JORNADAS DE INTRODUCCION AL
LABORATORIO EXPERIMENTAL
DE QUIMICA

DPTO. QUIMICA ANALITICA

Ensayos de Identificacion de Sustancias
Inorganicas

INTRODUCCION

En esta practica se llevaran a cabo ensayos de identificacién para cuatro especies inorganicas: cromato, plomo,

aluminio y cobalto, basados en la formacién de diferentes productos coloreados mediante reacciones de

dimerizacion, formacion de complejos, precipitacion y redox.

1. RECONOCIMIENTO DE CROMATO

El reconocimiento de este i6n se basa en una reacciéon policromatica. La disolucién acuosa de cromato (CrO4%) es

de color amarillo. En medio 4cido el cromato pasa a dicromato (Cr207%) de color naranja. Mediante la adiciéon de
peréxido de hidrégeno (H203) se forma peroxo crémico (CrOs), compuesto de color azul. Mediante calentamiento

a ebullicién se destruye el peroxo crémico formandose Cr(IIl) de color verde, que forma un complejo con AEDT

(CrY") de color violeta.

2 CrOZ+ + 2 HY
amarillo

CrzO72’ + 4 H,O, + 2 H*

naranja
CI'O5 + 3 HzOz + 6 I—IJr
azul
Cer + Y*
verde

Procedimiento:

e CI‘2072_ + H,O
naranja

—> 2 CI‘Os + 5 Hzo
azul

—» C"+50,+ 6 H,O
verde

— CrY’
violeta

— A 0.5 mL (10 gotas) de la disolucién N° 1 (Cromato) se adiciona HCI 2 N hasta acidez, mas dos gotas en

exceso. Se obtiene color naranja de Cr2O72.

— Seafladen 5 gotas de H2Oz al 3%. Se obtiene color azul de CrOs.

—  Seagita y pasa a verde (Cr3*). Se comprueba que no forma mas color azul agregando una gota de H2O». Se

calienta para eliminar el exceso de H20O: (1 minuto a ebullicién).

— Se afiaden 10 gotas de AEDT-Nay al 5%, y se calienta al bafio marfa hasta la formacién de color violeta

(CrY?).
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2. RECONOCIMIENTO DE PLOMO

La identificacion del cation Pb2* se realiza mediante el ensayo de la lluvia de oro. El Pb2* en presencia de yoduro
potasico (KI) forma un precipitado amarillo de Pbly, que en caliente se disuelve y al enfriarse de nuevo, precipita en
forma de escamitas doradas brillantes dando lugar a una apariencia de lluvia de oro.

Pb* +2T —» PblL
amarillo
Procedimiento:

— A 0.5 mL (10 gotas) de la disolucion N° 2 (Plomo) se adicionan 5 gotas de KI 0.5 M. Se obtiene un
precipitado de color amarillo (Pbly).

—  Se diluye con agua destilada y se calienta el tubo al bafio maria hasta que se disuelva el precipitado.

—  Se enfria el tubo con agua fria. Se forma un precipitado amarillo de aspecto cristalino (Pbly).

3. RECONOCIMIENTO DE ALUMINIO

El reconocimiento del catién AIP* se basa en la formacién de un complejo con morina de intensa fluorescencia

verde.
OH OH
HO o OH HO o OH
AR | . |
OH OH
OH © Q0 o)
N
Morina Fluorescencia verde
Procedimiento:

— A1 mL (20 gotas) de la disolucién N° 3 (Aluminio) se le adiciona acido acético diluido hasta acidez y cinco
gotas de Morina al 0,02% en etanol.

—  Se diluye con agua destilada y se calienta al bafio matfa.

— Se observa la fluorescencia verde del complejo formado bajo la luz de la lampara UV.

4. RECONOCIMIENTO DE COBALTO

El catién Co?* se identifica con el ensayo de Vogel. Este ensayo consiste en la formaciéon de un complejo con
tiocianato (SCN") de color azul que se extrae en alcohol amilico.

Co* + 4SCN"  —— Co(SCN)*

azul
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PROCEDIMIENTO:

— Una gota de la disolucién N° 4 (Cobalto) se diluye con agua (unos 5 mL) y se le afiade tiocianato potasico
(KSCN) sélido.
—  Se calienta al bafio maria y se le afiade y 1 mL de alcohol amilico.

— La aparicién de un color azul en la fase organica indica la presencia de Co?*.
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Separacion de Componentes del T¢é por
Cromatografia en Capa Fina

INTRODUCCION

Cafeina, teofilina y teobromina son los tres principales alcaloides derivados de la xantina que generalmente se
encuentran presentes en infusiones y bebidas refrescantes estimulantes. La cafeina es considerada desde el punto de
vista farmacolégico como estimulante del sistema nervioso central, siendo la teofilina y la teobromina productos de
su biodegradacién y que también se usan como indicativos de la actividad estimulante. La utilizacién de la
cromatografia en capa fina como técnica de discriminacién o “screening” supone una herramienta rapida para
evidenciar su presencia/ausencia en infusiones de té y bebidas refrescantes.

El objetivo de esta practica es poner de manifiesto de forma cualitativa la presencia/ausencia de tres de los alcaloides
mas significativos derivados de la xantina en diferentes tipos de infusiones y bebidas refrescantes. Para la
determinacién de los analitos en el problema se ha seleccionado una de las mas simples y efectivas técnicas de
separacién cromatografica, la cromatografia en capa fina. Cuyo fundamento es el desigual comportamiento de los
analitos cuando interaccionan con las dos fases con capacidad de separaciéon en funcién de las propiedades
intrinsecas puestas en juego (polaridad, etc.) tanto de la fase mévil liquida, la fase estacionatia sélida y de los analitos.
Se trata de una cromatografia en fase normal en la que la fase mévil es una mezcla de disolventes apolares y la fase
estacionaria es silice con propiedades polares.

PROCEDIMIENTO

El sistema cromatografico estd constituido por una fase mévil mezcla de acetato de etilo, metanol e hidréxido
amonico en proporcién 85:15:5 y una capa extendida de fase estacionaria constituida por silice impregnada con
fluoresceina. Una vez preparada la fase mévil se vierte en el tanque de desarrollo un volumen suficiente para cubrir
aproximadamente 1 cm del fondo. El tanque de desarrollo debe acondicionarse al menos 10 minutos antes de cada
desarrollo cromatografico.

Mediante el uso de tubos capilares apropiados, se aplica una gota de cada una de las disoluciones metandlicas (tanto
de los patrones como de los problemas). Cada una de las aplicaciones no debe ser mayor de 0.5 cm de diametro y
deben, ademas, de estar separadas aproximadamente 1 cm entre si y de los bordes. Se dejan secar las placas a
temperatura ambiente y a continuacion se introducen en el tanque de desarrollo con las zonas de aplicacién de la
muestra hacia abajo. Se tapa el tanque y se deja desarrollar hasta que el frente de disolvente estd aproximadamente
1 cm de la parte superior (entre 10 y 30 minutos segun la composicién de la fase mévil). Se saca la placa, se marca
el frente de disolvente y se seca a temperatura ambiente.

Para la etapa de revelado e identificacion de los analitos se aprovecha que la cromatoplaca de gel de silice esta
impregnada con fluoresceina y los analitos depositados en este medio no son fluorescentes a la luz UV,
permaneciendo el fondo con fluorescencia amarilla. Con un lapiz se marcan todas las manchas y se procede a su
identificacién.

La identificaciéon de cada uno de los analitos se realiza por similitud con los patrones de identificacion mediante la
comparacion de los valores de R, (distancia relativa de desplazamiento).
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DISOLUCIONES

— Disoluciones patrén de cafeina, teofilina y teobromina de concentraciéon 0.01 M cada una, preparadas en
metanol.

—  Disoluciéon de NH4OH.
— Disolventes: acetato de etilo y metanol.

—  Cromatoplacas Merck n° 5562 de silicagel 60 W Fasq, 500 x 20 cm, cortadas en placas de 5 x 10 cm.
MATERIAL Y APARATOS

- Un tanque de desarrollo

- Dos vasos de precipitado de 100 mL

- Pipetas capilares

- Pipetas graduadas de 1mL, de 2 mL, de 5 mL y de 10 mL.
- Secador de pelo

- Unalampara UV

- Reglaylapiz

MUESTRAS

- Té comercial de diferente procedencia
- Bebidas refrescantes (Coca-Cola y Nestea)

BIBLIOGRAFIA

1) A Manual for Paper and Thin Layer Chromatography and Electrophoresis. 1. Smith y |.G. Feinberg. Shadon Scientific Co.
Glasgow, 1965.

2) Determination of Xanthines by HPL.C and TL.C in Horse Urine After Ingestion of Guarandg Powder. M.C. Salvadori, E.M.
Rieser and L.M. Ribero. Analyst. 119, 2701-2703, 1994.
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La Espiral Luminosa: Generacion de Luz
Mediante una Reaccion Quimica

INTRODUCCION

La luminiscencia es un fenémeno que se produce en determinados compuestos quimicos que al ser excitados pueden
emitir luz. Cuando la excitacién es provocada por la luz, tenemos procesos como la fluorescencia (caso por ejemplo
de determinadas tintas que brillan de un modo especial al ser iluminadas) o la fosforescencia (caso de los juguetes
que brillan en la oscuridad o las manecillas de ciertos relojes).

Cuando la excitacion es originada por una reaccion quimica, se habla de bioluminiscencia (si tiene lugar en los seres
vivos) o de modo genérico de quimioluminiscencia. Un ejemplo tipico de bioluminiscencia es el caso de las
luciérnagas que emiten luz en la oscuridad. Todos hemos visto alguna vez en la television (particularmente en series
como CSI) como la policia cientifica llega a la escena del crimen y mediante una serie de reactivos logra detectar
rastros de sangre. Este es un ejemplo de quimioluminiscencia muy parecido al que veremos en esta practica.

En nuestro caso el compuesto que emitird luz al ser irradiado es el luminol. El proceso que tendrd lugar se puede
esquematizar de modo resumido de la siguiente manera:

N H,O, (oxidante) N N
_H OH- (medio basico)
| " > ® #N,+ hv
N, Cu? (catalizador) o o 2
o o)
LUMINOL

3-aminoftalato

Asi, al poner el luminol en un medio basico sera oxidado por el peréxido de hidrégeno (agua oxigenada), proceso
que es catalizado por un metal, en este caso el cobre. La reaccién originard un intermedio inestable (3-aminoftalato
excitado) que emitira luz. En el caso de la deteccion de rastros de sangre, el catalizador es el hierro de la hemoglobina.

PROCEDIMIENTO

El alumno encontrard un montaje como el de la Figura 1A. Introducir en uno de los embudos la disolucién basica
de luminol con el catalizador (disolucién A) y en el otro la disolucién de perdxido de hidrégeno (disolucién B).
Abrir simultineamente las llaves de paso de ambos embudos. A medida que los contenidos de ambas disoluciones
se vayan mezclando en el serpentin, tendrd lugar la reaccién del esquema, originandose una luz de tonalidad azulada
(Figura 1B). La tonalidad de la luz puede ser alterada mediante la adicién de determinados tintes. Repetir el
experimento, haciendo gotear a la entrada del serpentin, con la ayuda de una pipeta, unos mililitros de disolucion de
rodamina B (disolucién C).

Para poder apreciar mejor el experimento, conviene llevarlo a cabo con escasa luz. También puede rodearse el
sistema con cartulina negra.
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Disolucién A Disoluciéon B
(luminol, OH-, Cu?*) (H,0,)

N

e

Disolucién C (colorante)

Figura 1. Montaje experimental de la practica (A) y resultado de la misma al mezclar las disoluciones A y B (B).

MATERIAL Y REACTIVOS

- 2 embudos de decantacién

-1 embudo de rama corta

- Un refrigerante de reflujo

- Un matraz Erlenmeyer

- Una pipeta de 10 mL

- Cartulina negra

- Disolucién bésica de luminol con Cu?t (disolucion A)
- Disolucién acuosa de HO» (disolucion B)

- Disolucién acuosa de rodamina B (disolucion C)
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Ensayos Sencillos con Polimeros de

Uso Cotidiano

INTRODUCCION

Muchos de los objetos que nos rodean y utilizamos en la vida cotidiana estan hechos o tienen partes elaboradas con
plasticos, pinturas y fibras sintéticas. Todos estos objetos tienen en comun el hecho de estar constituidos por
polimeros, es decir, moléculas grandes (macromoléculas) construidas a partit de unidades mas pequefias
(mondémeros) que se repiten muchas veces a lo largo de la molécula.

POLIMEROS

En la primera parte de la practica, comprobaremos cémo, mediante ensayos sencillos basados en su diferente
densidad, pueden identificarse y separarse, para poder ser reciclados, distintos plasticos de uso cotidiano.

Los diferentes plasticos que tendremos que identificar, asi como las 6 disoluciones de densidad conocida
(disoluciones patrén) que nos serviran para su identificaciéon aparecen en la siguiente tabla.

. Simbolo para Intervalo de . . .
POLIMERO reciclado densidad (g/cm?) Disoluciones patrén
EPS  (poliestireno 06 0.02-0.06 ldentificador | Densidad
expandido) (g/cm?)
05 -
PP (polipropileno) - 0.89-0.91 1 0.79
HhPL ép"hiztﬂgno de 04 091-0.93 2 0.91
aja densidad) -
HDE dg’:ﬁg;m de 02 0.94-0.96 3 0.94
PE-HD
06 .
PS (poliestireno) Z s 1.04-1.11 4 1.00
pve (p(?h.‘]flomm de 03 1.20-1.55 5 1.15
vinilo) e
PET (pol}tereftalato de o1 1,381 40 6 138
etileno) =

Algunos ejemplos de uso de estos materiales:
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e EPS (poliestiteno expandido): relleno de cajas para proteger el contenido de posibles golpes en su traslado;
caja para hamburguesas; bandejas de alimentos preparados.

e PP (polipropileno): contenedores de quesos frescos y algunas margarinas; puntas de pipeta.

e LDPE (polietileno de baja densidad): algunas bolsas de plastico; bolsas de congelados.

e HDPE (polietileno de alta densidad): recipientes de champus y geles de bafio; recipientes de yogures
liquidos.

e PS (poliestireno): platos, cubiertos y vasos de plastico desechable; perchas de plastico.

e PVC (policloruro de vinilo): bandejas de tartas y frutas escarchadas; correas de relojes.

e PET (politereftalato de etileno): es el plastico mas empleado en botellas de bebidas

PROCEDIMIENTO

- Disponer una gradilla con 6 tubos de ensayo. Afiadir a cada uno de los tubos una de las disoluciones de
densidad conocida.

- Preparar las diferentes muestras de polimeros, cortindolas en trozos de unos 4x4 mm. De cada polimero
problema se cortaran 6 trozos. Introducir uno en cada tubo de ensayo, y a la vista de los resultados
completar la siguiente tabla e identificar el material del que se trata.

o Indicar si flota (F) o se hunde (H) en cada una de las Polimero
Ne. . } ) .
muestra disoluciones de densidad conocida de que se
1 2 3 4 5 6 trata

Es posible que se formen burbujas de aire alrededor de los polimeros lo que puede hacer que materiales que por su
densidad deberfan hundirse permanezcan a flote. Por ello, realizaremos los ensayos agitando con la ayuda de una
varilla.

HIDROGELES

En la segunda experiencia el estudiante se familiarizara con los hidrogeles, también conocidos como materiales
poliméricos “inteligentes”. Los hidrogeles se encuentran presentes en muchos materiales de uso cotidiano, como
los pafiales desechables, aprovechando su gran capacidad de absorcién de liquido (muchas veces su peso).

Los hidrogeles suelen estar constituidos por 4acidos carboxilicos (compuestos de estructura R-COOH) que se ionizan
en agua dejando una serie de cargas negativas alrededor del polimero.
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CHjy CH,
H,C —————> H;C +
n + H,O n + H30
N A
HO O @] O

Esto tiene un doble efecto: a) las cargas negativas se repelen, dando lugar a una expansién del polimero; b) las
moléculas polares de agua son atraidas por las cargas negativas. Como consecuencia de ello, la mezcla de polimero
y agua se hace mas viscosa y el polimero, que habfa aumentado de tamafio, puede retener gran cantidad de agua.

Sin embargo, se trata de un equilibrio, que puede ser modificado de diversas formas. Por ejemplo, si se afiade una
sal, ésta se disociara en agua, dando iones positivos y negativos. Los iones positivos seran atraidos hacia las cargas
negativas del polimero que, en consecuencia, liberaran el agua retenida.

PROCEDIMIENTO

Con la ayuda de unas tijeras, romper un pafial, recogiendo con cuidado el hidrogel de su interior. Tendra un aspecto
de pequeflas particulas blancas. De un pafial se pueden obtener unos 5-10 g de hidrogel. Pesar unos 5 g y verterlos
en un vaso de precipitados. Ir afladiendo agua (alrededor de 100mL) y comprobar la alta capacidad de absorcion del
polimero, a la vez que aumenta su tamafio. Si ahora afladimos sal, la viscosidad de la mezcla disminuira y se hard
cada vez mas facil de agitar. El hidrogel tendera a liberar agua y recuperar su aspecto original, decantando en el
fondo del vaso.

10
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Embellecimiento de Objetos
de la Vida Cotidiana

INTRODUCCION

La apariencia de muchos objetos utilizados a diario no se corresponde con su naturaleza. Aquellos que parecen de
plata simplemente estdn recubiertos de una fina capa de este metal, al igual que el oro depositado sobre joyas o
contactos eléctricos, los cromados, o los niquelados. Estos recubrimientos se consiguen mediante electrodeposicion.
Para obtener un buen depésito electrolitico, bien adherido y espesor uniforme, hay que controlar factores como la
diferencia de potencial entre los electrodos, la intensidad de la corriente eléctrica, la pureza y concentracién de la
disolucién electrolitica, la temperatura a la que se lleva a cabo el proceso, y la limpieza del objeto a recubrir.

FUNDAMENTO TEORICO

La electrodeposicion consiste en el depdsito de una lamina fina de metal (=0,02 mm de espesor) sobre una superficie
conductora mediante un proceso de electrélisis. El ejemplo mas sencillo es la electrodeposicion de cobre. El objeto a
recubrir se coloca como catodo y como anodo un electrodo de cobre. Ambos electrodos se sumergen en una
disolucién que contenga una sal de Cu?*, por ejemplo, CuSOy (1).

En el anodo se produce la semirreaccién de oxidacion:

Cu(5> - Cu2+(ac) +2e [1]

En el catodo se produce la semirreaccién de reduccion:

Cu?tey + 2 = Cug [2]
A medida que el Cu se deposita sobre el catodo, los iones Cu?t pasan a la disolucién desde el anodo, manteniéndose

constante la concentraciéon de Cu?* en la disolucion. Por tanto, no existe una reaccion neta, sino simplemente una
transferencia de cobre desde el anodo hasta el catodo.

La cantidad de sustancia liberada en los electrodos durante la electrolisis esta relacionada con la carga total que ha
fluido en el circuito eléctrico en la reduccién [2], un mol de iones Cu?* da lugar a 1 mol cobre metal. Para ello es
necesario consumir 2 moles de electrones. Cada mol de electrones tiene una carga de 9,65-104 C, denominada
constante de Faraday (F=9,65-10*C/mol).

Por tanto, si se conoce la cantidad de sustancia precipitada, 7, se puede saber la cantidad de carga eléctrica usada

ara su deposicidén segun las siguientes relaciones:
p p > Q’ g g PM = Peso molecular del Cobre

dond n = n° electrones

onde F =9,65-10¢ C/mol
1 = Intensidad de cortiente
A partir de la carga eléctrica y del tiempo de electrolisis, se puede determinar la | At = tiempo de electrolisis

intensidad de cotriente.

0=".n.p (LeydeFaraday) y Q=IxAt
PM

OBJETIVOS

11



MATERIALES Y METODOS

Material:

Pila, cables, objeto a recubrir, limina de cobre, vaso de precipitados, matraz
aforado de 50 ml, espatula, vidrio de reloj y sulfato de cobre (CuSO4-5H,0).

Preparacion de la disolucién de CuSO,.
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Provocar la electrodeposicién de una capa de metal (Cu) para recubrir un objeto metdlico de naturaleza
distinta por electrdlisis y cuantificar la cantidad depositada mediante gravimetria.
Calcular la carga y la intensidad de cortiente para la deposicion de esa cantidad de metal.

Pesar 1.25g de CuSO4-5H,0 en un vidrio de reloj.
Disolver en agua destilada el sélido pesado en un vaso de precipitado.
Transvasar el liquido resultante a un matraz de 50 mL y enrasar.

Calcular la concentracién de Cu?* presente en la disolucion.

Limpieza electroquimica del objeto a recubrir.

Pesar el objeto que se quiere recubrir.

Conectar el objeto a recubrir, mediante el cable rojo, al polo positivo de la pila.

Conectar la lamina de cobre, mediante el cable negro, al polo negativo de la pila.

Afiadir los 50mL de la disolucién de CuSO4-5H>0 en el vaso de precipitado El objeto a recubrir y la limina
de cobre se introducen en la disolucién. Observar un intenso burbujeo sobre el objeto a recubrir, durante
al menos 1 minuto. Las burbujas son el resultado de la oxidacién del agua para formar oxigeno sobre la
supetficie del objeto mediante la reaccién de electrolisis del agua:

HO  — %20;47 + 2H' + 2¢

Deposicion de Cobre sobte el objeto a recubrir.

Conectar la lamina de cobre, mediante el cable rojo, al polo positivo de la pila.

Conectar el objeto a recubrir, mediante el cable negro, al polo negativo de la pila.

Transcurridos 10 minutos desconectar los cables de la pila y retirar el objeto recubierto de cobre.

Secar y pesar el objeto, ahora recubierto de Cobre. Por diferencia, se determina la cantidad de cobre que se
ha depositado sobre el objeto.

Desechar la disolucién de CuSOy al recipiente adecuado para su tratamiento como residuo y limpiar el
material.

A partir de los datos experimentales, calcular la carga necesatia para realizar la deposicion y la intensidad de
corriente que circulé durante el proceso de electrolisis.

REFERENCIAS
1. K\W. Whitten, R.E. Davis y M.L. Peck, Quimica General, Ed. McGraw-Hill, Madrid (1998).
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Guante de Oxigeno

INTRODUCCION

Las sustancias gaseosas de utilidad deben encerrarse en un recipiente adecuado para su uso posterior. En cualquier
laboratorio, e incluso en hospitales, no es raro ver balas de gases utiles (medicinales en el caso de hospitales) cuyo
uso es fundamental en distintas aplicaciones.

Muchos gases son obtenidos mediante reacciones quimicas. Son productos de reaccion que, si no se pone cuidado,
se pierden mezclandose con el aire del laboratorio o del recinto.

En esta practica vamos a producir oxigeno y lo vamos a "embalar" en un guante.

FUNDAMENTO

La descomposicion del perdxido de hidrdgeno tiene lugar segin la reaccion:
H,0,(aq) — H,0(l) + % 0,(9) (burbujas de O»)

Esta reaccion es exotérmica, de manera que la temperatura de la mezcla de reaccién aumenta en una magnitud
proporcional a la cantidad de peréxido de hidrégeno que reacciona. El calor desprendido se puede determinar por
la férmula:

Qz=m-'c. AT

Para que la reaccion transcurra rapidamente se afiade un CATALIZADOR. Este interviene en la reaccion aunque
veremos que al final queda igual que estaba al principio. Esto nos indica que no es un reactivo ni un producto, sélo
un “intermediario” para que la reaccién vaya mas rapida.

MATERIALES Y METODOS

Material:

- Matraz de tres bocas, vaso de precipitados, termémetro, guante, perdxido de hidrégeno (H20), nitrato de
hierro (III)

Procedimiento:

- Se toman 50 mL de una disolucién de H2O2 (3% p/v) en un vaso pequefio con una probeta.

- Se prepara una disolucion del catalizador, Fe(NO3)3, pesando 2 gramos y disolviéndolo con 30 mL de agua
en otro vaso pequefio. Tomar nota del COLOR de la disolucién.

- Preparamos el matraz de tres bocas con el termémetro en el centro, un guante en la boca de la izquierda
(para los zurdos, mejor al contrario) y un tapon para el de la derecha.

- Se quita el tapon y se aflade el H2Oo. Se mide la temperatura. Sera la TEMPERATURA INICIAL, Ti.

- Luego se afiade por la misma boca la disolucién del catalizador y se cierra rapido con el tapon.
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Observaciones:

- Observar el cambio instantaneo de COLOR y anotatlo.

- Observar como en pocos segundos aparecen muchas burbujas.

- Ver como la temperatura aumenta y anotar la TEMPERATURA FINAL, Tf.

- Ver que el guante se hincha (como en la figura de la derecha), albergando el oxigeno ("bala o guante" de
oxigeno).

- Observar el cambio de color de la disolucién segun transcurre la reaccién. .

Cilculos v conclusiones:

- Teniendo en cuenta que la masa total de la disolucién preparada es proxima a
80 g (50430 mL de disoluciones acuosas mezcladas) y que c. = 4.18 J/°C-g,
determinar el calor desprendido en la reaccién, Q.

- Siluego se divide Q entre el nimero de moles que hemos puesto de H>O,
tendremos el CALOR DE REACCION (AHexp) DE DESCOMPOSICION
DE PEROXIDO DE HIDROGENO. En los libros vemos que tiene un valor
de alrededor de 90 kJ /mol, ste sale?

- ¢Coémo vemos en este experimento que el Fe juega el papel de catalizador?
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Blueprinting: “Fotogratia En Azul”

INTRODUCCION

La luz se comporta como un reactivo intangible que induce cambios en la materia. Muchas reacciones naturales son
fotoquimicas, como la funcién clorofilica, la formacién de ozono en las capas superiores de la atmosfera, las
reacciones quimicas que tienen lugar en la retina y que constituyen el mecanismo de la visién, etc. Otras reacciones
fotoquimicas de gran interés en la actualidad son por ejemplo la reaccién del oxigeno del aire con algunos
constituyentes de los gases procedentes de combustiones de los motores de los automéviles lo que origina un grave
problema de contaminacién atmosférica. Finalmente, ademas de las aplicaciones de las reacciones fotoquimicas a la
industria quimica preparativa, la absorcién de la luz en si misma es importante, ya que, por ejemplo, el
almacenamiento de energfa solar es un proceso fotoquimico.

Una utilidad practica de la luz, muy conocida y accesible a todo el mundo es la fotografia. Originalmente se trataba
de la accién de la luz sobre un material fotosensible compuesto de una suspension de sales de plata en una gelatina.
Los cristales suficientemente iluminados se transforman en plata metalica, y los demds pasan al revelador, que los
disuelve. Asi se consigue el negativo. A continuacion, se fya la emulsion que queda. En el positivado, se hace pasar luz
intensa sobre el #egativo hacia un papel fotografico y tras un revelado, se recupera la imagen real de la fotografia.

Pelicula expuesta  Pelicula revelada = Negativo  Revelador del papel

Imagen
latente

Copia positiva Papel fotografico

REVELADO Y FITADO POSITIVADO

FUNDAMENTO DEL “BLUEPRINTING”

También se denomina fotografia por cianotipos. En el “blueprinting” el material fotosensible consiste en un complejo
de Fe™3 con un ligando (citrato, oxalato...) que absorbe un cuanto de luz. La absorcién sucede a una longitud de
onda caracteristica, A. Tras la misma, el ligando pasa a un estado excitado de energia que produce la oxidacién de
este y la consiguiente reduccion del i6n hierro. Por tanto, en presencia de luz, el complejo trioxalatoferrato se
descompone segun:

2 Fe(C;043> + hv = 2Fet2+ CO, + 5 CO42  radiacion con A = 700 nm
Posteriormente el Fe*? precipita en presencia de ferricianuro potasico:

3Fe*2+ 2Fe(CN)s> = Fes[Fe(CN)gl: WV azul Turnbull
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PARTE EXPERIMENTAL

REACTIVOS

Acido oxalico dihidrato.

Nitrato de hierro (III) nonahidrato.
Ferricianuro potasico.

Lampara de mercurio.

Bandejas de reaccion, revelado, lavado.
Pinzas.

Papel de filtro y secante.

Objetos opacos: llaves, monedas, letras...

PROCEDIMIENTO

Para realizar la experiencia, se utiliza una disolucién de Fe(CoO4)5> que se ha preparado disolviendo 1 g de
Fe(NO3)3.9H:0 en 1g de acido oxalico disuelto en 25 ml de agua.

1.

1.

1ii.

iv.

V.

Colocar esta disolucion en una bandeja e impregnar con ella diferentes circulos de papel de filtro (8 cm de
didmetro), 1 circulo por pareja. Retirar los circulos con una pinza dejando que el exceso de reactivo gotee
en la bandeja. A continuacién, extender los papeles sobre papel secante.

Una vez secos, disponer los circulos sobre una “bandeja de reaccién”. Colocar sobre cada circulo de papel
de filtro letras u otros objetos planos. La funcién de los mismos es impedir el acceso de la luz a las zonas
que recubren y por tanto, evitar la reaccion fotoquimica en las mismas.

Llevar la bandeja de reaccion a una lampara de Hg, aproximadamente durante 3 minutos. La reaccion
fotoquimica se produce durante este tiempo en las zonas expuestas a la radiacién.

Recuperar la bandeja, despojar a los circulos de lo que tengan encima e introducir, uno a uno, con unas
pinzas, en la bandeja de revelads. En ella, encontramos una disolucién de KsFe(CN)s 0,3 M. Comprobar que
las regiones expuestas a la radiacién se tornan azules, mientras que las de debajo de los objetos opacos son
blancas. Eliminar el exceso de reactivo sumergiendo los circulos en una bandeja de lavado, que contiene agua
destilada.

Recuperar los circulos y extender sobre papel secante.

El "Blueprinting" realizado, previa plastificacién, puede llevarse a casa. Duracién prevista: 30 minutos.
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Escritura Magica

Mediante Reacciones Quimicas

En estos experimentos, se observard la aparicién repentina de mensajes escritos. Las =
reacciones quimicas que tienen lugar son divertidas y se caracterizan por cambios de color al

INTRODUCCION

mezclar los reactivos.

PROCEDIMIENTO

Por razones de seguridad, utilizar gafas y guantes. La practica se realizara por parejas.

1.

Coger una hoja de papel de filtro y “escribir” un mensaje, usando como “tinta” una disolucién cloruro de
hierro (III) al 1%. Secar con rapidez con la ayuda de un secador. Pintarlo con las siguientes disoluciones y
se podra observar la aparicién del mensaje escrito en diferentes colores:

- Disolucién de tiocianato potasico (IKSCN): color rojo.

- Disolucién de ferrocianuro potasico [K4sFe(CN)g]: color azul.

- Acido tanico (C7¢HsOu): color negro.
En un tubo de ensayo poner una pequefia cantidad de disolucién de ferrocianuro potasico (unas diez gotas
utilizando una pipeta de Pasteur). Afiadir otras diez gotas de disolucién de sulfato de hierro (I11) y amonio.
Con un pincel mojado en esta disolucién, utilizarlo para escribir como tinta azul.
Empapar un trozo de papel en una disolucién de tiocianato potdsico concentrado. Cuando el papel esté
seco, introducir un dedo en una disolucién diluida de cloruro férrico, y dibuja una figura “sangrienta”.

ESCRITURA MAGICA: PREGUNTAS Y RESPUESTAS

Efecto pretendido: se escribe una pregunta sobre un papel. Cuando el papel se calienta sobre una placa calefactora

el color rosa escrito se convierte en azul y aparece la respuesta.

REACCIONES

SCN- (aq) + Fe3* (aq) > Fe (SCN)2* (rojo)
Fe¥* (aq) + KuFe(CN)s (aq) > 4K* (aq) + Fe* (aq) + [Fe(CN)q]* (aq)
Azul
Fe3* (aq) + 4cido tanico = Fe (ITI) tanato (aq)

Negro
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PROCEDIMIENTO

Muy importante: usar gafas y guantes al manipular la sal de cobalto. La practica se realizara por parejas.
Antes de iniciar la demostracion:

1. Coger una hoja de papel. Con un pincel impregnado de la disolucion rosa B, escribir en la parte superior la
pregunta (¢Cual es la férmula del cloruro amoénico?).

2. En la parte inferior de la misma hoja de papel y con un pincel impregnado de la disoluciéon A, escribir la
respuesta (por ejemplo: NH4CI). Dejar que el papel se seque.

3. Colocar la hoja de papel sobre la placa calefactora y calentarlo suavemente (evitar que el papel se queme).

4. Finalmente, se podra observar que la pregunta se volvera azul (y negra si se calienta demasiado), y la
respuesta aparecera en color negro.

REACCIONES
El cambio de color producido en la pregunta es debido a la pérdida de moléculas de agua del complejo de cobalto:
Calor + [CO(Hzo)()]Clz L SEEES [CO Cl, (HzO)z] + 4 H,O
Rosa Azul

La respuesta aparece cuando el papel se calienta debido a la reaccién de deshidratacion entre el papel y las diferentes
tintas usadas. Esta reaccién hace que el papel se carbonice, haciendo que la respuesta se haga visible.

DISOLUCIONES

Disoluciéon A:  Se puede usar vinagre, zumo de limén, disoluciones de cloruro de amonio (10%) o sulfato de hierro
(III) y amonio.

Disolucién B:  Disolucién de cloruro de cobalto (II) (10%).
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Caracterizacion y Tratamiento de
Aguas Residuales

INTRODUCCION

En el Laboratorio de Aguas Residuales del Departamento de Quimica Inorganica e Ingenierfa Quimica se realizan

principalmente actividades relacionadas con la caracterizacién de las aguas residuales, entendiéndose estas como
aquellas cuyas caracteristicas originales han sido modificadas por actividades antropogénicas, teniendo que ser
vertidas a un cuerpo natural de agua o reusadas y que por sus caracteristicas de calidad requieren de un tratamiento
previo de depuracion.

El proceso de depuracién de las aguas residuales se realiza en una Estaciéon Depuradora de Aguas Residuales
(EDAR) y consta, generalmente, de tres etapas:

e Tratamiento primario: Comprende operaciones que eliminan los sélidos en suspension presentes en el agua
residual. También se eliminan aceites y grasas.

e Tratamiento secundario: Su objetivo es reducir la materia organica disuelta y coloidal convirtiéndola,

mediante microorganismos, en materia sedimentable floculenta que pueda ser separada del agua con medios
fisicos como la sedimentacion y filtracion.

e Tratamiento terciario: La finalidad de este tratamiento es eliminar la carga organica residual y otras

sustancias contaminantes que no han sido eliminadas en el tratamiento secundario, como por ejemplo el
tésforo y el nitrégeno. No todas las plantas tienen esta etapa ya que dependera de la composicion del agua
residual y el destino que se le dara.

En el marco de la caracterizacién de las aguas residuales, en esta jornada se llevaran a cabo dos actividades:

v' Sedimentacién de particulas floculadas mediante el método normalizado Jar-Test.
v' Determinacion del contenido de nitrégeno amoniacal mediante el método Kjeldahl.

PRACTICA 1. SEDIMENTACION DE PARTICULAS FLOCULADAS MEDIANTE EL METODO
NORMALIZADO JAR-TEST

INTRODUCCION

Los procesos de coagulacion-floculacion persiguen la eliminacién de las sustancias coloidales del agua, cuya
extraordinaria estabilidad hace que no puedan ser eliminadas por decantacion simple. Ejemplos de estas sustancias
son particulas causantes de la turbidez y el color del agua residual (silice coloidal, arcillas, cienos, particulas organicas,
etc.).

Una suspension coloidal se constituye de particulas de muy pequefio tamafio que se mantienen estables debido a
que soportan cargas eléctricas del mismo signo; esto provoca que, a causa de la repulsion eléctrica, se encuentren de
forma estable en el seno del liquido, impidiendo su agregacién en particulas mayores decantables.

La sedimentacion natural de particulas coloidales (muy abundantes en aguas naturales y residuales) es un proceso de
alcance muy limitado, puesto que estas particulas suelen ser muy estables en las aguas, ya que al encontrarse cargadas
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superficialmente con cargas negativas tienden a repelerse eléctricamente entre ellas, con lo que su agregaciéon para
formar particulas de mayor tamafio y densidad es practicamente imposible. Es por ello por lo que se llevan a cabo
procesos de coagulacién-floculacion, con el objetivo de favorecer la sedimentacion.

La coagulacion de una dispersion se basa en la neutralizacion de las cargas eléctricas de dicho coloide por la accion
del i6n coagulante, hecho que provoca una anulacién de las fuerzas de repulsiéon. A continuacion, se produce la
floculacién, que consiste en la agregacion de las particulas neutralizadas, formando floculos de mayor tamafio, lo
que permite su separacién del liquido mediante decantacién.

OBJETIVO DE LA PRACTICA

Transformar particulas, que permanecerfan estables en el agua, en particulas susceptibles de separaciéon por
sedimentacion.

MATERIALES

- Muestra de agua residual.

- Agua destilada.

- Disolucién de coagulante-floculante: Sulfato de aluminio.
- Equipo Jar-Test.

- Vasos de precipitado de 1 L.

- Probetas (500 mL y 100 mL).

- Pipetas.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1. Se trasvasan con ayuda de la probeta, alicuotas de 500 mL de agua residual a 6 vasos de precipitado de 1 L
de forma alta.

2. Se colocan los vasos en el equipo Jar-Test y se van adicionando progresivamente dosis de la disolucién de
coagulante-floculante equivalentes a: 0, 20, 40, 60, 80 y 100 mg/L.

3. Se introducen las palas agitadoras en cada vaso manteniendo una agitacién rapida (aproximadamente 55
rpm) de la mezcla agua residual+reactivo durante 10-15 segundos.

4. Posteriormente se reduce la velocidad de agitacion a una marcha lenta (aproximadamente 25 rpm) durante
2 minutos.

PRACTICA 2. DETERMINACION DEL CONTENIDO DE NITROGENO AMONIACAL
MEDIANTE EL METODO KJELDAHL

INTRODUCCION

El nitrégeno presente en las aguas residuales puede proceder de diversas fuentes: explotaciones agricolas, aguas
residuales urbanas e industriales, explotaciones ganaderas intensivas. ..

En un agua residual bruta, el nitrogeno suele estar presente en forma de amoniaco o de nitrégeno organico,
presentandose este ultimo principalmente en forma de urea y de aminoacidos. Adicionalmente, las aguas residuales
suelen contener nitrégeno en forma de nitrito y nitrato, debiendo tratarse de forma adecuada para evitar efectos
adversos sobre el medio ambiente.

El nitrégeno, en sus distintas formas, se debe eliminar para evitar los siguientes efectos adversos:
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- Al ser un nutriente de plantas y algas puede provocar eutrofizacion, alterando el equilibrio de los
ecosistemas acuaticos receptores.

- Problemas sobre la salud humana: generaciéon de olores desagradables, cuando se afiade cloro en la
depuracién y se forman cloraminas; formacién de algunos derivados nitrados (por ejemplo, nitrosaminas)
que son cancerigenos; cianosis o metahemoglobinemia por nitratos, que al ser absorbidos pasan a la sangre
combinandose con la hemoglobina y reducen su capacidad de transporte de oxigeno, lo que deriva en
fenémenos de asfixia interna.

Aunque existen diversas metodologias para la determinacién de nitrogeno en aguas residuales, el método Kjeldahl
es una de los mas frecuentemente utilizados. El método Kjeldahl, que puede utilizarse para la determinacién de
nitrégeno en muestras muy diversas tales como: alimentos, cereales, aguas residuales, suelos, compost, etc., consta
de tres etapas fundamentales: digestion, destilacion y valoracion.

OBJETIVO DE LA PRACTICA

Utilizacién del método Kjeldahl para la determinacién del contenido de nitrégeno amoniacal en un agua residual.

MATERIALES

- Muestra de agua residual.

- Destilador Kjeldahl.

- Bureta.

- NaOHO0.1N.

- H.SO4 0.1 N.

- Disolucién indicadora de fenolftaleina. La disolucién bésica tiene un color rosa fucsia mientras que la neutra
es incolora.

- Disolucién indicadora de naranja de metilo. La disolucién acida tiene un color rojo-rosa, mientras que la
bésica es amarilla.

- Disolucién de NaOH al 35 %. Esta disolucion es la que se utiliza en el aparato de destilacion.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Tomaremos una alicuota de nuestra muestra y la pondremos en un tubo o matraz Kjeldahl. En la muestra estara
presente la forma ionizada y no ionizada del amoniaco. En primer lugar, para asegurarnos que destilamos todo el
nitrégeno amoniacal contenido en nuestra muestra, desplazaremos el equilibrio hacia la forma no ionizada gaseosa.

NH3 (3] + HZO \_—\ l\H_I4+ + OH’

Afiadiremos tantos pulsos de NaOH (35 %) como sean necesarios para superar un pH de 9.5, el cual nos asegura
que el equilibrio esta totalmente desplazado hacia la forma gaseosa, que sera arrastrada por una corriente de vapor
de agua hasta un serpentin, donde disminuir la temperatura de la corriente gaseosa hasta su condensacion.

El destilado lo recogeremos en un Erlenmeyer con unas gotas de indicador naranja de metilo y un volumen de
sulfurico (0.1 N) en exceso. Para asegurarnos que queda sulfirico en exceso, nos basaremos en el color que el
indicador da a la disolucién. En medio 4cido, es rosa y en medio basico, es amarillo. Por tanto, cuando hay exceso
de 4cido, la disolucién sera rosa. De este modo, después de destilar el amonio de nuestra muestra, la disolucién en
la que lo recogemos deberfa ser rosa. Si durante la destilacién observamos un cambio de color a amarillo, deberfamos
afladir mas sulfirico cuyo volumen anotaremos para sumarselo al volumen que pusimos al principio y conocer cual
es el volumen de sulftrico total en el que recogemos nuestro nitrégeno amoniacal. Una vez destilado todo el
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nitrégeno amoniacal, se procede a la valoracion. Para ello se emplea NaOH 0.1 N, que se afiade desde una bureta,
de modo que reaccionara con el sulfdrico libre que quedaba en el Erlenmeyer, provocando que la disolucion vire a
amatillo, cuando todo el sulfurico haya reaccionado.

Una vez realizada la valoracién, se tendran todos los datos necesarios para calcular el contenido de nitrégeno
amoniacal de la muestra de agua residual, mediante la siguiente ecuacion:

mg N — NHf _ (VH2504 *Nu,s0, — VNaoH consumida NNaOH) .1000 - 14
L Volumen de muestra (mL)
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Bio-refineria de Materias Primas
No Madereras

INTRODUCCION

Tras la recepcion de los alumnos, se procede a explicar la linea de investigacién de “Bio-refinerfa de materias primas

no madereras” que se desarrolla en el laboratorio, que incluira los siguientes puntos:
bl

Composicion de los materiales lignocelulésicos.
Proceso de bio-refinerfa de materiales lignoceluldsicos
- Proceso hidrotérmico

- Proceso de pasteado

- Proceso de obtencién de lignina

Celulosa: Propiedades y aplicaciones

Hemicelulosas: Propiedades y aplicaciones

Lignina: Propiedades y aplicaciones

Nanocelulosa: Obtencion, caracterizacion y aplicaciones

Tras la explicacién, se procedera a realizar dos practicas experimentales que pongan de manifiesto los conceptos
explicados anteriormente (porosidad, superficie especifica, etc.), asi como los conceptos de reacciones REDOX,
electrdlisis y sintesis de hidrogeles.

PRACTICA 1. FABRICACION DE PAPEL BUSCAPOLOS

MATERIAL

Una pila

Dos vasos de precipitado de 100 mL (disolucién de NaCl y disolucién de fenolftaleina)
Una varilla

Dos matraces de 100 mL

Dos matraces de 500 mL

Tres tiras de papel

EXPLICACION

Al unir el papel mojado en las disoluciones y en agua, con los dos polos de la pila, se realiza la electrélisis del NaCl
y los iones Nat van al polo negativo, formando al reaccionar el Nat con el OH- del agua, NaOH. A su vez, el NaOH

en contacto con la fenolftaleina como indicador basico, produce un color rosa.

PROCEDIMIENTO
1. Comenzamos realizando una disolucion de NaCl, como va a ser de 100 mL, necesitamos 5,85 gramos de
NaCl pesados en un vidrio de reloj.
2. Se echan estos gramos en un vaso de precipitado con un poco de agua y se diluye agitando con una varilla.
3. Seguidamente, pasamos la disolucién al matraz y enrasamos hasta 100 mlL.
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Una vez que tengamos esta disolucién la ponemos en un vaso de precipitado, en otro vaso echamos
fenolftaleina, y se siguen los siguientes pasos.

Se sumerge la tira de papel en la disolucion de cloruro sédico y luego en la de fenolftaleina.

Se deja reposar la tira de papel para que se seque un poco encima de la mesa.

Se unen los dos polos de la pila con una tira de papel y se observa como los aparece una sefial rosa en el
papel coincidiendo con el polo negativo de la pila.

Explicacién de lo observado.

PRACTICA 2. OBTENCION DE HIDROGEL DE SIiLICE

MATERIAL

Un pie de bureta

Una bureta de 20 mL

Dos vasos de precipitado de 100 mL.

Dos matraces de 500 mL

Silicato sédico comercial (77,66g/100 mL)
Una varilla de vidrio

Fenolftaleina

Acido clorhidrico 1M.

EXPLICACION

Cuando una disolucién de un disilicato soluble que es muy basica se acidifica, el ion silicato reacciona formando
acido monosilicilico, que reaccione entre si para producir agua y enlaces Si-O-Si. Estos enlaces son la base para la
formacion de la red tridimensional que dara lugar al gel. El gel de silice asi obtenido es una sustancia sélida amorfa,

es decir, sus atomos presentan una disposicién ordenada sélo a corto alcance. Se comprobara la capacidad de ganar
y perder agua del material preparado mediante pesada.

PROCEDIMIENTO

1. Poner acido sulfirico en la bureta y unos 20 mL de la disolucién de silicato sédico en un vaso de precipitado.

2. Anadir dos gotas de fenolftaleina en la disolucién de silicato sédico.

3. Dejar caer 4cido sobre la disolucién de silicato sédico e ir agitando ocasionalmente, justo hasta que se
decolore.

4. Lasilice formada en la reaccién coagulara pronto y se obtendra un gel.

5. Se les muestra el gel seco (preparado previamente) y se vuelve a rehidratar mediante la adicién de agua
destilada.

6. Explicacién de lo observado.
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Contenido de Azucar de Zumos de Frutas

INTRODUCCION

Los zumos de frutas son un producto relacionado con un estilo de vida saludable, obtenidos a partir de frutas sanas
y maduras. La composicion mayoritaria de los zumos, en general, estd compuesta por azucares, acidos, vitaminas,
minerales, en cantidades variables dependiendo de la fruta originaria.

El zumo de fruta es una bebida cuya composicion suele ser bastante similar a la de la fruta de la cual procede. La
claboracién puede realizarse por el consumidor final o industrialmente. En el mercado se encuentra una gran
variedad de zumos elaborados: 100% exprimido, néctar, concentrado, etc.

El contenido de aztcar de los zumos de fruta procede directamente de la fruta y no debe tener azucares afiadidos.
Como se ha mencionado, el contenido en azicar de los zumos dependera de la variedad de fruta empleada, pues es
sabido que la composicién nutricional de las frutas depende de su variedad, cultivo, condiciones climaticas,
almacenamiento y conservacion.

Segun la normativa europea, los zumos de frutas nunca contienen azucares afadidos, pero si pueden tener un
contenido de azicar similar al de la fruta de la que proceden. Los fabricantes de zumos tampoco pueden reducir
legalmente el contenido de aztcar de los zumos de frutas. La Organizacion Mundial de la Salud recomienda limitar
el consumo de aztcares libres a no mas del 10% del aporte calérico diario por la importancia de los habitos
alimentarios y el estilo de vida para el control del peso.

PRACTICA 1. DETERMINACION DEL pH y los °BRIX DE ZUMOS DE FRUTAS

INTRODUCCION

Actualmente, existe una gran controversia sobre la ingesta del azucar presente en determinados alimentos vy,
especialmente, en los zumos envasados. Esta propuesta pretende ser un primer acercamiento a una metodologia de
investigacién, pues permite a los participantes discutir y analizar algunos factores que reciben mds atencioén por parte
de la sociedad actual, como es la concentracion de azucar en los alimentos.

OBJETIVO DE LA PRACTICA

En esta practica se pretende estimar el contenido en solidos solubles mediante la determinacion del grado Brix, que
es el porcentaje en masa de sacarosa de una solucién acuosa de sacarosa que tiene el mismo indice de refraccién que
el producto analizado. Debido al alto contenido en acidos de los zumos, se hace necesatio realizar una correccién
del valor del grado Brix mediante la determinacion de la acidez valorable.
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MATERIALES

Para la elaboracion de los zumos en el laboratorio se emplearan exprimidores y trituradores. Para evitar interferencias
por particulas solidas (especialmente pulpa) se realizara un filtrado idéntico para todas las muestras empleadas.

Se empleara la metodologia descrita en las normas

v' UNE-EN 1132:1995 “Zumos de frutas y hortalizas. Determinacion del valor del pH”,

v' UNE-EN 12147:1997 “Zumos de frutas y hortalizas. Determinacién de la acidez valorable” y

v' UNE-EN 12143:1997 “Zumos de frutas y hortalizas. Estimacién del contenido en sélidos solubles. Método
refractométrico”, permitiendo la determinacién del “Extracto seco refractométrico o Grado Brix” y del
“Grado Brix corregido”.

Se manejaran las fichas técnicas de seguridad de los diferentes reactivos utilizados en el laboratorio y se realizard un
correcto manejo de los residuos obtenidos para una adecuada gestiéon medioambiental.

Se realizard una comparacién y discusién de los valores obtenidos de los diferentes zumos de frutas, prestando
especial atencién a las posibles diferencias entre los pardametros estimados para los zumos elaborados en el
laboratotio y los disponibles comercialmente.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1. Preparacion del zumo.
a. Identificacién de la muestra
b. Homogeneizacién y filtracién del zumo
c. Preparar 400 ml de cada zumo aproximadamente

2. Determinacién del pH.
a. Calibracién del pH-metro
b. Medir el pH en cada muestra

3. Determinacion de la acidez
a. Preparar la disolucién de NaOH 0,25 mol/1 en 500 ml de H2O destilada.
i. Pesar 5,1 g de NaOH (Pm = 40.00 NaOH y 98,00% de riqueza)
i.
masa NaOH tebrica  masa NaOH real - riqueza

molaridad = mT = le = le

masa NaOH real - 0,98

mol 40,00 g - mol~1!
0,25 — = S0 g mo — masa NaOH real = 5,10 g
L 500 mL -k
103mL
ii.  HEstandarizacion de la disolucion de NaOH con ftalato acido de potasio

) masa ftalato g
molaridad NaOH = 4,896

volumen NaOH consumido
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b. Medir la acidez de cada muestra

1. Tomar 25 g de muestra
ii.  Afiadir ml de la disolucién de NaOH hasta que el pH llegue a 8,1
ii.  Calcular la acidez valorable expresada en mmoles de H+ por 100 g de producto
iv.  Cyy =4x1073 % Vyaon enms * molaridad NaOH
v.  Expresar la acidez valorable en gramos por litro de producto

Multiplicando el valor de acidez valorable expresada en mmoles de H* por 100 g de producto por el factor 0,064
(acido citrico anhidro)

4. Determinacién de los grados Brix
a. Calibracién del refractémetro
b. Medir el Grado brix de las muestras
c. Realizar la correccion de la acidez

Afiadir al valor obtenido (0,012 + 0,193*m — 0,0004*m?) siendo m la acidez total en g por 100 g de producto
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Extraccion de Colorantes Naturales de
Productos Vegetales

INTRODUCCION

El colot, el olor, la forma, la consistencia de un alimento son los caracteres que despiertan el apetito o, por el
contrario, lo inhiben de tal forma que la atraccién que ejerce un determinado producto sobre el consumidor depende
de la informacién sensorial recibida, por encima de cualquier consideracion relativa a los conceptos de valor nutritivo
e, incluso, sanitario y econémico. La evaluacién del flavor de los alimentos es quizas el método de analisis mas
antiguo en la historia del hombre, puesto que seguramente fue éste, junto a su instinto de observacién, los dnicos
medios de que dispuso para la seleccién de los alimentos y para determinar en primera instancia su inocuidad.

Los aditivos, de otigen natural o sintético, tienen por finalidad mejorar y/o potenciar el color, sabor, textura, facilitar
la gelificacién o hacer un producto mas espeso, aumentar el volumen o la formacién de espuma, mantener a un
alimento fresco el mayor tiempo posible después de la coccidn, etc.

La forma y el color es lo que nos permite identificar un alimento y conocer su estado fisico. El color constituye un
factor, a veces decisivo en la eleccién de un alimento. El color se puede relacionar con el estado de madurez, con la
presencia de impurezas, con malas condiciones de almacenamiento o con un principio de alteracién microbiolégica.

Ademas, los colores de los alimentos estian asociado a los sabores, asi el sabor limén se asocia con el color amatrillo,
el sabor de fresa se asocia con el color rosa, o el chocolate con el color marrdn.

COLORANTES NATURALES

Los colorantes naturales son todos de origen vegetal, a excepcion del rojo de
cochinilla que procede de los cuerpos desecados de las hembras de los
insectos Coccus cacti. Pueden ser compuestos puros, bien definidos
quimicamente, o productos de extraccion que proceden de materias primas
alimentarias. En este caso pueden contener algunas impurezas debido a que
los procesos de extraccion tienen un valor técnico variable. Por ello, es mas
facil obtener los colorantes naturales por sintesis que por extraccion,

presentandose a la vez mas puros.
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La mayoria de los colorantes naturales forman parte de los tejidos de los alimentos y por ello se estudian mas
detalladamente en el bloque de los componentes de los alimentos como constituyentes de las familias de los
antocianos, betalainas, carotenoides, clorofilas, etc., y la riboflavina o vitamina B2 (lactoflavina) dentro del grupos
de las vitaminas.

FUNDAMENTO

Para la realizacién de la practica se va a utilizar diferentes verduras o frutas que
poseen gran cantidad de un grupo de colorantes denominados antocianos. Estos
compuestos pertenecen a la familia de los compuestos fendlicos presentes en todas
las frutas y verduras y presentan tonalidades desde el rojo hasta el malva dependiendo
de los compuestos concretos y de otros factores como son el pH.

También, bajo la denominacién general de clorofilas, responsables del color verde de las plantas, se engloban un
conjunto de compuestos que contienen un nuicleo tetrapirrélico, denominado potfirina, sustituido de forma
diferente, formando quelato o no con un atomo de magnesio y esterificado o no con un alcohol denominado fitol.

Clorofilaa Clorofilab

CH, /O v

CHs

COO-FITILO

HO%WWCHB
CH, CHy CHy CHy
fitol

COO-FITILO

En los frutos jovenes también se localizan estos compuestos, desapareciendo en la maduracién, aunque los
contenidos finales dependen de la fruta. Asi, en melocotones, albaricoques, cerezas y fresas desaparece casi por
completo, dando paso en la maduracién a los contenidos propios de flavonoides y carotenos. Pero en algunas
variedades de manzanas, peras y ciruelas no es asi, comunicandoles su verde caracteristico, que enmascara a otros
pigmentos.

Otro grupo de pigmentos naturales son los carotenoides, los cuales estan ampliamente distribuidos en la naturaleza.
Son los responsables de la gran mayorfa de los colores amarillos, anaranjados o rojos presentes en los alimentos
vegetales, y también de los colores anaranjados de varios alimentos animales. Comunican el color a las frutas que
los poseen en gran cantidad, como es el caso de melocotones y albaricoques. Los carotenoides juegan funciones
importantes en la fotosintesis, actuando como pigmentos secundarios en la captacion de la energfa luminosa.
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También tienen un papel fotoprotector, debido a su capacidad para fijar e inactivar las especies reactivas del oxigeno,
por su papel como antioxidantes debido a la presencia del gran nimero de dobles enlaces. Las reacciones de
oxidacién dan lugar en todos los casos a la pérdida de color. De los carotenoides conocidos, solamente alrededor
del 10% tienen valor como provitamina A.

CHy HaC HsC HsC
H.C X X A X N A AN X X X \ N N CHj3
3
licopeno O CH, CH; CHy  CHg
REACTIVOS
- Tubos de ensayo
- Gradilla
- Disolventes: agua, etanol, etanol en agua al 50%, hexano
- Granatario
- Agitador

- Disolucion de NaOH 1M
- Disolucién HCI 1M

PROCEDIMIENTO

Pesar 0.5 gramos de la fruta o verdura elegida e introducir en un tubo de ensayo, a continuacion, afiadir 2 mL del
disolvente elegido para la extraccién y agitar durante 5 minutos. Repetir el procedimiento con la misma verdura y
otro disolvente diferente.

Verter el liquido sobrenadante en un nuevo tubo de ensayo y comparar los dos tubos para ver cudl presenta un color
mas intenso. El que presente el color mas intenso sera el disolvente que ha extraido mayor cantidad de compuestos.

Para ver la influencia del pH en el color de los colorantes a uno de los tubos afiadir unas gotas de la disolucién de
NaOH vy al otro unas gotas de la disolucién de HCI, apuntar el color que aparece en cada caso.
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