Analisis Quimico Practicas

PRACTICA N° 1

EL LABORATORIO QUIMICO

Objetivo

el material ¢ alho io de

t0 uso.

Situar e identificar los aparatos
analisis quimico asociandolo a su corr

Fundamento

Sélo el conocimiento de los materiales y reaet ili en el laboratorio puede
asegurar las buenas practicas en el laboratorio.

Material

EQUIPOS:
o Generales:
o] Seguridad
o] Uso comln
o Especificos:

MATERIAL:
° Genereg

Reactivos

Cualquier tipo de reactivo con etiqUetasdesidentificacion.

1 Salvador Camacho Garrido



Analisis Quimico Practicas

Procedimientos

1. Ob_servacién de la upicacién de todos Test tubes with rim, medium wall
IOS equlpos del |ab0rat0I’I0. Simax Boresilicate Glass Catalogue Mumber 7830
- Descripcion general. -
- Uso W M "W CONTENT peRMCK
- Limpieza | 10 75 1.0 100 £16.20
. ., | 10 100 1.0 100 £1620
- Mantenimiento y conservacio ey N 75 10 100 £1620
2. Observacion de la ubicacion (del j :: :x ::g :g 22';;33
material del laboratorio. . 1 125 12 100 £2000
- Descripcion general. L) O O o o
- Uso. 24 150 12 50 £14.50
H H —t g
- Limpieza.
- Mantenimiento y conservacion. Test tubes without rim di I
.. . -z y Meadium wa
3. C_)bservacmn de la _ublcaC|on de los Soman Borosiicate Glass Calogue Number 3840
reactivos en el laboratorio.
4, Obtencién de toda la informacion de : d L WAL BACK  PRICE
. . HH MH HH COMTENT  PER PACK
la etiqueta de un reactivo. 10 - 0 100 £1290
- Nombre y formula. :: .;.5; :g m E::;g
- Concentracion o pureza. R le 125 10 100 £2000
- |mpurezas_ | 1& 150 1.2 100 £20.00
. L. L. 24 150 12 50 £1370
- Propiedades fisico-quimicas.
- Pictogramas de peligrosidad. \_/ .
- Frases R. o
- Frases S.
- ObservaCiones. Test tubes with conical bottom,
with rim
Simax Borosilicate Glass Canalogue Mumber 3821
Desiccators, knob lid with perforated . 4 L WAL  PACK  PRKE
Zil'lC diSE HH MH MH  COMTENT PER PACK
Simax Borosilicate Glass Catalogue Mumber 262 D :: :% :: ig :::g
("D""“'?' 21 ”: . 15 80 1.2 50 £18.00
15 105 1.2 50 L1800
DIAMETER PACK I& 100 1.8 50 £X0.00
CONTEMI \- I& 120 |.B 50 £30.00
100 mm | 17 120 1.2 S0 £M000
150 mm |
200 mm |
250 mm |
300 mm |

Desiccators, vacuum with stopcock and
perforated zinc disc

Simax Barosilicate Glass Camlogue Mumber 262 DIK
(formerl;r 211 9:
DIAMETER PACK
COMTEN"
100 rorn |
150 mm |
200 mm |
250 mm |
300 mm |
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PRACTICA N° 2

MEDIDA DE MASAS

Objetivo

Aprender a realizar correctame axinedida de la edida
critica respecto del resultado del analisis.
Fundamento

La exactitud de la medida va a depender o guerida en el analisis, La
mayoria de los métodos analiticos clasicos tienen una p lo0. Asi para

una masa de 0,1 g debemos poder apreciar hasta 0,1 mg. Por ta
en la balanza analitica solo se deben pesar:
. Muestras para el analisis cuantitativo.
. Productos del analisis gravimétrico.
e Patrones para volumetrias (tipo primario) y para curvas de calibrado.
En el resto de los casos, la medida de la masa se haré en granatarios.

Material

Balanza analitica.

e O o o
QD
w
(@]
w
(@R
@D
=]
=
@D
Q.
@

Frascos de reactives.
Reactivos

Los necesarios para poder preparar [as'ef ones segun la practica N° 4.
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Procedimientos
Uso de la balanza analitica:

Se dan las normas para el uso de una balanza

analitica. En la medida de lo posible, también

se utilizaran para el resto de balanzas:

1. Por ser un instrumento delicado,/el
alumno es el responsable de su corrgcta
utilizacion y conservacion.

2. Si posee caja-vitrina esta debe
permanecer cerrada el mayor tiempo
posible y cualquier medicion exige el
cierre de la misma.

3. Al ser electronicas, debe esperarse su
“calentamiento” hasta el valor cero en
pantalla. Si no es asi, pulsar la tecla de
“rezero” si existe.

4, El objeto a pesar debe situarse en el
centro del platillo para evitar vibraciones.
5. Para pesar un objeto, este debe estar
limpio, seco y a la temperatura ambiente.
6. La pesada debe efectuarse con

rapidez, a f|n de ewtar la humedad y

capsulas y pesasusta

8. Mira la sensibilidad
utiliza solo la adecuada.

9. Mira la capacidad de carga. El pese
pesasustancias y de la sustancia a pesar
nunca puede ser superior a esta.

10. Cuando se va a pesar por diferencia
de pesada, el tarado deber realizarse en
las mismas condiciones que la posterior
pesada, y anotar su valor en el cuaderno.

11. Cuando se va a determinar el peso de una

sustancia, se coloca el pesasustancias, se

sa la tecla “tara” y se f
icion, del cero en I

pesasus
posteriormente sg
poco a poco, h
deseado. En el caso
preferible repetir la operacién que

intentar retirar material del pesasustancias.
13. La balanza en general, y el plato
especialmente deben quedar perfectamente
limpios. Si hubiera caido algin material en
él (la pesada no es valida) debe ser retirado
con el pincel adecuado y cuando la balanza

el primero que en
analitica efectuara una pesada de control con
la pesa de 100 g y lo anotard en el registro al
efecto.

Se pesaran los reactivos necesarios para
la preparacion de las disoluciones segun
la préactica N° 4.

&<

e Calibrado de las balanzas analiticas (segun
indicaciones del fabricante).
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PRACTICA N° 3
MEDIDA DE VOLUMENES
Objetivo

Aprender a realizar correctamente la operaci i edida
critica respecto del resultado del analis

Fundamento
La exactitud de la medida va a depender d€ analisis, La
mayoria de los métodos analiticos clasicos tienen una p lo0. Asi para

un volumen de 100 ml debemos apreciar 0,1ml.

Debemos utilizar los matraces volumétricos (aforados) exclusivamente para
preparar las disoluciones patrones y sus diluciones que no necesiten normalizacion,
aquellas cuya concentracion analitica resulte critica y las disoluciones de la muestra
analitica y sus diluciones.

Las pipetas aforadas y de doble aforo se usaran exclusivamente para la medida de
muestras liquidas en el analisis cuantitativo, para los reactivos cuya concentracion analitica
resulte critica, y para efectuar las medidas de dichas_disoluciones cuando se requiera la

dilucion.

Las buret del volumen durante las
titrimetrias.

En el resto\de los enes se realizard, mediante probetas y

Material

Balanza analitica.
Matraces volumétricos.
Buretas.

Pipetas.

Probetas.

Vasos de precipitados.
Frascos de reactivos.

rar las disoluciones segun la practica N°4.
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Procedimientos

Uso de matraces volumétricos:

10.

El volumen exacto medido es el volumen
contenido, por tanto se utilizan
exclusivamente para  preparar
disoluciones patrén y de la muestra y
diluciones.

El matraz a utilizar debe enjuagarse
varias veces con el disolvente a utiliza
(generalmente agua destilada).

El sdlido no debe afadirse como tal.
Debe estar disuelto y ser arrastrado hasta
dilucion infinita.

Los liquidos pueden  trasvasarse
directamente de la pipeta al matraz, salvo
si dan reacciones exotérmicas (como en
el caso del &cido sulfurico) que calienten
el matraz.

Debe enrasarse mediante frasco lavador,
salvo las d(ltimas gotas que deben
afiadirse mediante cuentagotas (o pipeta).
Debe agitarse el contenido después de
cada adicion, y gcue enrasado,
tapar e inverti

burbujas y huevame
Debe trasvasarse a

Lava el matraz, enjuagalo primero co
agua reiteradas veces y después con agua
destilada.

Sécalo invertido en el escurridor y al aire,
nunca en estufa para evitar
calentamientos.

g

Nota:

Se medirén los volimenes necesarios
para la preparacion de las disoluciones
segun la préactica N° 4.

@znorma general nu
con la boCa=sing.ca
similar.

Debe  enjuagarse  con  pequefias
cantidades del liquido a medir,
haciéndola girar en posicién horizontal
para que moje toda la superficie interna,
incluido el vastago por encima del
enrase.

ciona el liquido (de un vaso y nunca

pera 0 aparato

posicion vertical y siempre
C asta el fondo para evitar la
aspiracién’ de aire hasta una altura
superior al enrase.

Enxasa en posicion vertical dejando salir
el liquido libremente de nuevo en el vaso
izado. Se no se ha usado pera, el
e y apertura de la boca debe hacerse
el dedo indice y la pipeta siempre se
sujeta con los dedos anular, corazéon y
pulgar.

El trasvase debe hacerse en posicion
vertical, dejando fluir totalmente el
liquido (salvo casos de pipetas de doble
aforo, que debe quedar enrasada en el
aforo proximo a la punta y en las
graduadas que se debe verter el volumen
requerido).

Después de su uso, debe lavarse
perfectamente, enjuagar reiteradas veces
con agua y por ultimo con agua destilada.
Seca al aire en el pipetero y nunca en
estufa.

Uso de buretas:

1. Una bureta mide volimenes vertidos

entre dos posiciones de su graduacion y
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por tanto, sélo se debe wusar en
titrimetrias.

2. Comprueba que la bureta esta limpia, que
la llave gira perfectamente, que no se
rompe la pelicula de liquido al abrir, que
se puede utilizar gota a gota y que no
forma burbujas.

3. Llena con agua destilada, y vertical eng
soporte comprueba su estanqueidad.

4. Lava 2 o tres veces con unos 5 ml
disolucion valorante directamente
frasco (sin embudos, vasos, etc.)
colocéndola casi en posicion horizontal y
girando hasta mojar totalmente su
superficie interior, para verter a través
del pico.

5. Llena la bureta hasta un punto
ligeramente superior al cero y seca su
exterior.

6. Ajusta a la marca cero o por debajo,
teniendo en cuenta el menisco y evitando
el error de paralaje. Aunque no
consensuado, parece preferible no perder
tiempo empefidandose en enrasar a cero,
sobre todo, si te ado o tienes

7. La lectura final, como la inicial, y debe
efectuarse transcurrido al mepos 30 s

sobrepagar la marca inferior.

8. EIl volumen vertido serd la diferencia
entre el volumen final y el inicial.

9. Lava, enjuaga con agua varias veces y
por ultimo con agua destilada.

10. Caso de no tener que guardarse se deja
llena con agua destilada

Calibrados:

l:
ibrado de una pipeta por pesada.
e Calibrado de una bureta por pesada.
e Calibrado de un matraz aforado por
pesada.

Notas:

Parael agua: D*© =0,998203
(11=1000,028 cm?)
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Dieisity of water
Volume of L g of water {cr)
Temperature Dhensily of wislor
(') (gfem? Al tomperatuce shown' Corrected to 20°C?
(il (9gs B42 5 — —
4 aTs 0 = B
5 BHG R —
14 T2 a 1.00]1 4 I RAINR
11 ol 4 1.0 & 100l 6
12 SO0 4 100 & 1001 7
13 3801 L 7 10800 &
B 247 4 L SR
15 1026 L2 0 10020
16 0998 946 0 L2 | 1LD02 1
17 1779 E.D2 3 1L.00O2 3
] 086 1.002 5 1.002 5
14 404 2 1.002 7 o027
20 207 1 1. L2 o
21 O, D07 L5 5 10033 1 (KELER
22 7735 1.3 3 1003 3
23 541 5 003 5 L0035
24 L 1.003 8 LO03 ¥
i 047 4q [0 0 100 0
2o e THA T 1004 3 100 2
27 5162 100K & 1004 5
23 LT 1O = 140 7
20 3595947 H KL 1005 0
EN] 6502 L5 4 1005 3
35 [.994 D34 9 —
37 DAY 331 &
A0 U2 X R7T
RN (058 366 5

' Cocrecied for bussancy wiih Fguation 2-1, wng (117 2 giml abr density and denssty of
weiphts = %4 ml
Ui penac il o expangion of borosaleare glass (A 0, per degree Celnue
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PRACTICA N° 4

PREPARACION DE DISOLUCIONES

Objetivo

quimico.
Fundamento

Al ser una disolucién analitica la dispersion de i iquido y a veces
gas) en un disolvente (liquido y generalmente agua destilada), pa as bastaria con

hacer los célculos previos, medir la masa o volumen del soluto, el volumen del disolvente
y efectuar la disolucion.

Parece obvio, que no todas las disoluciones requieren la misma exactitud, ni por
tanto el mismo tipo de balanza o de material volumétrico para su preparacion.

Se deben utilizar balanzas normales y granatarios para la medida de la masa, y
probetas y pipetas graduadas para la medida de volimenes, en la preparacion de las
disoluciones cuya concentracion se expresa en terminos de:

o gl
% peso.
% volumen.

e o o o o
Py
@
s:o
Q,
O
>
n
Q

diluciones, y aquellas cuya concentracio € exprese como:

o Molaridad exacta.
o Normalidad exacta.
. p.p.mil.

o p.p.m.

Aunque en analisis cualitativo no existe ninguna concentracion critica y podriamos
utilizar concentraciones aproximadas, a efectos solo de practicas docentes preparamos de
forma rigurosa las expresadas entérminos de molaridad.

Material

Frasco lavador.
Etiquetas / rotulador vitrografico.

Matraces volumétricos.
Frascos de reactivos.

o e Vasos de precipitados.
o e Pesasustancias.

o e Agitador.

e Pipetas. e Espatula.

e Probetas. e Cuentagotas.

[} [ ]

[} [ ]
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Trasvasa al matraz aforado el contenido

del vaso.

6. Enjuaga con pequefias porciones de
agua destilada el vaso y trasvasalas al
matraz aforado.

7. Llena con agua desti

frasco lavador el m

un volumen proxi

Reactivos 5.

Acido acético.
Acido clorhidrico.
Acido nitrico.

Acido sulfdrico.
Agua oxigenada.
Amoniaco.

Bromuro de potasio.
Carbonato sédico.
Cloruro de bario.
Cobaltinitrito sodico.
Etilendiaminotetraacetato disodico.
Ferrocianuro potasico.
Fosfato disddico.
Hidrégenooxalato sodico. Seco. Sl no, e ser enjuagado
Hidroxido sédico. reiteradas veces con porciones de
Hidréxido de bario. disolucion a trasvasar.

Molibdato aménico. 12. Etiqueta el frasco de reactivo, con al

da utilizando el

pero

Nitrato de amonio. menos, nombre, formula,
Oxalato aménico. concentracién, fecha de preparacion y
Permanganato de potasio. preparador.
Sulfato amonico. .
. Prep
Sulfocianuro /}m\
Brucina. V(ml Reactivo C
Cuprén. 25N Na,CO;, 05M
Etanol. ™. 100 HNO; 2M
Flueresceina. < \%gg angi) i :\//(I)
Reactivo de Ness ‘) 250\, e M
o d (NH,),SO, 5.S.
Procedimiento HCI 1:1
HNO, 1:1
Se dan los pasos generales para preparar 100 HNO, 15
una disolucion de concentracion exacta. 100 KSCN 1M
El alumno debe utilizar alternativas 100 (NH4)2C,04 s.S.
rapidas cuando la precision requerida sea 100 K4Fe(CN)s 025M
menor. 100 NaOH 2M
100 HAC 2M
1. Realizacion de los calculos. 100 NH,OH oM
2. Mlde el soluto (en balanza SI es 100 H,S0, 1M
100 NazPO, 1M
50 KHC,0, S.S.
50 (NH,),M00, 15 %
50 Na,-EDTA 5%
50 BaCl, 05M
25 KBr 1M
50 Ba(OH), S.S.
25 Cupron 5% (etanol)
25 Fluoresceina 50 % (etanol)

4. Disuelve perfectamente el soluto en
el vaso.

10
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CALCULOS

—

([E] me

\ I

LABORATORIO

NOMBRE
FORMULA

CONCENTRACION

PREPARADOR

FECHA

11
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PRACTICA N° 5

ANALISIS DE CATIONES

Objetivo

Aprender a realizar corrgctamente : ccion
(precipitacion, neutralizacion, re nacioy Aplejos), decantacion,
centrifugacion, redisolucion, etc., i izacié una marcha analitica de

Fundamento

La identificacion de los cationes presentes en una muestrasensa®actualidad no se
realiza mediante técnicas clasicas (marcha analitica) sino mediante técnicas
instrumentales que en general son méas rapidas, mas selectivas y sobre todo mas
sensibles.

No obstante se sigue realizando més que nada en précticas docentes porque permite
el desarrollo de gran variedad de operaciones basicas, y habitta al alumno al trabajo en
el laboratorio con la adquisicién de las destrezas necesarias.

En el caso que nos ocupa, solo se trabajaran aquellos cationes de una muestra
elegida: K*, NHz € Mn®*, Cu®*"y Co?,

Vasos de precipits e Bafio de agua y/o arena.
Tubos de ensayo. e Tubos de centrifuga.
Pinzas de tubo de ensayo: e Papel de filtro y de pH.
Vidrio de reloj. o e Centrifugadora.
Reactivos

HNO3 2M e NaOH2 M e HCI1:1 ° (NH4)2C204 0,5M
Na,CO3; 0,5 M e NaCO;(s) e HAcc.c. e cobaltinitro sddico
HNOs c.c e NH4NO; (S) e HNO;2M e H,0,al3%
NH;NO3;1 M e HCI2M e cuprén o (NH4),S0,s.s.
(NH4)2CZO4 S.S. e NH;OHc.c. e NH,OH1:1

e NaHPO,1M e HAc 2M
e Na,-EDTAal5%
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Procedimiento cobaltinitro sodico en agua. Afiade esta
disolucion sobre la primera. En caso de
1. En un vaso de precipitados pequefio, existir potasio debe aparecer un
toma unos 5 ml del problema preparado precipitado  amarillo  debido  al
(disolucién obtenida en la practica N° 6). cobaltinitrito potésico o al cobaltinitrito

2. Observacion de la muestra: de sodio y potasio.

e Aspecto (transparente, turbio, cop El precipitado rotuladg come grupo Iy

precipitado, etc.)
e Color.

e Olor (Si existe amoniaco libre de
ser expulsado por ebullicion prolongada

3. Reaccion (&cida o alcalina al papel pH. Si
es 4cida continuar, si no, acidular con
acido nitrico 2 M y hervir unos minutos,
diluyendo o concentrando al volumen
inicial).

4. ldentificacion del amonio: En un tubo de
ensayo se afiaden 6 gotas del problema
original y diez de sosa 2 M (el problema
debe quedar fuertemente alcalino). Se
calienta suavemente. Si existe amonio, se
desprende amoniaco gaseoso que se
identifica por su olor, por colorear una
gota suspendida en una varilla de vidrio
de reactivo de [Ne y=por virar a
alcallno eI pape pH humedemd .

as esta en el

hidrégeno al

9. Se centrifuga y se Iava con agua caliente
dos veces con 1 ml a la que se afiaden
gotas de nitrato amoénico 1 M. La
disolucion y el agua del primer lavado se
pasan a tubo de ensayo donde se rotula
como “Grupo Il y siguientes”.

10. La disolucién rotulada como grupo I y

guientes se trata con &cido clorhidrico

agitacion hasta precipitacion

disolucién, se afiade la sa
proximidad de neutralizacion
posteriormente afiadirlo en forma de
disolucién). Se afiade hasta reaccion
alcalina y 3 ml de exceso para hervir
durante unos 10 minutos. En el caso de
tener amonio, se formara amoniaco libre,
identificable por su olor, que debe ser
eliminado por ebullicion prolongada,
reponlendo el  carbonato  sodico

entes se le afiaden 10 gotas de

ato de amonio s.s., se calienta a
ebullicion a la llama y se deja en bafio de
agua al menos durante 5 minutos (el
calcio puede no precipitar). Se centrifuga
y el liquido se reserva rotulandolo como
“Grupo V y siguientes”.

13. Identificacion del calcio: El precipitado
obtenido se lava con ¥ ml de agua con
gotas de sulfato amonico, para
posteriormente tratar de forma intensa
con 1 mL de agua fria (a veces es
necesario reiterar la extraccion) para
centrifugar posteriormente. El liquido
obtenido se alcaliniza con gotas de
amoniaco y se afiade cinco gotas de s.s.
de oxalato amonico y se calienta. De
existir, al enfriar debe aparecer un
precipitado blanco de oxalato calcico.

14. Al liquido rotulado como grupo V y
siguientes, se le afiade alrededor de %2 g
de nitrato de amonio sélido, y después
poco a poco y agitando, disolucién de

ensayo se toman S0

del grupo | y se acidula con &cido
acético. En otro tubo de ensayo se
disuelve una punta de espatula de

14 Salvador Camacho Garrido
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15.

16.

17.

18.

amoniaco, hasta olor persistente del
mismo mas 5 gotas de exceso. Se calienta
al bafio de agua no mas de 2 minutos y se
centrifuga, reservando el liquido en un
tubo de ensayo rotulado como “Grupo
VI~

El precipitado, se redisuelve en la menor
cantidad posible de acido clorhidrico
M, y con nitrato amonico y amoniacg
vuelve a reprecipitar. Se centrifuga qun
caliente, afiadiendo el liquido a tubo del
grupo VI.
El precipitado se lava con agua caliente a
la que se afiade una gota de amoniaco
diluido. Una vez lavado, el precipitado se
trata con 3 ml de acido clorhidrico 2 M
calentando para ayudar en la disolucion.
Identificacion del hierro: A dos gotas de
la disolucion clorhidrica en sendos senos
de una placa de ensayos, se le afiade a
una, 1 gota de ferrocianuro potasico 0,25
M, y a la otra 3 gotas de sulfocianuro
potasico 0,5 M. De existir ion férrico,
deben aparecer un precipitado azul
oscuro (azul prusia errocianuro de

de tiociano de
Identificacién

enturbiamiento pafe
disolucion de los com
(Grupo VI). Se

O
peroxido de hidrogeno al 3 % p
calentar ~ suavemente. Si forma
precipitado, o ya apareci6 con el tiempo,
la reaccion se considera positiva y debe
ser totalmente eliminado por el mismo
sistema. Centrifugar para separar el
liquido que contiene el resto de los
complejos aminados del precipitado. El
precipitado se trata (sin agitar),con % mI

evidencia
diamin cobre (11).
toma una tira de papel de flltro a la que
se aflade 1 gota de cupron ( -

benzoinoxima en solucién etandlica al 5

20.

23.

%) y encima otra gota de la solucion
amoniacal. Si existe cobre, se origina un
complejo quelato de color verde claro
sobre el papel.

Identificacion del cobalto: A 5 gotas de
la disolucion amoniacal.se le afiaden 10

, S€ va

La

también puede precipitar el magnesio de
existir y el calcio no precipitado en el
grupo IV. A % ml de la disolucion
amoniacal se le afiade 5 gotas de fosfato
disédico 1 M, agitando vigorosamente y
rascando las paredes del tubo de ensayo
con wuna varilla de vidrio hasta
reC|p|taC|on Centrifuga, desprecia el
i lava el precipitado con % ml de
@s gotas de amoniaco 2 M. Se
sterlormente en Y2 ml de
aC|do acetico 2 M, calentando si fuera
necesario. El posible residuo insoluble
precipitado) se puede

ihco gotas de la disolucion amoniacal
gta en medio acético, se vuelve a
estigar el calcio por adicion de
oxalato amoénico 0,5 M y calentando en
bafio de agua, con la formacion de la
turbidez o precipitado blanco de oxalato
de calcio.

Haz el esquema analitico de separacion e
identificacion con la formulacion de
todas las reacciones implicadas.

15

Salvador Camacho Garrido



Analisis Quimico Précticas

16 Salvador Camacho Garrido



Analisis Quimico Practicas

PRACTICA N° 6

ANALISIS DE ANIONES

Objetivo

Aprender a realizar corrgctamente : ccion
(precipitacion, neutralizacion, re nacioy Aplejos), decantacion,
centrifugacion, redisolucion, etc., lante, la realizacion de diferentes ensayos de

identificacién directa de aniones.

Fundamento

La identificacion de los aniones presentes en una f a actualidad se
realiza tanto mediante técnicas clasicas (via humeda), como mediante técnicas
instrumentales que en general son mas utilizadas por sus caracteristicas inherentes.

Nosotros las haremos més que nada porque permite el desarrollo de gran variedad
de operaciones basicas y habitos en el laboratorio, ademas de la adquisicion de la
destreza necesaria.

En el caso que nos ocupa, solo se trabajaran aquellos aniones que en la muestra
elegida son: fosfato, carbonato, sulfato, cloruro y nitrato.

Material

Vasos de precipli Placa de teque e Bafio de agua y/o arena.
Tubos de ensayo. e Tubos de centrifuga.
Pinzas de tubo de ensa e Papel de filtro y de pH.
Vidrio de reloj. e Centrifugadora.
Reactivos
Na2C03 05M . KMnO4
HAc c.c e Fluoresceina
HNOs c.c e KBriM
NHsNO3 (S) . AgN03
Reactivo nitrico-molibdico* e NH,OH c.c.
NH,CI e Brucina
BaCl, 0,5 M e H,SO,c.c.

[ HzSO4 1:1

e etanol
e Ba(OH), (s.s.)

17 Salvador Camacho Garrido



Analisis Quimico Practicas

Procedimiento Ilama del mechero recogiendo los gases
sobre un papel humedecido con

1. Preparacién de la disolucién problema: disolucion de fluoresceina (en solucién
No es mas que la disolucién que hemos 50 % de etanol / agua) y una gota de
denominado Grupo | de cationes, o grupo bromuro potasico 1 M. La aparicion de
soluble en el carbonato sddico, que se una mancha rosada (que se intensifica

obtiene, segln el procedimiento visto e con vapores de amonja identifica al
la marcha analitica de cationes de Aa Gloruro. Como alte
practica N° 7, tomando un volumen : : ] CI en
superior (en funcién del volumen ta i que se
empleado en los ensayos). En el caso @ »Con este método
que el problema tenga reaccion neutra de bromuro ni
puede considerarse preparado. Si el

problema tiene reaccién alcalina, se i0 itrato: Supuesto que lo

procede a afadir acido acético hasta rito, se pone
acidez. Si existe precipitacion, se separa orucina (MUY
por centrifugacién y al liquido acético se TOXICA') en und pfaca de toques y se le
le afiade carbonato sodico sélido hasta afladen 5 gotas de acido sulfarico
reaccion alcalina hirviendo un poco y concentrado. Se toman 4 gotas de la
volviendo a centrifugar. EIl liquido disolucion problema y se le afiaden otras
obtenido es la disolucion preparada. 4 gotas de &cido sulfurico diluido y se
2. ldentificacion de fosfato: A % ml del hierve. Se deja enfriar y 1 gota de la
problema, homogeneizado si  esta disolucion se lleva sobre la solucion
precipitado, se afiade acido nitrico hasta sulfdrica de brucina. Si existe nitrato,

acidez (si el problems alcalino), mas

existenciasen soluciones de pH alcalino.

: C Cualquier tratamiento acido lo destruye
acido bastan 5 gotasyde &cido™nitri 3r lo que se debe hacer directamente de
hervir). Si aparece alg(m puestra liquida preparada (o de la
se disuelve el existente, ra problema sélida antes de disolver
do clorhidrico diluido en el caso de

afiade un poco de nitrato amonico sol tra muestra a analizar) v,

y un volumen igual de reactivo nitrico- evidentemente, antes de alcalinizar con
molibdico. Calentado en bafio de agua, si carbonato sédico. Se dispone en un tubo
existe fosfato, debe dar un precipitado de ensayo %2 ml de problema al que se le
amarillo de fosfomolibdato amoénico. afiade 2 ml de acido clorhidrico 2 M. De
3. Identificacion de sulfato: A % ml del existir carbonato se libera CO2 en
problema se le afiaden 5 gotas de cloruro grandes burbujas que aclaran el papel pH
de bario 0,5 M (da lo mismo acetato o azulado previamente virado a bésico con

vapores de amoniaco, y cuyo contacto
con agua de barita reciente, la enturbia
por formacion del carbonato de bario.

7. Haz los esquemas necesarios con las
reacciones implicadas.

nitrato) y se deja en el bafio de 2

Nota:
NO ensayes el carbonato en la
muestra disuelta. Hazlo

directamente del problema sélido.

acido sulfarico 1 franca
acidez mas un ligero exceso) y unos
cristales de permanganato potasico. La
disolucion se calienta suavemente a la
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PRACTICA N° 7

DETERMINACION GRAVIMETRICA DEL ION NIQUEL (11)

Objetivo

Poner en practica todos log conocimient@s adguiridos sobre la

Fundamento

El Ni (1) puede determinarse mediante
dimetilglioxima, y su posterior digestion, filtrado, secado
dimetilglioximato de Ni (I1).

precipitado de

Material

Balanza analitica.
Granatario.
Estufa de secado.

Trompa de vaci:
Kitasato.
Varilla agitadora/polici
Pesasustancias.

Vasos de precipitados.

Vidrio de reloj.

Pipeta graduada.

Papel indicador de pH.

Reactivos

e NiCl,-6H,0 (muestra).
1:1.
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o

10.

11.

12.

13.

. Justifica el valor del

Procedimiento Notas:

El Fe (Il), también precipita con la
dimetilglioxima, por lo que si sabemos de
su existencia en la muestra, se debe
oxidar por la accién de &cido nitrico a Fe
(1), eliminar el exceso/desacido nltrlco

De la forma habitual pesa exactamente
alrededor de 120 mg de sal de niquel.
Prepara un crisol filtrante de Gooch,
limpio por succion con &cido nitrico
diluido y agua destilada.

Coloca ambos en un vaso

y coldcalo en una estufa a 110 —-120
durante 1 6 2 horas.
Enfria ambos en desecador al menos
durante  20-30 minutos 'y  pesa e ar uros 5 mlide dlsolucmn
exactamente en la balanza analitica. i ,

Repite el calentamiento durante ¥ hora,

el entfrlamlegto y la pesada, Easta :)Lsnegezr No se debe 1861 en el proceso
constancia de peso en ambos (+/- 0, de filtracion (el precipitado tiene
Eg)' disuel dil 150 m tendencia a ascender), sino que debe

A Vaso dISUEIVe y dITUye a unos 150 m’. mantenerse al menos libre 1 cm del
Acidula  ligeramente  con  4&cido :

e mismao.

clorhidrico diluido. o _
Calienta entre 60-80 °C (no hervir) y El_preC|p|tado debe tener un color_rOJo
afiade lentamente y con agitacion 25 ml brillante caracteristico (fresa). Si no
de disolucion de dlmetllgI|OX|ma fuera asi, debe redisolverse en 20 ml de
Anade Ientamente a aco diluido con C rh|dr|co dI|UIdO y 5 ml de &cido

lugar de amoniaco, para
linizar el medio de precipitacion se
an 2-3 g de acetato de sodio.

. i emp
es necesario, de cuando

de amoniaco  para
volatilizado).

Enfria a temperatura ambiente y deja
reposar 1 hora (mejor si es mucho mas
tiempo), asegurandose que la suspensién
estd alcalina.

Filtrar y comprobar que las aguas madres
estan exentas de ion niquel (adicion de 1 E
gota de dimetilglioxima).

Lava el precipitado con agua fria, hasta [U] l
que las aguas de lavado queden_exentas

— |

#/Imétrico
0,2032.
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PRACTICA N° 8

DETERMINACION GRAVIMETRICA DEL HIERRO

Objetivo

Poner en practica todos log’ conocimient@s adgi
gravimétrica por precipitacion con reactivos#i i
de precipitados, mediante la determinacion
contiene.

Fundamento

El Fe (I11) puede determinarse mediante precipita antitativa en forma de
hidroxido de Fe (I1I), y su posterior transformacion y pesada en forma de oxido de
hierro (I11). En cualquier caso, todo el hierro debe estar en forma de Fe (l1l) en el
momento de la precipitacion.

Material

Balanza analitica.
Granatario.
Horno de mufla.
Estufa de secado.
agente deshidratante.
Placa calefactQra.
Varilla agitadorafgglicia.
Pesasustancias.
Vasos de precipitados.
Vidrio de reloj.

Pipeta graduada.
Papel indicador de pH.
Crisol.

Papel de filtro (gravimétrico).

Reactivos
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10.

Procedimiento

Pesa exactamente y segun procedimiento
habitual unos 0,5 g de la muestra.
Calcina a 800-900 °C un crisol y tara
hasta peso constante de la forma habitual.
En un vaso disuelve la muestra en 5 m
de agua y 10 ml de acido clorhidri
diluido calentando pero sin llegar a he
(para evitar pérdidas por volatilizacio
cloruro de hierro (l11).

Diluye a unos 150 ml y afiade 1 ml de
acido nitrico. Calienta un par de minutos
(pero sin hervir) para asegurar que todo
el hierro queda como Fe (l11).

En caliente, poco a poco y con agitacion
afiade amoniaco diluido hasta olor débil
pero persistente de amoniaco (el agitador
no debe sacarse del vaso).

Tapa el vaso con un vidrio de reloj y
hierve 1 minuto (no mas pues se
hidrolizan las sales amonicas con
liberacion de sus respectivos acidos que
pueden redisolver el precipitado).

Lava el reverso del-vidrie_de reloj, con

% y neutralizado con
presencia de rojo de metilo
decantar.

Transfiere el precipitado al filtro y lava
con pequefas porciones de la disolucion
de nitrato amdnico hasta exencién de
cloruro y sin gue se seque excesivamente
el precipitado.

Lleva el filtro y su contenido a un crisol
y calcina a 800-900 °C durante 20
minutos.

precipitado es mas Se
filtrar y lavar.

Resulta conveniente la utilizacion de
filtros de cenizas controladas.

El precipitado se puede reducir a hierro
metalico debido al carbono del papel o0 a
oOxido ferroso férrico a 1.100 °C, por lo
que el calcinado debe ser pardo oscuro
en caliente y rojo en frio.

22
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PRACTICA N° 9

NORMALIZACION DE HIDROXIDO SODICO

Objetivo

directo de un componente, deter
hidroxido sodico mediante vo
potenciometro y del conductimetro

Fundamento

La determinacion del punto final de acionpuede efeéctuarse por
diferentes métodos entre los que se incluy
conductimétrico.

En el caso de una valoracién de neutralizacion y utilizando un electrodo de
vidrio, la determinacion del punto final se puede obtener mediante la determinacion del
punto de inflexion resultante de la representacion grafica del valor del pH en funcion
del volumen afiadido de valorante. Como a veces no es facil esta determinacion, se
recurre a la utilizacion de las curvas de la primera y segunda derivada, correspondiendo
el valor del punto final a los valores del maximo o minimo y al corte con el eje de
ordenadas respectivamente.

En el caso_de_una valoracion de neutga
conductividad,/la determinacion del punto

acion y utilizando una celda de
ede obtener mediante la
pendientes resultante de la
i6n del volumen afadido de

representacio
valorante.

Material
Granatario.
Balanza analitica.
Pesasustancias.
Vasos de precipitados.
Agitador magnético.
Matraces Erlenmeyer.
Cuentagotas.
Matraces aforados.
Pipetas aforadas de d
Bureta dosificadora.

ble enrase.

Yatron primario.
Hidrdoxido sodico®
Soluciones tampén pH 4y 9.
Solucion patrén de KCI.
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Procedimientos Preparacion de la disolucion del patron
primario
Preparacion de hidroxido sédico ~ 0,1 N
1. Pesa, en un granatario, alrededor de unos
1. Pesa en un granatario unos 4 g de 20 g de ftalato &cido de potasio (en una
hidroxido sédico en pesasustancias. capsula de porcelana) ymseca en estufa a
2. Lleva el contenido del pesasustancias z 10 °C durante 1 6 2 hg
un vaso de precipitados con unos 150 . Enfria gn desecador.
de agua destilada. 8 i [ dalanza
3. Disuelve rapidamente y con agitac
enérgical y transvasa a una botella de
plastico2 de un litro, enjuaga con unos

de potasio y

150 ml de agua destilada un par de veces la mayor
para llevarla a la botella y completa con )
agua destilada. s limpio con

4. Homogeneiza el contenido de la botella : ’ ¢
por inversion de la botella 5 ¢ 6 veces. patron primario. Vierte su contenido en

5. Etiqueta de forma conveniente. un matraz aforado de 1 litro.
6. Enjuaga al menos unas 5 veces con unos

100 ml de agua destilada el vaso de

PREPARACION DE precipitados y transvasa al matraz
FENOLFTALEINA forad
Y SOSA aforado. ,
7. Afora exactamente  segin el
ocedimiento habitual.

(I 8 a a unat brIJ.tellg de reactivo que
ente limpia y seca.
| — 9. : tamente su normalidad.
— t o . Etiqueta de forma conveniente.

PREPARACION
DEL FTALATO

(I

() 7
 ———

‘ FTALATO _—

=1

T — =, 3©

.
A e

@u@@

:n:.

q "—"W“-"
El hidréxido sédico tiende a fo

1 S s Soue
compacto sélido si se demora la agitacion o es
insuficiente.

2 La sosa ataca el vidrio incluso en soluciones
diluidas.
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Calibrado del potenciometro

1. Conecta el potenciémetro a la red.

Enciende el aparato y deja calentar.

3. Ajustael valor de la pantalla en unidades
de pH.

4. Ajusta el valor del pH en principio a la
méaxima sensibilidad

5. Sigue las instrucciones de calibracig
del aparato.

N

Normalizacién del hidréxido sédico

1. Enjuaga una pipeta de doble aforo de 10
ml totalmente y un par de veces con la
disolucion patrén tirando la disolucion.

2. Con pipeta de doble aforo toma una
alicuota de 10 ml de solucion patrén de
ftalato acido de potasio4 y vierte en un
vaso de precipitados de 250 ml.

3. Afade al matraz unos 80 ml de agua
destilada.

4. Sumerge el electrodo de vidrio en la
disolucion hasta obtener un valor del pH
constante

5. Con pequefias pg

velocidad.
7. Anota el valor del pH antes dé=agdlici
hidréxido sédico.
8. Adiciona exactamente 1 ml, agita, deja
estabilizar la lectura en el aparato y anota
el valor del pH.
9. Repite la adicion
afiadidos hasta 9 ml.
Repite el proceso de adicion afiadiendo
ahora 0,1 ml hasta un valor de 11.

para volimenes

10.

11. Afnade posteriormente 1 ml de forma
iterada hasta un volumen ft 20

e dos

n de

una masa exacta y seca dedor

de 0,4 g) del patrén.
% El intentar enrasar exactamente en el cero s6lo
vale para perder tiempo.

® No se debe olvidar que en titrimetrias se deberia
efectuar al menos la medida de tres alicuotas.

[Vaml) [pH [ApH/AV | A%pH/AV?

13. Construye la gréficas:
o pH / Va.

. ApH/AV | Va

. A?pH/AV? | Va
14. Determina el volumen ge
partir de cada gré

quivalencia a

FTALATO

|

NaOH

25
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N

9.

Calibrado del conductimetro. 12. Construye la tabla:

Conecta el conductimetro a la red. Go(us) Ge (S) Va (ml)
Enciende el aparato y deja calentar.

Ajusta el valor de la pantalla en unidades 13. Construye la graficas: Gc / Va.

de mS.

Ajusta el valor de la conctancia eg
principio a la méxima sensibilidad
Sigue las instrucciones de calibraci@
del aparato.

Normalizacién del hidréxido sédico

Enjuaga una pipeta de doble aforo de 10
ml totalmente y un par de veces con la
disolucion patrén tirando la disolucion.
Con pipeta de doble aforo toma una
alicuota de 10 ml de solucion patrén de
ftalato &cido de potasio® y vierte en un
vaso de precipitados de 250 ml.

Afade al matraz unos 80 ml de agua
destilada.

Sumerge la sonda de conductividad en la

de hidroxido
aproximada 0,1

Conecta el agitador magnetiee
velocidad.
Anota el valor de la conductividad antes
de adicionar hidréxido sédico™.

Adiciona exactamente 0,5 ml, agita, deja
estabilizar la lectura en el aparato y anota
el valor de la conductancia.

Repite la adicion hasta volumenes
afiadidos de 5 ml.

10. Repite el proceso de adicién afiadiendo

ml hasta un valor de 15/

una masa exacta y seca
de 0,4 g) del patrén.

® El intentar enrasar exactamente en el cero sélo

vale para perder tiempo.

0 g aparato se debe ajustar en mS o en mS si se 1 No se debe olvidar que en titrimetrias se deberia
sale de escala. efectuar al menos la medida de tres alicuotas.
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PRACTICA N° 10

NORMALIZACION DE ACIDO CLORHIDRICO

Objetivo

Hacer practicos los conog
directo de un componente, determi
acido clorhidrico mediante vol
potencidmetro para la determinacion de

Fundamento

La determinacion del punto final de una valora efectuarse por
diferentes métodos entre los que se incluye el método potenmometnco

En el caso de una valoracién de neutralizacion y utilizando un electrodo de
vidrio, la determinacion del punto final se puede obtener mediante la determinacion del
punto de inflexion resultante de la representacion gréfica del valor del pH en funcion
del volumen afadido de valorante o utilizando las curvas de la primera y segunda
derivada.

No obstante, en el mercado existen aparatos comerciales para determinar de
proceso de valoracion a los

Material

Granatario.
Balanza analitica:
Pesasustancias.
Vasos de precipitados.
Agitador magnético.
Matraces Erlenmeyer.
Cuentagotas.
Matraces aforados.
Pipetas aforadas de doble enrase.
Titrador TritoLine easy.

Reacti¥os

arbonato sodice patrén primario.
Acido clorhidrico.
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Procedimientos

Preparacion del acido clorhidrico ~ 0,1
N

1. Efectla los calculos oportunos para
la preparacién de 1 | de disolucidn
0,1 N de acido clorhidrico:

Vi =V () N Pe-100/r-1/d

2. Transvasa a un vaso bien limpid
seco unos 15 ml de acido clorhidricg
concentrado.

3. Con una pipeta graduada toma el

volumen calculado (unos 9 ml) y

llévalo a wuna botella de litro

preferentemente de vidrio y de color
topacio.

Llena la botella con agua destilada.

Cierra con el tapdn e invierte

reiteradas veces.

6. Etiqueta de forma conveniente.

A

Preparacion de la disolucion del patron
primario

gxactos de
do de socio 0,1

1. Toma con
solucion de'carbonate
NSV.

2. Lleva a un matrq

mL.

Enrasa convenientemente:

4. Transvasa a una botella de redeti
que esteé perfectamente limpia y seca.

5. Etiqueta de forma conveniente.

w

Calibrado del potencidmetro

1. Pon en marcha el titrador.
Isa <F1>. Se inicia la

12 La funcion lavado so
estado. Se puede abandonar
STOP. Si se pulsa cualquier otra tecla la pantalla
cambia a “llenado” <FILL>. Para iniciar
nuevamente se debe apagar el equipo.

BEn pantalla debe aparecer “Titulador lleno”.

durante mas de tres segundos y
accede al mismo®. Trabajando de
esta forma nos ahorramos el calibrar
el aparato.

5. Lava con agua destilada el electrodo.
Seca con papel H.py abre su tapon

estrecho de 250 mL.
3. Afade al matraz unos 90 mL de agua
destilada.
4. Sumerge el electrodo de vidrio y la
punta dosificadora en la disolucion™.
5. Ajusta la velocidad del agitador
magnético.
la tecla START. En la pantalla
gparecer ““‘Analisis EQ en
cha”.
Una Vez acabado el proceso de forma
automatica debe aparecer en la
pantalla “Andlisis EQ terminado™.
Anota los datos encontrados.
Isa la funcién <STOP>,
ulsa la tecla START/STOP, para
volver a la pantalla principal.
11. Repite el proceso (puntos 2 a 9) para
otras dos alicuotas mas.
12. Repite el proceso para un ““blanco”.
13. Calcula el volumen medio.
14. Calcula el volumen corregido.
15. Calcula la Normalidad exacta.
16. Calcula el factor de normalizacion.

= aparato puede funcionar en la forma descrita 'y
que supone que el mismo ajusta la dosificacion
segun el cambio producido para calcular el mismo el
punto de equivalencia una vez pasado el punto final
en exceso, en forma de EndPoint EP, que supone
que se ajusta el punto final a un valor del pH que
podemos introducir, en forma manual o Man, tanto
en pH como en mV y 10 métodos internos grabados
en memoria para distintos tipos de valoraciones
estandar o dificultosas.

5 g diafragma del electrodo debe estar
completamente sumergido. Unos 30 mm son
suficientes.

28
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NORMALIZACION

) DEL
ACIDO CLORHIDRICO

HCI

|

H

NaOH
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PRACTICA N° 11

DETERMINACION DE LA ACIDEZ TOTAL DE UN VINAGRE

Objetivo

Hacer practicos los conog
directo de un componente, determi
volumetria de neutralizacion haciene
punto final.

Fundamento

La acidez total se define como la totalidad de los @ savolatiles y fijos que
contiene el vinagre expresada en gramos de &cido acético por 100 ml de vinagre.

La determinacion se efectia mediante una volumetria de neutralizacion en
presencia de solucion alcohodlica de fenolftaleina como indicador.

La acidez fija se define como la totalidad de los &cidos fijos que contiene el
vinagre, expresada en gramos de acido acetico por 100 ml de vinagre. Se efectua de la
misma forma que la acidez total después de evaporacion total y reiterada del mismo.

Se define convencionalmente como valor,de la acidez volatil de un vinagre la
diferencia entre lo s.de su acidez total y, expresadas ambas en gramos de
acido acético por 100 ml de vinagre.

Material

Granatario.
Balanza analitica.
Pesasustancias.
Vasos de precipitados.
Agitador.

Matraces Erlenmeyer.
Cuentagotas.
Matraces aforados.
Pipetas aforadas de doble enrase.
Bureta dosificadora.

Reactiyos
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Procedimientos

Preparacion de la solucién indicadora
al1%

1. Pesa en un granatario®® 10 g de
fenolftaleina.

2. Disuelve la fenolftaleina en un vaso cop
un poco de etanol.

3. Completa directamente en un frasco
litro1,* con el mismo disolvente.

un

PREPARACION DE

FENOLFTALEINA
Y SOSA

E—

S~

—
9.00] .

Valoracion del vinagte

4. Filtra unos 40-50 ml de vinagre®e
de un filtro de pliegues.

5. Enjuaga por tres veces la pipeta con 10
ml de vinagre tirando su contenido.

6. Toma exactamente 10 ml de vinagre
filtrado*® y Ilévalo a un matraz aforado de
100 ml. Afora el matraz exactamente.

7. Toma una alicuota exacta de 20 mill y
llévala a un matraz Erlenmeyer de 250
ml.

16 Cualquier intento de mayo eeisionssBlo supone
una pérdida de tiempo.

7 Generalmente se suele preparar solo 100 ml.

8 con pipeta de doble aforo.

1% preferentemente recién hervida y fria.

11.

12.

13.

Con la técnica adecuada valora gota a
gota hasta viraje del indicador.

Repite la valoracion al menos para otras
dos alicuotas del mismo volumen?®.
Calcula el volumen medio consumido y
aplica la férmula:

VALORACION
DEL VINAGRE
[
VINAGRE

T.

20 Segun procedimiento habitual.
2L | factor 3, debe ser explicado pues es valido s6lo

para el procedimiento descrito.
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PRACTICA N° 12

DETERMINACION DE SO, LIBRE EN UN VINO

Objetivo

Fundamento

El anhidrido sulfuroso es un estabilizam ia en todo el
mundo. Esta reglamentado su uso y la OMS establete stabilizante
depende de la fraccion conocida como Sulfuroso Libre. El @S0s Libre es de

30 mg/l en vinos tintos. Si la fraccion es inferior a 15 puede alterarse el vino.

Para su determinacion, puede extraerse cuantitativamente de la muestra, oxidarlo al
estado de acido sulfurico con peroxido de hidrégeno y determinar este por valoracion con
sosa patron en presencia de indicador mixto rojo de metilo-azul de metileno.

Material

Granatario

Pipetas aforadas tedoble enra
Pipetas graduadas.
Bureta dosificadora.
Matraces aforados.

Destilador automatico. Pro-nitro | de Selecta.

°
°

°

. .

°

e Matraces E
°

°

°

°

°

Reactivos

Hidrdxido sodico patron.
Acido fosférico
Reroxido de hidroge

Azul de metileno.
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Procedimiento 12. Calcula el contenido en sulfuroso
expresado en mg/l con una aproximacion
de 10 mg/l.%®

Preparacion de la disolucion patron -
de hidroxido sodico 0,01 N. Referencias:

Métodos Analiticos en Alimentaria
1. Efectia los calculos oportunos, para Métodos Oficiales de Ané
la correcta preparacién de 100 ml de
disolucién patrén de de sosa 0,01 N a
partir de lustra sosa patron factorizada
~0,1N.
2. Mide exactamente el volumen de
sosa.
3. Aforaa 100 mL.
4. Calcula exactamente su normalidad®.
5. Etiqueta de forma conveniente.

Preparacion de la disolucién

indicadora mixta.

1. Pesa 100 mg de rojo de metilo y 50
mg de azul de metileno.

2. Disuelve en 100 mL de etanol al 50
%.

Determinacion.

1. En un tubo del destilad®
vapor, introduce exactamef

r

Afade 5 ml de &cido fosforico al 25 %.

3. Prepara como colector un matraz aforado
de 250 ml.

4. Introduce en el 2,5 ml de peroxido de
hidrégeno de 0,3 volumenes.

5. Afade un volumen adecuado de agua
para recoger el barboteo.

6. Neutraliza gota a gota y con sosa 0,01 N.

oloca el tubo del destilador y ghkcolector

en su Siti

8. Destila

9

10 a 15 minutos?,
0 S0sa an.
volumen consumi

2% En el Método oficial (Método izaun
equipo especial de extraccion en corriente de aire
con auxilio de una linea de vacio en depresion de 20-
30 cm. %% El método oficial propugna utilizar la formula:
** Hasta obtener unos 100 ml. mg/l = 32- V. Justifica dicha formula.
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PRACTICA N° 13

DETERMINACION DE UNA MEZCLA ALCALINA COMPATIBLE

Objetivo
Hacer practicos los conocimientos
varios componentes, efectuando el a

Fundamento

Una mezcla alcalina se dice que es compatib
en disolucion acuosa, siendo las mas comunes las de
disoluciones reciben el nombre de lejias alcalinas.

La determinacion se efectia mediante una volumetria de neutralizacion con acido
clorhidrico patrén en presencia de dos disoluciones indicadoras de fenolftaleina y
anaranjado de metilo, ambos escogidos por sus valores de pK,. La relacion de los
volumenes gastados para el viraje tanto de la fenolftaleina como del anaranjado de metilo
nos dice que especie 0 especies se encuentran en la disolucion. Los volumenes consumidos,
en cada uno de dichos virajes, nos dice en que cantidad se encuentran los componentes de la
disolucién.

la fenolftaleina, y

A los procedi )
métodos, principalmente el i an en la valoracion de dos alicuotas
iguales, una de la muest i0 a, muestra en disolucion a la que
i ruro de bario para precipitar todo
el carbonato en forma de carbonatG=dg_bario (en el caso dé una mezcla de sosa y carbonato
sodico), o el empleo del mismo método tra adiciopfde un volumen, en exceso respecto
del hidrogenocarbonato, y perfectamente conocido de sosa patrén (en el caso de una mezcla
de carbonato e hidrogenocarbonato sddico).

Material

Vasos de precipitados.
Matraces Erlenmeyer.
Cuentagotas.

a graduada.

Pipgtas aforadas de doblesg

clorhidrico.
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Procedimientos

Valoracion de la muestra

Ajusta la muestra®® enrasando el matraz
aforado de 1000 ml gue la contiene, y llévalo
a un frasco de plastico rotulando co
muestra uno, dos 0 tres segun corresponda
Vierte unos 100 ml en un vaso
precipitados bien limpio y seco.

Enjuaga por tres veces®” una pipeta de 1
con muestra tirando su contenido.

Toma exactamente 1 ml de muestra para
efectuar una valoracion rapida a fin de
determinar el volumen de muestra a tomar,
puesto que desconocemos tanto su naturaleza
como su concentracion?,

Afiade unos 100-150 ml de agua destilada®y
dos gotas de fenolftaleina. Anota la reaccion
del valorado®.

Llena la bureta de forma habitual con
solucion de &cido clorhidrico patron®.

Anota el volumen inicial VO y valora
rapidamente hasta decoloracion de la
fenolftaleina, notand

consumido V2.
Con los datos obtenido
de muestra a emplear.
Toma una alicuota exacta® en ion de los
calculos y llévala a un matraz Erlenm
250 ml.

Repite el proceso de valoracién segin los
puntos 5 a 8, pero ahora de forma cuidadosa
para obtener la mayor precision posible.
Repite la valoracion al menos para otras dos
alicuotas del mismo volumen segun los
puntos 10y 11.

Calcula el volumen medio consumido.

tanto los componentes de

pipeta de 5 mL.
29 preferentemente recié
%0 5j se decolora pasar al punto 87
31 Como norma habitual se debe siempre lavar la
bureta y enjugarla con el valorante.

%2 Con pipeta de doble aforo y enjuagada segun
procedimiento habitual.

VALORACION
DE LA
MUESTRA

BBE
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PRACTICA N° 14

DETERMINACION VOLUMETRICA DE NITROGENO EN UN ABONO

Objetivo
Hacer practicos los conocimientgs
y por retroceso de un componente, de
un abono mediante volumetria de n
determinacion del punto final.

Fundamento

La base contenida en las sales de amomi
disoluciones de estas Ultimas se calientan en presen
sosa. La reaccion es:

a.de otra base mas fuertes como la

(NH,), SO, + 2NaOH — Na,SO, + 2NH, + 2H,0

Transcurre de manera estequiométrica de modo que sirve para poder determinar el
amonio, segun diferentes formas:
1. Tratar la sal amonica con un exceso de disolucion de sosa patron, para valorar dicho
exceso con acido mediante una valoracion por retroceso.
2. Destilar el conjunto para obtener una disolucion de todo el amoniaco desprendido para:
Recogerlo sobre una dlsolucmn de aC|do clorhlrlco patrén en exceso y valorar el

en presencia de sulfato petasi
el método de Kjeldhal.

Material

Balanza analitica.
Granatario.

Pesasustancias.

Vasos de precipitados.
Matraces Erlenmeyer.
Pipetas aforadas de doble en

Hidroxido sodico patron.
Hidréxido sodico al 8 %.
Acido borico al 2,5 %.
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Procedimientos 6. Calcula el contenido de nitrégeno en la
muestra.
Determinacién segun el método indirecto.

1. Pesa en una balanza analitica y con la
méaxima precision alrededor de 0,23 g de
abono (6 0,20 g de una sal amonica como
el sulfato amoénico).

2. Disuelve la sal en unos 50 ml de aguazn
un vaso de precipitados.

3. Transvasa a un tubo de destilacion t
Kjeldahl automatico (enjuagando el vasq
3 veces con unos 50 ml de agua y
afiadiendo al matraz).

4. Ajusta inmediatamente todos los cierres
del equipo.

5. En un matraz Erlenmeyer de 250 ml pon
50 ml de solucidn de &cido borico al 2,5
% vy sitla el extremo del condensador
unos milimetros por debajo del nivel del
acido. 5

6. Agrega al matraz de destilacion unos 50 = l
ml de hidréxido sédico al 8 %, -~

7. Destila hasta obtener unos 100-150 ml de — B @
destilado.

8. Ensaya en los vap
amoniaco™.
positivo sigue |
negativo.

VALORACION

10. Afade dos gotas de anaragj
y valora de la forma habitua
clorhidrico patrén.

11. Determina el contenido de nitroégeno en
la muestra.

Determinacion segun el método por
retroceso.

1. Pesa en una balanza analitica y con la
méaxima precision alrededor de 0,32 g de
abono (6 0,25 g de una sal amdnica como

0 ml de &cido clorhid
Repite el proceso sggémslos puntds 8-9.

sodico patrén.

%8 -3 sifonadas seran suficientes.

% Reactivo de Nessler, papel pH o papel
impregnado de nitrato de mercurio (1).

% Algunos autores prefieren el rojo de metilo.
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PRACTICA N° 15

DETERMINACION PERMANGANIMETRICA DEL AGUA OXIGENADA

Objetivo

Fundamento

El ion permanganato es un oxidante IO ici uerte como para ser
utilizado en la mayoria de las valoraciones redox.

El perdxido de hidrdgeno reacciona con el permangandto«en
reduccién de este y desprendimiento de oxigeno.

isel&rC10n acida, con

2KMnO, +3H,S0, +5H,0, — K,SO, + 2MnSO, +8H,0 +50,

El resultado de esta determinacion puede expresarse en tanto por ciento de peroxido
de hidrégeno (que es la forma usual en las disoluciones concentradas), sin embargo, en las
disoluciones diluidas generalmente se expresa la riqueza en “volimenes”. Se dice que una
disolucion de agua exigenadaes-de n volumenes cug valumen de la misma, es capaz

Material

o Balanza analitica. o Permanganato potasico.

o Granatario. o Oxalato sodico patron primario.
o Pesasustancias. o Acido sulfurico.

o Vasos de precipitados. o Acido fosférico.

o Agitador.

o Vidrio de reloj.

isol filtrante.
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Procedimiento la misma temperatura) en la balanza
analitica.

Preparacion de la disolucion ~ 0,1 N de 4. Transvasa al pesasustancias la mayor

permanganato potasico. cantidad oxalato sodico y pesa

rapidamente y con la mayor precision

1. Pesaen un granatario entre 3,2y 3,3 g de posible.

cristales de permanganato de potasio.

2. Disuelve® con una varilla agitadora
un vaso de precipitados de 250 ml
unos 150 ml de agua la sal, decantandg,la
disolucién a un vaso de precipitados
grande, afiadiendo mas agua y repitiendo
el proceso hasta conseguir la mayor
cantidad posible de sustancia disuelta y
llegando hasta 1 litro de disolucion en el
vaso grande®

3. Cubre el vaso de precipitados con un

n

Transvasa a una botella de reactivo que

vidrio de reloj (o papel de aluminio) y este perfectamente limpia y seca.
calienta a ebullicién incipiente al menos 9. Calcula exactamente su normalidad.
durante 30 minutos®. 10. Etiqueta de forma conveniente.

4. Deja reposar en el vaso de precipitados
tapado  durante 24  horas O o )
preferiblemente durante més tiempo. Normalizacion del permanganato potasico
5. Filtra la disolucién por decantamon a
través del crlsol i :
succion  desp, Gltimos
mililitros que (es dond gncuentra
i del

7. Etiqueta de forma convenie

Preparacion de la disolucion de oxalato

sodico patrén primario. 4. Monta una bureta sobre un soporte de
tamafio adecuado y utilizando o unas
1. Pesa, en un granatario, alrededor de unos pinzas dobles de bureta o dos pinzas de
7 g de oxalato sédico (en una céapsula de bureta separadas 15 6 20 cm*
porce|ana) y seca en estufa a 105 °C 5. Con agua destilada, Comprueba tanto su
durante 1 6 2 horas. estanqueidad como que puede verter de
2. Enfria en desecador. forma controlada y gota a gota.

6. Con pequefias porciones de la solucion
de permanganato potasico de
concentracion aproximada 0,1 N enjuaga
reiteradas veces la bureta en toda su
extension y sin olvidar la punta de la

dlsolucmn en el vaso.

Algunos autores recomij
del punto de ebullicion.
% preferentemente del N° 4.

ndan calentar por gebajo i
A veces resulta méas conveniente la utilizacion de
una masa exacta y seca (en nuestro caso alrededor

0 El filtro puede lavarse por succion, tras ?23 0,15 g) del patron.

tratamiento, de un pequefio volumen de peroéxido de La bureta debe quedar en todo momento vertical.
hidrégeno con una gotas de 4cido nitrico, seguido de * Evita la presencia de burbujas en la punta de la
lavado con agua. bureta.
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1. Llena la bureta y anota el volumen
inicial*.

2. Vierte gota a gota (controlando la llave
de la bureta con la mano izquierda) a una
velocidad répida y con agitacién suave
con el agitador magnético hasta consumir
unos 16 ml*.

3. Calienta hasta 55-60 °C y valorar ahg
gota a gota lentamente y con agitacion
més fuerte®® hasta débil color
persistente al menos durante 30 s*’

4. Anota el volumen final, siendo e
volumen de valoracion la diferencia entre
el volumen final y el inicial*®.

5. Repite el proceso para otras dos alicuotas
exactamente iguales.

6. Calcula el volumen medio gastado.

7. Haz una prueba en blanco® valorando
por el mismo procedimiento una muestra
de 20 ml de agua con 125 ml de &acido
sulfarico al 5 %.

8. Resta al volumen medio el volumen
consumido en la valoracion del blanco.

9. Calcula exactamente la normalidad de la
disolucion del p ato potasico
utilizando el voldmen medio corregido.

* El intentar enrasar exactamente
vale para perder tiempo.

4 Aproximadamente el 80 % del volumen a
emplear.

¢ En cualquier caso debe evitarse una agitacion
enérgica, pues como productor intermedio de la
oxidacion del oxalato se puede formar algo de
peroxido de hidrégeno que tienen la misma
equivalencia y también se valora y no plantea
problemas si no se desproporciona con la agitacion
intensa en agua y oxigeno, que aunque también es
quimicamente equivalente puede escapar del medio
de reaccion antes de reacmonar

manganeso (II
de la valoracion, por Ig

necesario leer el menisco en la parte exterior de la
bureta.

* para anlisis rigurosos siempre es preceptivo
hacer una valoracion en blanco.

Valoracion del agua oxigenada.

1. Haz los célculos necesarios del volumen

a tomar de la muestra problema a fin de
poder valorar con unos 20 ml de solucién
pag)én de permanganatompotasico ~ 0,1

color rosa

volumen®®
7. Sin cargar nuevamente la bureta, valora
un blanco compuesto por agua destilada
y el acido sulfurico en las mismas
cantidades.
8. Calcula el volumen medio consumido y
réstale el volumen consumido en el
blanco si este es significativo®
ala riqueza del agua oxigenada en

gueza del agua oxigenada en

%0 sj es necesario diluye la muestra, como siempre
utilizando pipetas de doble aforo y matraces
volumeétricos.

La agitacion debe ser continua pero lenta a fin de
no perder nada del posible oxigeno formado por
desproporcioén del perdxido de hidrégeno.

2 La temperatura debe ser la ambiental. No se debe
calentar por el mismo motivo expuesto en la nota
anterior, es decir, para no el posible oxigeno
generado en la desproporcion del agua oxigenada.

>3 El volumen consumido no debe diferir en mas de
0,2 mL.

5 El volumen se puede medir.
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PRACTICA N° 16

DETERMINACION DE D.Q.0. EN AGUAS RESIDUALES

Objetivo
Hacer préacticos los conocimientos adquiridos : alisi . gomo valorante el
dicromato potasico, mediante la detefminacion : geno de un agua

La emision de residuos industriales puede caracterizarse de acuerdo a su contenido en carbono
0 demanda de oxigeno. Puesto que muchos compuestos organicos en disolucién pueden ser oxidados
con dicromato en caliente a reflujo, la medida del consumo de este dicromato constituye una buena
estimacion de la concentracion de este tipo de contaminantes. Esta determinacion puede efectuarse por
valoracion por retroceso con una solucion patrén de Fe (11).

La Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) se define como la cantidad de oxigeno quimicamente
equivalente al dicromato consumido

La oxidacion de ateria orgénica con di
excesivamente lentd por lo que s& recurre a catalizana

ato aln en medio acido y con calefaccion es

Material

Granatario.
Balanza analitiCa
Vasos de precipitados:
Agitador magnético.
Placa agitadora.
Agitador magnético.
Matraces Erlenmeyer.

Pipetas aforadas de doble enrase.

Bureta dosificadora.

Matraces aforados.

Digestor automatico. Rro-nitro | de Selecta.

Reactivos

Dicromato pota5|c patron prlmarlo

Sulfato de merc
1,10-fenantrolina monohldratada
Sulfato ferroso heptahidratado.
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Procedimiento

Preparacion de la disolucion patron de
dicromato potasico 0,1 N.

1. Efectta los célculos oportunos, para la
correcta preparacion de 1 litro
disoluciéon patron de dicromato
potasio 0,1 N*°.

2. Pesa en un granatario la masa calcul
mas un 10 % en exceso.

3. En estufa seca el reactivo durante 1 hora

al menos a 145 °C.

Enfria en desecador.

Pesa en balanza analitica

calculada®

6. Disuelve en un vaso con unos 200 ml de
agua destilada®’. Transvasa a un matraz
aforado de 1 litro. Enjuaga al menos 3
veces el vaso llevando su contenido al
matraz aforado.

7. Afora exactamente
procedimiento habitual.

8. Transvasa a una botella de reactivo que
esté perfectamente-tim

S

la cantidad

segun el

1. Mezclar, 100 mL de 4&cido
2,4500 g de dicromato potéasico p.p
g de sulfato de plata y 100 mL de acido
sulfarico.

Agita lentamente.

Deja reposar toda la noche.

AforaallL.

2.
3.
4,

Preparacion de la disolucion patron de Fe

1.

*® Se debe tener en cuenta
reactivo patrén primario
% i resulta tedioso, pesa lo mad mefposible sin
perder tiempo, pero con la maxima exactitud.

> Recupera del pesasustancias todo el reactivo.

% En funcion de la masa pesada y no la calculada.

¥ 0osu equivalente segun la riqueza del reactivo.

disolucion patron de sulfato ferroso
amonico hexahidrato 0,05 N,
2. Pesaen un granatario la masa calculada.
3. Disuelve en un vaso con unos 200 ml de
agua destilada.
4. Transvasa a una botell
esté perfectamente limp

a.de reactivo que

heptahidratado. Envasa 'y etiqueta.

Normalizacion de la solucién de hierro (11).

1. Toma exactamente 25 mL de solucion de
dicromato potésico 0,05 N® y llévalos a
un matraz de Erlenmeyer.

Afiade 100 ml de agua.

3 gotas de ferroina.
Valora con solucién de Fe (ll) (hasta

Ua una valoracion en blanco®
Zdlcula la normalidad exacta de la
solucidn de hierro (I1).

Determinacion.

1. Poner en un tubo digestor, 5 mL exactos
de la muestra de agua, 0.15 g de sulfato
de mercurio (11)% sélido y 25 mL exactos
de dicromato de potasio &cido 0,05 N.

2. Calienta en digestor, controlando la
temperatura a 165 °C durante 60
minutos.

% Se debe tener en cuenta la riqueza de la sal.
También denominada sal de Mohr.

Sl Esel complejo ferroso de la 1,10-fenantrolina.

2 Prepararlo a partir de la disolucion 0,1 N.

% Su resultado debe ser restado del volumen
consumido encada una de las valoraciones de las
muestras, salvo que se haya utilizado la alternativa
puesta en juego en la nota nimero 7.

* Para acomplejar los posibles cloruros, ya que
estos se oxidarian a cloro, y se cometeria un error
por exceso en la determinacion.
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7.
8.

Referencias:
Aguas de Uso y Consumo.
F. I. Colomay otros. Ed. EDITEX, S.A.

Con sumo cuidado pasa el contenido del
vaso a un matraz de Erlenmeyer.

Lava reiteradas veces y verter sobre el
matraz de Erlenmeyer®.

Agrega 2 6 3 gotas de solucién de
ferroina.

Valora con Fe (Il) hasta color marron-
rojizo.

Valora dos muestras mas y un blanco.
Calcula la DQO.

% Si la mezcla aqui quedara color verde claro, sera

necesario repetir todo el proceso diluyendo
previamente el agua problema al 50 % o0 mas segln
los casos.
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PRACTICA N° 17

DETERMINACION YODOMETRICA DE UNA LEJIA COMERCIAL

Objetivo

Hacer préacticos los conocimie
indirectos con yodo (yodometrias), me
una lejia utilizando como indicador de

tos adquiridas sobre. el analisis : DS metodos
i del_contenido ereldro activo de

ion como el almidon.
Fundamento

Las lejias de cloro, también denominadas
equilibrio que contiene cloro disuelto y, ademas, un poco @
reaccion con el agua:

Cl,+H,0&= HCIO+H" +Cl~

Tanto el cloro como el &cido hipocloroso son oxidantes del ion yoduro y tienen la misma
equivalencia en la oxidacion. Incluso en disolucion de acido acético, ambos oxidan al yoduro:

Cl, +21" - 2CI" +
ClO” +2H" +21° " +H,0+1,

El yodo (a su vez un oxida
reductor tiosulfato de sodio:

, +25,0,” - 21~ +5,0,°
Material
e Vasos de precipitados.

Matraces Erlenmeyer.
Pipgtas aforadas de doble,g

Tiosulfato sodico patron.
Almidén soluble.
Yoduro potasico.

Acido sulftrico 6 N.
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Procedimiento a tomar a tomar para gastar en el proceso de
valoracion aproximadamente unos 20 ml de
la disolucion de tiosulfato de sodio.

Preparacion de la disolucion ~ 0,1 N de 2. Diluye en el matraz Erlenmeyer la all’cuota

tiosulfato de sodio. con unos 80 ml de agua exenta de cloro’

3. Calcula la cantidad necesatia a utilizar de
oduro potasico.

Pesa, en un granatario, alrededor de unos
g de tiosulfato sédico pentahidratado.
Pesa en balanza analitica 10 mg de yoduro
mercarico®
Disuelve el conjunto de los reactivos en ung
200 ml de agua destilada recién hervida®’
Diluye a un litro en un frasco limpio y de
color topacio®

Etiqueta de forma conveniente.

ion de

se haya reduudo a mayor parte del yodo

generado (alrededor del 90 % de la
valoracion).
8. Afiade ahora unos 2 ml de disolucion
indicadora de almidon™
Termina la valoracion ahora lentamente. El
punto final viene dado por el viraje del azul
verdoso al verde nitido”

Preparacion de la disolucion indicadora de
almid6n®

Calienta a ebullicion 500° ml de agua 9
destilada. '
Prepara una papilla con 5 g de almidén
soluble y 10 mg de yoduro mercuricol en la

fria.
Afiade la papilla pr
Enfria la disolucién
de potasio.

Transvasa a un frasco bit

de forma conveniente. Analisis¥le una lejfa’®

ectla los célculos oportunos para
obtener una concentracién de la

Normalizacién de la disolucion de tiosulfato

de sodio. " » ’ ]
disolucion problema operativa a partir de
Efectla los célculos oportunos para saber el la lejia comercial.
P P 2. Haz la dilucién acorde a los céalculos’’

volumen de alicuota™ de dicromato potasico

66 s S
Se utiliza como conservante. Otros autores disolviéndola en unos 100 ml de agua exenta de

conS|deran mejor Ia utilizacion de carbo ato sddico cloro.

2 gl agua debe estar exenta de cloro al ser este un
oxidante. Se consiguen eliminar el cloro libre por
ebullicién prolongada del agua destilada. Debe
enfriarse antes de ser usada.

"® En la yodometrias o métodos indirectos con yodo,
no se debe afadir la disolucion indicadora del
almidon hasta que estemos cerca del punto final de
la valoracion del yodo con el tiosulfato para evitar la
adsorcion irreversible del yodo por el almidon.

™ Debe observarse con buen luz y sobre fondo

es : blanco.
gue se han de utilizar de 2- disolucion > Ajustando ahora mas adn el momento de la
indicadora en cada proceso de valoracion. adicion de la disolucion indicadora de almidon.
™ Alternativamente se puede utilizar el dicromato 7 Segun la legislacion vigente, el contenido de cloro
potasico patrén en forma solida (seca a 140 °C al libre de las lejias comerciales para uso doméstico no
menos durante una hora antes de ser pesada) y debe superar el 5 %.
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3. Efectia los calculos oportunos para
calcular el volumen de alicuota mas
idéneo para consumir aproximadamente
20 ml de tiosulfato patrén.

4. Toma la alicuota y llévala al matraz
Erlenmeyer.

5. Diluye con agua’ hasta 100 ml.

6. Calcula la cantidad necesaria de yod
potdsico y afilade en exceso
disolver,

7. Afade 10 ml de &cido sulfarico 6 N.

8. Valora con disolucion de tiosulfato
sodico sin afiadir el indicador.

9. Cuando el color de la disolucion es s6lo
ligeramente amarilla (o casi carente de
color) afiade 2 ml de disoluciéon de
almidon.

10. Termina el proceso de valoracién. El
punto final es la total desaparicion del
color azul.

11. Si se sospecha que hemos sobrepasado el
punto final, afiade un pequefio volumen
exactamente medido de la disolucion
diluida de la muestra problema.

12. Valora ahora m3

13. Repite el pro¢eso de valoracié
14. Calcula el volu

15. Calcula el contenido €
en la disolucién problema.

16. Expresa el resultado como % de .

17. Expresa el resultado como p.p.mil
hipoclorito calcico®.

18. Expresa el resultado en oxigeno
disponible.

19. Propén un método para saber si existe o
no existe clorito en la lejia, y determinar
su concentracién expresada como % en
clorito sodico, especificando como
realizar los calculos.

hervida reiteradamente
cloro.

" Es posible calcular el volumen medio consumido
al ser iguales los volimenes de la muestra.

8 | a forma mas frecuente de preparar las lejias
comerciales de uso doméstico.
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PRACTICA N° 18

DETERMINACION ARGENTIMETRICA DE CLORURO EN AGU

Objetivo

Hacer précticos los conocimien argentimétrico
utilizando los metodos directos con catid acion\del contenido
del cloruro de una muestra de agua de cons ador del punto final

un indicador colorimétrico como el cromato de potasi
Fundamento

El ion cloruro puede determinarse por argentimetria a pH controlado y utilizando
como indicador el dicromato de potasio:

Cl~ + Ag* < AgCl { (blanco)
2Ag* +CrO?* < Ag,Cro,  (rojo)

, tanto el valor de oMo la cantidad de cromato
Itados sean satisfacto
accion indicadora es mas nitida empleando
luz amarilla (puestovque éstenes el color defla mezcla. de reaccion) y que es necesario evitar

ptosensibilidad de las sales de plata).

En este método es critice
potésico a utilizar{para que los res

Material

Granatario.
Balanza analitica.
Pesasustancias.
Horno de Mufla.
Desecador.
Vasos de precipitados.
V|dr|o de reloj.

Asico) p.p.
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Procedimientos utilizar, para la preparacion de 1 litro de
disolucion®.
2. Pesa la cantidad calculada en granatario.

w

Preparacion de la disolucion patrén 0,01 N Disuelve en agua destilada en un vaso.
de cloruro de sodio (o de potasio) p.p. 4. Transvasa a un frasco color topacio limpio de

1 litro.
Efectla los calculos oportunos para |2 ¥ las aguas de anLéagfar gpor llenar
preparacion de un litro de solucién de clorufo el fritsco etiquetando de Tehgg te.

de sodio 0,01 N.
Pesa en una capsula de porcelana en\el
granatario la cantidad calculada més un 10 %
de exceso.
Seca en horno de mufla a 270 °C al menos
durante 1 hora.

Pesa la cantidad anteriormente calculada (o

Normalizacion de la disotucion de nitrato de

i0 y en un matraz 0,25 g

arbonato  calcico®s’ exento de

lo mas proxima posible) con la maxima cloruros:

exactitud en la balanza analitica. 2. Anade 50 ml de agua destilada y
Disuelve en agua destilada de la forma suspende en ella el carbonato calcico.
habitual. 3. Afiade 1ml de cromato potéasico al 5 %.
Transvasa a un matraz aforado de 1 litro y 4. De la forma habitual llena la bureta con
enjuaga de la forma habitual. nitrato de plata patron.

Afora el matraz de la forma habitual. 5. Afiade lentamente y gota a gota solucion
Transvasa a un frasco de reactivos limpio y de plata patron hasta que se forme un
seco®. olor rojo anaranjado persistente y
Calcula la normalidag adisolucion del color amarillo® que toma el
en funcién del peso Atilizado. n el cromato®. Anota el

Preparacion de la disole 3
cromato de potasio al 5 % . ade hasta 50 ml de agua y 1ml de

Valgra con solucion de plata rapidamente

on agitacion enérgica hasta el 90 % de
la valoracion®’.

9. Valora ahora lentamente hasta viraje
rojo-naranja, comparando con el matraz
Erlenmeyer del blanco tras agitarlo
vigorosamente. Anota el volumen.

Desecha el contenido del matraz de

Pesa en granatario 5 g de cromato de potesi
Disuelve en 50 ml de agua destilada.
Afade gota a gota disolucion de nitrato de
plata 0,1 N hasta que se forme un precipitado
rojo claro persistente.

Filtra y lava con 50 ml de agua.

Transvasa a un frasco bien limpio incluyendo
las aguas de lavado y etiqueta de forma
conveniente.

% En nuestro caso 0,85 g. También puede

prepararse por dilucién de nitrato de plata 0,1 Ny,
con lo que ya no se necesita normalizar, o a partir
de cualquier disolucion mas concentrada de nitrato
de plata, con lo que deberemos normalizarla.

8 No es necesario si se ha partido de una disolucién
0,1 Ngy.

8 Esta suspensién inerte simulara el precipitado
blanco de cloruro de plata obtenido en la
valoracion.

8 a observacion es mas nitida bajo luz amarilla.

8 Deben bastar unas gotas y este volumen

8 sino se dispone de un frasco seco, como siempre constituira el volumen consumido por el blanco.

con los patrones y disoluciones de concentracion 87 Calculada en funcién de la alicuota y de las
exacta, enjuaga al menos tres veces con pequefias normalidades exactas del cloruro de sodio y
porciones de la disolucion a transvasar. aproximada del nitrato de plata.
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Erlenmeyer del blanco y conserva el de
la alicuota 1.

10. Toma otra alicuota igual y valora de la
misma forma hasta viraje por
comparacion con la alicuota 1. Anota el
volumen. Reserva la alicuota 2.

11. Afade 1 cristal® de cloruro de sodio a |
mezcla de reaccion de la alicuota 1y
gota de nitrato de plata patron a
mezcla de reaccion 2 para obtener,
agitacion, los tonos que
inmediatamente antes y después de
punto final.

12. Valora por el mismo procedimiento una
tercera alicuota, afiadiendo las ultimas
gotas lentamente hasta obtener el tono
intermedio obtenido por la agitacion de
los matraces Erlenmeyer de las alicuotas
1y 2. Anota el volumen.

13. Calcula el volumen medio consumido en
las valoraciones.

14. Sustrae el volumen del blanco.

15. Calcula la normalidad exacta de la
disolucion de nitrato de plata.

1. Efectia los caleulos ortunos para
determinar el VO

agua®
2. En consonancia con lo anteriormente
expuesto, toma una alicuota minima de la
muestra y mensurable en cuanto al
volumen a gastar de nitrato de plata®.
3. Ariade agua destilada hasta 25 ml'y 1 ml
de solucién indicadora de cromato de
potasio.
Valora gota a gota hasta

89

Segun la legislacio aximo
admisible de cloruros en aguas s para el
consumo humano es de 250 mg/l.. En Alcala de

Henares 14-26 mg/L.
° para ello puede tomarse como hipotesis que el
contenido sea medio del valor refrenciado.

Valoracion de la muestra de agua®

1. Segun los célculos anteriores toma la
alicuota a valorar®?

2. Afnade 25 ml de agua con agua

destilada exenta de

Afiade 1 ml de crg

pardo

7. Efectua un ensayo en blanco®’
8. Corrige el volumen de valoraC|on de
la muestra segln el volumen

consumido en el blanco.
9. Calcula el resultado en mg/l de
cloruro.
10. Calcula el resultado en meg/

|98

Reitmeier, R. F.:
vicroanalysis of Saline oil solutions.
Inds. ARd Engin. Chem. Analyt. Ed. 15,
pp. 393-402 (1943).

! La muestra seré Gnica para evaluar la exactitud

del alumno con lo que debe procurarse no cometer
error alguno.
% El método oficial describe que la muestra a
valorar y previamente para ajustar el valor del pH,
debe acidularse con acido sulfarico concentrado
hasta viraje de anaranjado de metilo.
% EI método oficial no describe la dilucion.
% EI método oficial dictamina el uso de s6lo 4 gotas.
% EI método oficial utiliza nitrato de plata 0,005 N
SV-
% El método oficial uso de
microburetas de 10 ml.
% Las correcciones del ensayo en blanco varian en
funcion no sélo de la cantidad utilizada del
dicromato, sino que también varian en funcion del
volumen de la muestra en el punto final de la
valoracion, y generalmente aumenta regularmente
de 0,03 ml a 0,20 ml cuando aumenta el volumen de
2al2ml.

® Esta es la forma de expresion usual en muchos
etiquetados de aguas minerales y mineromedicinales
envasadas para el consumo humano.

preconiza el
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Stout, P. R., y Johnson, C. M.:
Methods of Soil Analysis. Part 2, pp. 1125-
1126. American Society of Agronomy.

Métodos Oficiales de Analisis de
Aguas, nim. 6.

Todos en Métodos Analiticos en
Alimentaria. AGUAS, de PANREAC
(1985).

NOTA

DADO EL CARACTER DE CONTR
PRACTICO, EL ALUMNO DEBER
ENTREGAR EN HOJA APARTE AL FINAL
DE LA SESION TODO LO REFERENTE A LA
NORMALIZACION DEL PATRON DE PLATA
Y A LA EVALUACION Y VALORACION DE
LA MUESTRA DE AGUA.
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PRACTICA N° 19

DETERMINACION COMPLEXOMETRICA DE LA DUREZA DE UN AGUA

Objetivo
Hacer préacticos los conocimie

negro de eriocromo T (NET).

Fundamento

el calcio y el magnesio que determinan la dureza de un agua, mpIeJo de tipo
quelato con la sal disodica del &cido etilendiaminotetraécetico. La desaparicion de las
Gltimas trazas de estos elementos libres a medir se aprecia a pH controlado por el viraje de
un indicador especifico, el NET, que mide con gran precision la suma de iones calcio y
magnesio presentes en la muestra.

La indicacion se debe al magnesio presente en la muestra por lo que si este no
existe, 0 esta en muy escasa proporcién, debe afiadirse a la muestra en forma de
complexdn-magnesio

Si se efectu alisi rico del_calcio a pH controlado y mediante un
indicador especifico Ce i dureza célcica, con lo que la dureza

Material

Granatario.

Balanza analitica.

Estufa de secado.

Desecador.

Vasos de precipitados.

Matraces Erlenmeyer.

Pipetas aforadas de dobl se.
e Burgta dosificadora.

Complexon-mdgmesi
Negro de Eriocromo T.
Hidrdoxido sodico 1 N.
Calceina (o indicador mixto calceina + timolftaleina).

VI Sv.
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Procedimientos

Preparacion de la disolucion 0,01 M de
EDTA.

1. Efectla los calculos oportunos para
preparacion de 1 litro de disolucion
EDTA 0,01 M.

2. Pesa, en un granatario, alrededor de \un
110 % del peso obtenido, en una capsula
de porcelana.

3. Seca a 110 °C durante al menos una

hora®.

Enfria en desecador.

Pesa en balanza analitica la cantidad méas

préxima a la calculada y con la mayor

exactitud posible.

6. Disuelve en unos 200 ml de agua
destilada y transvasa a un matraz aforado
de 1 litro.

a k&

7. Enjuaga reiteradas veces con agua
destilada.

8. Aforaa un litro segun la técnica habitual.

9. Transvasa a un frasco @& ivos limpio

y seco.

10.

1. Pesa en granatario 54 g de clorur@
amonio.

Disuelve en unos 200 ml de agua.

3. Transvasa a un frasco de 1 litro bien
limpio.

Afiade 350 ml de amoniaco al 25 %.
Completa hasta llegar a 1 litro.

Etiqueta de forma conveniente.

n

4,
5.
6.

Evaluacion @e la muestra.

% Mejor si son dos horas y a mas baja temperatura.
100 g [as aguas son turbias deben acondicionarse
hasta quedar transparente por tratamiento y
filtrado con talco lavado o carbon activo.

3. Afiade 2 ml de soluci6n tampo6n de pH
10.

4. Afade 1ml de complexdn magnesio.

5. Llena la bureta con EDTA 0,01 M.

6. Valora gota a gota y lentamente en la

primera muestra agitando de forma

total de un

evaluacion la muestra de agua de la
muestra y llévalos a un matraz.

2. Afade 2 gotas de NET (disolucion al
1%).

3. Afade 2 ml de solucion tampon de pH

10.

Afade 1ml de complexdn magnesio.

ena la bureta con EDTA 0,01 M.

uestra agitando de forma
ta que el color de vino tinto,
olor azul puro.

Anota el volumen consumido.

12. meq de carbonato de calcio.
13. ppm de calcio.
14. g/l de calcio.

101 A veces suele ser recomendable el uso de los
indicadores complexémetrico en forma de solido
molturado con nitrato potasico, ya que son muy
inestables las disoluciones lo que dificulta su
conservacion.

102 g se presume de elevada la concentracion de
bicarbonatos en el agua debe eliminarse como sigue:
A los 100 ml de agua se le aflade 1 ml de &cido
clorhidrico c.c. y se hierve durante 1 minuto con lo
que eliminamos el dioxido de carbono. Enfriamos y
agregamos dos gotas de NET. El liquido suele tomar
un tono rosado. Neutraliza con hidroxido sddico 1 N
hasta que vire al color del vino tinto. Sigue la
técnica habitual a partir de aqui.

103 Bastarfa otra si los volimenes consumidos no
difieren en més de 0,1 ml.
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Determinacion de la dureza calcica de un
agua.

1. Toma una muestra exactamente idéntica
a la usada para la determinacion de la
dureza total.

2. Afiade 2 ml de solucién de hidroxidg
sodico 1 N.

3. Afiade unos 20 mg de indicador mixta
calceina. La disolucién debe quedar GO
un color verde amarillento fluorescente.

4. Valora con solucion de EDTA 0,01 M

hasta viraje de color violeta no

fluorescente.

Repite el proceso para dos muestras mas.

Calcula el volumen medio consumido.

7. Calcula la dureza célcica expresada como
en el caso anterior.

8. Calcula la dureza magnésica expresada
como en los dos casos anteriores.

oo
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PRACTICA N° 20

ANALISIS ORGANICO ELEMENTAL

Objetivo

Hacer préacticos los conoci
cualitativo organico mediante la dete
diferentes hal6genos, presentes en una

Fundamento

ausencia de diferentes elementos, excluyen el que exista deter ps=grepos funcionales,
asi, por ejemplo, la ausencia de nitrégeno excluye la presencia en la muestra de aminas,
amidas, nitrilos, nitro y nitrosoderivados, azidas, hidracinas, hidracinas, etc.

Las reacciones que se utilizan para la determinacion de la presencia de los
elementos comunes en la quimica organica son reacciones inorganicas (puesto que los
enlaces covalentes son mas dificiles de investigar), lo que hace necesario la previa
mineralizacion de la muestra. Esto se consigue facilmente mediante el empleo de la fusion
alcalina, que pasa los compuestos azufrados, nit enados y halogenados (los maés

Material

Mortero.
Varilla de vidrio hueca.
Vaso de precipitados.
Probeta.

Tubos de ensayo y de centrifuga.
Centrifugadora.

Reactivos

iqurea (problema).

Acido sulfarico diluido.
Acido clorhidie
Acido nitrico diluido.
Nitrato de plata.
Amoniaco.
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Procedimientos 5. Calienta la pompa en el mechero,
primero muy suavemente hasta conseguir
que reaccione sin perder material'®, para

Preparacion de la muestra. después poner el vidrio al rojo, tanto en
la pompa como en las paredes
manchadas a fin de
roducto y que no

1. Homogeneiza y pulveriza la muestra si es
de sustancias s6lidas con la ayuda de
mortero de porcelana®®.

2. Pesa aproximadamente 0,1 g de

misma®®.

Ensayo de halégeno por via seca.
a un tubo de

. alcalina**?.
1. Pon un trozo de alambre de cobre limpio

y pulido y pincha en su extremo un tapén
de corcho.
2. Introduce su extremo libre en &cido
clorhidrico.
3. Ponlo al rojo en la Ilama del mechero
hasta que no de coloracién verde a la
Ilama.
Toca la muestra con el extremo limpio.
Vuelve a llevarla a la llama. Si aparece
una coloracion
fugaz, puede existir halogeno

Ensayo del azufre.

1. Toma en un tubo de ensayo 2 ml de la
fusion alcalina.

2. Acidula con écido acético**®

3. Afiade unas gotas de acetato de plomo. Si
aparece un precipitado negro, de sulfuro
ptemo, implica la existencia de i6n
medio y por tanto de azufre
ra. De forma alternativa se
puede seguir el siguiente procedimiento.
Toma en un tubo de ensayos 1 ml de la

A

Fusion alcalina.

1. Corta una varilla de vidriesueca de
30 cm, que tenga los cortes i
haz un estirén en el centro®®’.

2. Rompe uno de los cuentagotas hasta
donde lo permita la fragilidad del vidrio.

3. Cierra su extremo fino a la llama y haz
una pompa de aproximadamente un cm
de didmetro.

4. Introduce la muestra y a continuacion un
trocito de sodio metalico limpio y
recientemente cortado'® del tamafio de

grano de arroz.

de agua destilada.

de 1 ml de esta solucion al tubo de
ensayo con 1 ml de la fusion alcalina. La
aparicion de un color violeta que
evoluciona con el tiempo indica la
presencia de azufre.

cortarlo y limpiarlo se utilizara pinzas y cuchillo o
utensilio similar.

109 o gue ocurre con las muestras liquidas, si no se
opera con cuidado, que se pueden evaporar antes de
3 g ensayo {foaccionar.

osmvo pusto que\, otras Debe trabajarse con gafas protectoras y evitar
énsayo las proyecciones que pueden producirse si no se ha
leina. consumido todo el sodio.

gy agua debe ser destilada y exenta de cloruros
para que no de este elemento falsos positivos.

los écidos organicos, la ure
197 como para hacer dos cuentagotass

108 ) as sobras y raspaduras bajo ningin concepto 12 para ser valida, la disolucion resultante debe ser
deben tocar el agua, y deben devolverse al frasco del incolora, transparente y alcalina, lo que se
sodio que contiene tolueno como protector. El sodio comprueba con papel pH.

113

no debe tocarse con las manos por lo que para Comprueba con papel pH.
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Ensayo del nitrdgeno.

1. Toma en un tubo de ensayo 2 ml de la
fusion alcalina.

2. Afade un cristal limpio de sulfato ferroso
pudiendo aparecer un precipitado verde
oscuro de hidroxido ferroso o negro de
sulfuro ferroso (si habia azufre en Iz
muestra problema).

3. Hierve la disolucion durante al menos
dos minutos™*,

4. Acidula con acido sulfarico diluido.
aparece un precipitado de color azul
prusia el ensayo es positivo debido a la
formacion de ferrocianuro férrico™®.

5. Si queremos observar perfectamente el
precipitado, debemos dejar reposar algin

tiempo, o mejor centrifugar.

Ensayo de hal6genos por via himeda.

1. Toma en un tubo de ensayo 2 ml de
fusion alcalina.

Acidula con acido nitrico diluido.
3. Si en los ensa 16

N

hubiera

sus correspondientes sales

provocar falsos positivos.

Enfria la disolucion.

Afiade gotas de solucion de nitrato de

plata hasta precipitacion completa y

anota el color del precipitado y su

evolucion con la presencia de luz.

6. Centrifuga.

7. Afade al precipitado 1-2 ml de hidroxido
amonico concentrado.

Anota si se redisuelve o el

precipitago™*®.

o~

yodo, al ser rglativo

el término solubilizacion jrapida. La distincigh mas
precisa entre el bromo y efectuarse
tomando 2 ml de fusion alcaling tubo de

ensayo, afiadir 1 ml de tetracloruro de carbono y 2-3
ml de &cido nitrico concentrado para
posteriormente agitar con calefaccion moderada y
durante poco tiempo. Si existe bromo, la fase de

9. En funcion de los resultados obtenidos
identifica el hal6geno segun:
e El precipitado de cloruro de plata
es blanco, se oscurece con la luz
y se redisuelve en amoniaco con
rapidez.
El precipitadg

iaco.
tado, lo que
g existen los
halégenos en la  muestra
problema.

tetracloruro de carbono quedara de color pardo
anaranjado. Este ensayo no puede efectuarse en
presencia de yodo cuyo color violeta es interferente.
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PRACTICA N° 21

ANALISIS ORGANICO FUNCIONAL

Objetivo

Hacer précticos los conocimientos adquiridos sobré ehAnalisis orga ional
por via clasica, es decir, a través del estudio de’su r ia determinacion
de alcoholes, compuestos carbonilicos 0 ejemplo de

Fundamento

Una vez efectuado el andlisis elemental orgénico, se tebe=aeemicter el anlisis
funcional. Aunque el analisis funcional organico por via clasica estad en desuso debido a
que la funcionalidad de los compuestos organicos se estudia actualmente a través del
estudio de los espectros de absorcion de Ultravioleta-Visible e Infrarrojo, de Resonancia
Magnética Nuclear Protonica y de Masas de los compuestos, no obstante, parece necesario
hacer comprender al alumno que a veces pequefias reacciones que no suelen durar mas de
10 minutos en su realizacion son mas que suficientes para discernir entre compuestos
organicos cuya funcion es diferente.

Material

Gradillas.
Tubos de ensa
Cuentagotas.
Bafio de agua.
Granatario.
Probeta.

Reactivos

e Cloruro de cinc.

e Acido clorhidrico.
e Cloruro férrico.
Hidrdégenosulfito sodico.
Nitrato de plata.
Hidyoxido-sedico.
Hidr6xido amonico:

Yodo.
Nitrito sodicag.
Etanol.
Eter etilico.
a-naftol.
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Procedimientos 3. Deja en reposo. Si aparece un precipitado

blanco de la combinacién bisulfitica es

Todos los ensayos deben realizarse para que ellzgroblema es un aldehido o una
todas las muestras de una misma funcion. cetona

Ensayo de Tollens.

ALCOHOLES

Ensayo de Lucas™"’

1. Pesa 1 g de cinc y disuelve en 10 ml de
acido clorhidrico cc.

2. Toma 1 ml del problema™® y afiade la

disolucion clorhidrica de cloruro de cinc

a 26 027 °C.

Tapa el tubo, agita y deja reposar.

Aw

Mide el tiempo que tarda en formarse el 4. Calienta al bafio Maria a 50-60 °C,
derivado halogenado que se separa bajo durante unos minutos.

forma de emulsion o de capa aceitosa. En 5. Observa el tubo de ensayo. Si aparece un
los alcoholes terciarios, la formacion es espejo por precipitacion de la plata
casi instantanea, los secundarios tardan metélica, el compuesto carbonilico es un
unos 5 minutos y los primarios aldehido™.

reaccionan peor.

Ensayo del cloruro férgi

de ensayo introduce 2 ml de

: de Fehling A (solucién de
0 unos 5 mg de problemaisolido disueltos sulfato de cobre) y 2 ml de Fehlig B
solu0|on alcalina de tartrato de sodio y

de cloruro férrico al 1 % . e unas gotas del problema.

2. Agita la mezcla. Si el alcoh . Si aparece un precipitado rojo de Oxido
dard una disolucion coloreada; si persi cupgoso, el cobre (I1) ha sido reducido a
el color amarillo de la solucion férrica, se gobre (1), lo que evidencia la presencia
considera el ensayo negativo™®. de reductores analogos a los del ensayo

Tollens positivo.

COMPUESTOS CARBONILICOS
Reaccion de combinacion bisulfitica. Reaccion del yodoformo.

1. Toma unas gotas del problema en un 1. Tritura un cristal grande de yodo y
y i disuelve en hidroxido sodico diluido en

una capsula pequefia o mortero de

porcelana.

Transvasa a un tubo de ensayo.

Afade 2 o tres gotas de problema.

4. Pon al bafio Maria durante varios
minutos.

wmn

120

términos de la serie homo

ter ga Esta reaccion no la dan las cetonas muy
Si el problema fuera sélido,

fandelo impedidas estéricamente.
antes de adicionar el reactivo. 121 salvo las a-hidroxicetonas y las 1,2-dicetonas
19 1 a hidroquinona no da reaccion de coloracion al gue son reductoras, las cetonas no dan esta reaccion.
estar en forma quindnica. También dan reaccién Algunos compuestos como hidrazinas,
positiva los &cidos fendlicos. hidroxilaminas y aminofenoles dan esta reduccion.
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5. Si se separan cristales de color amarillo
palido de yodoformo con
desprendimiento de olor caracteristico,
indica la presencia de una metil
cetona’?,

AMINAS
Ensayo con acido nitroso.

1. Enuntubo de ensayo, toma 2 o tres gots
de problema y disuelve en unos 3 ml de
acido clorhidrico diluido.

2. Enfria la disoluciéon exteriormente en
bafio de hielo.

3. Afade a la mezcla enfriada 20 0 30 mg
de nitrito de sodio***,

4. Si hay un desprendimiento vigoroso de
gas (nitrdgeno) indica que el problema
era una amina alifatica primaria.

5. Si aparece un aceite amarillo péalido o
incluso un sélido (N-nitrosamina), indica
que el problema era una amina
secundaria.

6. Si no hay reacci6

ensayo de Hinsberg como sigue.

7. Se suspenden dos gotas de problema en
ml de hidroxido sodico al 20 %.

8. Afade 2 gotas de cloruro de benceno
sulfonilo (o unos 100 mg de cloruro de p-
toluensulfonilo*®).

9. Tapa el tubo y sacude vigorosamente
durante 5-10 minutos.

10. Observa el tubo de ensayo:

e Si la amina no

isuelve al acidular, ir
- - - 126

metil cetonas.
122 Alternativamente se
solucion de nitrito de sod
124 A veces anaranjado.
125 También denominado cloruro de tosilo.

126 35olo las aminas aromaticas terciarias cuya
posicién 4 esta libre forman el hidrocloruro del
nitrosocompuesto correspondiente, que es de color

e Si se forma un precipitado
blanco, se ha formado una
sulfonamida de amina secundaria
que ha precipitado en medio

basico y cuyo sélido separado es

insoluble en agua, en acidos y

I6gicamente enfalca

Si  se ha

anaranjado en medio &cido, pero que al alcalinizar
con sosa, se libera el nitrosoderivado que suele
presentar color verde.
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PRACTICA N° 22

DETERMINACION DE CARBOHIDRATOS REDUCTORES EN VINOS

Objetivo
Hacer practicos los conocimientos adquiridos C alisi [ or via
clasica, de los principales componentes bioqu nidratos,

Fundamento

Para analizar los azUcares, previamente se debern*eliminar de la muesira el resto de
materias reductoras presentes en la muestra, lo que se consiguc“medi na defecacion
plumbica o mercurica (precipitacion) y su posterior filtrado.

Una vez eliminadas el resto de las sustancias reductoras, el problema se resuelve
mediante una simple valoracion de una disolucién de Cu (Il) por yodimetria a la que
previamente se ha hecho reaccionar con la muestra en medio bésico.

El resultado se suele expresar como la cantidad de azucar, expresada en mg de
azlcar invertido contenido en la muestra, mediante la utilizacion de una tabla que
correlaciona el volumen corregido consumido de tiosulfato 0,1 Nsy con el contenido de
azucares de la muestra

Material

Equipo de dige
Bafio de agua.
Crisol filtrante.
Kitasato y trompa de agua.
Matraces aforados.
Pipetas.

Bureta dosificadora.

Reactivos

e Acetato de plomo trihidratado s.s..
Hidrdxido sodico 1 N.
Carhonato calcico.
Jlfato de
Acid6 citric

Almidodn.
Cloruro sodico:
Tiosulfato s6dico 0,1 Ngy.
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Procedimientos
1. Lleva 200 ml de vino a un vaso de 250

Preparacion de la solucion de acetato de 1]
plomo. 2. Afade gota a gota solucion de hidréxido
sodico 1 N hasta un valor de pH
128
1. Pesa 100 g de acetato de plomo (Il) neutro

trihidratado en un vaso de 250 ml. Ato habitual

Transvasa por el procg
2. Afade 100 ml de agua destilada/y °

caliente.
3. Agita hasta disolucién completa. aturda de acetaio de plomo.
4. Envasay etiqueta de forma conveniente: - alcico.

Preparacion de la solucién cupro-alacalina.

1. Prepara una disolucién de 25 g sulfato de
cobre (1) pentahidratado en 100 ml de
agua destilada.

2. Prepara una disolucién de 50 g de acido
citrico anhidro en 300 ml de agua
destilada.

3. Prepara una disolucion de 388 g de . .
carbonato sédico decahidratado en 400 1. En un matraz introduce 25 ml de vino
ml de agua destilada. defecado, 25 ml de solucion cupro-

4. Mezcla las disoluciones de acido citrico ; calma y unos trozos de porcelana
y de carbonato sgdi

5. Afiade a co
cuprica 'y comp
destilada.

Digestién.

el refrigerante de reflujo vy
la ebullicion durante diez

contener como conservante 200 g/l de clofe
de sodio. En el momento de la preparacion
debe mantenerse a ebullicibn al menos
durante 10 minutos.

Valoracion.

1. A la solucion fria, afiade 10 ml de la

Preparacion de la solucién de tiosulfato 0,1 solucién de yoduro de potasio, 25 ml de

N. acido sulfurico al 25 % vy y 2 ml de la
solucién indicadora de almidon.

2. Valora con tiosulfato 0,1 N. Anota el

1. Prepara 1 | de solucién de tiosulfato volumen gastado V.

127 En el método oficial se utilizan 100 ml de vino y

matraz de aforado de 125 ml.
128 En el método oficial se describe el afiadir (V-0,5)

Preparacion de la solucién

po ml de hidréxido soédico 1 Ngy, siendo V el volumen
de hidroxido sédico 0,1 Ngy para la valoracion de la
acidez total de 10 ml de vino.

1. 129 Enjuagando varias veces con pequefias porciones

2. . de agua destilada.

3 ueta de 130 En el método oficial y para matraces de 125 ml

forma conveniente. se especifica 0,6 ml.
Preferentemente con crisol de vidrio N° 3 lavado
con agua caliente y en kitasato limpio y seco.

Defecacion. 32 Debe empezar a ebullir antes de dos minutos.
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3.

d’Analyse de Vins. O.1.V.A. 4e 29-31. En

Efectia una prueba en blanco
sustituyendo los 25 ml de vino defecado
con 25 ml de agua destilada. Anota el
volumen gastado V.

Corrige el volumen consumido en la
muestra.

Con la ayuda de la tabla calcula e
contenido de azUcares reductores en
muestra.
Calcula los gramos/l de azlca
reductores presentes en la muestra.

Referencias:
Recuil del Méthods Internationales

Métodos Analiticos en Alimentaria.
PANREAC. Métodos Oficiales de Analisis.
Productos derivados de la uva y similares.

Azucares reductores, expresados en mg/L de

ml S,05> Primera cifra decimal

0,1N 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

0 0,0 03 0,6 1,0 13 16 1,9 2,2 2,6 2,9
1 3,2 3,5 3,8 4,2 45 48 51 54 5,7 6,1
2 6,4 6,7 7.1 7.4 7,7 8,1 8,4 8,7 9,0 94
3 9,7 10,0 10,4 10,7 11,0 11,4 11,7 12,0 12,3 12,7
4 13,0 13,3 13,7 14,0 14,4 14,7 15,0 154 15,7 16,1
5 16,4 16,7 17,1 17,4 17,8 1 184 18,8 19,1 19,5
6 19,8 20,1 _—126; 20,8 21,2 22%\ 21,8 22,2 22,5 22,9
7 23,2 235 239 4,2 24,6 9 25, 25,6 25,9 26,3
8 26,6 26, 273 7,6 28,0 28, 2 29,0 29,3 29,7
9 30,0 30,3 30, 1,0 31, 31,7 0 324 32,7 33,0
10 334 33,7\, [341 34,4 é\ 35,1 354 35,8 36,1 36,5
1 36,8 37,2 375 \[37.9 38! 386 38,9 39,3 39,6 40,0
12 40,3 40,7 AT 41,7\ 421\ 424 42,8 43,1 435
13 43,8 442 44, 449 H4527 [456 45,9 46,3 46,6 47,0
14 473 477 48,0 48,7 49,1 49,4 49,8 50,1 50,5
15 50,8 51,2 215 51,9 2 52 52,9 53,3 53,6 54,0
16 54,3 54,7 55,0 55,4 55, , 56,5 56,9 57,3 57,6
17 58,0 58,4 58,8 59,1 59,5 59,9 60,3 60,7 61,0 61,4
18 61,8 62,2 62,5 62,9 63,3 63,7 64,0 64,4 64,8 65,1
19 65,5 65,9 66,3 66,7 67,1 67,5 67,8 68,2 68,6 69,0
20 69,4 69,8 70,2 70,6 71,0 714 71,7 72,1 725 72,9
21 733 73,7 74,1 745 74,9 75,3 75,6 76,0 76,4 76,8
22 77,2 77,6 78,0 78,4 78,8 79,2 79,6 80,0 89,4 80,8
23 81,2 81,6 82,0 82,4 82,8 83,2 83,6 84,0 84,4 84,8
24 85,2 85,6 86,0 4 86,8 87,2 87,6 88,0 88,4 88,8
25 /| 90,0 90,8 91,2 91,6 92,0 92,4 92,8

69

Salvador Camacho Garrido




Analisis Quimico Précticas

70 Salvador Camacho Garrido



Analisis Quimico Practicas

PRACTICA N° 23

DETERMINACION DEL INDICE DE YODO EN GRASAS

Objetivo

Fundamento

El indice yodo de un cuerpo graso es funcion“e
determina facilmente afiadiendo a la muestra un exceso de
valorando el reactivo que no reacciona.

El derivado halogenado se determina yodimétricamente, mediante la adicion de
yoduro de potasio y su posterior valoracion con tiosulfato 0,1 N. Esto obliga a que el
reactivo a utilizar esté libre de oxidantes.

Como reactivos se pueden utilizar, el reactivo de Wijs basado en el tricloruro de
yodo o en el monocloruro de yodo, o el reactivo de Hanus en base a monobromuro de
yodo. Ambos se utilizan en concentraCIon 0, 2 N. Estos.reactivos bastante insoluble en agua

S€ tetracloruro de carbono.
El indice de yodo sgsexpie i peso de yodo absorbido en

Material
[ ]
[ ]
[ ]
[ ]
[

Reactivos

Balanza de precision.
Matraz de Erlenmeyer.
Matraces aforados.
Pipetas.

Bureta dosificadora.

eturo de yodo o tricloruro de yodo).
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Procedimientos 2. Disuelve en 10 ml de tetracloruro de
carbono.
3. Afade exactamente 25 ml de reactivo de
Preparacion de la solucién de Hanus. Hanus.

4. Tapa el frasco y mezcla con agitacion
suave.
Deja reposar al meng

Lo

Pesa 10 g de monobromuro** de yodo.
2. Disuelve en matraz** de Erlenmeyer cop

500 ml de &cido acético glacial exento

etanol.
3. Transvasa a un frasco de color topaci@
tapon esmerilado y etiquets
convenientemente.

hora en la

Valoracion'® for
afladida como

I~ siempre, poco del final de Ia
1. En un matraz de Erlenmeyer I|mp|?37y valoracion.

136
seco pesa de 0,252 0,30 g de aceite 10. Realiza una prueba en blanco en
idénticas condiciones.

En el caso del reactivo de Wijs, se deben pesar 9 11. Calcula el indice de yodo segun la

g de tricloruro de yodo y disolverlos en una mezcla formula:

de 700 ml de &cido acético glacial y 300 ml de

tetracloruro de carbono. Se determina su contenido

en halc’)geno tomando 5 ml de la disolucion, indice

133

yodo

V-V,
=——>-1,269
m

Una vez ,
. vuelve a V y Vy son los volimenes

determinar el contenidd i sQnsumidos por la muestra y el blanco de
' inaci fato 0,1000 N*** y m es la muestra en

topacio. En el caso de utilizar monocloruro de yéelg

se utiliza el mismo sistema pero se emplea 19 g de &fencias:
reactivo, si bien a la hora de determinar su
contenido en hal6geno inicialmente se debe afiadir
unos mg de yodo. Posteriormente se debe diluir si Ztschr. Untersuch. Nahr. Und Genussm.
es preciso de tal forma que 5 ml de reactivo 1901-4, 913, 20.
correspondan aproximadamente a 10 ml de Consgjo Oleicola Internacional, 1967.
tiosulfato 0,1 Ngy. '
134 preferiblemente de color topacio.
** En todo momento de debe utilizar luz difusa y Instituto de Racionalizacién del Trabajo.
material de color topacio preferentementg U.N.E. 55.013.
e tilizar una cantidad de gyasa ta

Todos en Métodos Analiticos en Alimentaria.
Métodos Oficiales de Analisis. Aceites y
Grasas. PANREAC.

una vez finaligada la reaccién, debe
absorber unag€antidad de yodo igual, po
al 70 C ad tota odo afadida. ™R

Indice de yodo previsto

ello se dedtilizar la siguiente ta
Muestra (g)
0

21-50
51-100
101-150
151-200 0,15 138 En funcion del tiosulfato utilizado se debe pasar
a valores de tiosulfato 0,1000 N, o mejor aun
37 E| aceite debe estar limpio y claro, sino debe ser modificar la formula introduciendo el factor de la
filtrado previamente. disolucién utilizada.
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PRACTICA N° 24

DETERMINACION DE LA VITAMINA C EN FARMACOS

Objetivo
Hacer practicos los conocimientg

no de el de normalidad del valorante.

Fundamento

OH OH
HO OH Ox o OH
.
o o t 2H
HO -2e” o
o o

El &cido ascorblco como la mayoria de Ias itaminas, no pueden ser sintetizadas
en el organismo y deben i i i t€QS, patatas, etc.) con una dosis

diaria de 90 U.I. enfermedad conocida con el
nombre de escorbuto cuya I fectos hemorragias.

La vitamina C, es ina sustancia muy-ifie degrada tanto por procesos
térmicos como lumini i 5 por lo que en el organismo actla
como un autentico antioxi ié i B.a acido dehldroascorblco

tiosulfato patron, utilizando como indicador solucion de almidon.

Otro método ampliamente difundido es la utilizacibn como reactivo, de la
disolucidn de la sal sodica dihidratada del 2,6-diclorofenol indofenol (DFI), de 80 mg/l y
previamente titulada frente a una disolucion patron de 10 ml de &cido ascorbico de 100
ppm (que viene a gastar unos 23 ml).

Material
\Vi

traces de Erlenmeyer

Yodo.
Acido sulfaricd:
Almidon.

Acido ascérbico.
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Procedimientos 2. Disuelve perfectamente en agua destilada
y afora a 1 L por el procedimiento
habitual ***,

Preparacion de la solucion de Yodo ~ 0,01

N.
Valoracion de la muestra.

1. Con una probeta toma 100 mL
solucion de yodo 0,1 N gy.
2. Llevaa1lL™

Ifricoy 1 ml

Titulacion de la solucion de Yodo ~ 0,01 S 8 almidon™*,
N. » a=solucion de jyodo titulada

1. Prepara de la forma mas exacta posible :
100 mL de una disolucién que contenga 5 Si eI_ punto, final” no ha quedado
4.400 ppm de &cido ascorbico™®. demasiado nitido, afiade 1 ml maés,

2. Toma con pipeta de doble aforo 20 mL anotando el volumen total. B
de dicha disolucién y lleva a un matraz 6. Valora ahora por retroceso con solucion
145
aforado de 100 mL y enrasa. de tiosulfato patron B
3. Toma una alicuota exacta de 20 mL de la 7. Repite el proceso de valoracion hasta
disolucion diluida y llévala a un matraz obtener al menos dos volumenes
Erlenmeyer de 250 mL onsumidos coherentes.

. Corrige volumen consumido si el
volumen consumido por el blanco es

6. Valora hasta formacion te
complejo yodo-almidon,
volumen consumido.

comprimido.
12. Comipara con lo resefiado por el

7. Repite el proceso para dos alicuotas mas. ricante.
8. Calcula el volumen medio consumido.
9. Calcula el titulo de la disolucion patron

de yodo utilizado*,

Preparacion de la muestra.

1. Toma umzcomprimido del farm

143 Esta sera la disolucion a valora y debe servir

para todos los alumnos que realicen la préctica el

a su gran inestabilidad térmica. mismo dia.

“! Esta cantidad debe basts er ya la 144 Algunos autores prefieren afiadir hasta el 90 %
disolucidon del farmaco acida. del valorante antes de la adicién de la solucién
142 | titulo aqui serian los mg de cido ascorbico a indicadora de alimidén.

los que equivale 1 mL de nuestra disolucion 15 Este mismo procedimiento puede realizarse
valorante. también para la titulacion del yodo patron.
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PRACTICA N° 25

DETERMINACION DEL CONTENIDO GRASO EN ALIMENTOS

Objetivo

sobre la acion
materia grasa tanto en

Poner en préctica todos los
gravimétrica por extraccion mediante
alimentos sélidos como en alimentos liqui

Fundamento

El contenido en grasa bruta de un producto se defige convencionalménte como la
parte del mismo extraible por éter etilico en condiciones deter dé uye ademas de
las grasas otras muchas sustancias solubles en éter etilico: ceras, pigmentos, vitaminas
liposolubles, etc.

El método que vamos a aplicar a las sustancias solidas, es aplicable a granos,
harinas y otros productos derivados de los cereales.

Se entiende por contenido en materia grasa de las leches (natural, certificada,
higienizada y estabilizada), el porcentaje determinado por extraccion segun el principio del
método de Rdse-Gottlieb y descrito en la norma FIL:LA: 1.969 (Federacion Internacional
de Lecheria).

Material

Balanza analitica y granatario.

Estufa de secado.

Desecador / agente deshidratante.
Pesasustancias y pipeta graduada.
Cépsula de porcelana.

Cartuchos de extraccion y algodon.
Equipo extractor continugtipo Soxhlet.

e Etanol (96 °)
e NH4OH al 25 %.
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Procedimiento

Determinacion en harinas 11.

CON EQUIPO SOXLET

12.

1. Pesa exactamente y segin procedimientg
habitual, 5 - 10 g de la muestra, asi como
una cépsula de porcelana (100 °C).

2. Pasa la harina al cartucho de celulosa vy ta
con algodon.

3. Introduce el cartucho en el extractor y afiade
éter etilico en cantidad suficiente como para
sifonar.

4. Procede a la extraccién hasta que el éter sea
incoloro (son suficientes 4 horas a una
velocidad de destilacién de 4-5 gotas /s).

5. Saca el cartucho del extractor y seco
deséchalo. 4,

6. Recupera por rotaevaporacion la mayor
cantidad de éter. 5.

7. Trasvasa el extracto y el resto del disolvente
a la capsula tarada. Si es necesario arrastra el
contenido varias veces con
porciones de éter.

8. Evapora al aire el
seca llévala a
manteniéndola al me

9. Repite el proceso hastq

10. Calcula el resultado

CON EQUIPO fex IKA 200 contrd

1. Pesa exactamente y segun procedimiento
habitual, 5 - 10 g de la muestra, asi como
una capsula de porcelana (100 °C).

2. Introduce la harina en el tubo de extraccion

3. Afade 50 mL de éter y conecta el
refrigerante.

4. En el recipiente base introduce 50 mL de éter

Inicia el proceso.
Recupera por
cantidad de éter.

10. Trasvasa el extracto y el resto del disolvente
a la capsula tarada. Si es necesario arrastra el

rotaevape

pequefias 6.

contenido  varias
porciones de éter.
Evapora al aire el éter (en campana) y casi
seca llévala a la estufa a 100 °C,
manteniéndola al menos durante % hora.
Repite el proceso hasta constancia de peso.
alcula el

veces con pequefias

pral 25 % (o el
equivalente  de una  solucibn  mas
concentrada) y mezcla convenientemente.
Afiade 10 ml de alcohol etilico del 96 ° vy
mezcla suavemente.

Afade el éter etilico en cantidad suficiente
como para provocar el sifonado y extrae al
menos durante 2 horas.

procedimiento anterior los
n secado inicial de al menos

a el resultado expresado como materia
aidaen % p.

eferencias:

American Association of Cereal Chemist.
Cereal Laboratory Methods, 1967
Método 30-20. Metddos Oficiales de
Analisis. Métodos Analiticos en
Alimentaria. Cereales y derivados.
Panreac.

Norma Internacional FIL-IDF 1A:1.969.
Leches y productos l&cteos.
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	PRÁCTICA Nº 1
	EL LABORATORIO QUÍMICO
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	EQUIPOS:
	MATERIAL:
	Reactivos
	Procedimientos

	PRÁCTICA Nº 2
	MEDIDA DE MASAS
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	Reactivos
	Procedimientos

	PRÁCTICA Nº 3
	MEDIDA DE VOLÚMENES
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	Reactivos
	Procedimientos

	 
	  
	PRÁCTICA Nº 4
	PREPARACIÓN DE DISOLUCIONES
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	Reactivos
	Procedimiento
	Reactivo
	C


	PRÁCTICA Nº 5
	ANÁLISIS DE CATIONES
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	Reactivos
	 HNO3 2 M
	 NaOH 2 M
	 HCl 1:1
	 (NH4)2C2O4  0,5 M
	 Na2CO3 0,5 M
	 Na2CO3 (s)
	 HAc c.c.
	 cobaltinitro sódico
	 HNO3 c.c
	 NH4NO3 (s)
	 HNO3 2 M
	 H2O2 al 3 %
	 NH4NO3 1 M
	 HCl 2 M
	 cuprón
	 (NH4)2SO4 s.s.
	 (NH4)2C2O4  s.s.
	 Reactivo Nessler
	 NH4OH c.c. 
	 NH4OH 1:1
	 K3[Fe(CN)6] 0,25 M
	 KSCN 0,5 M
	 Na2HPO4 1 M
	 HAc  2 M
	 NH4OH 2 M
	 KHC2O4 s.s.
	 Na2-EDTA al 5 %
	Procedimiento

	PRÁCTICA Nº 6
	ANÁLISIS DE ANIONES
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	Reactivos
	 Na2CO3 0,5 M
	 KMnO4
	 HAc c.c
	 Fluoresceína
	 HNO3 c.c
	 KBr 1 M
	 NH4NO3 (s)
	 AgNO3 
	 Reactivo nítrico-molíbdico*
	 NH4OH c.c.
	 NH4Cl
	 Brucina
	 BaCl2 0,5 M 
	 H2SO4 c.c.
	 H2SO4 1 M
	 H2SO4 1:1
	 HCl c.c.
	 etanol
	 HCl 2 M
	 Ba(OH)2 (s.s.)
	* El reactivo nítrico-molíbdico es preferible prepararlo en el momento de uso a partir de sus reactivos y siguiendo el siguiente orden: 5 gotas de ác. nítrico c.c. + 5 gotas de agua + 10 gotas de molibdato amónico (solución al 15 % en agua + gotas de amoniaco 2 M) 
	Procedimiento

	PRÁCTICA Nº 7
	DETERMINACIÓN GRAVIMÉTRICA DEL ION NIQUEL (II)
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	 Balanza analítica.
	 Granatario.
	 Estufa de secado.
	 Desecador/agente deshidratante.
	 Placa calefactora.
	 Crisol filtrante.
	 Trompa de vacío.
	 Kitasato.
	 Varilla agitadora/policía.
	 Pesasustancias.
	 Vasos de precipitados.
	 Vidrio de reloj.
	 Pipeta graduada.
	 Papel indicador de pH. 
	Reactivos
	 NiCl2·6H2O (muestra).
	 HCl 1:1.
	 Dimetilglioxima (1 % en alcohol de 95 º)
	 NH4OH 1:1.
	 AgNO3 0,1 M.
	 
	Procedimiento
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	DETERMINACIÓN GRAVIMÉTRICA DEL HIERRO
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	Fundamento
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	 Balanza analítica.
	 Granatario.
	 Horno de mufla.
	 Estufa de secado.
	 Desecador/agente deshidratante.
	 Placa calefactora.
	 Varilla agitadora/policía.
	 Pesasustancias.
	 Vasos de precipitados.
	 Vidrio de reloj.
	 Pipeta graduada.
	 Papel indicador de pH. 
	 Crisol.
	 Papel de filtro (gravimétrico).
	Reactivos
	 FeCl2 (o similar, de muestra).
	 HCl 1:1.
	 HNO3.
	 NH4OH 1:1.
	 NH4NO3 al 2 %.
	 AgNO3 0,1 M.
	 Rojo de metilo (0,1 % en etanol 3:2)
	Procedimiento

	PRÁCTICA Nº 9
	NORMALIZACIÓN DE HIDRÓXIDO SÓDICO 
	Objetivo
	Fundamento
	 Material
	Reactivos
	 
	Procedimientos
	Preparación de hidróxido sódico ~ 0,1 N
	Preparación de la disolución del patrón primario
	Calibrado del potenciómetro
	Normalización del hidróxido sódico
	Calibrado del conductímetro.
	Normalización del hidróxido sódico


	PRÁCTICA Nº 10
	NORMALIZACIÓN DE ÁCIDO CLORHÍDRICO 
	Objetivo
	Fundamento
	 Material
	Reactivos
	Procedimientos
	Preparación del ácido clorhídrico ~ 0,1 N
	Preparación de la disolución del patrón primario
	Calibrado del potenciómetro
	Normalización del ácido clorhídrico.


	PRÁCTICA Nº 11
	DETERMINACIÓN DE LA ACIDEZ TOTAL DE UN VINAGRE
	Objetivo
	Fundamento
	 Material
	Reactivos
	Procedimientos
	Preparación de la solución indicadora al 1 %
	Valoración del vinagre
	Referencias
	 UNE 33.101.
	 A.O.A.C. Official Methods of Analysis.


	PRÁCTICA Nº 12
	DETERMINACIÓN DE SO2 LIBRE EN UN VINO
	Objetivo
	Fundamento
	 Material
	Reactivos
	 
	Procedimiento
	Preparación de la disolución patrón de hidróxido sódico 0,01 N.
	Preparación de la disolución indicadora mixta.
	Determinación.


	PRÁCTICA Nº 13
	DETERMINACIÓN DE UNA MEZCLA ALCALINA COMPATIBLE
	Objetivo
	Fundamento
	 Material
	Reactivos
	Procedimientos
	Valoración de la muestra


	PRÁCTICA Nº 14
	DETERMINACIÓN VOLUMÉTRICA DE NITRÓGENO EN UN ABONO
	Objetivo
	Fundamento
	 Material
	Reactivos
	Procedimientos
	Determinación según el método indirecto.
	Determinación según el método por retroceso.


	PRÁCTICA Nº 15
	DETERMINACIÓN PERMANGANIMÉTRICA DEL  AGUA OXIGENADA 
	Objetivo
	Fundamento
	 Material
	Reactivos
	Procedimiento
	Preparación de la disolución ~ 0,1 N de permanganato potásico.
	Preparación de la disolución de oxalato sódico patrón primario.
	Normalización del permanganato potásico
	Valoración del agua oxigenada.


	PRÁCTICA Nº 16
	DETERMINACIÓN DE D.Q.O. EN AGUAS RESIDUALES
	Objetivo
	Fundamento
	 Material
	Reactivos
	Procedimiento
	Preparación de la disolución patrón de dicromato potásico 0,1 N.
	Preparación de la disolución patrón de ataque de dicromato potásico 0,01 N.
	Preparación de la disolución patrón de Fe (II) ~ 0,05 N.
	Preparación de la disolución indicadora de ferroína .
	Normalización de la solución de hierro (II). 
	Determinación.


	PRÁCTICA Nº 17
	DETERMINACIÓN YODOMÉTRICA DE UNA LEJÍA COMERCIAL 
	Objetivo
	Fundamento
	 Material
	Reactivos
	Procedimiento
	Preparación de la disolución ~ 0,1 N de tiosulfato de sodio.
	Preparación de la disolución indicadora de almidón 
	Normalización de la disolución de tiosulfato de sodio.
	Análisis de una lejía 


	PRÁCTICA Nº 18
	DETERMINACIÓN ARGENTIMÉTRICA DE CLORURO EN AGUAS 
	Objetivo
	Fundamento
	 Material
	Reactivos
	Procedimientos
	Preparación de la disolución patrón 0,01 N de cloruro de sodio (o de potasio) p.p.
	Preparación de la disolución indicadora de cromato de potasio al 5 %
	Preparación de la disolución de nitrato de plata ~ 0,005 N.
	Normalización de la disolución de nitrato de plata ~ 0,005 N .
	Evaluación de la muestra de agua.
	Valoración de la muestra de agua .


	PRÁCTICA Nº 19
	DETERMINACIÓN COMPLEXOMÉTRICA DE LA DUREZA DE UN AGUA 
	Objetivo
	Fundamento
	 Material
	Reactivos
	Procedimientos
	Preparación de la disolución  0,01 M de EDTA.
	Preparación de la disolución tampón de  pH 10.
	Evaluación de la muestra.
	Determinación de la dureza total de un agua.
	Determinación de la dureza cálcica de un agua.


	PRÁCTICA Nº 20
	ANÁLISIS ORGÁNICO ELEMENTAL
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	Reactivos
	Procedimientos
	Preparación de la muestra.
	Ensayo de halógeno por vía seca.
	Fusión alcalina.
	Ensayo del azufre.
	Ensayo del nitrógeno.
	Ensayo de halógenos por vía húmeda.


	PRÁCTICA Nº 21
	ANÁLISIS ORGÁNICO FUNCIONAL
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	Reactivos
	Procedimientos
	A) ALCOHOLES
	Ensayo de Lucas .
	Ensayo del cloruro férrico.
	B) COMPUESTOS CARBONÍLICOS
	Reacción de combinación bisulfítica.
	Ensayo de Tollens.
	Ensayo de Fehling.
	Reacción del yodoformo.
	C) AMINAS


	PRÁCTICA Nº 22
	DETERMINACIÓN DE CARBOHIDRATOS REDUCTORES EN VINOS
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	Reactivos
	Procedimientos
	Preparación de la solución de acetato de plomo.
	Preparación de la solución cupro-alacalina.
	Preparación de la solución de almidón.
	Preparación de la solución de tiosulfato 0,1 N.
	Preparación de la solución de yoduro potásico.
	Defecación.
	Digestión.
	Valoración.


	PRÁCTICA Nº 23
	DETERMINACIÓN DEL ÍNDICE DE YODO EN GRASAS
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	Reactivos
	Procedimientos
	Preparación de la solución de Hanus.
	Valoración .
	Referencias:


	PRÁCTICA Nº 24
	DETERMINACIÓN DE LA VITAMINA C EN FÁRMACOS
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	Reactivos
	Procedimientos
	Preparación de la solución de Yodo  ~ 0,01 N.
	Titulación de  la solución de Yodo  ~ 0,01 N.
	Preparación de la muestra.
	Valoración de la muestra.


	PRÁCTICA Nº 25
	DETERMINACIÓN DEL CONTENIDO GRASO EN ALIMENTOS
	Objetivo
	Fundamento
	Material
	 Balanza analítica y granatario.
	 Estufa de secado.
	 Desecador / agente deshidratante.
	 Pesasustancias y pipeta graduada.
	 Cápsula de porcelana.
	 Cartuchos de extracción y algodón.
	 Equipo extractor continuo tipo Soxhlet.
	 Batería de extractores continuos para sólidos fex IKA 200 control.
	 Equipo extractor continuo líquido-líquido para líquido menos denso.
	 Rotavapor.
	 Baño de agua / manta eléctrica.
	Reactivos
	 Eter etílico (exento de peróxidos).
	 Etanol (96 º)
	 NH4OH al 25 %. 
	Procedimiento
	Determinación en harinas
	Determinación en leches




