PROLOGO

ntre los objetivos a cubrir por las practicas experimentales hay dos absoluta-

. mente esenciales. El primero es que el estudiante, en el laboratorio, debe esta-
-~ Dblecer vinculos estrechos con la teoria, de modo que la tarea prictica sea oca-
sién de ejefcitar esta y, ademds, plantee problemas cuya resolucién le conduzca a la
adquisicién de nuevos conocimientos. El segundo objetivo es que el alumno debe domi-
nar las técnicas operativas aplicadas y conocer las caracteristicas y fines de los aparatos

e instrumentos utilizados.

Sin embargo, la experiencia demuestra que, en el laboratorio, el alumno suele actuar de
espaldas a la teorfa y no establece vinculos con los conocimientos adquiridos en el aula.
Y no ya solo esto, sino que, dentro del dmbito operativo, sigue mecdnicamente la rutina
de un guion, sin cuestionarse el porqué de las operaciones o el disefio de los aparatos. Se
constata, ademds, que carece de una visién global de la préctica, su intencionalidad y

objetivos.

El presente libro pretende salir al paso de estas deficiencias en la ensefianza y aprendi-
zaje de los contenidos conceptuales y procedimentales implicados en las précticas de
laboratorio. Como la asimilacién de los conceptos es mds significativa cuando se ven en
acci6n en el marco experimental, cada préctica propuesta lleva adjunta una exposicion de
las nociones bésicas que la fundamentan. De este modo, la conexion entre lo empirico y
lo tedrico se ve reforzada. Por otra parte, se hace especial hincapié en analizar con mira-
da critica las técnicas y operaciones expuestas, desmenuzando y cuestionando los pasos

seguidos, y aplicando el mismo criterio a los aparatos y utensilios empleados.

La estructura del libro estd planteada en forma de preguntas-respuestas que surgen a pro-
pésito de las experiencias propuestas, lo que le da un cardcter dgil y dindmico. Se inclu-
ye una rica variedad de précticas (mds de sesenta) ilustradas con figuras. Entre ellas van
incluidas précticas de casa, que pueden llevarse a cabo con materiales del entorno coti-
diano. Son en general sencillas, aunque no faltan algunas muy ligadas a la actuacién pro-

fesional del quimico.




El libro va dividido en tres capitulos, y estos, a su vez, en apartados. En cada apartado
podemos encontrar practicas, informacion teérica y cuestiones. En el caso de que la préc-
tica sea cuantitativa se ofrecen ejercicios resueltos a partir de los datos recogidos, a fin
de familiarizarse con los cdlculos quimicos. Cada capitulo se termina con un bloque de
cuestiones de autoevaluacion, y el libro, a su vez, se cierra con varios apéndices que con-
tienen las soluciones de las cuestiones. Se ofrecen, ademds, un indice analitico y otro de

préicticas para permitir rapidez en cualquier consulta.

Sintonizamos con la filosoffa de la Coleccién Base Universitaria al pretender dar al alum-
no una base de conocimiento que le permita desenvolverse con soltura en niveles mds
avanzados. A esto se une, en nuestro caso, la adquisicién de una serie de habilidades
esenciales en el dominio del saber-hacer. En resumen, nos hemos propuesto como meta
que el estudiante rebase la fase de mero seguidor de recetas y se aproxime en conoci-
mientos, habilidades y espiritu critico al modo de hacer y actuar del cientifico.

Manuel Ferndndez Gonzdlez
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OPERACIONES CUALITATIVAS

RECOGIDA DE GASES

Se presenta con frecuencia en el laboratorio la necesidad de recoger un gas que
se desprende en el transcurso de una reaccién. Por poner un caso concreto, sea

esta la obtencion de oxigeno por descomposicién del clorato potésico:

MnO,, Q
2 KClIO, ———> 2KC1+30, T

Practica 20. Obtencién y recogida de oxigeno

Lo mds usual es utilizar un montaje como el de la figura 1. En un tubo de ensa-

yo se coloca una mezcla pulverizada de KCIO; y MnO, (aprox. 5 partes : 1

parte). Al calentar, funde la mezcla y surgen burbujas (O,, gas) en su seno. El -

gas pasa por un tapén horadado y, a través de un tubito de goma, burbujea en
otro tubo de ensayo, invertido y lleno de agua, donde se recoge. El nivel del
agua del tubo va bajando a medida que transcurre la reaccién. Cuando cesan las
burbujas hemos llegado al final de la misma y entonces debe retirarse el tubo de
desprendimiento y luego apagar el mechero.

Figura 1.

4§ =t
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B ¢ Por qué el tubo con los reactivos (fig. 1) se coloca inclinado? ;Por capricho?

No. La seguridad es fundamental en un laboratorio de quimica a fin de eliminar
las causas de los accidentes mds frecuentes: quemaduras, explosiones y envene-

namientos.

El tubo se coloca inclinado, y moviéndolo ademds continuamente, para que el
solido esté esparcido en una capa no muy espesa y para que la llama se extienda

Ppor una zona mayor.

Si dejamos el tubo vertical se calentaria directamente el fondo, que comienza a
descomponerse antes que la parte superior, con el peligro de que esta pueda verse
proyectada hacia arriba por efecto del gas (O,) acumulado en la parte inferior. Por

ello, el tubo nunca se orientard hacia nuestra cara ni hacia ningtin compafero.

P ¢ Por qué (fig. 1) se recomienda retirar el tubo de desprendimiento y luego
apagar el mechero, y nunca al revés?

Si hiciéramos lo contrario, es decir, apagar el mechero y después sacar el tubo de
desprendimiento, podemos dar tiempo a que los gases que hay dentro del tubo de
reaccion se enfrien, con lo cual la presién en su interior disminuye. Esto haria
que el tubo succione el agua del cristalizador, que, en contacto con las paredes

aun calientes del tubo, provocaria que este saltara hecho aficos.

P El oxigeno recogido en estas condiciones (fig. 1), ;es oxigeno puro?

Como inicialmente el tubo de reaccion esté lleno de aire (80% de N,), este aire
es arrastrado por el O, desprendido y pasa al tubo de recogida. Podemos evitar
esto dejando salir unos instantes el O, formado, antes de introducir el tubito de

goma en el agua en su posicion habitual.

Pero, atin operando asi, el O, recogido no es puro, ya que al pasar a través de
agua arrastra algo de vapor, y lo que en realidad se recoge es una mezcla de O,
y vapor de H,O (a 20 °C el 2,3% en volumen es vapor, porcentaje que aumenta

rdpidamente con la temperatura).



Lo que acaba de describirse para el caso del oxigeno es ttil para cualquier gas
recogido sobre agua. De todos modos, para muchas aplicaciones no importa que
el gas vaya algo humedecido. Ademds, no es dificil calcular la cantidad de gas
puro que hay sabiendo la temperatura y la presion del vapor de agua a esa tem-

peratura (préctica 36).

B ;Por qué otras veces en lugar de agua los gases se recogen sobre mercurio?

Cuando manejamos gases de solubilidad en agua casi ilimitada, como el amonia-
co, NH;, o el cloruro de hidrégeno, HCI, es impensable utilizar el procedimien-
to anterior. Otros gases muy corrientes muestran una solubilidad mas reducida,
pero adn asi, cuando por ejemplo, el didéxido de carbono pasa por agua, esta retie-

ne algo més de su volumen de CO,,.

Por tanto, como en mercurio la solubilidad de cualquier gas es prcticamente
nula, es recomendable su empleo cuando se quiere el gas muy puro o cuando se
quieren hacer medidas precisas sobre la cantidad de gas desprendido. Sus incon-
venientes: es dificil de manejar por su elevada densidad (13,6 mayor que la del

agua), es toxico, como todos los metales pesados, y considerablemente caro.

Practica para casa. Recogida de CO, sobre agua

Para ello, vamos a utilizar un par de tubos de vidrio o de plastico de alguna
medicina (pastillas) usada. En uno de ellos se introduce bicarbonato y luego se
afiade vinagre hasta cubrirlo. Como la reacciéon comienza enseguida, se le colo-
ca rdpidamente un tapén (de plastilina) con un tubito de desprendimiento (de
pldstico o de goma) que se sitia en la boca del otro tubo que, invertido y lleno

de agua, estd semisumergido en un vaso con agua.
La reaccion es la descomposicién de un bicarbonato (o carbonato) por un dcido:

NaHCO, + CH,COOH — CH,COONa +H,0 + CO, T

bicarbonato sédico + dcido acético — acetato sédico + agua + diéxido de carbono

Verter el CO, (que es mds denso que el aire) sobre la llama de una cerilla y com-

probar su utilizacién en extintores.
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P> Vistos los inconvenientes del mercurio, ;jcé6mo pueden recogerse gases

secos?
Supongamos que queremos obtener cloruro de hidrégeno, segin la reaccion:

H,S0, + 2 NaCl — Na?SO, +2 HC1 T

dc. sulftirico + cloruro sédico — sulfato sédico + cloruro de hidrégeno

Practica 21. Obtencién y recogida de HCI

La reaccion se inicia abriendo la llave del embudo (fig. 2) y dejando caer gota
a gota el H,S0O, (conc.), sobre el NaCl, con lo cual comienza a desprenderse

HCL. Es preferible calentar para que la reaccion vaya mas deprisa.

El gas se hace burbujear en un frasco lavador a través de H,SO, concentrado,
que es un deshidratante enérgico, y se pasa seguidamente a un matraz de reco-
gida, cuyo tubo de entrada se alarga hasta el fondo. Como el HCI es mds denso
que el aire, desalojard a este, que escapa del frasco por el otro tubo. Para com-
probar cudndo el matraz se ha terminado de llenar, mantenemos un papel indi-
cador humedecido en la boca del tubo de escape. Cuando se enrojece damos por
finalizada la reaccién. El HCI se almacena en el matraz, al que, para evitar esca-
pes, cerramos apretando las dos pinzas de tornillo sobre las gomas.

Embudo;
ide llave| -

/) -H,S0,

| Matraz |
ierlenmeyer | ||

Figura 2.



B ;Son la misma cosa cloruro de hidrégeno y 4dcido clorhidrico? ;Por qué
el primero es un gas y el segundo un liquido?

En una primera aproximacién podriamos decir que ambos son lo mismo y asig-
narles la férmula HCL. Precisando algo mds diremos que prefiere emplearse el
término cloruro de hidrégeno para el compuesto puro, que como hemos visto es
un gas. No obstante, en un laboratorio se utiliza, por ser mucho mas manejable y
permitir cdlculos més precisos, una disolucién acuosa del gas, que es a lo que

suele llamarse 4cido clorhidrico.

La disolucién del HCl en agua es una verdadera reaccién quimica, ya que se pro-
duce la ruptura del enlace H—CI. Esta tiene lugar, ademds, de forma heteroliti-
ca, pues el Cl, mds electronegativo, se queda con el par de electrones que cons-
tituye el enlace, resultando dos iones: H* y CI' (el H" se asocia al H,O dando
H,0%):

H-- Cl+H,0 — CI”+H,0"

Como se trata de un 4cido fuerte, la reaccién es practicamente completa, 1o que
quiere decir que el dcido clorhidrico estd constituido por iones cloruro e iones
hidronio en el seno del agua, siendo estos tltimos, H3O+, los responsables de la

acidez de la disolucién.

FORMACION Y MANEJO DE PRECIPITADOS

Ya vimos (cap. 1, epfgrafe 3.2) que un precipitado (pp) es un compuesto i6nico

insoluble que se forma en el seno de una disolucién (fig. 8, cap. 1). Vamos a estu-
diar aquf aspectos complementarios, sobre el caso concreto de la reaccion de pre-

cipitacién del cloruro de plata, a partir de nitrato de plata 'y cloruro sddico:
AgNO; (ag) + NaCl (aq) — NaNOj (ag) + AgCl (s)
que eliminando los iones espectadores (Na*y NO; ), se reduce a:

Agt+ClT — AgCl” L
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Practica 22. Precipitacién del AgCl

Vertemos en dos tubos de ensayo disoluciones de AgNOj, en uno, y de NaCl en
el otro. Las disoluciones se elaboran previamente utilizando agua destilada. Al
mezclar ambas se forma instantdneamente un precipitado de AgCl, que poco a

poco, va sedimentando hacia el fondo del tubo.

Al precipitado de AgCl recién formado se le afiade ahora disolucién de amoni-
aco, NH;, y entonces el precipitado desaparece, quedando en su lugar una diso-
lucidén transparente. Si, a continuacion, afladimos HNO3 concentrado, gota a

gota, el precipitado reaparece.

P ;Por qué para preparar una disolucién de AgNO, hay que utilizar agua
destilada y no agua del grifo?

Con frecuencia, al utilizar agua del grifo la disolucién de AgNOj sale turbia. Esto
se debe a que el tratamiento de aguas en la planta potabilizadora emplea cloro,
Cl,, que produce, entre otros, iones CI . Estos aniones, incorporados al agua del
grifo, aunque sea en muy pequefla concentracion, reaccionan con parte de los
iones Ag* del nitrato produciendo una minima cantidad de precipitado de AgCl,
que es la responsable de la turbidez.

En general, para preparar disoluciones, en especial si van dirigidas a reacciones
de precipitacién, debe siempre utilizarse agua destilada a fin de evitar interfe-

rencias de otros iones presentes en aguas tratadas o en aguas naturales.

P ;Es totalmente insoluble el AgCl?

Aunque el precipitado de AgCl (o cualquier otro) se ha descrito como un com-
puesto insoluble, es una primera aproximacién. Ninguna sal es totalmente inso-
luble. El mismo AgCl muestra una solubilidad de 0,00187 g/L, lo que significa
que una porcién minima de AgCl se disuelve y se disocia en sus iones. Entonces,
en la disolucién en contacto con el precipitado (fig. 3) habrd, ademds de los iones.
de la sal soluble (Na* y NO;, no dibujados), iones Ag*™ y CI, aunque en con-

centracion pequefiisima.



Por otro lado, lo mismo que ocurre en
una disolucién saturada de azdcar, A&Cl@9- | Awear (ag).
donde la parte disuelta y la parte sin '

. 3 . P g Ag*
disolver mantienen un equilibrio dind ASCL®). | 4 Azicar (5). | 4 |
mico, también el AgCl (pp) estd en v ¥

equilibrio con el AgCl (ag), es decir, \/ \/

con los iones Ag* y Cl™. Esto se expre-  Figura 3.

$a como:
AgCl (s) 2 Ag' (aq) + Cl (ag) K, =[Ag"[Cl']

Se habla entonces de una constante de equilibrio llamada producto de solubili-
dad, siendo su valor en este caso K (AgCl) = 1,7-10710 3 25 °C.

B ;Cémo se explica que el precipitado de AgCl desaparezca con NH; (aq)
y reaparezca con HNO; (conc.)?

Es una prueba de lo que acaba de decirse: el AgCl (s) estd en equilibrio con sus

iones en disolucién, AgCl (s) 2 Ag* (aq) + Cl (aq).

Al afiadir NH, tiene lugar una reaccion con los iones Ag* presentes en la disolu-

cién produciéndose un ion complejo!, soluble:
Ag* (agq) + 2 NH; (ag) — .[Ag(NH3)2]Jr (aq) ion diaminoargéntico
Como esta reaccién consume los iones Ag* (ag), el equilibrio :
AgCl (s) 2 Ag* (ag) + C1” (ag)

se desplaza hacia la derecha tratan’.do de reponerlos (principio de Le: Chatelier);
con lo cual, la cantidad de AgCl(s) disminuye hasta que el precipitado termina

por desaparecer.
Al afadir 4cido nitrico, este destruye el complejo, reprecipitando el AgCl:

[Ag(NH,),]* (ag) + CI” (ag) + 2 H" (ag) — 2NH] (ag) + AgCl (s)

1'Un ion complejo estd constituido por un ion central, rodeado habitualmente de 2 a 6 iones o moléculas, llama-
dos ligandos. La carga del ion complejo es la suma algebraica de las cargas del ion central y de los ligandos.
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» ;Como podemos recoger y purificar un precipitado?

El precipitado se recoge vertiendo el contenido del tubo de reaccién en un embu-
do provisto de papel de filtro. Este puede doblarse en forma cénica o en forma
plegada (fig. 4) (el dltimo tiene la ventaja de presentar mayor superficie, lo que

acorta el tiempo de filtracién).

Puesto que, inevitablemente, el precipitado retendrd algo de disolucién de la sal
soluble producida (NaNO, en nuestro ejemplo) o incluso de alguno de los reac-
tivos en exceso, conviene transferirlo a un vaso, afiadirle agua destilada, agitarlo

con una varilla y volverlo a filtrar, con lo que se obtiene el sélido ya limpio.

Para acelerar el proceso de sedimentacién puede usarse una pequefia centrifuga-
dora movida manualmente mediante una manivela. Como consecuencia se obtie-
ne la disolucién con el pre-
cipitado compactado en la
parte inferior del tubo de

centrifuga (mds estrecho Filtro
por la parte inferior), con conico

lo cual es muy fécil tirar

con cuidado el liquido
sobrenadante y quedarnos
solo con el precipitado. A

. ., T Filtro
continuacion, se realizan g de pliegues

las operaciones de purifi-

[ ]

cacidn antes resefiadas. Figura 4

Cuestiones

1. Contemplando la figura 1 ;sabriamos indicar dénde se encuentra el KCl
obtenido también junto al O,?

2. Cuando a una disolucién de cloruro de hierro (III), FeCl;, se le afiaden unas
gotas de disolucién de sosa, NaOH, se forma un precipitado pardo de
hidréxido de hierro (III). Escribir la ecuacién iénica de la reaccién. ;Cudles

son los iones espectadores? ;Ddonde se encuentran?




