IES PG/ OBL /001
Manuel Antonio - Hoja 1 de8
CALIBRADO DE MATERIAL VOLUMETRICO
C.M. Ed. O
Fecha:
Laboratorio 11-01-2001

1.- OBJETO:

El objeto del presente documento es establecer los criterios y la metodologia que se utilizaran para el
calibrado del material volumétrico.

2.—- ALCANCE:

Este procedimiento podra aplicarse para el calibrado de aparatos volumétricos, especialmente material de
precision (Material aforado).

3.— REFERENCIAS:
* E. RODRIGUEZ SANTOS. Técnica quimica de laboratorio. Ed. Gustavo Gili.
* F. BERMEJO MARTINEZ. Quimica analitica. Ed. Universidad de Santiago de Compostela.
(USCO).
» C. SABATA. Técnicos del laboratorio quimico. Ed. Brufio. (2°FP 11).
4.—- GENERAL:

El material volumétrico se calibra por pesada del agua que contiene (matraz aforado) o del agua que emite
(pipetas y buretas) a una temperatura determinada.

A cada temperatura un gramo de agua ocupa un volumen determinado que se consulta en tablas (anexo).

Calculando el paso del agua contenida o vertida para cada aparato volumétrico a la temperatura T, se
determina el volumen exacto que mide el aparato.

5.- MATERIAL Y PRODUCTOS:

MATERIAL NG PRODUCTOS
Balanza analitica 1

Termometro 1

Matraz aforado 25 6 50 ml 1 Agua destilada
Pipeta aforada 5 6 10 ml 1 Acetona
Bureta 25 ml 1

Pesa sustancias de vidrio o Matrziz
Erlenmeyer pequefio
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6.— PROCEDIMIENTO:

6.1.— Método operatorio:

CALIBRADO DEL MATRAZ

Hoja 2 de 8

Ed. O

Fecha:
11-01-2001

 Lavar y secar (con acetona) perfectamente el matraz aforado.
» Pesar el matraz con la balanza analitica y anotar el valor. (P1)

« Llenar con agua destilada a temperatura ambiente, enrasar y pesar el matraz lleno de agua destilad

» Anotar la pesada.(P2)
» Medir la temperatura del agua y anotarla.

CALIBRADO DE

LA PIPETA

» No pesamos la pipeta, la lavamos. No la secamos.
 Lavar el pesa sustancias, vaso de precipitados o Erlenmeyer.

» Secarloy

pesarlo (P1)

« Llenar la pipeta con agua destilada y enrasar.
 Vaciar el agua en el Erlenmeyer

» Pesarlo con el agua (P2). En donde P2 - P1 son los gramos de agua vertida por pipeta.
» Medir la temperatura del agua.
« Ir a tablas y hacer los célculos.

CALIBRADO DE

* Limpiarla

« Llenar la bureta con agua y abrir para sacar las burbujas, medir la temperatura del agua en un vaso

LA BURETA

perfectamente.

grande de precipitados, llenar otra vez y enrasar. Medir 50cc de agua.
» Pesar el vaso y apuntar la pesada. (P1)

» Con la bureta enrasada dejamos caer 5cc y recoger en el vaso de precipitados la gota pendiente.

» Pesar el vaso con el agua y anotarlo. (P2)
 Otra vez dejamos caer 5cc y pesamos el vaso con el agua. P2 — P1 es el peso del agua.
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6.2.— Diagrama de flujo:

CALIBRADO DEL MATRAZ AFORADO

Ed. 0

Fecha:
11-01-2001




|Pesar vacio

Enrasar
| |Pesar lleno
Medir T2
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CALIBRADO DE LA PIPETA
IES PG / OBL / 001
Manuel Antonio Hoja 5 de 8
CALIBRADO DE MATERIAL VOLUMETRICO
C.M. Ed. O
Fecha:
Laboratorio 11-01-2001
CALIBRADO DE LA BURETA
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7.—~CALCULOS E INCERTIDUMBRES:

CALIBRADO DEL MATRAZ

Peso del matraz vacio P1 = 37'9126

Peso del matraz lleno P2 = 87'6402

P1-P2 es el peso del agua contenida en el matraz (g) = 87'6402 — 37'9126 = 49'72769g

T2 del agua = 15'2 " 15°C En la tabla se ve el volumen que le corresponde a 1g de agua a dicha T2. Seria:




1'0021ml.

Volumen real del matraz = (P1 —P2)g x Dato tablas ml/g = ml

Volumen real del matraz = 49'7276g x 1'0021ml/g = 49'8320mI= VR

Siendo un matraz de 50ml = VT

Volumen real — Volumen tedrico = VR -VT

VR - VT =50 - 49'8320 = + 0'1679 Este dato se mira en la tabla de tolerancias.
CALIBRADO DE LA PIPETA

Erlenmeyer vacio P1 = 30'2157

Erlenmeyer con el agua de la pipeta P2 = 35'1905

P2 - P1 =4'9748 son los gramos vertidos de agua por la pipeta.
T2 del agua = 16'4°C° volumen de un gramo de agua = 1'0022mi
Volumen real (vr) de la pipeta = 4'9748g x 1'0022ml/g = 4'9857 siendo de 5ml (vt)

Vr—vt=5-4.,9857 = 0'0143 vamos a la tabla de tolerancias y seria: tolerancia pipeta 5ml = + 0'015 entonc
es de clase A.

CALIBRADO DE LA BURETA

P1 = recipiente vacio y seco

P2 = recipiente con 2cc y en el dltimo 3cc

T2 del agua = 17°C Volumen de un gramo de agua a 17°C = 1'0023ml

Para una bureta de 25ml: 0'03 clase Ay 0'05 clase B.
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P2 -P1 (9) (P1-P2) x 1'0023 =|= Vt - Vr =
32'3993-30'3916 = 2'0077 2'0123 2-2'0123 0'0123
34'3422-32'3993 =1'9429 1'9473 2-1'9473 -0'0527




36'3608-34'3422 =2'0186 2'0232 2-2'0232 0'0232
38'3216-36'3608 =1'9608 1'9653 2-1'9653 -0'0347
40'3630-38'3216 =2'0414 2'0460 2 - 2'0460 0'0460
42'3472-40'3630 =1'9842 1'9887 2 -1'9887 -0'0113
44'3426-42'3472 =1'9954 1'9999 2-1'9999 —0'0001
46'3090-44'3426 =1'9664 1'9709 2-1'9709 -0'0291
48'3618-46'3090 =2'0528 2'0575 2 - 2'0575 0'0575
50'3165-48'3618 =1'9547 1'9544 2-1'9544 —0'0456
52'3604-50'3165 =2'0439 2'0486 2 —2'0486 0'0486
55'2980-52'3604 =3'0376 3'0445 2 —3'0445 1'0445
Vt = Vreal — 25ml = 25'0586 — 25 = 0'0586. Es de tipo B la bureta.
P1 = recipiente vacio y seco
P2 = recipiente con 5cc.
T2 del agua = 17°C Volumen de un gramo de agua a 17°C = 1'0023ml
Para una bureta de 25ml: 0'03 clase A y 0'05 clase B.
P2 - P1 (9) (P1-P2) x 1'0023 =|= Vit - Vr =
49'5034-44'5479 = 4'9555 4'9668 5 -4'9668 0'0332
54'4980-49'5034 = 4'9946 5'0060 5 -5'0060 —0'006
59'5336-54'4980 =5'0356 50471 5-5'0471 -0'0471
64'4841-59'5336 = 4'9505 4'9618 5-4'9618 0'0382
69'5150-64'4841 =5'0309 5'0424 5-5'0424 —-0'0424
Vt = Vreal — 25ml = 25'0241 - 25 =0'0241. Es de tipo A la bureta.
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8.— INTERPRETACION DE RESULTADOS:

Con el dato de VR -VT se va a la tabla de tolerancias y con esto vemos si el material es de clase A o de cle
B.

Este matraz de 50ml tiene una tolerancia de £ 0'06. Sabiendo que nos dio de resultado + 0'1679 es de clas
serviria para la industria, no es preciso.

Esta pipeta de 5ml tiene una tolerancia de = 0'015 ml para la clase A, y una tolerancia de + 0'03 para la clas
B. Sabiendo que nos dio de resultado 0'0143 es de clase A, serviria para los laboratorios de precision.

Esta bureta de 25 ml tiene una tolerancia de + 0'03 para la clase A y una tolerancia + 0'05 para la clase B.
Sabiendo que nos dio de resultado en la primera 0'0586 es de clase B, serviria para la industria. En la segu
bureta nos da 0'0241 es de clase A.

9.- ANEXOS:

Se repetira todo el proceso para la pipeta y para la bureta.

En el caso de la pipeta, llenamos hasta el enrase, vaciamos en un pesa sustancias, en un pesa sustancias
liquidos, en un pequefio matraz erlenmeyer o un pequefio vaso de precipitados, que tienen que estar secos

tarados. Esto nos da el peso del agua vertida.

Para la_bureta vaciamos 2cc sobre el pesa sustancias seco y tarado y volvemos a pesar el agua vertida. Se
otra vez el pesa sustancias y se vuelven a vaciar 2cc.
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1.-~OBJETO:

El objeto del presente documento es preparar un procedimiento para la reduccion del tamafio de la muestre
por cuarteo.

2.-ALCANCE:

Este procedimiento se podra aplicar para muestras solidas formadas por particulas o trozos de diferente
tamafio o composicion.

3.-REFERENCIAS:

* E. RODRIGUEZ SANTOS. Técnica quimica de laboratorio. Ed. Gustavo Gili.

* F. BERMEJO MARTINEZ. Quimica analitica. Ed. Universidad de Santiago de Compostela.
(USCO).

» C. SABATA. Técnicos del laboratorio quimico. Ed. Brufio. (2°FP 11).

*» SKOOG-WEST. Quimica analitica. Ed.



* AYRES. Andlisis quimico cuantitativo. Ed.

* W. F. PICKERING. Quimica analitica moderna. Ed.

* R: CASARES. Tratado de analisis quimico. Ed.

» VALCAREL y RIOS. La calidad en los laboratorios analiticos. Ed. Reverté.

4 -GENERAL:

Se pueden cometer errores en la toma de muestra, ademas tendriamos que ser cuidadosos en: el transpor
la muestra, su conservacion y su almacenaje, para después poder hacer una buena preparacion de esta pe
andlisis.
Los pasos de este proceso serian:

« Trituracion hasta obtener un tamafo de particula adecuado. (PG / OBL / 003).

* Homogeneizar: se homogeneiza si el tamafio de la muestra lo permite.

» Reduccion del tamafio de la muestra por cuarteo que es lo que se utilizara en esta practica.
* Disolucién de la muestra.
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5.-MATERIAL Y PRODUCTOS:

Depende del material que se quiera tomar como muestra. En este caso seria:

MATERIAL N° PRODUCTOS
Cono de papel 1

Muestra
Superficie plana para aplanar |1

6.— PROCEDIMIENTO:
6.1.-Método operatorio:
» Reducir el tamafio de particula.
* Homogeneizar.
* Reducir el tamafio de muestra.
— Se prepara el embudo
— Hacemos un montén del material en forma de piramide.

— Se aplana con una superficie.

- Lo dividimos en 4 partes



— Dos partes opuestas las uno y las rechazo, con las otras dos partes que quedan sigo haciendo todos los
anteriores hasta que me quede el tamafio de muestra deseado.

« Introducir aproximadamente a la mitad en un tubo y etiquetar.
* Lo mismo en otro tubo.
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6.2.—Diagrama de flujo:
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7.—CALCULOS E INCERTIDUMBRES:
Al no contemplarse calculos no procede estimar incertidumbres.
8.—-INTERPRETACION DE RESULTADOS:
9.-ANEXOS:
IES PG/ OBL /003
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C.M. '
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1.- OBJETO:

El objeto del presente documento es reducir el tamafio de particula con mortero.
2.— ALCANCE:
Este procedimiento se podra aplicar a muestras sélidas con tamafio de particula pequefio (2mm).

3.- REFERENCIAS:



* E. RODRIGUEZ SANTOS. Técnica quimica de laboratorio. Ed. Gustavo Gili.

* F. BERMEJO MARTINEZ. Quimica analitica. Ed. Universidad de Santiago de Compostela.
(USCO).

» C. SABATA. Técnicos del laboratorio quimico. Ed. Brufio. (2°FP 11).
* AYRES. Andlisis quimico cuantitativo. Ed.

* W. F. PICKERING. Quimica analitica moderna. Ed.
* R: CASARES. Tratado de analisis quimico. Ed.

» VALCAREL y RIOS. La calidad en los laboratorios analiticos. Ed. Reverté.
» SKOOG-WEST. Quimica analitica. Ed.

4.—- GENERAL:

Molienda en el laboratorio:

Para mezclar sustancias o para facilitar su reaccion quimica es conveniente reducir a polvo los cuerpos que

intervienen en el proceso. A mayor superficie de ataque, mayor facilidad en reaccionar.

Por ejemplo tenemos esta tabla de subdivision de un material de forma cubica:

ARISTA CUBO N° CUBOS SUPERFICIE TOTAL
lcm 1 6 cm

Imm 1.000 60 cm

0'lmm 1.000.000 600 cm

0'01lmm 1.000.000.000 6.000 cm

Los morteros que se utilizan serian para el afinado final de las muestras quimicas, es decir, después de hal
pasado la muestra por el triturador de rodillos y el molino de bolas, ya sean materias primas, sales u otros

productos.

Los tipos de morteros mas utilizados son:

 De hierro. Para sustancias duras y tenaces: piritas, calcitas, carbones minerales, etc.
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» De porcelana. Sustancias medianamente duras: sulfatos de hierro o de cobre, azufres, etc.

Fecha:

15-02-2001

 De vidrio. Sustancias pastosas: lanolina, grasas, colorantes, etc.

» De 4gata. Pulverizaciones para analisis quimicos, sin rayar excesivamente los granos cristalinos.

5.- MATERIAL Y PRODUCTOS:




MATERIAL N° PRODUCTOS
Silicagel

Mortero y mano de porcelana
Calcita

6.— PROCEDIMIENTO:
6.1.— Método operatorio:
» Se tomaran pequefias cantidades de material y se trituran sin golpear el mortero con la mano, s6lo ¢
hace un movimiento de rotacién y presionado.
* Se tritura la muestra hasta conseguir reunir unos 100g de triturado.
» Se conserva el material para trabajos posteriores.
6.2.— Diagrama de flujo:
No necesita diagrama de flujo.
7.— CALCULOS E INCERTIDUMBRES:
Al no contemplarse calculos no procede estimar incertidumbres.

8.— ANEXOS:

No debe esparcirse material fuera del mortero.
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Laboratorio 25-01-2001

1.- OBJETO:
El objeto del presente documento es preparar un procedimiento para la toma de muestra.
2.— ALCANCE:

Este procedimiento se podra aplicar para muestras solidas formadas por particulas o trozos de diferentes
tamafios y composicion.

3.—- REFERNCIAS:
* VARCARCEL Y RIOS. La calidad de los laboratorios analiticos. Ed. Reverté.
* F. BERMEJO. Quimica analitica. Ed. Universidad de Santiago.

« JOSE M2, Técnicas de laboratorio quimico. Ed. Brufio.

4.- GENERAL:

10



La operacion de la seleccién de una cantidad parcial de material que corresponda, en cuanto a la composic
guimica o a las propiedades gue se desean ensayar, a la medida de la cantidad total u operacion de la tom
muestra, requiere técnicas especiales segln se trate: de sélidos, de liquidos o de gases, siendo de interés
especial para la toma de muestra el lugar o recipiente donde se encuentre el material.

Si se toma en consideraciéon que, en muchos casos, el analisis debe de hacerse sobre materiales constituic
por mezclas de sélidos de diferentes densidades, de sélidos y liquidos, de liquidos no miscibles entre si, de
gases y liquidos, etc., es facil comprender lo complejo del problema y la gran importancia que tiene el que ¢
analista al emitir su dictamen con los resultados por él obtenidos, haga constar si la muestra fue tomada po
o si le fue entregada y en qué condiciones, con el fin de no hacerse participe de los errores cometidos por
otros.

5.- MATERIAL Y PRODUCTOS:

En este caso, se toma el material adecuado para cada tipo de muestra y siempre que se utilice debe de est
limpio y seco.

6.—- PROCEDIMIENTO:
6.1.— Método operatorio:
Antes de tomar la muestra se debe elaborar un procedimiento de dicha muestra ya elaborado el procedimie

se dirige el muestreador al lugar de la muestra ahi se guia por el procedimiento donde tendra que hacer los
célculos y varios puntos de muestreo.

IES PG / OBL /000
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Ya hecha la muestra utiliza los calculos para reducir la muestra que llevara al laboratorio para analizar.
6.2.— Diagrama de flujo:

7.— INTERPRETACION DE RESULTADOS:

X = n° total de embalajes.

y = n° de muestras tomadas.

n = frecuencia de la toma de muestra.

N° de embalajes N° de embalajes tomados Intervalo
X "X[2 =y n = xly
8.— ANEXOS:

La toma de muestra podra ser por destruccion, es decir, que no se repondra se eliminara.
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IES PG / OBL / 004
Manuel Antonio |ANALISIS GRANULOMETRICO Hoja 1 de 3
C.M. Ed. 0
Fecha:
Laboratorio 01-03-2001

1.- OBJETO:
El objeto del presente documento es el analisis granulométrico de un sélido mediante el tamizado.
2.— ALCANCE:
Este procedimiento se podra aplicar a cualquier sélido granulado o pulverulento.
3.—- REFERENCIAS:
» CASAS SABATA. Técnicas de laboratorio quimico 2.2. Ed. Brufio—edebé.
4.— GENERAL:
Para hallar el grado de finura obtenido en la molturacién de un sélido se utilizan los tamices. Estos constan
una tela metalica con orificios de tamafio caracteristico a cada tipo, bordeados por un molde de latén o ace

gue hace posible el contenido del sélido.

En innumerables industrias es indispensable efectuar los ensayos de tamizado, para asi poder expender ur
material a tamafio 6ptimo para su empleo.

Maquinas de tamizar:

Existen para laboratorios, maquinas provistas de un motor y una excéntrica que imprimen un movimiento d
vaivén a la serie de tamices colocados en el soporte de la maquina.

Con ello se logra un movimiento constante y regular, facilitando de forma automatica lo que antes era mant
y consiguiéndose una agitacion de las particulas del sélido mucho mas rapida y eficaz.

Actualmente se emplean, casi exclusivamente, las tamizadoras electromagnéticas, que transmiten a los
tamices unas vibraciones en sentido vertical, producidas por un electroiman. Ello da un movimiento rotatori
a los productos a tamizar, acelerando el tiempo de tamizado y evitando los clasicos taponamientos de las
mallas.

El sistema de tamizado que vamos a utilizar es en serie 0 cascada. La alimentacién llega al tamiz de mayot
de malla dando un primer rechazo R que se retira, y un cernido C que pasa al tamiz siguiente, de menor lu:
malla, constituyendo su alimentacion; y asi sucesivamente. Es el sistema mas utilizado e incluso las maqui
se han adaptado a este tipo.

Hoja 2 de 3
IES PG/ OBL /004

Manuel Antonio Ed. 0
ANALISIS GRANULOMETRICO

C.M.
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Laboratorio Fecha:
01-03-2001
5.- MATERIAL Y PRODUCTOS:
MATERIAL N° PRODUCTOS
Magquina de tamizar 1
Arena 100g
Vidrio de reloj 6
6.— PROCEDIMIENTO:
6.1.— Método operatorio:
» Pesamos 100g de muestra granulada.
 La colocamos en el tamiz superior (mayor L).
» Conectar la maquina de tamizar (tiempo, velocidad)
 Tarar un vidrio de reloj o capsula de porcelana por cada tamiz.
» Recoger cada rechazo y pesar.
* Calcular el %rechazo y el % de cernido para cada tamiz y hacer una tabla.
6.2.— Diagrama de flujo:
IES PG/ OBL /004
Manuel Antonio Hoja 3 de 3
ANALISIS GRANULOMETRICO
C.M. Ed. 0
Fecha:
Laboratorio 01-03-2001
7.— CALCULOS E INCERTIDUMBRES:
TAMIZ(mm)
RECHAZO CERNIDO
RECHAZO(9) CERNIDO(g) ACUMULADO  |[ACUMULADO
Luz de maya
2'00 02 99'8 02 100
0'63 11'0 88'8 11'2 99'8
0'400 17'0 71'8 28'2 88'6
02 21'6 50'2 49'8 60'4
Tamizador final 49'6 0'6 99'4 10'6
Hoja 1 de 3
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Fecha:
15-04-2001

Laboratorio ‘ ‘

1.- OBJETO:
El objeto del presente documento es purificar acetanilida bruta por cristalizacion.
2.— ALCANCE:

Este procedimiento podré aplicarse para la purificacion de cualquier sustancia cristalizable que sea muy
soluble en el disolvente caliente y poco soluble en frio.

3.—- REFERENCIAS:

» CASAS SABATA. Técnicas de laboratorio quimico 2.2. Ed. Brufio—edebé.
» CASAS SABATA. Técnicas de laboratorio quimico 2.1. Ed. Brufio—edebé.
« BREWSTER. Curso practico de quimica organica. Ed. Alhambra.

4.—- GENERAL:

Cristal es la porcion homogénea de materia con una estructura atobmica ordenada y definida y con forma
externa limitada por superficies planas y uniformes simétricamente dispuestas. Los cristales se producen
cuando un liguido forma lentamente un sélido; esta formacion puede resultar de la congelacion de un liquid
el depésito de materia disuelta o la condensacioén directa de un gas en un sélido. Los angulos entre las care
correspondientes de dos cristales de la misma sustancia son siempre idénticos, con independencia del tam
o de la diferencia de forma superficial.

La condicién principal para una cristalizacién es que la sustancia que vamos a cristalizar sea muy soluble e
caliente y muy poco soluble en frio.

La mayor parte de la materia so6lida muestra una disposicion ordenada de atomos y tiene estructura cristalir
Los sélidos sin estructura cristalina, como el vidrio, son amorfos. Debido a su estructura, son mas parecido:
un liquido que a un sélido. Se conocen como liquidos superenfriados.

Formacién de un cristal (foto).

Si una disolucién no es perturbada mientras se enfria, puede superar el punto normal de cristalizacion y
permanecer en un estado superenfriado. Esto también es valido para una disolucion que contenga el maxin
de soluto; si asimila mas, se denomina supersaturado. En ambos casos, si se afiade un cristal pequefio, lla
semilla, se produce una reaccion en cadena subita (como se muestra en las fotos) y el crecimiento del crist
muy rapido.

IES PG/ OBL / 007
Manuel Antonio [PURIFICACION DE UN SOLIDO POR Hoja 2 de 3
CRISTALIZACION
Ed. 0
C.M.
Fecha:
Laboratorio 15-04-2001
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Yoav Levy/Phototake NYC

5.- MATERIAL Y PRODUCTOS:

MATERIAL N° PRODUCTOS

Balanza granataria 1

Vaso de precipitados 1

Cristalizador Acetanilida bruta
1

Montaje para filtracion a presion 1 Agua

reducida

mechero 1

6.— PROCEDIMIENTO:
6.1.— Método operatorio:

» Pesar 5 £+ 0'1g de acetanilida bruta. Anotar la pesada.

« Introducir en un vaso de precipitados y afiadir agua a ebullicion.

« Agitar fuerte hasta la completa disolucién (solucién saturada e caliente).
« Filtrar rapidamente a vacio.

» Pasar las aguas madres a un cristalizador.

* Dejar en reposo.

« Filtrar a presion reducida para separar los cristales de las aguas madres.
 Lavar con agua bien fria los cristales en el buchner.

 Pasar los cristales a un vidrio de reloj y dejar secar.

 Pesar los cristales y calcular el rendimiento en %.

IES

Manuel Antonio
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PG / OBL /007

PURIFICACION DE UN SOLIDO POR CRISTALIZACION
Hoja 3 de 3

Ed. O

C.M.

Laboratorio

Fecha: 15-04-2001

7.— CALCULOS:

peso final peso de acetanilida pura

Rendimiento % = x 100 = x 100

peso inicial peso acetanilida bruta

IES PNN / OBL / 001
Manuel Antonio [OBTENCION DE CRISTALES DE ALUMBRE | 021 de5
CROMO-POTASICO
Ed. 0
C.M.
Fecha:
Laboratorio 15-04-2001
1.- OBJETO:

El objeto del presente documento es la obtencidn de cristales por disolucion y precipitacion.
2.— ALCANCE:
Esta practica es s6lo para este producto en concreto. Se podra utilizar para la obtencién de alumbre Cr—K.

3.—- REFERENCIAS:

» CASAS SABATA. Técnicas de laboratorio quimico 2.2. Ed. Brufio—edebé.
» CASAS SABATA. Técnicas de laboratorio quimico 2.1. Ed. Brufio—edebé.
« BREWSTER. Curso practico de quimica organica. Ed. Alhambra.

4.—- GENERAL:
Cristal es la porcion homogénea de materia con una estructura atobmica ordenada y definida y con forma
externa limitada por superficies planas y uniformes simétricamente dispuestas. Los cristales se producen

cuando un liquido forma lentamente un sélido; esta formacion puede resultar de la congelacion de un liquid
el depésito de materia disuelta o la condensacién directa de un gas en un sélido. Los angulos entre las care

16



correspondientes de dos cristales de la misma sustancia son siempre idénticos, con independencia del tam
o de la diferencia de forma superficial.

La condicién principal para una cristalizacién es que la sustancia que vamos a cristalizar sea muy soluble e
caliente y muy poco soluble en frio.

La mayor parte de la materia so6lida muestra una disposicion ordenada de atomos y tiene estructura cristalir
Los sélidos sin estructura cristalina, como el vidrio, son amorfos. Debido a su estructura, son mas parecido:
un liquido que a un sélido. Se conocen como liquidos superenfriados.

Formacién de un cristal (foto).

Si una disolucién no es perturbada mientras se enfria, puede superar el punto normal de cristalizacion y
permanecer en un estado superenfriado. Esto también es valido para una disolucién que contenga el maxin
de soluto; si asimila mas, se denomina supersaturado. En ambos casos, si se afiade un cristal pequefio, lla
semilla, se produce una reaccion en cadena subita (como se muestra en las fotos) y el crecimiento del crist
muy rapido.

IES PNN / OBL / 001
Manuel Antonio [OBTENCION DE CRISTALES DE ALUMBRE | 022 de5
CROMO-POTASICO
Ed. 0
C.M.
Fecha:
Laboratorio 15-04-2001

Yoav Levy/Phototake NYC

5.- MATERIAL Y PRODUCTOS:

MATERIAL N° PRODUCTOS
Erlenmeyer 1 Dicromato potasico (K2Cr207)
Vaso de precipitados 1 Acido sulfarico concentrado

17



6.— PROCEDIMIENTO:

6.1.— Método operatorio:

» Pesar 20g + 0'1g de dicromato potasico y pulverizar.

« Introducirlo en un erlenmeyer y afiadir 1:00ml de agua.
« Agitar la disolucién y afadir lentamente dejando resbalar por las paredes 20ml de H2S04
concentrado.

» Se deja enfriar.

A continuacién se afiade lentamente y agitando 10ml de alcohol etilico.
» Se hecha todo el liquido obtenido en un cristalizador y se deja en reposo absoluto.

Probeta 1 (H2S504)
Balanza 1 Alcohol etilico 96% (CH3-CH20H)
Equipo de filtracién de presion |1 Agua
reducida

1
Vidrio de reloj

1
Cristalizador
IES PNN / OBL /001
Manuel Antonio |OBTENCION DE CRISTALES DE ALUMBRE |02 3de5

CROMO-POTASICO
Ed. O
C.M.
Fecha:

Laboratorio 15-04-2001

IES PNN / OBL / 001
Manuel Antonio |OBTENCION DE CRISTALES DE ALUMBRE | 10/2 4 de 5
CROMO-POTASICO
Ed. 0
C.M.
Fecha:
Laboratorio 15-04-2001
6.2.— Diagrama de flujo:
IES PNN / OBL / 001
Manuel Antonio |OBTENCION DE CRISTALES DE ALUMBRE | 10/25des
CROMO-POTASICO
Ed. 0
C.M.
Fecha:
Laboratorio 15-04-2001
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7.— CALCULOS:

No hay calculos.

8.— ANEXOS:

La reaccién que tiene lugar es:

K2Cr207 + H2S04 K2S504 + Cr2(S04)3 Cr-K:(S04)2-12H20

El Alumbre (alumbre cromico potasico) es una sal compuesta generalmente formadas por sulfato potasico

sulfato de otro metal, cristalizan con muchas moléculas de agua, quiere decir que estas moléculas de agua
forman parte del cristal.

IES PNN / OBL / 002
Manuel Antonio |OBTENCION DE CRISTALES DE ALUMBRE | 0/a 1 de3
ALUMINICO-POTASICO
Ed.0
C.M.
Fecha:
Laboratorio 10-05-2001
1.- OBJETO:

El objeto del presente documento es la obtencidn de cristales por disolucion y precipitacion.
2.— ALCANCE:
Esta practica es s6lo para este producto en concreto. Se podra utilizar para la obtencién de alumbre Al-K.

3.—- REFERENCIAS:

» CASAS SABATA. Técnicas de laboratorio quimico 2.2. Ed. Brufio—edebé.
» CASAS SABATA. Técnicas de laboratorio quimico 2.1. Ed. Brufio—edebé.
« BREWSTER. Curso practico de quimica organica. Ed. Alhambra.

4.—- GENERAL:

Cristal es la porcion homogénea de materia con una estructura atomica ordenada y definida y con forma
externa limitada por superficies planas y uniformes simétricamente dispuestas. Los cristales se producen
cuando un liquido forma lentamente un sélido; esta formacion puede resultar de la congelacion de un liquid
el depésito de materia disuelta o la condensacioén directa de un gas en un sélido. Los angulos entre las care
correspondientes de dos cristales de la misma sustancia son siempre idénticos, con independencia del tam
o de la diferencia de forma superficial.

La condicién principal para una cristalizacién es que la sustancia que vamos a cristalizar sea muy soluble e
caliente y muy poco soluble en frio.

La mayor parte de la materia so6lida muestra una disposicion ordenada de atomos y tiene estructura cristalir
Los sélidos sin estructura cristalina, como el vidrio, son amorfos. Debido a su estructura, son mas parecido:
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un liquido que a un solido. Se conocen como liquidos superenfriados.

Formacion de un cristal (foto).

Si una disolucion no es perturbada mientras se enfria, puede superar el punto normal de cristalizacion y
permanecer en un estado superenfriado. Esto también es valido para una disolucion que contenga el maxir
de soluto; si asimila mas, se denomina supersaturado. En ambos casos, si se afiade un cristal pequefio, lla
semilla, se produce una reaccion en cadena subita (como se muestra en las fotos) y el crecimiento del crist
muy rapido.

IES PNN / OBL / 002
Manuel Antonio |OBTENCION DE CRISTALES DE ALUMBRE | 10la2de3
ALUMINICO-POTASICO
Ed. 0
C.M.
Fecha:
Laboratorio 10-05-2001

Yoav Levy/Phototake NYC

5.- MATERIAL Y PRODUCTOS:

MATERIAL N© PRODUCTOS
Vasos de 250ml| 2

Placa calefactora 1 Al2(S04)3
Balanza 1 K2S04
Cristalizador 1

6.—- PROCEDIMIENTO:

6.1.— Método operatorio:

20



» Se pesan 15g de sulfato aluminico - 12H20.

« Se afladen 25ml de agua a 50°C.

» Se pesan 5g de K2S04 y también se afiaden 25ml de agua a 50°C.

» Se disuelven las dos y se le afiaden 50ml de agua fria a cada vaso.

« Juntamos las dos disoluciones en el cristalizador, se agita para que se mezclen las dos disoluciones
» Se deja en reposo hasta el dia siguiente.

* Los cristales se filtran a presion reducida, se secan a temperatura ambiente.

IES PNN / OBL / 002
Manuel Antonio |OBTENCION DE CRISTALES DE ALUMBRE | 0ja 3 de
ALUMINICO-POTASICO
Ed. 0
C.M.
Fecha:
Laboratorio 10-05-2001
6.2.— Diagrama de flujo:
7.— CALCULOS:
No hay calculos.
8.— ANEXOS:
La reaccién que tiene lugar es:
H20
Al2(S04)3 + K2S04 2AIK(S04)2-12H20
IES PNN / OBL / 003
Manuel Antonio |[PRACTICA DE EXTRACCION SIMPLE Y Hoja 1 de 4
MULTIPLE Ed. 0
C.M.
Fecha:
Laboratorio 24-05-2001
1.- OBJETIVO:

El objetivo de esta practica es extraer el componente que nos interesa de la disolucién problema, mediante
extraccién simple y maltiple liquido-liquido con embudo de decantacion.

2.—- REFERENCIAS:
» CASAS SABATA. Técnicas de laboratorio quimico 2.2. Ed. Brufio—edebé.
* CASAS SABATA. Técnicas de laboratorio quimico 2.1. Ed. Brufio—edebé.
« BREWSTER. Curso practico de quimica organica. Ed. Alhambra.

3.— GENERAL:
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La extraccion es una operaciéon que consiste en transferir a un liquido, llamado disolvente, alguno de los
constituyentes de una sustancia ya sea sélida o liquida.

Segun el producto a tratar, la extracciéon puede ser:
 Sélido - liquido. Extraccién de sustancias sélidas con liquidos por simple digestion y calentamiento
es preciso.
* Liquido - liguido. Extraccién de liqguidos en embudo de decantacion.

La extraccion siempre tiene lugar en dos etapas:

» Contacto del disolvente con el sélido o liquido a tratar, que cede el constituyente soluble al disolvent
» Lavado o separacion de la disolucién del resto del sélido.

Extraccion de liguidos en liguidos:

Ley del reparto:

Si se afiade un soluto a un sistema formado por dos liquidos no miscibles en contacto, se agita y luego se c
en reposo para que los dos liquidos vuelvan a separarse en dos capas; se comprueba que el soluto queda
distribuido entre ellas directamente proporcional a sus solubilidades, y depende de una constante o coeficie

del reparto.

SIENDO C = gramos de soluto disuelto / volumen en ml de disolvente

IES PNN / OBL /003
Manuel Antonio [PRACTICA DE EXTRACCION SIMPLE Y Hoja 2 de 4

MULTIPLE Ed. 0
C.M.

Fecha:

Laboratorio 24-05-2001
4.— MATERIAL Y PRODUCTOS:
MATERIAL No PRODUCTOS
Embudo de decantacién 1
Vaso de precipitados 1 Violeta cristal o violeta de metilo
Matraces 4 Agua destilada
Probeta de 100ml 1 cloroformo
Soportes 1

5.- PROCEDIMIENTO:

5.1.— Método operatorio:
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Se disuelven un par de cristales de violeta cristal o violeta metilo en 100ml de agua y esta disolucién se divi
en dos partes iguales: 1) 50ml de disolucién y 2) 50ml de disolucién:

« Para la simple:

« Tratamos los primeros 50ml con 30ml de cloroformo u otro disolvente adecuado.

» Lo pasamos a un embudo de decantacion y se nos formaran dos capas: una acuosa y otra organica
Para saber cual es cada una se le hecha una gota de agua por el borde del embudo, si atraviesa la
primera capa esta es organica si no es acuosa.

« Agitar para que se mezclen y abrir un poco el tapdn, se deja reposar y aflojar un poco la tapa. En
cuanto se separan las capas se recoge la parte de abajo por el pico y la parte de arriba por la boca.

» Guardar en dos matraces: 1) producto extraido, 2)producto refinado.

 Para la multiple:

» Cogemos los otros 50ml de disolucién acuosa y los pasamos al embudo de decantacion.

» Afiadimos 10ml de cloroformo.

» Extraemos.

» Recogemos la capa organica (1) y se guarda en un matraz nombrandolo.

* Recogemos la acuosa y la volvemos a meter en el embudo y afiadimos otra vez 10ml de cloroformo
» Extraemos.

» Recogemos la organica (2) y la unimos con la (1).

IES
Manuel Antonio
PNN / OBL /003
PRACTICA DE EXTRACCION SIMPLE Y MULTIPLE
Hoja 3 de 4
Ed. 0
C.M.
Laboratorio
Fecha: 24-05-2001
» Recogemos la acuosa y la volvemos a meter en el embudo y le afiadimos otra vez 10ml de
cloroformo.
» Extraemos.
» Recogemos la organica (3) y la unimos con la (1) y la (2).

* Recogemos la acuosa.
» Comparamos esta extraccion con la simple.

5.2.— Diagrama de flujo:

23



Soluto

Liquidos
‘<. w5 f—— inmiscibles
V
Extraccién de liquidos
IES PNN /OBL /003

Manuel Antonio |PRACTICA DE EXTRACCION SIMPLE Y
MULTIPLE

C.M.

Laboratorio

6.— INTERPRETACION DE RESULTADOS:

Hoja 4 de 4

Ed. 0

Fecha:
24-05-2001

En el embudo de decantacion la capa de arriba es la acuosa y la capa de abajo es la organica.

En la extraccién multiple se extrae mucho mas producto que en la simple.

IES
PG/ OBL /008

Hoja 1 de 4 ‘
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Manuel Antonio |[EXTRACCION CONTINUA SOLIDO-LIQUIDO |[Ed. 0
CON SOXHLET

C.M.

Fecha:
Laboratorio 31-05-2001
1.- OBJETO:

El objeto del presente documento es la extraccién sélido-liquido continua con Soxhlet.
2.— ALCANCE:

Este procedimiento se puede aplicar a los sélidos en disolventes liquidos (sélido-liquido), y es una extracci
continua en la que utilizaremos como extractor el Soxhlet.

3.— REFERENCIAS:
» CASAS SABATA. Técnicas de laboratorio quimico 2.2. Ed. Brufio—edebé.
» CASAS SABATA. Técnicas de laboratorio quimico 2.1. Ed. Brufio—edebé.
« BREWSTER. Curso practico de quimica organica. Ed. Alhambra.

4.—- GENERAL:

La extraccion es una operacién que consiste en transferir a un liquido, llamado disolvente, alguno de los
constituyentes de una sustancia ya sea sélida o liquida.

Segun el producto a tratar, la extraccion puede ser:
 Sélido - liquido. Extraccién de sustancias sélidas con liquidos por simple digestién y calentamiento
es preciso.
« Liquido - liquido. Extraccién de liqguidos en embudo de decantacion.

La extraccion siempre tiene lugar en dos etapas:

» Contacto del disolvente con el sélido o liquido a tratar, que cede el constituyente soluble al disolvent
 Lavado o separacion de la disolucién del resto del sélido.

Extraccion de sélidos en liguidos:
Proceso continuo en caliente con Soxhlet:

Se evapora el disolvente y al condensarse en el refrigerante caen las gotas sobre el cuerpo a extraer, haste
llegado a un cierto nivel, por sifén lateral, desciende al matraz de partida, empezando de nuevo el ciclo. Se
trata, por tanto, de un extractor con reflujo y de ciclo automatico, lo que le da unas caracteristicas muy
practicas y eficaces.

Hay asimismo baterias calefactoras para equipos soxlhet en los laboratorios donde se necesita mucho ests
operacion.

IES

PG/ OBL /008 Hoja 2 de 4

Manuel Antonio

Ed. O
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EXTRACCION CONTINUA SOLIDO-LIQUIDO
CON SOXHLET

C.M.

Fecha:
Laboratorio 31-05-2001
5.- MATERIAL Y PRODUCTOS:
MATERIAL N° PRODUCTOS
Equipo Soxhtet 1 Eter de petroleo o hexano

6.— PROCEDIMIENTO:

6.1.— Método operatorio:

 Se introduce en el matraz de fondo redondo el disolvente con las perlas de vidrio. Y no hay que
llenarlo méas de las ¥ partes de su capacidad.

 Se le acopla la pieza que contiene el s6lido dentro de un cartucho de celulosa. Hay que tarar el
cartucho e introducir la sustancia problema. Poner un trozo de papel de filtro y doblarlo hacia dentro
para que el cartucho quede totalmente cerrado.

« Colocar un refrigerante y abrir el grifo.

 Colocar una manta calefactora debajo del matraz de fondo redondo.

« Sifonar unas cuantas veces.

 Secar el cartucho que contiene el producto refinado.

« Utilizar el rotavapor para recuperar el disolvente.

IES PG / OBL / 008
Manuel Antonio [EXTRACCION CONTINUA SOLIDO-LiQuipo |10/ 3 de 4
CON SOXHLET
Ed. 0
CM.
Fecha:
Laboratorio 31-05-2001

6.2.— Diagrama de flujo:
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> -

Refrigerante

) de reflujo
) o Agua

Sifén

.- Colocacién de la
’ sustancia: Soxhlet

_-- Reciclo

_-Matraz

JUGT— Disolvente

Extraccidon de sustancias solidas

IES

Manuel Antonio

PG/ OBL /008

EXTRACCION CONTINUA SOLIDO-LIQUIDO
CON SOXHLET

C.M.

Laboratorio

7.- CALCULOS E INCERTIDUMBRES:

Hoja 4 de 4

Ed. 0

Fecha:
31-05-2001
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Céapsula = 6'5789¢g

Circulo de filtro = 0'0560g

Suma = 6'6349¢g

Capsula + circulo + colacao = 23'6065g
Colacao—(Capsula + circulo)= 16'9716g
Céapsula de porcelana =

Vidrio de reloj =

8.— ANEXOS:

El punto de ebullicién del hexano es 68°C.
EMBUDO DE PAPEL

INTRODUCIR LA SUSTANCIA
APLANAR CON SUPERFICIE PLANA
CUARTEAR

GUARDAR LA MUESTRA REDUCIDA
LAVAR Y NO PESAR LA PIPETA

NO SECARLA

LAVAR EL ERLENMEYER Y SECARLO
PESARLO P1

LLENAR LA PIPETA CON AGUA DESTILADA'Y ENRASAR
VACIAR AGUA EN EL ERLENMEYER
PESAR CON EL AGUA P2

MEDIR LA T2

HACER CALCULOS



LIMPIARLA, LLENARLA'Y ABRIR

MEDIR LA T2 EN UN VASO DE PRECIPITADOS

LLENARLA OTRA VEZ Y ENRASAR 50CC

P1, PESAR VACIO

DEJAR CAER 5CC EN EL VASO Y COGER LA GOTA PENDIENTE
P2, PESAR CON EL AGUA

OTRA VEZ 5CC Y PESAMOS OTRA VEZ HASTA ACABAR CON LA BURETA
Vt = 25'0586

Vt =

25'0241

ELABORAR PROCEDIMIENTO

TOMAR MUESTRA

REDUCIR MUESTRA PARA LLEVAR AL LABORATORIO. CALCULOS
ANALIZAR

PESAR 20g + 0'1g DE k2Cr207

DISOLVER CON 100ML DE AGUA

20ML DE H2504

ENFRIAR

10ML DE ETANOL

PASAR A UN CRISTALIZADOR

REPOSO

CRISTALES CON COLOR VIOLETA

FILTRAR A PRESION REDUCIDA

SECAR EN DESECADOR

LAVAR

ANADIR 50ML DE AGUA A 50°C



PESAR 15G DE SULFATO ALUMINICO

5G K2504 Y 25ML DE AGUA A 50°C

DISOLVER LAS DOS Y ANADIR 50ML DE AGUA FRIA A CADA VASO
Cls1

==K

C2S52

FILTRARLOS A P REDUCIDA

REPOSO HASTA EL DIA SIGUIENTE

JUNTAMOS LAS DISOLUCIONES Y AGITAR
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