravesar la superficie qua locs sspara.

Cuando ol segundo medio Spticamente més demao - (dificulta més
el paso de luz) que el primero, el rayo de refraccibn, resultarg_

mis perpendicular a la superficie divisoria, esto es, se acerces

més a la normal.
InoRMAL
1

AiRe !
RE L
LY

- SUPERFICIE

DIVISORIA

MEDIO
Fig. 15 Angulos de incidencia (i) Y refraccidn (r)
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El éngulo entre el rayo incidente en el primer medie y la normal
a la superficie divisoria, se conoce como fngulo de incidencia(i)
¥ el Angulo corrempondiente en el segundo medie, se llama 6ngu1q_
de refraccidn.

Indice de refraccidnin).- Se ha observado que el seno de (i) y el
seno de (r), son directamente proporcionales a las velocidades de
la luz en los dos medies. A la proporcidén entre el seno de (i) y

el aeno de (r) se le llama; indice de refraccién.

n = _msen i = ° cmmee (1)
sen ¥ c=

En donde:

C° u Velocidad de 1a luz en el vacio

C- s Velocidad de la luz en el medio

Cuando el rayo incidente, pasa del medio menos al més denso, el _

indice de refraccién, es mayor de uno, en &l ca2zo contrario, es
menor de unoe.

Ordinariamente, el rayo de luz incidente se encuentra en el me
dio de menos densidad (aire), por 1o que el fndice de refraccidn
es casi siempre mayor que umno.

Como smse dijo anteriormente, el indice de refraccibdn depende de
la temperatura, longitud de onda de la luz utilizada y en el caso
de gases, también de la presidn. Cuando estos facteres, se mantie
nen invariables, el indice de refraccidén, es una caracterfstica _
de una substancia en el medio considerado, es por eso que se utia
liza con frecuencia para identificar y cuantificar la pureza de
substancias, normalmente mezcdas binarias.

Tebricamente, el indice de refraccidn se refiere al vacfio, co-
mo el primer medio. Sin embargo en la préctica, resulta mhAs fhcil

referirlo al aire, ya que en este casmo, su valor difiere sdle en_

0.03 %.
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En general, el indice de refraccidén de una substancia, disminuye_

al aumentar la longitud de onda, en forma casi constante, excepteo
en las rogiones de absorcibn, donde ®l fLndice vari{a sibitamente.
Al cambio de la refraccidn con la longitud de onda, se llama dise
persidn, por eza razén, al reportar el indice de de refraccibn,es
necesarie indicar las condicienes & las que ha side determinadeo.
El indice de refraccidédn de un liquido, es funcibdn de la tempe=~
ratura, pero lLorenz Yy Lorentz, dedujeron una nueva conastante, lla
mada refracclidédm especifica, la cual es independiente de la tempe-

ratura, esta nueva constante es definida por la siguiente ecuacidn.

R, = m® -1 _31 _———(2)

En donde: Re = Refraccibn especifica de 1la substancia.
n = Indice de refraccién.

_P = Densidad de la substancia, medida a igual tempera-
tura que (n). '

Al multiplicar (R’) por el peso molecular (M)}, de 1la substancia,

se obtiene (Rl). liamada, refraccidén molecular.

R_ = n2 - 1 M (3)
5 )

La refraccidn molecular, resulta ser mAs o mencs una propiedad

aditiva y constitutiva de los grupos, dobles enlaces, anillos are

mhticos ¥ otros rasgos estructurales que forman un compuesto, os

to siempre que lams mediciones estén referidas a una longitud de

onda de luz determinada.

Los valores de la refraccién molecular, se utilizan para compa

rar refracciones moleculares calculadas,con valores experimenta -
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les y comprobar de esta forma estructuras de molé&culas. También
se utiliza esta comparacidén para identificar substancias y como __
criterio de pureza.

Se ha comprobado que los valores calculados y determinados ex
perimentalmente, son muy similares como se muestra en el siguien-
te ejemplo.

El indice de refraccidn para el Acido acético a 20°c, es de
1.3698, 1a densidad a 20°C, es de 1.049 g/cmB. ¥ el peso molecu -

lar es de 60.0, 1la refraccidén molecular experimental es:

R, - [(1.3698)2 - 17 60.0 = 12.93 cm’/mol
[1.3698)2 4+ 2] 1.049

La refraccidn moleculsr calculada es:

2 Atomos de carbono 4.8136
4 Stomos de hidrdgeno 4,450
1 oxigeno de carbonilo 2.211
1 oxigeno de hidréxido 1.525

. 12.972

Como se observa, los valores experimentales y calculados, de

———

acuerdo & las contribuciomes individuales de los &tomos, es préc-
ticamente la misma.

Es importante sefialar que la refraccidn molecular se aplica
panto a s6lidos come ligquidos y gases, aunque en el caso de los _
primeros, se determina dismolviéndolos en un disolvente y midiemndo
el indice de refraccidn y la densidad de la solucidn y en este ca
s0 tenemos una refraccidn molecular de la solucién, la que estd

dadea por la ecuacidn.

R = n2 -1 NN + N M,

n2 + 2 jp

En donde: (Ml) Y (M2) son los pesos moleculares del solvente y mo

———— ()
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lutc respectivamente, en tanto que (Nl) Y (Na) son sus fracciones
molares en la solucibm. A su vez, Rl 2 estd relacionada con las
Al

refracciones moleculares individuales (Rl) y (Rz) como sigue:

Ry,2 = MRy + MR, === (5

Asi cuando Be conoce (Rl) del smolvente, puede ser evaluada (Rz).
Este procedimiento proporciona resultados muy satisfactorios.

Cabe sefialar gue las ecuaciones anteriores se cumplen para

cualquiexr mezcla.

Refractbmetros.- lLos refractémetros, son aparatos que sirven para
determinar el indice de refraccidn de un liguido, aunque también__
hay aparatos para el caso de sblidos. También existen refractdme-
tros que traen consigo dos escalas, una para leer el Indice de fo
fraccidén y otra para el porcentaje de sacarosa contenida (a 20°c),

Por otra parte, ios hay tambifn muy empscfficos, como es el oa
so del qué utilizaremos en esta prictica, que sirve para determi-
nar la conéentricién de azicar en una solucidn determinada, en el
rengo de 28 a 60 % de azficar = 20°C, nunqué se pueden hacer co =
rrecciones por temperatura.

Los tibos mAs comunes de refractdSmetros son: Refractémetro .de
Abbé y de Inmersibém. El primero de ellos, es el m&s usual, debido
a las caracteristicas gue revisaremos posteriormente.

El refractometro mis preciso, es el de inmersién, y consta de_
un prisma sujeto en los extremos de un tubo Sptico que contiene u
na lente objetiva, una escala graduada y un ocular, llovA tambieéen
un prisma de compensacidn Amici. Este prisma tiene como fin, com-
pensar la dismpersidén de la muestra, para obtener el mismo resulta

do gque =e lograria con la iluminacidémn de un arco de sodio.
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Para esto se hace girar los prismas hasta que desaparecen las fran
jas coloreadas del campo visual y qﬁeda bien definido el limite en
tre el msector iluminado y el obscuro. No obstante hay que tener
presente que ls dispersidén de una muestra, no siempre est&8 bien
compensada, pues no guéeda oxactamente definida por un sélo paréme-
tro, por lo que los resultados mas precisos se obtienen utilizando
iluminacidén de arco de sodio.

Para tomar 1la lectura con este tipo de refractdmetro, se sumer-
ge en el vaso que contiene el 1fquido de prueba. El vaso se intro-
duce a la vez en un bajfio de agua con ¢l fin de regular la tempera-
tura a 17.5% I 0.1°.

Un espejo colocado en &1 bafic o por debajo, refleja 1la luz a
través del liquido. El campo visual en donde se¢ encuentra la esca-
la, est& dividido en una parte iluminada y otra obscura como se -
muestra en la figura (16). La lectura de la escala que corresponde
a la posicidn de la linea divisoria se ileva a una tabia para obtis
ner el Iindice de refraccidn. Este instrumento, mide e} indice de
refraccidn con aproximacidén de * 0.,00003.

Normalmente la escala, sdlo abarca um pequeiio intervalo, por leo
que es necesario contar con un Juego de varios refractdémetros o -
prismas para cubrir el intervalo ordinaric de los indices de re -
fraccidédn de los lfiquidos (1.3 = 1.8).

Es importante sefialar que los fabricantes proporcionan tablas _
para hacer las conversiones respectivas de la lectura del aparato_
y el fndice de refraccidn, pero éstas sdlo son vAlidas a 17.5°C y
ne hay ninguna férmula para convertirlas a otras, excepto para al-
gunas substancias como alcohol etilico y metilico, por lo que hay_

que controlar bien la temperatura del bafio.
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Fig. 16 Rasgos principales de un refractdémetro de inmersidn,

No obstante la precisidn que estosz refractédmetros proporcionan,no
son tan utilizados como los de tipo Abbé.

El refractdémetro AbbS&, sdlo requiere unas gotas de muestra, y_

no es necesario introducirlo en la muestra como sucede con el de

+

inmersidn. Este es menos preciszse = 0.0001 ¥ no requiere une regu-

lacidn tan fina de la temperatura, requiriéndose 5510 una regula-

cibn de 0.2 °c,

Manera de usar el refractdmetro Abbé..

1.; En caso de utilizar un srco de sodio, meguir las instruccio -
nes que para este fin proporciona el fabricante.

2.~ Verificar la temperatura de la caja de prismas.

3.- Se abre el prisma y se limpian con un algodbn humedecido con_

acetona 0 benceno. Una vez secos los prismas, se cierra su caja.

4.~ Se introduce la muestra (unos 2 ml), con un cuenta gotas en -

el orificio de antrada.

5.~ Se hace girar el priswa mediante el dispositivo, hasta que a-

parezca bien definido el campo luminoso y el obscuro. Si es nece-

sario, se ajusta 1la fuente de luz o el espejo para obtener una me
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jor iluminacidén.

6.- De ser necesario, se hacen girar los prismas de Amici para eli

minaxr la frenjs coloreada y aparezca bien definido el limite.
7«- Se hace el ajuste fino para que coincida la linea divisoria

con la initerseccidn de los hilos cruzados.

8.- Se enciende 1la l&mpara gque ilumina la escala y se hace la lec-
tura del indice de refraccién.

9.~ Se abre el prisma y se limpia suavemente como se hizo al prin

cipilo. Una vez seco se cierra.
51 1a muestra es muy volltil, quiz& se vaporice zntes de haber_
terminado. En tal caso, también si hubiera escurrimiento, hay que

poner mas muestra.

»n
A

s frecuente utilizar un "testigo" con el fin de calibrar el a-
parato, este testigo, es un bloqﬁe rectangular de vidris, cuye im-
dice de refraccién es perfactaiente conocido. Sobre la placa testi
go, se coloca una gota de L-bromonaftaleno ¢ yoduro de metileno

que tenga un indics de refraccidn mbs alto que el prium; de refrac
ciéﬁ ¥ entonces se presiona la pieza contra este prisma, moviéndo-

1la con cuidado para extender el liguido. La lectura del indice, se

hace en la forma usual. Si no concuerda con el valor verdadereo de

la pleza testigo, es preciso ajustar la escala del instrumento me-

diante el tornillo correspondiente.

Las ventajas que presenta este tipo de refractdmetro, es que se
reqniere s6lo de unas gotas para la determinacién y se obtiene una
lectura directa del indice. No obstante los valores del indice pa-
ra compuestos volétiles, no es muy confiable.

Para obtener resultados confiables, como se indicd anteriormen-
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te, es mecesario utilizar luz de frecuencia fija, tal cowo luz a-
marilla de la linea D del sodio. 5in embargo, en los refractéme =
tros Abbé y de inmersibén, es posible*utilizar luz blanca, porque__
estin provistos de prismas Amici, con 1o que se eliminan prActica

mente los efectos adversos.

Oowovas ne Lecrura

| EoCALA D
INDICE DE
REFBACCION

Prisuas be Amici

Prisuns 1LOMINANTE
PoGiCiON CEZRADA-
- PRISMNA REERACTANTE
Posicion Aziezra

CONEMICNES PARA
£L. AGLA DE OVNTOL
DE TEMPERATORA

Fig. 17 Es}uena de un refractdémetro Abbbé.
APLICACIONES DEL INDICE DE REFRACCION.- Su aplicacidn principal,es
para determinar la composicién de mozeclas binarias o verificar la_

pureza de los compuestos, también para determinar la cantidad to -

tal de substancias en soluciones, independientemente de cuantas es
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tén presentes.

Algunos investigadores han desarrollado técnicas especificas _
para alguna determinacién, por ejemplo para determinar ia composi
c¢idén de soluciones de cloruro de sodio, potasio y azfcar.

S$in embargo, pocas veces puede conocerse directamente la con -
centracidén, por lo que es necesario construir una curve de cali--

bracidn.

El refractémetro que usaremos en esta prdctica, es un instru -
mento de uso muy sencillo y muy especifico. Para determinar el —
contenido aproximade de s5lidos totales en productos del azhecar.
Bisicamente consiste en un tubo recto (S) y lleva un prisma fijo_
(P) con una cubierta articulada (D) en un extremo, un tornillo(T)

que permite obtener un contraste m&s agudo entre 1La posicidn de

luz y sombra.
En refractdmetros de este tipo, la escala se lee normalmente

oen porcentaje de azfcar, incluyendo a los sblidos dimuelteo=, =2n u
nidades totales de O a 10 ¥ vy en medias unidades de 10 a 30 %. Ei
te rango, es por lo tanto limitado a soluciones de azlGcar dilui -
das tales como remolacha y jugo de cana.

Sin embarge nucstro refracidmetro, tiene una escala del 28 al

60 ¥ en contenido de aziucar y sbdlidos totales, por lo gque este

instrumento resulta Gtil para soluciones mds o menos concentradas,

Fig. 18 Refractdémetro Zcisa para azicare.
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CULESTIONARIO PREVIO A LA PRACIULICA.

l.~ LEn qué consiste el fendémeno de refracecidm?.

2.- (COmo se define el indice de refraccidn?.

3.~ i(De qué factores depende el indice de refraccidn?.

4.,- iQué es el a&ngulo de incidencia y de refraccidn?.

5.,—- (Cdbmo se define la refraccién especifica?.

6.~ iCudles refractdmetros son los mis usuales?.

7.= i(Culdl de ellos propeorciona mejores resultados?.

8.~ (Qué tipo de luz es recomendable utilizar para determinar el_
indice de refraccidon?.

9.~ (Qué cuidados deben tenerse al usar un refractdmetro?.

DESARROLLO EXPERIMENTAL.

i) Reactivos, material y equipo.
Reactivos: soluciém azucarada de concentracién desconocida.
Material y equipo: refractémetro manual Zeiss para aziicar,

1 vaso de precipitados de 50 ml, 1 gotero, algoddn, acetona.

ii) Técnica:
Abrir la cubierta y colocar una o dos gotas de muestra sobre la _
cubierta o superficie del prisma). Cerrar la cubierta suavemente,
tal que la cubierta quede en contacto con el prisma.

Apuntar el extremo del refractdémetro en direccién de la luz,_
girar el tornille del ocular mientras se observa, hasta que 1la i-

magen ajuste correctamente y la escala se hace perfectamente visi

ble.
Una 1inea que separa los lados obscuro y brillante de la esca-

la indica la concentracidén de azficar en porcentaje, incluyendo

a los sdlidos disueltos.

Repetir la prueba por lo menos tres veces.
Si 1a prueba se hace a una temeperatura diferente a 20°C. es nace
sario hacer una correccidn, valiéndose de la tabla (1)

Por ejemplo, si la lectura es 23.7 y la temperatura es de 2400
el valor correcto merd 23.7 + 0.3 = 24.0 %X.
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Precauciones en el manejo de un refractédmetro.

1.~ Por ser el refractémetro un instrumento &éptico, se debe evitar

P

Asperos.

tocar 1a lente con objetos

2= Cuidar de no rayar la lemte, pues é&sta es muy suave.

limpiar la superficie del

2

de usar el refractometro,

Desou

Ser

prisma y cubierta con un lienzo auave humedecido con agua ¥y

secar con un pano sSecoe.

4. Si la superficie del prisma se mancha con aceite o 1fquidos

limpiar la mancha con alcochol.

similares,

1i4) Reporte de resultados.

Dibujar un esgquema en donde se indique los principales elemen

p P

tos de un refractémetro Abbé.

repor

individuales en forma de tabla,

Reportar los resultados

2.~

éstos.

el promedio de

tar como resultado real,

3.~ Hacer los correcciones respectivas por temperatura.

4.,- Investigar algunas de las aplicaciones que tiene el indice de

refraccidn de una substancia.



5.~ En qué tipos de industrias puede ser Util una determinacidn __

6.~

—94-

de esta indole.

Indicar sus conclusiones acerca del experimento.
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FPRACTICA No. 9

DETERMINACION vE FIERRO MEDIANTE LA MEDICION DE TRANSMITANCIA.

OBJETIVOS.

Estudiar y aplicar una téenica ampliamente usada en anAdlisis qui-
mico cuantitative como lo e= la espectrofotometria.

Determinsr la cantidad de fierro contenido en una solucibdn, va-=a=
liéndose de una curva de calibracién.

Observar las diferencias de esta técnica, con las técnicas conven

cionales de arnalisis cuantitativo, evaluando asi la importancia

que ésta tiene.

PARTE TEORICA.

Loz métodos fisicogquimicos mA&s empleados en anAlisis quimico ac =~
tualmente, son sin duda los relacionados con la absorcidén o emi =
8ién de energia radiante, esto debido A sus difersntss intorsceio
neg con la materia, lo que a su vez ha hecho posible la existen -

clia en el mercado de instrumentos cada vez mks precisos para es -~

tos finesa
Algunos métodos al respectoc zon! espectrometria, fotometria de

flama, espectrofotometria de absorcidn atdémica y espectrofotome -

tria de absorcidn, entre otros, Sste Gltimo, es sl que ahora nos_

ocupa.
Estos métodos tienen ventajas insuperables sobre los matodos

gravimétricoes y volumétricos, ya que permiten cuantificar cantida
des muy pequefias de substancias en una muestyra determinada, con _
resultados muy precisos, no descomponiendo a 1la muestra y requi =
riéndose cantidades muy paquefias de ésta para efectuar laipruebn.

Estos métodos, no s8lo encuentran aplicacién en los laborato -

rios industriales o escolares, sino también, en laboratorios cli-
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nicos y de investigacién, en donde se requiere de resultados muy_

precisos.

La técnica que en la presante priactica usaremos (espectrofotome
tria), se fundamenta en las leyes gue rigen a la radiacién electre
magnética, la cual se define como la energia transmitida en forma_
de ondas electromagnéticas, las que a su vez, son el resultado que
se produce cuando una carga eléctrica oscila o se mueve, esto se -
glin la Teoria Electromagnética de James Maxwell.

Como se sabe, el eapectro electromagnético, abarca una amplia __
variedad de longitudes de onda, ¥ es la parte visible de &1, la ba
se dcnla técnica que ahora revisamos.

Con el propbsito de hacer m&s compremsibles las leyes gque poste
riormente‘eutuﬁiaremoa. definimos algunos conceptos a los qgque hare
mos mencibén. Es importante seiialar, que existe un poco de confu --

”.iBn; respecto a los campos de estudio de la colorimetria y espec~
trofotometria, pues normalmente la colorimetria en el sentido préc
tico, me considera que es una técnica en la gue se comparan cole-=-
res ds muestras, con muestras estAndar o bien con'placas coloridas
también esténdar. Esto se hace con ayuda de aparatos llamados colo
limetros. Sin embargo, en un sentido més amplio, la colorimetria _
estudia los fenbmenos que se suscitan cuando la energifa radiante
que comprende el espectro visible, interacciona con la materia, =&
lo gue sen este caso, se trabaja con intervalos de longitud de onda
dentro del espectro visible (coloreas), lo que no sucede én espec -
trofotometria, en donde se trabaja en cualquier.longitud de onda _
dentro del espectro visible, aunque al final de cuentas, son dos
métodos con mucho en comiine.

A continuacidn, sme definen algunos conceptos de interés en 1a

presente pr&ctica.
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Colorimetria.- Estudia la medida de la fraccidén de 1la luz blanca_
de una limpara incandescente que pasa a través de un medio 1{qui-
do o es reflejada por una superficie sdlida. La energis radiante_

incidente sobre la muestra, es en este caso una banda de longitu-

des de onda mAs o menos ancha.

Espectrofotometria.- Estudia los fendmenos relacionados con la __
energia radiante de una sola longitud de onda (radiacibdn monocro-
mAhtica) o bien, una banda muy estrecha de longitudes de onda.

£n este caso se reguieren aparatos mas sofisticados que para

colorimetria, pero comoc consecuencia se obtienen mejores resulta-
dos.
Poder de radiacién (P).- Cantidad de energia transportada por un_

haz dse cnergfa radiante.

Longitud de onda (A)e- Distancia que existe entre dos puntos que

estfn en fase en dos ondas adyacentes en la direccidn de propaga-
cidne.

Fracuoncia (V). Nfimero de ciclos de onda que pasan por un punto_

determinado en la unidad de tiempo.

Transmitancia (T).- Relacidn entre el pcder de radiacidén transmi.
tido por 1la muestra (P) y el poder incidente sobre ella (Po)w

T = P/P, e——=(1)
Y el porcentaje de transmitancia

¥T =(P/P_ ) 100 -———=(2)

El porcentaje de transmitancia, es més usual en los aparatos cons

truidos para este tipo de té&cnicas y su valor varia desde ceroc

haste cien.

Absorbancia (A).- Logaritmo negativo (base 10) de¢ la transmitan -

cia. A = =log T = log (1/T) ——w==(3)
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Esta escala es lognaritmica y varia desde cero a infinito.

Absortividad (a).- Es la medida de la capacidad de un material pa

ra absorver luz o energia radiante.
También se define como 1la relacibn entre la absorbancia y el pro-

ducto de 1la concentracidn de la especie absorbente (c) y la longi.

tud del paso Sptico (B).  _ ., (ye) ————(h)

vy tiene dimensiones de : litro/ (gramo-centimgtro)

Longitud del paso &§ptico (b).- Ancho del recipiente que contiene_

a la muestra.

Absortividad molar (€). Es la absortividad cuando la concentracidn
de la solucidn se expresa en molaridad y el paso 6ptico en centi-
metros y tiene las dimensiones: litro/(mol-centimetro)

La absortividad molar o absortividad simplemente, és funcidn

de la temperatura, longitud de onda ¥y & congcentraciones mayores a

0.001 molar, es funcidn de la concentracidn. Por lo que hay que

considerar estos factores a la hora de experimentar.

Leyes de la absorcifén de 1la luz.- Cuando un haz de luz (energii

radiante) monocrombtica, esto es, formada por una sola longitud

de onda, incide sobre una substancia mAs o menos transparente,

parte de la energia es absorbida, y el resto es tranamitida, aun-

que una pequefia parte también es reflejada por el aire, recipien-

te de prueba y particulas de polvo, por lo que instrumento debe
eastar disefiado tomando en cuenta estos factores con el fin de eli

minar su influencia.

Las leyes que expresan los fendmenos de absorcidn y transmi

sidn de energia radiante para nuestros fines, son.

Ley de Lambert.~ Esta ley describe la relacidén entre el poder de
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radiacidn de la luz incidente (Po) y el de la transmitida (P) en

funcidn del paso Sptico a concentracidn constante. Su expreaidn_

matembAtica es:

log(P/P ) = -kb cmee(5)

En donde: k = Constante de proporcionalidad.
b = Longitud del paso 6ptico.

De acuerdo a las dimensiones antes estudiadas, es sguivalente a:

log T = kb ; log(l/T) =kb ; log (100/%T) = kb

§ A = kb ---=(6)
Lex de Beer.- Esta ley igual que la anterjor, establece 1la rela -

cidngque existe entre el poder de radiacidén de la luz incidente ¥y

transmitida, pero ahora como una funcidén de la concentracibn y

una longitud constante del paso Sptico. Su expresidm es:
log (P,Po) = =~k'C == {(?)

En donde: k'

]

constante de proporcionalidad

..
R
c concentracidn

[}

Igunl que en la ecuacidn de Lambert, é&sta puede expresarse en di-

ferentes formas egquivalentes, introduciendo ahora (k') y (C) en

lugar de (k) y (b) respectivamenta.

Ley de Beer-lambert.- Esta ley engloba a las anteriores y expresa

l1a relacién del poder de radiacidm incidente y transmitida, en

funcién de la concentracidn y del paso Sptico, con lo que se ob -
tienme una relacidn de la concentracidén y del paso Sptico, una re-

lacibén més completa de los factores que intervienen en esta clase
de fendmenos. Su expresidn matemAtica es:
log (P/P) = - X' {b){(c) -———(8)

En donde: k'' = constante de proporcionalidad

b = paso Sptico

c = concentracidn
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Notar aque el walor de las unidades y 1a constante de proporciona-
lidad, dependen de las unidades de (b) y (C). Normalmente (b} =se
da en centimetros y (C) en moles por litro. De eata forma,(k'")
pasa a ser la absortividad molar (€) y esta ley puede expresarse_
en varias formas, las mAs comunes son:

log (1/T) =€bHC ;3 A =€bC m—eww(9)

Es importante sefialar que (), es caracteristica de la especie ab
sorbente y depende fundamentalmente de la longitud de onda a la _
cual se mide y de la temperatura.

Por otra parte, la ley de Beer-Lambert, se cumple cuando se

usa luz monocromatica.

Desviaciones de la ley de Beer-Lambert.- Por ser esta ley la base

en que se fundamentan las determinaciones como las que ahora nos__

ocupan, es preciso saber las limitaciones que ésta tiene. Estas —

limitantes, se pueden deber a las causas siguientes:

lus= Carencia de monocromatismo de la luz incidente

2.~ Reacciones quimicas en el sistema

3.~ A concentraciones elevadas, por lo que se reccomienda trabajar
a concentraciones mayores a 0,001 molar, pero por otra parte,
se recomienda no trabajar a concentraciones menores a 0.000001

molar, debido a que este método ya no es preciso a concentra-
ciones muy bajas.

Una forma de comprobar experimentalmente la conformidad o des-
viacibén de esta ley, consiaste en graficar la absorbancia o el lo-
garitmo de la tramnsmitancia en funcidén de la concentracidém. Graifi
ca que a la vez sirve como curva de calibracidn para determinar -
concentraciones desconocidas. Cuando la grafica resulta ser una -

recta, indica que la ley se cumple en este rango de concentracio-

nes y a estas condiciones,
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Por otra parte, uno de los asmpectos mas importantes de este tipo_
de determinaciones, es la eleccidén de la longitud de onda apropia
da con el fin de obtener buenos resultados. Esto se hace mediante
lo que se conoce como curvas espectrales de absorcién, en donde -
se grafica la absorbancia (ordenadas) contra la longitud de onda
(abscisas),y serd la longitud de onda mé&s apropiada, aguella en _
donde se obtiene un mAximo en la curva, esto debido a gque en este
punto la absortividad, es independiente de la longitud de onda,
con lo que se propicia una monocromaticidad aproximada. En el ca-
80 de utilizar aparatos que no permitan seleccionar un determina-
do valor d4e longitud de onda, se puede probar con diferentes fil-~
tros, seleccionando aquel en donde se obtenga mixima absorcién.

Por otro lado, sucede con frecuencia que el reactivo usado pa-
ra desarrollar color en la subsatancia en estudio, absorbe a la _
misma longitud de onda que la substancia problema, pero esta in -‘
terferencia se atentia con el empleo de un blanco, del cual habla-
remos mas adelante.

En el caso de que estén presentes varias substancias, l1a selec
cidén de la longitud de onda, serd de tal forma que no se interfie
ran, por ejemplo, en la grifica (fig. 19), se puede observar que_

en 22 y s la zona de mAxima absorbancia en que la especie (2) no

interfiere en forma apreciable en la absorbancia total.

i

A4

= LoMEITID
Az —b A oo oNGA

Fig. 19 Curva espectral de absorcidn
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Reapecto a 1la zona de trabajo de transmitancia, depende de la ca-
lidad del aparate utilizado, pero una recomendacidn préctica, in-

dica que debe trabajarse en el rango 'de 10 y 80 %, © mejor aun,

entre 20 y 60 %. Si el valor de la trensmitancia cae fuera de es-

tos limites, se recomienda diluir la solucidn, o bien utilizar u-

na c¢elda cuyo paso optico sea menor.

Solucién blanco.- Como se indicbé con anterioridad, en una mues#ra
determinada, pueden existir substancias que interfieren en la ab-
sorbancia de la substancia de interés, esto se elimina utilizando
una sclucidn blanco, también llamada prueba en blanco. Esta s=se

prepara en forma idéntica a la muestra problema, pero sin afiadir__

la smsubstancia que interesa cruantificar. Como normalmente la mues-

tra es 1iguida, el blanco mse prepara con un volumen igual de di -
solvente.
Con esta solucidén, se pone el aparato en 100 ¥ de transmitan--

cia, canda vez que se va a medir la absorbancia o transmitancia de

la muestra. Desde luego que una prueba en blanco, no compensa a _

las impurezas presentes en la muestra original que absroben a 1la

longitud de onda usada en la determinacién de la substancia de in
terés.

En este caso, la comparacidn se hace con un material que se a

semeje al de la muestra en cuanto a su composicidn, pero con un__

contenido exactamente conocido del componente que se va a medire.

Curva de calibracibn.- Una determinacidn fotométrica, al igual

que otras técnicas de analisis, no dan directamente la concentra-

ci8dn de la especie en estudio, sino que ésta debe obtenerse me

diante una curva de calibracidén, la cual es el reaultado de grafi

car, en este caso, la absorbancia contra la concentracidn conoci-
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da de soluciones que contienen los mismos componentes. Asi cuando
se determina la absorbancia de la solucidén problema, por interpo-

lacidén en la grafica obtenida, smse coricce la concentracidn de ella.

Aparatos .- Como es ldgico, existen diferentes marcas de aparatos_

para roeazlizar determinaciones fotométricas, sin embargo, los com-

ponentes esenciales de értos, son los que se muestran en la figue

ra (20).
CErDY  avrLiFicanoR.
MIESIRA
PRISMA
N ’
! [
Forg .
(= . .
RENDITA DETELTO RESISTEN TR MeDIDOR
o SALIDA YARIABLE

uz CONDERSADOR

Fig. 20 Partes de un espectrofotbmetro.

La luz proveniente de la fuente, es colimada parayobtener un haz_
paralelo, pasando a un monocromador, prisma y rendijas en este ca
so, penetrando posteriormente a la celda que contiene a la mues =
tra. E1 haz que sale de ésta, incide en un fotodetector, generan-

do una sefial eléctrica que se amplifica y es recibida por un medi

dor, cuya sensibilidad se controla por medio de una resistencia

variable,

Respecto a los intrumentos utilizados en estas determinaciones

consideramos importante, comentar brevemente acerca de uno de g¢--

llos, el cual es muy utilizado debido a su facilidad de manejo y

hace de &1 un intrumento recomendable en operaciones de rutina.

Este aparato, es el Spectronic 20 y tiene la ventaja de produs
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cir un haz de luz casi monocromlAtico, con 10 que se obtienen re -
sultados muy aceptables, tambifn cuentan con un dispositivo que
permite elegir flcilmente la longitud de onda deseada, evitando
el pr051ema de usar filtros que s&8lo corresponden a un rango am
plio de longitudes de onda, ademds dan una lectura directa, tanto
de ta absorbancia como de la transmitancia.

E1l aparato que utilizaremos, opera con filtros, por lo gue no_
serd posible elegir con precisidn la longitud de onda recomendada
en la literatura, sino que utilizaremos el filtro gue contenga el

valor mis cercano a esta longitud de onda.

Respecto a los usos que tienen este tipo de determinaciones’
son muy amplios, s88lo por mencionar algunos citamos los aiguién -
tes: Determinacidén de la concentracidén de un componente en una so
lucidén, determinacidén de la composicidn de unlcomplejo. determina

cidn de 1la consianise da Sgnilibrio de un complejo, valoraciones _

fotomatricas.

Modo de operar un espectrofotdémetro.- Aunque la forma de operar __
eatos aparatos, depende bésicamente.de la marca, a continuacidn
indicamos el procedimiento general de operacidn.

l.- Estabilizar el aparato, conectéindolo unos 15 minutoq antes de
usarlo.

2.~ Encender el aparato. .

%T = O ).

o).

5.« Seleccionar 1la longitud de onda y la temperatura de trabajo.

3.~ Ajustar el aparato; ponerlo a (A =@
4,.- Calibrar el aparato con el blanco (A

O

1]

En su caso,seleccionar el filtro correspondiente.

CUESTIONARIO FPREVIO A LA PRACTICA.

l.- 4Qué se entiende por radiacidn electromagnética?.

2.~ 4Quéd se entiende por espectro visible?.
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3.- Citar nlgunas técnicas analfiticas en que se utilice radiacidn
electromagnética.

4.- ¢Como se define la transmitancia?.

S.~ &Cébmo se define la absorbancia?.

6.- ¢Coémo me define la absortividad molar?.

7.=- 4Qué establece la ley de Beer-Lambert?,

8.- iCuldndo deja de cumplirse esta ley?.

9.~ LCo2omo puede comprobarse experimentalmente gi se cumple dicha
leyZ?. ’

10.~ iCémo seleccionaria experimentalmente la longitud de onda &p
tima para un anAlisiw espectrofotométrico?.

1l. 2Qud es una solucidn blanco?.
12. 2Qué es una curva de calibracidn?.
13. Indicar el procedimiento general para operar un espectrofotéd-

metro.

DESARROLLO EXPERIMENTAL.

i) Reactivos, material y equipo.
Reactivos: Solucidn de nitrato férrico, tiocianato de potasio,
Acido nitrico. v
JMaterial y equipo: colorimetro Corning 252, fiitro y celdas pa
ra el colorimetro, 2 vasos de precipitados de 100 ml, 1 pipeta

graduada de 10 ml, 5 matraces aforados de 100 ml, 5 tubos de _
ensayo.

ii) Té&enica:

a) Conectar el aparato, mientras se preparan las soluciones ne
cesarias.

Obtener 4 porciones de la solucién patrén (F93+,10“3M) de 5,10,
15 y 20 ml. Obtener también 5 ml de la solucidn problema.

Verter éstas en matraces aforados de 100 ml y agregar en cada_
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uno de ellos, 25 ml de Acido nitrico 2M. Esto con el fin de obte-
ner finalmente (en la celda de prueba) un pH que impida la forma-

cidén de hidrdéxido de fierro III; para esto, es suficiente pH =3.

Tomar 5 tubos de ensayo e introducir en ellos porciones igua -

les de 20 ml de tioccimnmto de potasio 3M, ¥y agregar cada uno a

los matraces, esto para asegurar la formgeidn del complejo de fie

rro ms substituido. Esta operacidn se hace simultédneamente, debi

do a que el color del tiocianato de fierro se desvanece con el

tiempo, tanto en las soluciones patrdn como en la problema.

Tan répido como sea posible, pero sin perdexr exactitud en las_
operaciones, diliiyanse las soluciones hasta la capacidad de los

matraces,

con agua destilada (ver notas 1 y 2). Después de mez
clar, pénganse muestras de cada solucibn en las celdas de prueba_
dei colorimetro y pro;édase & mecdir loms porcentajes de transmitan
cia o las abmorbancias, esto tan répido como sea posible.

NOTAS.

l.- Antes de efectuar la pruecba, colocar el filtro seleccionado __

previamente , procurando que sea el que contenga 21 intervalo dg
longitud de onda més cercano a 480 ﬁvﬂ que es la longitud de onda-
de méxima absorbancia para el complejo formado.

2.- Antes de determinar el porcentaje de tranamitancia o bien la_

absorbancia, el aparato debe calibrarse con la solucidn blanco,lea

cual ser& proporcionada por el profesor, y estard formada por a -
gua destilada, &cido nitrico y tiocianato de potasio en la misma_

proporcidn en la que se encuentran en las otras celdas de prueba.

Para calibrar, se introduce la muestra blanco en el orificio co

rrespondiente y se coloca la aguja indicadora del colorimetro por

medio del botdn corraespondiente en la posicidén de 100 ¥T.
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Esto debe hacerse cada vez que s vaya a efectuar una medicibn.

Con los valores obtenidos de las scluciones estdndar, trazar la _
curva de ealbracidn {(absorbancia contra concentracién que se tie-

ne de fierro en cada celda).

b) La misma cantidad de solucidn utilizada en los casos anterio -
res, sne utilizara de solucidn problema en su medicidn.

Recordar que la solucidn problema, estarad constituida por los_
mismos componentes que las soluciones esténdar, y aproximadamente

en las mismas concentraciones de Acido y tiocianato.

iii) Reporte de resultados.

l.- Las muestras analizadas,<icumplen con la ley de Beer-Lambert?.

2.- Reportar los cdlculos necesarios en cada caso.

3.~ Reportar la curva de calibracidn.

4.- Reportar la concentracidén deducida de la curva de calibracidn
para la muestra problema.

5.- éCudl es la concentracidn que se tiene.en la muestra original?

6.~ Citar algunas diferencias de este tipolde técenicas con las con
vencionales de anadlisis (gravimetria y volumetria).

7<= Indicar l1as conclusiones respecto al experimento.
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PRACTICA No. 10

DETERMINACION DE LA CORROSION EN ACERO Y COBRE POR PRODUCTOS DERIX
VADOS DEL PETROLEQ.

OBJETIVOS.

Revisar algunos conceptos relacionados con el fendmeno de corrosidn

Aplicar una técnica sencilla para svaluar la corrosibn de un metal.

Evaluar la importancia que representa la corrosiém en la industria_

en generxal.

PARTE TEORICA .-

Las enormes pé&rdidas de metales producidas por corrosidn, y los gas
tos que implica la restitucidn de éstos y su proteccibn contra la __
corrosidén, se exprasan en cantidades astrondmicas, de ahf la impor-
tancia que reviste revisar los anpectog més sobresalientes al res -

pecto.
Algunas de las pérdidas econémicas debidas a la corrosibén, son

las siguientes:

Directas: reposicién de estructuras, mantenimiento de estructuras,__
tratamiento contra la corrosibdn.
Indirectas: interrupciones debidas a fallas de equipo, pérdidas del
producto al localizarse alguna averia, pérdidas en al rendimiento __
debido a la acumulacién de productos de corrosidn,contaminacidn de
productos.

Revisaremos someramente, en que consiste el fendémeno de corro --
sibén, como prevenirlo en algunoas casos y lo més importante en nues-
tro caso, describir y aplicar una técnica sencilla para determinar__

el grado de corroaiém de un metal.

En general 1la palabra corrosidén, se entiende como el ataque des-
tructivo de un metal por reaccidn quimica o electroquimica con el _

medio ambiente, el deterioro por causas fisicas, no es llamada co =
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rrosidn, sino erosidn odesgaste, Nb&tese que el término corrosién,_
es exclusivo para partes metilicas.

Segun la primitiva teoria de corrosidn, el agua y el aire solos
no producen corrosidn y se consideraba necesaria la presencia de _
un Acido. Sin embargo, los experimentos realizados por W.R. Whit -
ney, sugirieron una interpretacidn diferente. El realizd experimen
tos en ausencia de acidos, y obtuvo el mismo resultado; de lo que_
conecluyd que el proceso, era la mayocria de las veces de naturaleza

electroquimicae.
As{ la corrosibn resulta de la exposicidén de metales distintos

en contacto unos con otros, o de un mismo metal con zonas macro o
microscdpicas distintas en composicibén o estructura. Los elementos
distintos, forman electrodoas en corto circuito (unidn de dos elec-
trodos por medio de un alambre de baja resitencia), el medio corro
sivo, es el medio ambiente, easto trae como consecuencia la disolu-
cibn del electrodo gue actflia como &nodo, mientras que el otro no _
se ataca. Esto como se verd posteriormente es uno de los princi --

pios para prevenir la corrosidn.

La unidén de dos metales diferentes, el menos noble o &nodo, se_
disuelve y el més noble o chtodo parmanece inatacado. Todos Jlos me
tales comunes, pueden colocarse en orden decreciente de su noblexa

de modo gque cada uno "ataca' a los siguientes, esta lista se co-

noce como serie electromotriz, la cual revisaremos mis adelante.

El proceso de corrosidn, puede compararse al proceso que se lle
va a cabo en una celda que produce energia elfctrica, hecha de un_
electrodo de carbdn {(conductor inerte) en el centro, separado por__
un electrolito (medio corrosivo), el cual consiste esencialmente -

de una solucidn de cloruro de amonio y como segundo slectrodo, un
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recipiente de zinc. Esto se muestra en la figura (21)
~

+ -
. /——camo’p
.
.
Pt [ | .

Fig. 21 Celda seca

Un bulbo incandescente luminoso, conectado a ambos electrodos,bri
l1la continuamente, 1@ energfia éLéctrica. es suministrada por reac
cibén Quimica en ambos electrodos. En el electrodo de carbdn ( po-
lo po-iti&o). ocuxre la reaccibn de reduceidn, y em el electrodo_
&s zinc {pele negmtivo)., ocurre la oxidacidn, el zinc metdlico es
convertido en ion zinec hidratado, represeantado normalmente m*t.
St el flujo de electricidad es gtnnde a través de la celda, la
cantidad de zinc¢ que se corroe, también es grande. La ;elaci&n -
es cuantificada por las leyes de Faraday. A
FPeso de metal renccionnﬁo = K It
Donde: (I) es la intensidad de corriente en amperes, ¥y o; valor
de (K), en el camo del zinc es 3.39 X 10-4 g/coulomb
Un corto circuito en la celda, con un conector de baja resis -
tencia, el recipiente de zinc se perfora por corresidén en unas ho
ras solamente; pero cuando la celda permanece deaconectada (cir -
cuito abierto), el zinc permanece inatacado por afios .
El consumo lento del zinc que ocurre en el cifcuito abierto,es

debido a las impurcxzas sobre su superficie, &astas tienen el mismo
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papel que en el caso de carbdén , permitir el flujoc de elctricidad
acompafiado de la corrosidén del zinc. La corriente de esta clase,
es llamada corriente de accién local*y la correspondiente celda -

celda de acecidn local.

La corriente de accién local, no produce energia Gtil. Este fe

nomeno se representa an la figura (22).

Fig. 22 Superficie metdlica mostrando esquemdticamente una celda .
. de accidén local.

Si el metal permanece sec9, la corriente de accidn local y la_
corrosifn no se observan, pero si es expuesto al agua o soluci&q_
acuosa de sales, Acido ¢ &lcalis, la celda de accidm local es ca=-

pmz de funcionar y ez =compafiada por la conversiém quimica del me
tal,

Definicifn de &nodo y catodo.- Una combinacibdn de dos conductores
eléctricos (electrodos), sumergidos en un electrolito, es llamada
una celda galvénica. Una celda galvénica, convierte energia guimi

ca en eléctrica.

kEn una celda, un corto circuito, la corriente positiva fluye a
través del conductor metalico, deasde el electrodo positivo al ne-

gativo, Esta direccidn de corriente sigue una convensidn arbitra-

ria.
En celdas galvinicas, el cdtodo es el polo posmitivo y el Anodo

el negativo. 5in embargo, cuando la corriente es suministrada a
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1a celda de un generador o una bateria externa, por ejemplo, una_

electrodeposicidén, la reduccidn ocurre en ¢l electrodo coneactado_

al polo nagativo de la fuente de corriente externa, este electro-

do consecuentemente es el cAtodo. Similarmente, el electrodo co=&.

nectado al polo positivo del gererador, es el Anodo.

.En forma general, el fnodo es el electrodo en donds ccurre la__

oxidacidn ¥y el cltodo donde ocurre la reduccidna.
Tipos de corrosidn.- Esta clasificacidn, es respecto a la aparien

cia o alteracién de las propiedades risicas.

le=- Ataque uniforme: en este caso,

la velocidad de atague es uni-
‘forme .

2.~ Corrosidn intergranular: eata es de tipo localizado de atague

en la unidn de un metal, produciendo pérdida de la resisten -~
cia y ductibilidad,

e~ Pitting: este es un tipoe localizado, la velocidad de corro ~-

8i6n es grande en algunas Areas ¥ pequefia en &trz=; esto auce
de por ejemplo en condesnsadores.,

Cracking: esteo sucede cuando un metal sa agrietado, cuando es
tA sujato a tensidn o esfuerrzo en un medic corrosiveo, éata ase
debe a la fatiga del matals, En susencia del medio corrosive

»
también se corroe, pero en menor grado.

Serje Electromotriz.~ Esta representa la tendencia o potencial de
las reacciones enlistadas a reducirse, y cuanto mis negativo os

el potencial de reduccidn del metal, més grande es la tendencia a
corroarse.

El potencial, se determina por el potencial de equilibrio de _

un metal en contacto con sus ionéa a la concentracidén equivalente
a la actividad de uno.

A continuacidn, se muestran algunos elamentos de la serie slec

tromotriz, en &sta, quedan colocados en orden decreciente de su

nobleza, de modo que cada uno "ataea" a los siguientes,
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Pt, Au, Hg, Ag, Cu, Pb, Sn, Ni, Cd, Fe, Cr, Zn, Al, Mg.
aAsi, el cobre es catbédico y atacaré al Pb, Sn, Ni, Cd, Fe, Cr, In
A1y Mg.

Sin embargoe a4 ciertas condiciones puede invertirse el ataque
esto debido por ejemplo a impurczas en el metal.

En esta serie, el zinec, es mésms negativo que el cobre, por 1lo _
que tiene gran tendencia a ionizarse.

Zn*t 4+ 20" ---e Zn - 0.76 V

cutt 4+ 287 <--eCu 033 V

Asf ,si una varilla de zinc es puesta en una solucidén de CuSOk
habrd una gran tendencia del cobre a existir en solucién, y algu-
nos de los iones cobre serdn descargados consumiendo los electro-
11bree’cuando mson formados los iones zinc. Kate tipo de reaccifn;
puede expresarse en dos partes, puesto que ocurren ambos eventos.

Zn -—-¢ Zn*t 4+ 2e”

cut™ + 2¢" -c-e Cu
Pasividad.- Se llams pasividad alAprcceso en que se forman capas__
protectorﬂ- sobre los metales. Estas se forman por la accidn del_
medioc. La resistencia de los metales a la corrosidn en diferentes
medios, depende en gren parte de las propiedades de esta pelicula
Este fenbmeno, me presenta espontdneamente en algunos metales,

no obstante puede provocserse en algunos casos.

Proteccibn de los metales contra la corrosibn.- Todos los metales
excepto los del grupo de los metales nobles, se atacan por el oxi
geno del aire, forméndose sobre su superficie una pelicula de &6x-—

ido. Las propiedades de ésta, son un factor importante contra la__

corrosibn.
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También puede prevenirse la corresidén de algunom metales, agrogan

do a ellos pequeiias cantidades de otros elementos metédlicos.

Puede tambiién pintarse o galvanizerse su superficie, con el _

mismro fin, © reduciendo la humedad del madio ambiente, cuandoc sea

posible.

No obstante, los mftodos mAs usuales, consisten en protegex a

algunos elementos, tales como estructuras, calderas, etc. con un_

metal. Se les une este metal adicional, que es més.anddico que ol

sistema por proteger, previniendo asi 1la destruccidn por corro
midn. Este método recibe el nombre de proteccidn catddica por &no
dos de sacrificio. Un esquema sencillo al respecto se muestra en__
la figura (23).

NWWEL DEL JUE10

CONDUWCTOR

DE )
MAGNE SO

Fig. 23 ¥rotececidn por anodos de amacrificio.

En_sayon de corrosidn.- Se han ideado muchos métodos para ensayar
la resistencia de los materiales a la corrosidn, pero ninguno se
ha aceptado como ensayo aplicable a todos los casosn,

£1 método nue se expone a continuacidén, eos as!{ un caso especi-

fico, no obstante, hay pocas diferencias para otros casos.

CUESTIONARTIO FR&EVIO A La 2 RACTICA .

1.~ ¢Cdmo se define la corrosidn?.
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2.~ Investigar algunas substancias nue propicien la corrosidn.

3.- Investigar algunos de los productos que se forman durante el

proceso de corrosion.
4,. iCébmo puede saberse,cuando un metal serf mds atacado que otro?
5.= ¢A qué me llama pasividad?.

6.~ Investigar algunos métodos para proteger equipo industrizl

contra la corrosidne.

7.- iPor aué se ha llamado anodo de gacrificio a un metal que se_

utiliza como proteccidn de otro?.
8.~ Investigar algunos factores que influyen en la velocidad de -

.
corrosione.

DESARRULLU EXLI'ERIMENTAL.

i) Reactivos, material y equipo.

Reactivoas: 1 lamina de cobre y. otra de acero, nafta de petrd
leo, ¥ aceite de pruebea.

Material y equipo: balanza analitica, papel 1lija grano 320 ,
algodfn, pinz=a para <iisci, desecador, vaso de precipitados
de 400 ml, 1 pipeta graduada de 10 ml, agitador de vidrio h 4
1 vidrio de reloj, hilo de plaestico.

ii) Técnica:

a) E1 acero o cobre, se lija suavemente con el papel 1lija,cui-
dando de eliminar por completo todos los puntos de 6xido o colera
ciones gque puedan existir sobre la superficie. Después de 14 jado,
so limpian con algodén ¥y se desengrasan con nafta del petrdleo.

Los cuerpos del metal asi preparados, se pesan cuidadosamente__
(con precinidn de hasta 0,U001l g), teniendo cuidado de tomarilo

con una pinza.

Después de pesarse,se coloca dentro de un desecador con el fin

de que se estabilice., Los cuerpos asi preparados, deberdn utili-
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zarse en el mismo dia de su preparacidn.

b) Preparacién del aceite por probar.- En en vaso de precipita
dos de 400 ml, se colocan 99 ml de aceite de prueba y dos milili-~
tros de agusa deskilada, esta mezcla, se homogeniza de ser posible

a 200 rpm, utilizando un agitador de wvidrio.

c) Método.- Los metales preparados, sc colocan dentro de la
megcla homogénea de aceite-agua, teniendo cuidado de tomarlos con

pinza y que lo que va a sostener el metal de prueba sea inerte.

El vaso de-precipitados con la mezcla y los metales, se tapa
con un vidrio de reloj y se deja por una semana, después de lo
cual se sacan los metales, se secan cuidadosamente y se pesan, de
terminando asi las pérdidas de peso, por unidad de tiempo.

Pueden hacerse varios sistemas como el anterior, e irse sacan-
do en 2 semanas, el siguiente en 3, etc. con lo que se obTtienen _

me jores resultados.

1ii) Reporte de resultados.
1.~ iQué cagbioa se observan en el metal después de la prueba?.

2.~ iComo puede acelerarse @l proceso de corrosidn con el fin de

minimizar ¢l tiempo de prueba?.

3.- Para que los resultados sean confiables, ien que condiciones_
deberén hacerse las pruebas?.

L,- Reportar resultados.

5.~ ¢Por qué es importante conocer la velocidad con que se corroe

un material?.

6.- Exponga sua conclusiones -acerca del experimento.
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Capftulo IV,
DISCUSION AL FROGRAMA TLEORICO=PRACTICO DE LA MATERIA.

a) Programa tebrico.- Se ha observado que los alumnos que ingresan
a este plantel y en general a varias escuelas de este nivel educa-

tivo, tienen una formacibn intlectual y académica deficiente, Yy

que por ollo, mno cuentan con las bases suficientes para asimilar _

técnicas mAs elaboradas y que sdlo se hacen viables a nivel Licen-
ciatura o més aun.

Por otra parte, debido al répido desarrollo de la tecndlogia y__
por esto a la acelerada introduccidén de métodos cada vez mAs preci

sos en lo que respecta a pruebas de laboratorio, principalmente en

la industria petrolera, si seria prudente, modificar el progranma -
en algunos puntos, segﬁn las necesidades observables

.
Api pues, considerando el nivel académico para el cual esta ela
borade dicho programa ¥y por el papel que jugaré este tipo de técni
co en la industria, en donde ordinariamente desarrollarf activida-
des de apoyo, trabajmndo bajo la coordinacidén de profesionistas de
nivel Licenciatura o mayor, consideramos que es un programe gue se
apega a la mayorfa de los objetives que se persiguen, pues no se
justifica estudiar técnics para las cuales se requieren conocimien
tos de més nivel académico.

Tambien se observa que este programa contempla los aspectos més
sobresalientes, por lo que a la Industria Petrolera respecta, de

esta forma, se cubren los aspectos bfsicos con que este técnico de

be contar.

5in embargo, cabe recordar que este programa original ha sido

modificado debido a las necesidades actuales, como ya se indico

con anterioridad.
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b) Programa préctico.- Con 1o nue respecta a éste, no estamos en_

posibilidades de discutirlo, ya nue oficialmente no existe y mﬁu_

bien, cada plantel debe proponerlo a-través de la academia corres

pondiente que existe en cada plantel.

Capitulo V.

POSIBLES MEJORAS A IMPLEMENTAR VARA E
TERIA .

1. FUTURO DESARROLLO DE LA MA

Como medida principal para el me joramiento en el desarrolle del

programa teér@co-préctico correspondiente a la asignatura; prue -
bas de laboratorio, y en general a la mejor preparacidn de los téc
nicos que ahora nos ocupan, considaraﬁos conveniente en primer lu
gar, reatructurar el juego de practicas en asignaturas del-iroaA_
quimica éue anteceden a la presente, pues en el presente trabajo..

se han propuesto prficticas muy elementaies y gancraleé aue ya de-~

bieron haberse realizado en semestres anteriores.

Desde luego que esta restructuracidn, debe darse cuanto antes, .

pero por otra parte, estamos conscientes que sdélo se pueden dar __

cuando se cuente con el equipo, material y reactivos minimos nece

sarios que para tal fin se requisren.

Posteriormente, proponemos una serie de précticas que se adap-

tan al programa tedrico vigente, pero antes, hacemos un parénte =

sis para indicar que en lo posible, debe hacerse un estudio de
las necesidades reales respecto a pruebas de laboratorio en el
campo de trabajo, y que en funcidn de esto, se replantee el pro =

grama tedrico correspondiente, si asi se guzga conveniente

Las précticas nue proponemos para un futurc y segin el progra=

ma vigente, son las siguientes, pudiéndose elegir algunas de
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ellas, pues actualmente, se autoriza realizar seis précticas a lo

largo de)l semestre.

1.~ Determinacidn de densidades por medio de aredmetros (APl, Bau
mé, sacari{imetros, etc.).

2.~ Determinacidén de la temperatura de inflamacidn e ignicidén pa-
ra productos derivados del petrdleo.

3.- Determinacidn de agua y sedimentos por el método de centrifu-
gacién (o como pr&ctica alternativa, puede realizarse; deter-
minacidn del contenido de agua por el método de destilacién,
prueba D-95-58, editado por la A.S.T.M. - 1958).

4.~ Determinacién de la viscosidad Sayboldt.

5.~ Determinacidn de la presidn de vapor.

6.~ Determinacién de azufre y sal en derivados del petrdleo.

7.= Pruebas de penetrabilidad. (este tema, mo se incluye en el pro
grama, peroAao ineluye debido a la importancia que tiene en __
varios productos dexivados del petréleo, ademads, para aprove=
char los penetrémetros con que se cuenta en en plantel.

8.-Daterminacidn de la corrosidn de un metal.

Naturalmsnie que para efectuar estés practicas, se requiere del _
equipo necesario, Y que actualmente no se cuenta con ulgun;s de __
ellos, por lo que serf solicitado en el caso de ser aprobado el -
Juego de pricticas propuesto; ya sea la totaii@ud de é; -

tas o algunas de ellas.
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Capftulo VI. CONCLUSIONES.
Duiante el desarrollo del presente trabajo, pudimos constatar la__
importancia gque tiene el trabajo experimental en quimica y 6reus_
afinea; asf{ como lo importante que resulta trabajar con sumoc cui-
dado al llevar a cabo éste, para evitar en lo posible los errores
inherentes y obtener de este modo resgltados m&s confiables.

Traba jar también ordenadamente, de inl forma de evitar loz acci
dentes de laboratorio y procurando dar un cuildado especial al equi
po de laboratorio.

‘Por otra parte, pensnmoaAque con el presente programa de précti
cas, se cubren, por el momento, los conocimientos y técnicas més e
lementales que debe tener un profesionista técnico de ésta &rea, y
que hasta el momento no se han cubierto en cursos anteriores.

También es preciso destacar, gque se procurd no ahondar en con =
ceptos tedricos, como se haria en otro nivel.académico, sino que __
se hizo hincapif en lo referentes = gussticnes practicas por las

que se canalizara al estudiante hacia los objetivos de un plan de__

estudios de esta indole.
Respecto a los anexos, abordamos someramente, lo referente a

tratamiento de datos experimentalos, osio a nivel ilustrativo sola
mente, pues se considera que normalmente no se cuenta con tiempo __
suficiente para efectuar un minimo de veces un experimento para -
que sea posible llevar esto a la préctica, pero hacer notaf.al es -~
tudiante, que este tratamiento es importante en la préctica y que_
debe hacerse, cuando asi se requiere siempre gque se cuente con
datos suficientes,

Asi mismo, consideramos que no estéd por demés, indicar las nor-

mas elementales de seguridad en el laboratorio que deben seguirse_
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niormas que ya se han indicado al alumno, desde los primeros semes

tres en esta Institucidn.

Para finalizar, es de suma importancia sefialar, gque esctamos

conscientes de que easte trabajo, no queda ahora concluido, aino _
que en lJa madida de nuestras posibilidades, se afinarf y actuali-
zarf su contenido, adaptidndolo a nuestras neceasidades, con el fin

de que ssan de utilidad a generaciones posteriores.
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Capitulo VIl.- APENDICES.
A)Tratamiento de datos experimentales.

La mayorfa de las veces, al efectuar un experimento, es neécesa-
rio hacer varias medidas para una misma determinacidén. Cuando =se —
repite la medicidn de una misma magnitud, aun cuando se haga en _
las mismas condiciones experimentales, los resultados son diferen-
tes, estas diferencias pueden ser grandes o peqguerias, pero siempre
estén presntes. Mientras m&s pequefia sea la diferencia entre va <=
rias medidas, ‘se dice que las medidas son mAs precisas.

Es relevante considerar que una medicidn precisa, no necesaria-
mente es exacta; estos son dos parémetros de gran importancia tra-

tandose de mediciones y por consigulentc sc dizcutirfn =n =eognida.

Exactitud.~ La exactitud se refiere a la concordancia entre la mwe-
dicifén y el valor verdadero; mientras mis cercanos sean estos valo
res, mayor serid 1la exactitud.

Hlay Aue considerar que al hacer mencidn de un valor verdadqro.
realmente, éste es un concepto jideal, pues generalmente no se cono

ce, por esta razdn, se substituye por el valor mAs''probable',

Precisién.~ La precisidn se relaciona con la diferencia entre los
valoreas gque se obtienen cuando la miama medicidn se repite varias
vecesn.Para una serie de mediciones del mismo tipP. la precisibn —
serf mayor, cuanto menor sea la diferencia entre ambas. En otras
palabras, la precisidén sera mayor, cuanto mds cercanos sean los__
valores de las mediciones.

Una forma de expresar la precisidn en forma cuantitativa, es __

considerando la magnitud de la incertidumbre de la cifra incierta

as{, si se registra una temperatura como 203 0,02, 61l valor 0,02
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es una medida de la precisidn, la cual est& en funcién de la mini-
ma divisidn del aparato (resoluciédn).

La precisidn que se puede obtemer en una serie de mediciones,
depende de que tan sensible sea el aparato de medicién y el valor_
de 1a magnitud que se mide.

Puede decirse, que la preciszidn expresa la reproductibilidad de
una medida, ésta a su vez se expresa por su desviacidn (D), que es
el valor absoliuto de la difersncia ontre un valor medido (0) ¥y 1a
media aritmética de todas laa medidas (M).-

La media aritmética de la desviacidn, puede utilizarse para ex-
presar la precisibn de la serie de medidas. En la siguiente tabla,
se ilustra 1lo anterior con un ejemplo.

Valor observado Desviacidn
102 '
101
100
99

103
Media 101

H'NFHOH

La desviacidn calculada en el ejemplo, es 1la desviacidén absolu-
ta, pero de mayor significado prfictico, es la desviacién relativa,
&sta es igual al cociente entre (D) y (M), y 1la deavinciéh relati—
va en por ciento que es igual al valor de &sta (ltima, multiplica-
da por cien. En el ejemplo anterior, la desviacibdn relativa es
(1/101) , y la desviacidn relativa en por ciento es 0,99%.

Los requerimientos en andlisis quimico cuantitativo, es que es-

te (iltimo valor sea pequefio, mormalmente menor a la unidad,

Rechaso de resultados.- Cuando se efectda una serie de medidas, sue

le suceder que uno de los valores difiera mucho de los demas, y en



tal caso, no se sabe si &éste es vAlido o no. Si se conoce la cau-
sn de esta desviacidén, el yesultado debe rechazarse; cuando se
desconoce la causa, puede utilizarse‘la siguiente regla (cuando _
se tienen 4 datos o méa).

Se prescinde provisionalmente del valor anormal y con los valo
res restantes, se calcula la media. Si esta desviacidn, es mayor__
de cuatro veces la desviacién del valor en cuestién (respecto a _
la media de los otros valores), deber8 rechazarse, en ca&aso contra
rio, aceptarse., A continuacidén se ilustra esto con un ejemplo,

Valor observado Desaviacibn
Rechazado pro
visionalmente 719
714
712
715
715

Media = 714 Desviacibn media =

HIF ] orn

La desviacién (5) del valor anormal, es mayor de cuatro veces la_
desviacibén de los otros cuatro valores (1), por lo gue el valor _

719, debe rechazarse.

Errores.~ En los procedimientosz experimentales y on los c&lculos_
subsecuentes, se presentan factores que disminuyen la exactitud,y
éstos son conocidos como errores.

Los errores se pueden clasificar en dos grupos; errores deter-
minados (sistemAticos) y errores indeterminados (al azar), los de
terminados, son aquelloea cuya magnitud puede seor determinada, lo
que no smucede con los indeterminados. ‘

Los errores determinados, pueden corregirse, esto no es posi -

ble para los indeterminados, sin embargo su efecto, puede ser re-



~-127-

ducido poniendo especial ateneidm en los detalles experimentales.

La magnitud de un error determinado, es una medida de la exacti
tud y puede tomarse como la diferencia entre un valor individual o
promedio y el valor verdadero.

Los errores indeterminados, est&n relacionadoz con la precisidn
y estln presentes independientemente devla presencia o ausencia de
errores determinados y su consideracidn, no requiere de conocer el
valor verdadero, ya que el tratamiento de éstos, se hace mediante

métodos estadisticos.

Los errores determinados, pueden evaluarse segin las siguientes
expresiones,

a) Para un solo dato.
Error absdluto (E), es la diferencia entre el valor medide (xn) ¥
el valor verdadero (X ).

E =X, - X\

El error relativo se obtiene al dividir el error absoluto, entre _
el valoxr verdadero. \

Ere1.” ‘(X- - xv) =
Si este (Gltimo error, se multiplica por cien, se obtiene el srror_

relativo porcentual, el cual es de mayor utilidad.

b) Para varios datos.

En el caso que se tengan una serie de valores, rigen las miamas e
cuaciones, pero su evaluacidn difiere un poco. -

E1l error absoluto, se calcula de la siguiente forma. En base al -

valor verdadero o mas probeble, se determina el error para cada _

valor.

Con estos valores, se calcula la media aritmética entre ellos,
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y este valor, es el error absoluto para todos los valores, Y es el
valor que més se aproxima al real.

E1 error relativo, se obtiene dividiendo el error absolutoc en -
tre el valor verdadero. Si este valor, se multiplica por cien, se_

obtiene e1 error relativo porcentual.

Antes de estudiar el tratamiento de 1lo0s errores indeterminados,
revisaremos brevemente, en que consisten los errores determinados_

Y como pueden evitarse.

prroreg,deterﬁinadou.- lL.os de mayor importancia son: errores perso

naleas, errores intrumentales y errores de método.

1.- Errores personales (operativos).- Este tipo de errores esté re

lacionados con el operador, depende de la capacidad de observacibn
de &éste.

Es posible eliminsrloes, comparandc los datos obtenidos PoOr va»-
rios operadores. V
2.= Errores intrumentales.- Esios, est&n relacionados con la cali-
bracién del intrumento o uUn ajuste defectuoso de &éste. Estos erro-
res pueden eliminarse o al menos reducirse si se emplean intrumen-
tos bien calibrados.
3.~ Errores de método.- Estos, se cometen al no conaider;r con de-
talle todos aquellos factores que pueden influir en el momento de_

realizar el experimento o los cdlculos.

Como detectar errores determinados (pruebas en blanco).- Muchas ve
ces ew posible eliminar o al men&a disminuir los errores determina
dos por medio de una prueba en blanco, y esta consiste en>11evar a
cabo el proceso experimental sin incluir la muestra problema, en

el caso de una solucidn, umsando un volumen igusl de disolvente.



Es frecuente pensar que una prueba en blanco, &5 un remedio para_
los errores de método, lo cual es incorrecto, debido a que &sta,

no elimina los factores nue influyem en este tipo de errores, co-
mo son: no considerar el volumen del titulante nue reacciona con__
el indicador, no elegir adecuadaments el indicador, no considerar
la solubilidad de un precipitado, por muy baja que ésta sea a ia

hora que se lava éste, impurezas de reactivos, etc.

Errores indeterminados.-Estos son llamados también errores acciden

tales, se manifiestan por la diferencia en las lecturas sucesivas
de una magnitud, hechas por el mismo operador ¥y bajo las miamas __
condiciones, ¥y estin presentes aun cuando se trabaje con mucho
cuidado. Como mse menciondé anteriormente, estos pueden reducirse,
tomando todos los cuidados al realizar el experimento, trabajando
en las condiciones mAs favorabies o efectuandec un nfimero grande

de medidas y utilizando métodos estadisticos.

CONSIDERACLIUNES ESTADILTICAS.= Antes de considerar el tratamiento

estadistico de los datos, revisaremos brevemente lo relativo a un
muestreo,

Muestreo.- Dentro del andlisis quimiéo el muestreo constituye una
operacifn de gran importancia, pues si no se efectiia satisfacto -
riamente, la calidad del andlisis se ve mermada, puesto que al e-
fectuar un andlisis determinado, los resultados obtenidos deben _
corresponder a la cantidad total y no s8lc a 1la muestra usada en
el anfilisis. Es decir, la muestra debe representar fielmente la
composicidn del conjunto.

Cualquier procedimiento de muestreo, renquiere de una nmormaliza

cibén y unificacidédn de detalles, asl como de técnicas especiales,
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dependiendo de las caracteristicas del material en estudio.
En este trabajo, s58lo estudiaremos el procedimiento para el ca

s0 de sélidos, y éste consta de tres operaciones basicamente.

a) Recoleccidn de la muestra en forma bruta.- Esto se hace toman-
do un gran nQmero de porciones, de manera sistemAtica y de diver-

sos puntos para posteriormentc mczclarse,

b) Reduccidén del tamaiio de la mucstra. $i es necesario, moliendo_

mecdnicamente (&sta se llama muestra representatival.

c) Preparacidn de la muestra para el andlisis.- Los resultados ., _
pueden referirse en base seca, en el caso de que la muestra haya_
sido sometida a un secado previo o en base himeda, en caso de que
la muestra sea utilizada tal como estaba originalmente, determi -
nando posteriormente la humedad.

Una vez obtenida la mezcla representativa, debe guardprse en _
recipientes cerrados y etigquetados para evitar cualquier contami-
nacién y posibles confusiones con otras muestras. .

Una vez que hemos revisado lo referente al muestreo, defini -
mos algunos conceptosz que =e utitizan en el tratamiento estadisti

co de los datos.

Media (X).- Cuando es dificil decidir si uno de los valores obser
vados o una serie de ellos, es miAs confiable que otro, esto es,si
todos los valorea sason similares, es somin utilizar la media, tam-
bién llamada promedio aritmético.

La media se define como el conef€iciente entre la suma de valo -
res medidos (xm) de una misma cantidad, y el nimero de mediciones
(N). Este valor, es el que mks se aproxima al real, aunque aveces
exsto es angafioso, como sucederia en el camso de que el aparato es-

tubiese mdl calibrado.



Varianza (Vx).- Esta es una medida de la dispersibn de los datos y

tiene la ventaja de ser aditiva.

La varianza se determina por medio de la siguiente expresion.

M ~
2 2
v =h2=:'((xm - X) = h'zl A
x N - 1 N - 1
En donde: X = media
4 .= X - b4
X = cada medicibn

La varianza es puaes, la suma de los cuadrados de las desviaclones

de cada numero, dividido por el nimero de mediciones, menos uno.

Desviacibén pmormal (S).- En el caso de experimentos realiizados &n__
quimica, la desviacid4n normal es de interés. Enta se obtiene al ex
traer 1a raiz cuadrada a la varianza. La ventaja de esta nueva va-

riable, radicda en que el valor pnamérico, tendrd las mismas unida -
des que los datos.

S = /Vx‘
Es de interés considerar, que esta desviacidén normal, es en rea

lidad una estimacibn de 1la desviacidn normal"verdadera"(Y¢), pues

para determinar esta iltima, es necesario un nimeroc infinito de va
lores.

Como quiera que sea, constituye una variable que indica que tan
to me encuentra alejado nuestro valor del wvalor verdadero o més

probable y que puede utilizerse para determinar que tan confiable,

es un walor determinado.
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Ejemplo de célculo.
Para los valores dados a continuacibdn, evaiuar la media, varianca
y deasviacidéd4n mediam. 4,4,3,4,5,3,3,4,3,5,

Media: X = babe3+4+5+3+340+345 = 3.8
10

Varianza:

2 z
v, =(ps) 2 (y-3.2Y 20 (3-2.9Y% (3-2.8) 7 (5-3.2) % (3-3.0)¢ (2—3.:)2.‘ (7-3-8) +(3~2.8} é—;-!): 0.62
/70- 1

s s/B':'G—z‘ = 0.78

Limites de confiabilidad.

Desviacidén media:

Curva normal de distribucién.- Cuando una medicidn se repite va---
rias veces, éstas se pueden agrupar en intervalos pequeiios y el ni
mero de valores de cada grupo (frecuencia) se grafica em funcién -
del valor del grupo, para cbtener un histograma, figura (24). E1 _
1fmite de clase, indica las fronteras de una clase, las cuales ne_

sligen arbitrariamente.

Iimites de clasel{Frecuencial 1 28

109.5 - 119.5 1 § '
119.5 - 1292.5 LY gﬁ

129.5 - 139.5 17 Y

139.5 - 149.5 28

149.5 - 159.5 25 18

159.5 - 169.5 18

169.5 - 179.5 13

179.5 - 189.5 6 ;

189.5 - 199.5 5

199.5 - 209.5 2

209.5 - 219.5 1 o

z1
) ¥ gy ® &8 ﬂ Y 1imites de
Fig. 24 Histograma. clase

Si el nGmero de mediciones es infinito,

se obtiene una curva como_
la mostrada en la figura (25)
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frecuen- X
ciae. /\-—-\
’\\
\\\\N-—7 -
l _ 6432
- L
[7- R =
Kar nar
) 797
)?":

Fig. 25 Curva de Gauss X43F

Esta curva, se conoce como curva normal de distribucidn o curva _
de Gauss.
Caracteristicas de la curva de Gauss:

l1.- La curva es simétrica.

2.~ Es igualmente probable una desviacién positiva que negativa.

3.~ Las desviaciones pequeiias son mhs frecuentes.

4,- La curva tiene dos puntos de inflexibmn. La distancia entre
cualesquiera de estos puntos y el promedio, seo llama desvia -
cidén normal "verdadera™ (¥ ).

En una distribucibn normal:

a) 68.3 % de los valores caen en el intervalo: X b
b) 95.4 % en : X 24T
c)}99.7 % en : ¥ I3

Y mientras mAs bajo sea el valor de la desviacidn normal, mayor
serd la precisidn.

Limites de confiabilidad.

En los laboratorios industrialea, dondes se analiza alguna materies
prima o un producto durante un largo periocdo, es mnecesario saber
si el material estd o no dentro de las normas de calidad. Este _

puede determinarse yn sea por grificas que se han construido con
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un nimero muy grande de e¢stas determinaciones o realizando los cal
culos para cada serie de prucbas. E1 primer método, no se dismcuti-
r& debido & que se requierecn bases mAs completas, las cuales no -~
pertenecen & nuestros objetivos, el segundo caso, lo revisamos a —
continuacidn. .

El intervalo de confiabilidad se encuentra comprendido entre
los siguientes valeres: (X -9 y (R +‘7. donde (V) es 1a desvia -~
cidén normal verdadera.

La probabilidad de que los valores caiganr dentro de este inter-
vale, corresponde a 68.3, como ae indicé con anterioridad.

Cuando sze dispone de un numerc reducido de mediciones, la magni
tud de la desviacidn normal (S), depende del niimerc de determina -
ciones, y .por lo tanto, el intervalo de confiabilidad depende tam-
bién de diché nfmero.

Para (N) mediciones, el intervalo de confiabilidad se determina
como X % tS. (t) se encuentra tabulado en textos de estadistica,

a continuacidn se tabulan algunos de ellos.

Tabla No. 2 Valores de t

No. de valores de (N)
2 | 31 &]5 16 |78 19 }J]10 |11 ] 5|0z

t953‘ 2.4y (Y 30| 22| 2P Pj2-57 |2-96 |B-36 (@2 P2 |23 | iy, Te

t

99% (6L |22z |5 53| %o v 03|50 50 |3-2¢ |3 25 |3. 47 |2 520|250

Ejemplo: Un mismo operador, realiza S5 titulaciones con cinco mues-
tras iguales, el volumen promedie utilizado, es de 11.52 ml y la _
desviacibn normal calculada es de 0.05 ml. Determinar los 1limites

de confianza al 95%
N=35

S = 0.05 ml

t = 2,78

R 2% ts = 11.52 F (0.05)(2.78) = 11.52 % 0.14 ml
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De aqui se concluye gue mi se llevan a caba 100 determinaciones,95

reaultados tendrian que quedar entre 11.52 + 0.14 wl y 11.52 - 0.1}
ml.

O que los valoresque caen dentro de estos limites, estén dentro de

especificacidn segin el porcentaje pedido.

METODOS DE REPRESENTACIOR DE DATOS.

El primer paso para hacer una estadiastica, es conseguir todos los_
datos posibles al respecto, cuangos més datos se reinan, méis se po
4Ar4 aproximar a las caracteristicas de la poblacidn.

La representacién de los datos puede hacerse por medio de ta

blas y de gréficas.

Tabujar.

Los datos se disponen en columnas que pueden ser leidas verti;nl Yy
norizontalmente. .
Las tablas, pueden ser de muy diversas formas, segin su Iindols.
A continuacidn, exponemos un ejemplo numérico.
TABLA No. 3
VENTAS DE LA FAFRICA DE JABONES I.M.

enearo-junia

Jabones y Shamples por mes

Mos Jabones total Total jabones
de tocador |{para ropa Shampoo| jabones|y- Shampoo
enero 200 100 50 300 350
if ebrero 250 110 48 360 408
marzo 230 115 55 345 400
abril 198 94 4s 292 337
nayo 190 94 48 284 332
[junio 210 105 56 315 371
OTALES £L1278 618 302, 1896 2198
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Grificos.

Por medio de gréficos, se pueden representar toda clase de datos__
estos graficos pueden hacerse por medio de barras, circulos, 1i

neas rectas y curvase.

Barras.~ Se utilizan cuando se guieren expresar simples compara -
cionern, Estas pueden ser horizontales o verticales.

Ejomple con barzras vexrticalas.

|

" Produccidén de multipartes

miles
2
©
®
©
4
g
© Cd
R \ad
$¢ ol < -
o

Fig. 26 GrA&fica de barras verticales.

Circulos.- Algunas veces se emplean circulos, de modo que sus dif-
metros o sus Areas sean proporcionales a las cantidades que =e com

paran.{(estos pueden hacerse a escala).

Ejemplo. . :
Ventas an Ventas en Yentas en Ventas en
Ledén Gto. Puebla Tlaxcala Monterray
8 20 00O $ 60 000 $ 25 000 8 65 00O

Los circules se emplean para comparar entre si 1las partes que for-
man un todoe, representindolas por sectores circulares cuyas éreas_

secan proporcionales a las partes que smse comparan ( esta os otra
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forma de utilizar circuleos).

Ejemple.

Total 2000 pelotas

Fig. 27 Circulos con porcentajese.

Dabido A la dificultad para determinar el 8rea proporcional a 1ia

cantidad representada, este método es poco usual.

Lineas rectas o curvas (gr&ficas en ejes coordenados).
Cuando se requiere representar variables, una en funcién de la o -
tra, se emplea la representacidm grafica por medio de los ejes coor
denados. Estos esatfn formados por un eje vertical (ordenadas), on__
donde smse grafica la variable dependiente, y de un eje horizontal _
(abscisas), en el que se grafica la variable independiente.

Debido a la gran informacidn quepiede obtenerse de este tipo de

gréficas, son las m&s comunes,

3 K2 f

1 2

2 {4 y"*
a

3(6 "

4 18 Q
[
6
.
3
1
1

=
Fig.28 Gr&frica sobre ejes cartesianos.
En los resultados experimentales, rara vez los datos se ajustan a

J 2 3 4

una linea bien definida, sino gque l1la linea se traza tratando de

que toque el mayor nimero de puntos posible, de acuerdo a 1la linea
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tedrica que mejor se asemeje. Esto se muestra con un eje mple nus

mérico,. _—
o d
Ne
Coef. de [Tempe 3 Vtee
~
solubili |raturaj : L
; ? (1]
21 10 “ g i
by 20 g3 {
e I
60 30 N
82 &0 § . — N
$

‘0 20 1o 4O SO co 7;\ (°c)
Fig. 29 Gr&fica con datos experimentales,
Algunas veces, se dessa obtener un modelo matemdtico que represen

te a los datos experimentsles, ya que aquel es mis fhcil de utili
zar.

Existen varios métodos que hacen posible esto. Algunos de ellos
se aplican al caso de comportamiento lineal de los datos, otros
se aplican al caso de comportamiento mo lineal. Nosotros, s8lo es

tudiaremos algunos de los métedos para un comportamiento lineal,

Minimos cuadrados.

Este método, aunque tedioso, es muy utilizado, debido a que da me
jores resultades. Sin embargo, su uso ne¢ se justifica =i no se _
diapéne 2l menos de siete datos de buena precisidémn. El1 principio_
del método se basa en las suposiciones siguientes.

1.~ Loas valores fijosm de la wvariable independiente son correctos,
¥ por tanto, uolamente.la variable dependiente estd sujeta a ew=o
rrores de medida.

2.- La curva mejor ajustada es la que hace wminima la suma de los_

cuadrados de las desviaciones de la curva.

La ecuacidn gque representa a una recta, es la siguiente:
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Y = max + b
En donde: m = pendiente, b = ordenada al origen, x = wvariable inde
pendiente, y = variable dependiente. FPara una serie de datos, el _

problema radica en conocer los valores de (n) y (b), y éstos se eo-

vallian mediante las ecuacionaes siguientes.

m = Z:x;ix, - njzxy
(2 x)2 - nzxa

b= X - xz

(7 x)2 - nSx?
Ejemplo: Obtener la ecuacidn gque mejor se ajuste a los siguientes__
datos de presidén de vapor {(mm Hg) en funcidén de la temp. {°K).

T {°x) f.0 ;3-0 15.0 | 8.0 | 10.0 | 15.0 | 20.0
P_(soBg)s.4l10.5015.3 ) 23.2 | 28.1

—t

40.4 | 52.8

Los términos necesarios para evaluar (m) y (b) son: (x), (¥), (x2)

(xy)e. Por facilidad se proceder& a elaborar una tabla que contenga

estos términos.

Tabla Ne. 4 Datos para minimos cuadrados., (8i se grafica (x) y

(y), se obmervar& que su comportamiento es lineal).

x b2 xz xy
1.0 S.4 |. 1.0 5.4

3.0{ 10.5 9.0 31.5

5.01 15.3 25.0 76.5

8.0} 23.2 64.0 185.6
16.0} 28.1 100.0 281.0
15.0{ 40.4 225.0 606.0
20.0! 52.8 400.0 11056.0
62,01175.7 824.0 12242.0 |[Suma
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Por consgiguiente:
m =(62.0)(175.7) ~ 7 {(2242.0) = 2.49

cttrereaan

(62.0)% - 7 (824.0)

v =(2242.0)(62.0) - (175.7)(82h.0) = 3.00
(62.0)2 - 7 (824.0)

Por lo tanto, la ecuacifn que representa a estos valores es:

¥y = 2.49 x + 3.00

Otros métodos también muy usados san?

a) Puntos selectos.- Para aplicar este método, es recomendable gra
ficar los puntos y trazar la recta, tratandoc de que toque el mayor
niimero de puntos posibles. En meguida se eligen dos puntos que te-
quen la linea trazada y estos se utilizan para efectuar los célcu-

los v asfi determinar la ecuacidm de la recta.

Puntos elegidos: A (xl ' Yy )

B (xa . )

Ecuacidn para efectuar los cédlculcs:

(x - xl)

b) Método de los promedios.- Este método consimte en obtener un

promedio de todos los datos correspondientes a las ordenadas ha —
otro promedio para las abscisas. Si se tiene un nimero impar de da
tos, me eligen todos excepto el valor central.

Con 1la (x) y (y) promedio, se procede a determinar 1la ecuacidn__
de la recta, En este caso, también es recomendable graficar los

puntos con el fin de observar si se sjuatan a una recta.

Ecuacidén a utilizar:

F-y, =017 % (- _ _,
b T
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B) Balanzas.
La detorminacidén de la masa y del peso de una substancia, es sin
duda una de las operaciones méAs comunes en el laboratorie; esta __
determinacibdn puede efectuarse, ya sea mediante balanzas granata-
rias o bien por medio de¢ balanzas analiticazs. Es importante sefia-
lar, que estas dltimas, se ercuentran disponibles actualmente con
sistema digital.

Antes de eatudinr los fundampentos en los que se basa el funcio
namiento de una balanza, cualquiera que sea su tipo, indicaremos_

la diferencia gque existe entre la masa y el pesco.

Masa.- E3s 1= medida de la cantidad de materia que contiene un

cuerpo cualquiera, y es invariable en todo el universo.

Peso.~ Esrlu medida de la fuerza ejercida sobre la materia por la
atracciédn gravitacional, por esta razén, el peso depende de la
magnitud de ia fuerza de gravsdsd gus =Ze tengs 2n el lugar de 1la
determinacidn. El peso, no se determina por medio de balanzas, si
no por medio de dinamémetros.

Aunque en el laboratorio, se hable de pesada, en realidad lo _
que se obtiene en una balanza, es la masa, porgque la gravedad
ejerce la misma fuerza sobre el objeto y las pesas.

Por conveniencia se utiliza el término pesoc en lugar de masa,

aunque esto no es correcto.

Fundamentos del funcionamiente de una balanza.

Existen difercntes tipos de balanzas, entre las mds comunes se en
cuentran las granatarias y analiticas, ambas de dos brazos y de_
un =olo plato (monoplato).

Las balanzas granatarias, son utilizadas cuando no se requiere
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gran precisifn en las pesadas y que se pretende hacer pesadas réi-

pidas. De estas balanzas, la miés usual es la de un solo plato, b 4

respecto a las analiticas, l1a balanza de dos platos, pricticamen-~

te ha sido deasplazada también por la de un solo plato.

El principie en el que se basa el funcionamiento de las balan
zas, es pricticamente el mismo; su funcionamiento se basa en las__
leyes de la mecénica, en donde &l astil (ambos brazos de la balan

zAa) es una palanca de primer orden. Cuando la balanza esth en e

quilibrio, la’'suma de momentos hacia la izquierda es igual a la

suma de momentos a la derecha.

Cuando sobre uno de los platillos en equilibrio, se coloca una

masa (m), el momento producido, es igual al producto de la fuerza
(F) por el brazo de palanca hasta el centro de gravedad.
F = (m){(g) ; g = fuerza de gravedad

Momento = (F)(L) ; L = distancia del punio deé apoyc, =2

ST
de aplicaeibn de 1la fuerza.

En el equilibrio se tiene:
FlLl = F2L2

Y 81 : L1 » LZ s Be tiene: F, = F

p R 2 Yy m, = ®m

Cuando la balanza se encuentra en equilidbrio y se coloca algin

objete en alguno de sus platos, &ésta se equilibraré nuevamente co

locando otro objeto con 1la misma cantidad de masa, o bien que pro

duzca el mismo momento, lo cual nos perwmite conocer la masa del _

material que nos interesa.

Para determinar la masa de una substancia, se busca gque la ba-

lanza alcance el equilibrio, esto es, que los momentos producidos
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Ly Lz

-~
hea
M

Fig. 30 Esquema de funcionamiento de una balanza de

brazos iguales.

hacia la izquierda y la derecha, sean igualeas. Al colocar el obje
to en alguno de los brazos de 1la balanza, ésta se desequilibra, pa

ra recuperar ol equilibriec, es preciso provocar el mismo momento_

en el sentido contrario al producido por el objeto. Si los brazos

de la balanza son iguales, las cantidades de materia en ambos ex-
~

tremos, deberén ser iguales. Sin embargo, se acostumbra fabricar _

Balanzas de tal forma que el brazo en donde se colocarin las pe -

sas, sea mayor, con el fin de que se requiera menor cantidad de __

materia para equilibrar ambos extremes de la balanza.

Balanza ruf=) -

A\

Fig. 31 Balanza granataria.
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La construcciédn de cste tipo de balanzas, es relativemente simple
por 10 que la precisién obtenida en ellas, es pequefia. Estas son_
muy utilizadas en los laboratorios ah donde no se pretende obte -
ner gran precisién en las medidas, pues utilizadas con precausidn
éstas, se llega a obtener una precisidén de apenas décimas de gra-
mo. Su forma mis comiin se muestra en la figura (31)

Balanze anslitics.

Estas balanzas broporcionan una precisidn mucho mayor qus las an-
teriores ¥ prox ello son muy utilizadas cuando se requiere gran

precisidn, como sucede en el caso de analisis quimico cuantitati-
vo.
BAsicamente, existen dos tipos de éstas; las de dos platos Yy

las monoplato. Estas Gltimas, pricticamente han desplazado a las
de dos platos y son las de interés para nosotros, por lo que estu
diames a continuacién los fundamentos de su funcionamiento, el

cual se muestra esquemdticamente on la figura (32).

EstNn
OPTICA

MASAS
CONDCIDAD
(‘_.avARAB\-

Fige. 32 Esquema de funcionamiento de una balanza analitica
monoplato.

El funcionamiento de una balanza de eate tipo, se basa en la
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substitucién de posos, es decir, en resmplazar masas conocidas (pe
sas) por el objeto problema, gquitando 1la cantidad necesaria de a -
quellas para restablecer el equilibrile.

Cuando el platillo est& inicialmente vacio y todas las pesas es
tadn en su sitio, existe equilibrio gracias al contrapeso (el equi-
1ibric se indica en una escala &ptica)d.

El objeto qgque wva a pesarse, se coloca en ¢l platillo, luego se
quitan algunas pesas poxr medie de botones externos, hasta que el e
quilibrio se ?eatablozc- aproximadamente; cualquier desequilibrio_
que aun persista, se proyecta en la escala éptica, y se elimina
por medio del botbn correspondiente en la balariza (micrémetro),

La masa total del cuerpo problema es entonces igual a 1a suma _

de las masas separades, mas lo que indica la escala §ptica.
Uso de la balanza analitica (Sartorius 2842).
Indicaciones del botbn de bloquee (E),

l.- La balanza estid blogueada (sirve para colocar o quitar pese).
2.- Prepesada (posicidn para determinar las pesas del conmutador).

3.- Balanza desblogqueada (parAJdeterQinar el peso correcto).

2

-

Fig. 33 Botén (E) de blogqueo.
Procedimiento para pesar.

Los botones a los que hacemos alusidn en seguida, se muestran en

la figura (34).
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¥

Fig. 34 Balanza Analftica Monoplatoa.

l1.- Mediante los botones (A} y (B) ponga en (0C) las ventanillas _

de la izquierda, y con el botén (C) en (00) las de la derecha.

2.=- Coloque el botdén (E) en pomicibm (3) y ajuste a punto cero con
el botdn (D) hasta que =21 centro de la divisibn (00) de 1la escala,

coincida con la marca de lectura {ifnsa negra graduada en el vi -—

drio ) .
00j00400 |

3o~ Cologue el botdn (E) en la posicidén (1).

4.,- Coloque cuidadosamente sobre el platillo el objetoc que va a pe
sarse, de modo que no oscite. Cierre la puerta de la balanza y pon
ga el botdén (E) en posicidn (2). E1 peso aproximadp del cocbjeto, a=
parece en la escala y corresponde a gramos (leeoa el vdlor por deba

jo de 1a marca de lectura de la escala).

(24 pesc aproximado
(X, 6
6¢ 7
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Peso aproximado 67 gramos

5.- Coloque el botdn (E) en posicibn (1).
6.- Coloque el valor lefido en las ventanillas de la izquierda, me

diante los botones (A) y (B) y ponga el botém (E} en posicidém (3).

el qco]

7.- En cuanto se detenga la escala, haga girar el botdn {C) nasta
que coincida la marca de lectuxra con una de las divisiones de la_

escala.,

Peso = 67.3842 gramos

8.~ Coloque el botdn (E) en la posicibn (1).

9.~ Retire cuidadosamente el objeto del pilatillc, ciewrre la puerta
de la balanza, y mediante los botones (A) Y (B) coloque el valor _
159 en las ventanillas de la izquierda (asi{i debe parmanecer la ba-

lanza mientras no se usal.

Uso de 1a balanza digital (Matter 2000). Figura 35.

PLAT\LWLO
f

Fig. 35 Balanza digital Metter 2000
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.- Se recomionda conectar la balanza con unos 20 minutos de anti-
cipacidn.

2.~ Pulsar brevemente la tecla de mando {(A). El indicador (B), se-
finla durante 4 segundos t8,8,8,8,8,8, ¥ ; con lo que se comprueba
que ésta funciona. A continuacidn aparece 0.00 g

3.~ Colocar cuidadosamente 1 objeto poxr pesar.

4.- Leer l1la indicacidén del peso.

Método para tarar.

l.,- Pulsar la tecla de mando (A).

2.~ Colocar el recipiente que se va a tarar.

3.- Apareceri el peso de éste.

4 .= Volver a pulsar la tecla de mando.

5.- El1 indicador marca 0.00 g

6.~ En este momento, se pueda agregar la substancia gue se desea

pesar, hasta que sze cbserve el peso deseado,

Método para leer desviaciones de peso nominal.

Con éuta~ba1-nz-, no 5610 se puede determinar desviaciones del__

peso nominal, sino leerlas directamentes.

Fijacion del peso nmominal.
1.~ Pulsar 1la tecla de mandoe (1).
2.- Colocar el pesoc nominal.
3.~ Tarar, es decir, pulsar la tecla de mando (A) .
4,- Retirar el peso nominal. En el indicador aparece ahora el psso
nominal con signo negativo.
Ejemplo. Para 600 g de pesoc nominal, aparecerd -600.0 g

h.- Colocar la carge que se dosea comprobar, Si #sta es més pesada
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el peso nominal, aparecerf en el indicador la desviacibn con__

signo positiveo. Por ejemplo, ~600.0 g + 608.2 g = + B.2 g. En ca-

so contrario, aparecerd con signoe negativo.

Precauciones en el uso de las balanzas.

El costo de laszs balanzas, la mayoria de las veces es elevado, por

tal

motivo, o5 importante darles un uso adecuadn, las recomenda -

ciones generalmente son las mismas para losx diferentes tipos.

.-

3a-
4. -

Tem
8.~

La balanza debe estar nivelada para operar correctamente (ne-
cesita un lugar fijo).

La balanza debe manejarse con cuidada, evitando movimientos
Bruscos en todo momento.

NuncaAcoloque objetos calientes sobre los platillos.

Las balanzas no deben sobrecargarse, segin las especificacio-
nes dol peso maximo.

No deben colocarse productos quimicos u objetos himsdocs direc
tamente sobre los platillos. Es recomendable usar siempre vi-

dyios da reloj ypara colocar en ellos las substancias por pe -
BAT ¢

Usese una brocha para ¢liminesr cualquier residuo de materia -
les o polvo que quede sobre las partes mdviles de la balanza.
Al terminar una pesada, retirenme todos los objetos.

Si la balanza no opera correctamente, infdérmese al profesor.

No trate de repararla por simismo.

C) Normas basicas de seguridad en el laboratorio.

Es responsabilidad en tode esmtudiante actuar en forma que no pro-

picie accidentesa. Correr, lanzsar objetos y hacer bromas a los com
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pafieros, son acciones que no tienen cabida en el laboratorio. An-
tes de iniciar un experimento, reflexidnese acerca de los posi -

bles accidentes y de como evitarlos.

Es importante escuchar con atencidm las indicaciones de. su

profesor, respecto al cuidado y manejo de aparatos y reactivos on
cada uno de los experimentos.
Una de las formas de reducir la frecuencia y severidad de los__

accidentes, es mantener limpia y ordenada el Area de trabajo..

a) Medidas de seguridad.

l.- En caso de accidentes, reportarlos de immediato.

2.~ Uso obligatorio de batae.

3.- No ingerir alimentos en el laboratorio.

4,- No probar substancias ni aspirar vapores, ni tocar directamen
te con las manos los reactivos.

5.~ Tener a la mano un trape humedo.

6.= Utilizar pinza para tyransportar material caliente.

7.- En caso de derramamientos de liquidos, secar rapidamente.

8.~ No fumar ni encender papeles, asi como evitar introducir pape
les o materiales insclubles en los desagiles.

9.~ Encender el fdsforo antes de abrir las vélvualas de gas.

10~ Cerrar la valvula del gas antes de desconectar el mechero.

11- Usar perdilla de succidn para pipetear substancias tiéxicas o
corrosivas.

12~ Pesar los reactivos sobre vidrio de reloj, no en papeles.

13- No agregue agua al Acido, siempre el Acido al agua.

14—~ Al utilizar reactivos de uso general, no los lleve a su mesan,
ni los deje destapados.

15- No usar reactivos sin etiqueta,

16~ Abrir ventanas cuando trabaje con reactivos téxicos._

17~ Al preparar soluciones o reactivos, etiquete inmediatamente
el recipiente.

18- No trate de introducir termdémetros o tubos de seguridad de vi
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—= drio en orificios que no sean del difmetro corrsspondiente.

19- Nunca abandone un eaquipo funcionando.

20~ En caso de incendio, deben extinguirse las flamas cercanas a_
reactivos ¥y materiales inflamables.

21~ No haga el alumno experimentos por su cuenta, sin consulta
previa al profesor.

22- La mayoria de los reactivos quimicos, tienen un costo conside
rable, por lo que es recomendable utilizar las cantidades mi-

nimas necesarias, asi como cuidar de no contaminar ésatos.
b) Primeros auxilios.

b-1l) Cortadur=ss.

b-1-1) Lavarse en la periferia de la herida, y posteriormente ex-
traer los cuerpos extranos que hayan penetrado.

b-1l-2) Lavar enérgicamente con agua y jabdn.

b-1-3) Desinfectar con agua oxigenada, alcohol y merthiolate.

b-1-4) Para cortaduras profundas; aplicar un torniquete y trasla-

dar al paciente al servicio méedico.

b-2) Quemaduras.

b-2~1) De primer grado; aplicar en la parte afectads, vaselina o
aceite, para evitar el contacto con el aire.

b-2-2)De msegundo y tercer grado: Recurrir inmediatamente al servi
cio médico.

be-2~3) Quemaduras con Acidos: lavar con abundante agua la zona a-
fectada y aplicar bafios con solucifn de bicarbonatoc de sodio.

b=2-4) Quemaduras con bases: Lavar con abundante agua y con solu =
ciones de Acido acético (vinagre).

NOTA. Para los incisos (b-2-3) y (b-2-4), se recomienda poste =

riormente picrato sobre la quemadura y cubrir con una gasa.
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