EXPERIMENTACION EN QUIMICA 1

Esta es una materia introductoria a la experimentacion; representa el primer contacto del
alumno con el laboratorio dentro de sus estudios universitarios. Por ello, mediante seminarios en
aula se describiran los fundamentos tedricos que el alumno necesita para poder llevar a cabo las
experiencias, y el resto de las clases se impartiran integramente en el laboratorio. La finalidad
de esta materia es la adquisicion, por parte del alumno, de buenos habitos de trabajo en el
laboratorio, de manera que le sirvan de pauta para cursar, con ¢l maximo aprovechamiento, las
diferentes asignaturas practicas que componen el plan de estudios de la titulacion de Ingenieria
Quimica.

La implantacion de esta asignatura responde a la necesidad, por parte del alumno, de
conocer lo mejor posible cuales son las metodologias que se siguen y las técnicas que se
emplean en los trabajos que se realizan en un laboratorio de Quimica. Este conocimiento es
imprescindible para poder desarrollar las experiencias practicas que se le exigiran en cursos

superiores y en su vida profesional.

Los conocimientos que se imparten en esta asignatura presentan dos vertientes: una de
claro contenido expositivo (seminarios) y la otra de contenido totalmente practico. En la
primera, el profesor presenta al alumno el material y los aparatos que posteriormente utilizara en
el laboratorio, asi como las bases tedricas que necesitara para el desarrollo de las practicas. En la
segunda, el alumno realizara el trabajo experimental. Como es de suponer, esta Gltima es la que

comporta el mayor numero de horas en el conjunto de la disciplina.

OBJETIVOS GENERALES

1. Conocer y aplicar las normas de seguridad y de trabajo en el laboratorio.
2. Reconocimiento de productos, material e instrumental de laboratorio.
3. Familiarizacion con las técnicas de trabajo:

Pesada de productos: funcionamiento de la balanza.

Preparacion de disoluciones.

Volumetrias.

Filtracion.

Calentamiento a reflujo y enfriamiento.

Extraccion y lavado.

Cristalizacion.

Destilacion.

Cromatografia.
4. Fundamentos tedricos basicos para la realizacion de las practicas.

5. Realizacion de célculos. Exactitud y error relativo, precision, rendimiento y cifras



significativas. Representaciones graficas.

6. Primeras nociones y aprendizaje de la sistematica investigadora: recogida de datos,
elaboracion de tablas de resultados y representaciones graficas. Elaboracion de un
cuaderno de laboratorio. Elaboracion de un informe con las conclusiones e

interpretacion de los resultados.

TEMARIO

PRACTICAS DE QUIMICA FiSICA

PRACTICA 1: Determinacion del peso equivalente del magnesio

Objetivos especificos: Aplicacion de la ecuacion de los gases ideales y de la Ley de las
presiones parciales de Dalton. Determinacion del peso equivalente de un metal midiendo el
volumen de hidrégeno desprendido. Calculo del porcentaje de error. Establecer si una reaccion
es termodindmicamente posible en base a los valores de los potenciales estindar de las

semirreacciones implicadas.

PRACTICA 2: Determinacion de la entalpia de reaccion entre el cinc y el

sulfato de cobre.

Objetivos especificos: Comprension termodinamica de los conceptos de calor, transferencia de
calor y capacidad calorifica. Determinacion de la capacidad calorifica de un calorimetro.

Determinacion de la variacion de entalpia de una reaccidon quimica.

PRACTICA 3: Determinacion de la presion de vapor de agua a varias

temperaturas y su entalpia de vaporizacion

Objetivos especificos: Comprension termodinamica del intercambio de calor asociado a un
cambio fisico. Comprobacion experimental del equilibrio de fases entre un liquido y un gas.
Realizar una grafica: determinacion de la entalpia de vaporizacion a partir de la pendiente de la

representacion grafica de la ecuacion que rige el equilibrio liquido-gas.

PRACTICA 4: Determinacion de magnitudes termodinamicas del KNO; a

partir de su solubilidad en agua a varias temperaturas

Objetivos especificos: Estudio de un equilibrio quimico: solubilidad de una sal. Comprobacion

experimental de la relacion solubilidad-constante de equilibrio-temperatura. Calculo de la



entalpia del proceso a partir de la pendiente de la ecuaciéon que relaciona la constante de
equilibrio con la temperatura (ecuacion de Van’t Hoff). Determinacion de otras magnitudes

termodinamicas en funcion de la temperatura: energia libre y entropia.

PRACTICA 5: Estudio cinético de la reaccion del etanol con el Cr (VI)

Objetivos especificos: Introduccion a un estudio cinético. Realizar una yodometria (volumetria
de oxido-reduccion). Determinacién del orden de reaccidon respecto al HCrO4 mediante un
tratamiento grafico. Calculo de la velocidad inicial y de la pseudoconstante de velocidad.

Incentivar la busqueda de bibliografia.

PRACTICAS DE QUIMICA ORGANICA

PRACTICA 6: Reconocimiento de funciones organicas. Reacciones

quimicas en tubo de ensayo

Objetivos especificos: Reconocimiento cualitativo de funciones organicas mediante la

observacion de los cambios de color, olor o estado de reacciones realizadas en tubo de ensayo.

PRACTICA 7: Extraccion de la cafeina de las hojas del té

Objetivos especificos: Aprender las técnicas basicas de laboratorio de extraccion y de filtracion,

para aislar un producto natural.

PRACTICA 8: Sintesis de la aspirina

Objetivos especificos: Utilizacion de la filtracion por gravedad y a vacio. Purificacion de un
acido carboxilico. Recristalizacion. Determinacion cualitativa de la pureza. Determinacion del

punto de fusiéon como criterio de pureza de un producto.

PRACTICA 9: Sintesis del acetato de isoamilo

Objetivos especificos: Calentamiento de una mezcla de reaccion en un sistema a reflujo.
Purificacion de una fase organica mediante la extraccion liquido-liquido. Uso de la destilacion

simple para la purificacion de un liquido.



PRACTICA 10: Cromatografia. Separacion de fluoreno v fluorenona

Objetivos especificos: Separacion de compuestos organicos de distinta polaridad por
cromatografia de columna y su caracterizacion por cromatografia de capa fina. Métodos de

visualizacion.

PRACTICAS DE QUIMICA INORGANICA

PRACTICA 11: Sintesis del oxido de aluminio

Objetivos especificos: Sintesis de un oOxido metalico. Oxidacion alcalina de un metal y

comportamiento anfotero de un compuesto.

PRACTICA 12: Sintesis del 6xido cuproso

Objetivos especificos: Obtencion de un compuesto por proceso redox, precipitacion y

deshidratacion. Estabilizacion de un estado de oxidacion inestable por complejacion.

PRACTICA 13: Poder oxidante de los halatos vy gradacion del caracter

oxidante de los halogenos

Objetivos especificos: Comprobar el caracter oxidante de los iones clorato y bromato. Comparar

el caracter oxidante de una serie de halégenos. Uso de los potenciales de reduccion estandar.

PRACTICA 14: Propiedades redox del peroxido de hidrogeno vy

propiedades del hidroxido de estano (II)

Objetivos especificos: Comprobar las propiedades redox del peréxido de hidrégeno y el

comportamiento anfétero del hidroxido estannoso.

PRACTICA 15: Alumbre de cromo

Objetivos especificos: Preparacion de una sal doble.

METODOLOGIA

La asignatura se desarrolla temporalmente en veinte sesiones de tres horas diarias. Cuatro
de ellas estaran destinadas a la presentacion de la asignatura y las explicaciones tedricas de cada
una de las practicas a realizar (seminarios). A continuacién, se invertira una sesién de

laboratorio en el reconocimiento del material y la preparacion de disoluciones, y quince sesiones



donde los alumnos llevaran a cabo las practicas propuestas para cada una de las disciplinas
implicadas. Estas sesiones experimentales se desarrollan en tres mddulos que presentan una
dificultad gradual en su realizacion. Por otra parte, cada practica puede cubrir una operacion
basica o bien varias concatenadas, de manera que las primeras se basan en manipulaciones
sencillas y las ultimas implican la utilizacién de equipos mas sofisticados, mayor habilidad en el
laboratorio o mayor elaboracion de los resultados. La descripcion de estas practicas constituye

la tercera parte de este libro.

Las practicas se dividen en tres grupos segun la disciplina a las que estan asignadas. Asi,
el primer grupo lo constituyen las practicas con contenidos asignados a Quimica Fisica, en las
que se determinardn solubilidades, se aplicaran las propiedades de los gases, se calcularan
algunas magnitudes termodindmicas y se realizara el estudio cinético de una reaccion. El
siguiente bloque lo constituyen las practicas de Quimica Organica, que abarcan el
reconocimiento de funciones organicas, la extraccion de un producto natural o la sintesis de un
farmaco, donde se aplicaran técnicas basicas de laboratorio como la extraccion o la destilacion.
Finalmente, en las practicas de Quimica Inorganica se obtendran distintos compuestos en cuya
sintesis se aplican distintas operaciones basicas como la filtracion, la precipitacion o la

cristalizacion, y se llevan a cabo diferentes volumetrias.

EVALUACION

La evaluacion de los alumnos que cursan esta asignatura se realizara mediante un control
continuado de la tarea realizada y no unicamente a través de una prueba final. Este control, por
parte del profesorado, sirve tanto para ensefiar de una manera critica al alumno la forma correcta
de trabajar, como para poder constatar el aprendizaje y la asimilacion de los diversos conceptos
por parte de los estudiantes. De esta manera se incentiva al alumno a mejorar y optimizar su
forma de operar en el laboratorio, cumpliendo asi con los objetivos marcados para esta
disciplina.

La evaluacion se realiza teniendo en cuenta los siguientes parametros:

e Asistencia: dado que se trata de una asignatura experimental, resulta fundamental la
realizacion de las practicas en el laboratorio. De acuerdo con su estructura, una falta de
asistencia significa que una de las practicas no se realiza, y por tanto, que el alumno quede
con alguna laguna en su formacion, y no se cubran los objetivos para los cuales estaba
disefiada esa practica.

e Actitud, constancia, método de trabajo y habilidad manual: como se ha comentado
anteriormente, la finalidad de esta materia de primer curso es que el estudiante adquiera
destreza en el trabajo experimental, creando unos habitos que sean la base de su
comportamiento en el laboratorio de cualquiera de las asignaturas de la titulacion, o incluso
en su futuro trabajo. Por ello, factores como una actitud positiva e interesada, la constancia

en el trabajo, la sistematica y el orden, asi como su habilidad como experimentador, seran



considerados y valorados, dandoles mayor importancia que a la obtencion de resultados
exactos.

e Presentacion de informes: el alumno debera entregar individualmente un informe de cada
una de las practicas que realice, y lo mas productivo es que lo elabore cuando atin recuerde
con claridad el procedimiento, las observaciones, los calculos y los resultados de la
experiencia realizada. El informe individual de cada practica debe comprender todo lo
necesario para que el profesor pueda valorar, en la mejor medida posible, la labor llevada a
cabo por el estudiante, asi como su nivel de compresion de los fundamentos teéricos que
soportan al trabajo experimental. No se trata de copiar el guion de practicas ni todo lo que
se ha anotado en el cuaderno del laboratorio. Este ultimo resulta fundamental porque
contiene todo lo que el alumno ha considerado relevante en el desarrollo de la practica, y
por tanto, sera la base para el informe. Sin embargo, muchas de las anotaciones son
importantes como observaciones personales que le permiten recordar la practica cuando
deba repasarla para el examen escrito, o en su caso si tiene que repetirla, pero no forman

parte de lo que el profesor pretende valorar en el informe.

El informe debe recoger las respuestas a las cuestiones que se plantean al final de cada
practica. Deben ser claros y escuetos, limitandose a contestar lo que se pide. El hecho de
divagar es una muestra evidente de que las ideas no estan claras. El informe mas largo no
necesariamente es el mejor ni el que tendrd mejor nota. Sin embargo, teniendo en cuenta la
peculiaridad de que la asignatura se imparte con profesorado de tres Departamentos, puede
ocurrir que cada profesor tenga requerimientos diferentes en la elaboracion de dichos

informes, acordes con la especialidad de que se trate.

Los informes se devolveran corregidos con suficiente antelacion antes del examen para
que el estudiante pueda, con ayuda de las indicaciones del profesor, asimilar los errores
cometidos. Ademas, las tutorias de los profesores podran servir para aclarar las dudas que
hayan surgido tras la correccion.

e Comprension: finalmente se llevard a cabo un examen escrito que permita un control, de
forma mas objetiva, de los conocimientos adquiridos. La prueba escrita estara dividida en
cuatro partes, tres con un peso del 90% sobre la nota final (30% para cada uno de los
Departamentos), y una cuarta donde se planteara el reconocimiento de material y cuestiones
sobre el empleo del material volumétrico, con un valor del 10%. Cada profesor hara
preguntas concretas sobre las practicas realizadas, que abarcaran desde la manipulacion en
el laboratorio, las técnicas basicas aplicadas, los fundamentos teéricos, el procedimiento,
hasta los calculos realizados para llegar al objetivo del experimento. También se podra pedir
la resolucion de problemas similares al de la experiencia que se ha llevado a cabo, o

calculos de rendimientos, concentraciones, etc.

Hay que sefialar que, al tratarse de técnicas diferentes para cada una de las especialidades,

deben quedar manifiestos unos conocimientos suficientes de cada una de las disciplinas.



Para concluir, hay que recordar que el examen se realizara, por lo general, bastante tiempo
después de la terminacion del periodo de practicas, de acuerdo con el calendario que la Facultad
haya previsto. De ahi que tenga una gran importancia, por una parte, revisar bien el informe
corregido de cada una de las practicas que los profesores les entregan para aclarar todos los
planteamientos erroneos que se hayan hecho, y por otra, haber elaborado un cuaderno de
laboratorio limpio, claro y completo, con anotaciones sobre todas aquellas observaciones que
ayuden a aclarar los procedimientos empleados.

Los tres primeros puntos se valorardn mediante el seguimiento en el laboratorio y la
correccion de los informes realizados de forma individual por el alumno, lo que permite
al profesor tener una primera apreciacion sobre el grado de conocimiento adquirido y
sobre las dificultades que ha encontrado el alumno en las practicas realizadas. Al mismo
tiempo, el estudiante puede conocer los errores cometidos y subsanar las dudas que se le
plantean. Sin embargo, estos aspectos no son suficientes para evaluar al alumno, y
teniendo en cuenta las caracteristicas de esta asignatura, no solo el trabajo en el
laboratorio, sino su comprension (reflejada en el examen escrito), se tendran en cuenta

en la calificacion final.
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