@ TSR

DE ESTUDIOS
"1 GOBIERNO DEL _ g @/ 2
wwd ESTADO DE MEXICO & /B3

DE ECATEPEC

TECNOLOGICO DE ESTUDIOS SUPERIORES DE ECATEPEC
DIRECCION ACADEMICA
DIVISION DE INGENIERIA QUIMICA Y BIOQUIMICA

Manual de Practicas de
Laboratorio Integral 2
Séptimo semestre

INGENIERIA QUIMICA

Octubre, 2021




DE ESTUDIOS
MANUAL DE PRACTICAS PE LABOR_ATORIO g @
Modelo por Competencias Profesionales (=
GOBIERNO DEL .
ESTADO DE MEXICO Laboratorio Integral 2

ACADEMIA DE CIENCIAS DE LA INGENIERIA

MANUAL DE PRACTICAS DE LABORATORIO INTEGRAL II
PRAGRAMA EN COMPETENCIAS

PARA LA LICENCIATURA DE INGENIERIA QUIMICA

PROFESOR RESPONSABLE:

JOSE RICARDO SANCHEZ MEZA




DE ESTUDIOS
5
MANUAL DE PRACTICAS PE LABOR_ATORIO g @ 2
Modelo por Competencias Profesionales e
GOBIERNO DEL .
ESTADO DE MEXICO Laboratorio Integral 2

INDICE

PRACTICA NO. 1

DIAGRAMA DE FASES TEMPERATURA-COMPOSICION DE UN SISTEMA BINARIO LIQUIDO-
VAPOR 3
PRACTICA NO. 2

REGLA DE MEZCLADO EN SISTEMAS LiQUIDO-LIQUIDO 9

PRACTICA NO. 3
EL PUNTO TRIPLE 15

PRACTICA NO. 4
AISLAMIENTO DE NAFTALENO Y DETERMINACION DE PUNTO DE FUSION 20

PRACTICA No. 5
DETERMINACION DE LA CONSTANTE DE VELOCIDAD DE REACCION DE LA HIDROLISIS DEL
CLORURO DE TER-BUTILO. 24

PRACTICA NO. 6
CINETICA DE UNA REACCION QUIMICA HOMOGENEA. 28

PRACTICA NO. 7
PROPIEDADES PARCIALES MOLARES DE MEZCLAS BINARIAS. 28

APENDICE A 37




DE ESTUDIOS
MANUAL DE PRACTICAS DE LABORATORIO A
Modelo por Competencias Profesionales (S
GOBIERNO DEL .
ESTADO DE MEXICO Laboratorio Integral 2
CARRERA (S): INGENIERIA QUIMICA
NOMBRE DE LA ASIGNATURA LABORATORIO INTEGRAL 2

NO. CREDITOS SATCA DE PRACTICA 0.5625

NOMBRE(S) DE LA(S) UNIDAD(ES) DE | Equilibrio Fisico
APRENDIZAJE

TEMA(S) Diagrama de fases temperatura-composiciéon de un
sistema binario liquido vapor
COMPETENCIA A DESARROLLAR Realiza experimentos de equilibrio fisico. Analiza e

interpreta informacién necesaria en el disefio de equipos
de procesos que utilicen sistemas binarios liquido-vapor

NO. DE PRACTICA 1 DURACION | 9
(HORAS)

ANTECEDENTES

La destilacion es una técnica de laboratorio utilizada en la separacién de sustancias miscibles.
Consiste en hacer hervir una mezcla, normalmente una disolucién, y condensar después, por
enfriamiento, los vapores que han producido. Si se parte de una mezcla de dos sustancias en la que
solo una de ellas es volatil, se pueden separar ambas mediante una destilacion. El componente mas
volatil se recogera por condensacién del vapor y el compuesto no volatil quedara en el matraz de
destilacién. Si ambos componentes de una mezcla son volatiles la destilacién simple no lograra su
completa destilacidn. La mezcla comenzard a hervir a una temperatura intermedia entre los puntos
de ebullicién de los dos componentes, produciendo un vapor que es mas rico en el componente
mas volatil (de menor punto de ebullicién). Si condensamos este vapor obtendremos un liquido
enriguecido notablemente en este componente, mientras que el liquido que queda en el matraz
estard enriquecido en el componente menos volatil (mayor punto de ebullicién). Por tanto, en una
destilacién simple no conseguimos separar completamente las dos sustancias volatiles.

Para conseguir esta separacion habria que someter a nuevas destilaciones tanto el destilado como
el residuo obtenido. Esto haria el destilado cada vez mas rico en el componente mas volatil
separando éste del menos volatil. Las llamadas columnas de destilacidon efectian este proceso de
modo continuo. En una columna de destilacion el vapor se condensa y se vuelve a destilar muchas
veces antes de abandonar la columna. Normalmente se recogen pequefias fracciones de producto
destilado, llamandose al proceso destilacién fraccionada.

Existen sustancias que en ciertas proporciones forman mezclas llamadas azeotrdpica que se
caracterizan porque su vapor tiene la misma composicién que la fase liquida y que por tanto no se
pueden separar por destilacion. Un ejemplo tipico es la mezcla azeotrépica formada por el etanol
y el agua (95,6% de etanol y 4,4%agua) cuyo punto de ebullicién a una atmaésfera es de 78,2 °C
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PREGUNTA GENERADORA

¢Cémo se obtiene experimentalmente la curva de equilibrio en un sistema binario liquido-vapor?

ACTIVIDADES A DESARROLLAR

REACTIVOS:
No Caracteristicas Cantidad
1 Acetona La necesaria
2 Agua La necesaria

MATERIAL DE LABORATORIO:

No Material Cantidad
1 Matraz de bola 1
2 Conector para destilacion 1
3 Refrigerante 1
4 Soportes universales 4
5 Pinzas de 3 dedos 3
6 Pinzas para bureta 2
7 Nueces 5
8 Arillo 1
9 Mechero bunsen 1
10 Buretas de 25 0 50 ml 2
11 Propipetas 2
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12 Embudos pequeiios de vidrio 2
13 Perlas de vidrio para ebullicidn varias
14 Refractometro 1
15 Mangueras de latex 2
16 Probeta de 25 o0 50 ml 1
17 | Gotero 2
18 vasos de precipitados de 100 M 5
19 Pipetas graduadas de 1 ml 2
20 Pipetas graduadas de 2 ml 2
21 Tubos de ensaye con rosca y tapon 10
22 |Termometrode 0a 100 0 120 °C 1

Actividad 1. Realizacion de una curva de calibracién del refractometro

1. Preparar 50 ml de las soluciones siguientes de acetona-agua en los porcentajes mol

indicados
Fracciones mol
No. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
solucién
Acetona | O 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1
agua 1 0.9 0.8 0.7 0.6 0.5 0.4 0.3 0.2 0.1 0
2. |Instalar el refractémetro de acuerdo a las instrucciones de uso investigadas

Medir el indice de refraccién de las mezclas preparadas colocando una gota de solucién en
el cristal de observacion del refractometro y leer el indice de refraccién ajustando los

campos visuales.
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4. Registrar los valores del indicé de refraccion en la siguiente tabla
No.De oy 1 5 | 3 | 4 | s | 6| 7 | 8 | 9 |10/ 1
solucion
Fraccidn
mol de
acetona
indice de
refraccion

5. Graficar el indice de refraccidn vs fraccién mol de acetona en una gréfica tamano carta,
rotulada correctamente.
Notas.

Medir el indice de refraccidn de una sustancia pura o mezcla

Cuando el refractdmetro esté a temperatura constante (no necesariamente 25° C) poner
con unas gotas del liquido sobre la superficie del prisma del refractdmetro.
PRECAUCIONES EN EL MANEJO DEL REFRACTOMETRO.

La superficie del refractdmetro debe limpiarse y secarse antes de cada medida.
No utilizar sustancias u objetos agresivos, pueden rayar la superficie de refractémetro.
No debe haber burbujas dentro del prisma

Actividad 2. Destilacion de mezclas binarias

1. Montar el sistema de destilacién de acuerdo al esquema siguiente
Para cada solucién preparada

2. Colocar los 50 ml en el matraz de destilacién ensamblar el sistema de destilacién y calentar
lentamente que llegar a la ebulliciéon de la solucion. Agregue las perlas de ebullicién a la
mezcla antes de calentar. Ademas el agua de enfriamiento debera ya estar circulando en el
sistema.

3. Paralas soluciones 2 a 10, recoger los primeros 0.5 ml de volumen de destilado en los tubos
de ensaye tapar el tubo y medir inmediatamente su indice de refraccion.

6




DE ESTUDIOS
MANUAL DE PRACTICAS DE LABORATORIO %@ §
Modelo por Competencias Profesionales guméﬁ
GOBIERNO DEL .
ESTADO DE MEXICO Laboratorio Integral 2

4. Registrar la temperatura a la que inicio la ebullicidn de la mezcla.

Detener la destilacidon y repetir la destilacién con la mezcla siguiente.

6. Determinar la composicidn del destilado utilizando la curva de calibracion realizada en la
actividad 1.

v

Fig. 1. Sistema de destilaciéon

7. Registrar los valores obtenidos en la siguiente tabla.

No. de Fraccién mol de Temperatura de Fraccién mol del
solucién la mezcla liquida ebullicion °C condensado

1
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8. Realizar el diagrama de equilibrio de fases graficando la temperatura de ebullicién a presion
constante contra las fracciones mol del liquido que se destila (fraccién mol de la fase liquida)
y del destilado (fase vapor). El diagrama se realiza a tamafio carta y rotulado de manera
convencional (comparar con un gréfico de la literatura para presentar asi los resultados de
la practica)

EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA

1. Curva de calibracion fraccion mol vs indice de refraccidn
2. Diagrama de equilibrio y vs x del sistema binario

INSTRUMENTO DE EVALUACION (RUBRICA, LISTA DE COTEJO, ETC.)

-Evaluacion continua de trabajo en laboratorio segun la lista de cotejo anexa.
-Rubrica para evaluacion del informe de practica de laboratorio.

BIBLIOGRAFIA
1) H.C.Van Ness, J. M. Smith, M. M. Abbot., Introduccién a la termodindmica en ingenieria
guimica. Ed. McGraw-Hill, 7ma. ed., 2014
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2) R. Chang, Fisicoquimica para las ciencias quimicas y bioldgicas. Mc Graw Hill-
Interamericana, 3ra. ed. 2008
3) G. W. Castellan, Fisicoquimica., Ed. Pearson 22 Edicién, 1987
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APRENDIZAJE
TEMA(S) Regla de mezclado en sistemas liquido-liquido
COMPETENCIA A DESARROLLAR Realiza experimentos de equilibrio fisico. Analiza e
interpreta informacién necesaria en el disefio de equipos
de procesos que utilicen sistemas ternarios liquido-liquido
NO. DE PRACTICA 2 DURACION | 9
(HORAS)
ANTECEDENTES

Un sistema ternario puede facilmente representarse mediante un diagrama triangular (figura 1).
Cada vértice representa el 100% del componente representado en dicho vértice. Los lados del
triangulo representan mezclas binarias de los componentes situados en los vértices extremos. Un
punto situado en el interior del tridngulo representa a una mezcla ternaria. Para establecer el punto
que representa una mezcla M de 25% de A, 25% de B y 50% de C, podemos proceder del siguiente
modo: El punto "a" sobre el lado AB representa el 25% de A. Tracemos una linea de trazos desde el
punto "a" al lado opuesto del triangulo paralela al lado BC. Todas las mezclas que contengan 25%
de A se hallaran sobre esta linea de trazos. El punto "b" del lado AC representa el 50% de C.
Tracemos una linea de trazos paralela a AB hasta el lado opuesto del triangulo. Del mismo modo se
selecciona un punto de BC que represente el 25% de By se traza la linea adecuada. La interseccion

de estas tres lineas sefala el punto que representa la composicion de la mezcla.

Para conocer la composicidn de cada fase en el sistema ternario representado por un punto P
dentro de la curva de inmiscibilidad, hemos de trazar la "linea de unién" 6 "linea de reparto"” que
pasa por dicho punto. Esta linea corta a la curva en dos puntos "E" y "R", cuyas composiciones
corresponden con las de cada fase. Cualquier punto situado sobre dicha linea pose la misma
composicidn de cada fase. Como podemos observar, se pueden construir infinitas "lineas de unién".
Ver figura 2.

Importante: Las sustancias para esta practica son 3 liquidos A, B y C seleccionados por el equipo de
trabajo de laboratorio y deben cumplir los siguiente. A es soluble en B, A es soluble en Cy By C son
parcialmente miscibles

10
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Figura 1. Diagrama triangular para mezclas ternarias

11




MANUAL DE PRACTICAS DE LABORATORIO
Modelo por Competencias Profesionales

GOBIERNO DEL .
ESTADO DE MEXICO Laboratorio Integral 2
B 5o
i a0
20 80
ﬁoj\/ %ﬁo
wj\/\/\/% =
o
"0 "s0
2 -
o Y /,.'ltl
P
7 A A’
b ~ \ F v
'S VAR </ | .
# 7 . AN
N .,‘ 7 DR, £
Fi
R = ' ‘ P A A ‘\-.v
30\.\_\_ V4 v — /’10
00
0 0 o 00

Figura 2. Diagrama de equilibrio ternario liquido-liquido. Se muestran las lineas de unién o de
reparto en las que la mezcla P se separa formando dos fases liquidas insolubles llamadas extracto

E y refinado R.

Power corrupts - Wikipedia 2009 - GNU FDL

PREGUNTA GENERADORA

¢Cémo se verifica graficamente los calculos de procesos de mezclado en sistemas ternarios para
extraccion liquido-liquido?

12
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ACTIVIDADES A DESARROLLAR
REACTIVOS:
No Caracteristicas Cantidad
1 Liquido A La necesaria
2 Liquido B La necesaria
3 Liquido C La necesaria
MATERIAL DE LABORATORIO:
No Material Cantidad
1 Embudos de separacién de 50 ml 3
2 Vasos de precipitados de 50 ml 9
3 Refrigerante 1
4 Soportes universales 3
5 Pipetas gradadas de 5 ml 3
6 Arillos para soporte con nuez 3
1. Preparar las 3 mezclas indicadas en la tabla en los vasos de precipitados de 100 ml:
Porcentaje en masa
Mezcla Masa total en gr % de A % de B % de C
P 30 40 60 0
J 30 40 0 60

13
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| K 40 | 0 | 60 | 40 |

2. Meazclar las mezclas J y K en un embudo de separacién, deje reposar en el arillo del soporte
universal y esperar a ver que ocurre y tomar nota.

3. Sise forman dos fases separar ambas fases colocando cada una en un matraz erlen meyer. Mida
su volumen y masa.

4. Determinar y anotar la masa de ambas fases liquidas utilizando el picndmetro y midiendo el
volumen

5. Seleccionar la que tiene la mayor masa, denominarla Mezcla E1 y mezclarla con P, en otro
embudo de separacidn. Agitar mezclando perfectamente y dejar reposar.

6. La mezcla se volvera a separar en dos fases. Determine la masa de ambas fases como en los
pasos 3y4.

7. Llene la tabla siguiente al momento de realizar la préctica y entregue la tabla llena al profesor
con los datos obtenidos en la practica. En una hoja a mano

Mezcla Volumen ml Masa en gr XA X8 Xc
P

J

K
El
R1
E2
R2
M1
M2

M1 es la mezcla total formada en el primer embudo

M2 es la mezcla total formada en el segundo embudo

R1 es la fase liquida separada en el primer embudo de menor masa
R2 es la fase liquida separada en el segundo embudo de menor masa
Xa, X8, Xc son las fracciones masade A, By C

Para el reporte:
De acuerdo a los datos obtenidos y el procedimiento realizado

1. Represente cada una de las mezclas de la tabla en un diagrama triangular del sistema acido
acético-agua-éter isopropilico

2. Utilice la regla de la palanca y los datos de equilibrio del sistema acido acético-agua-éter
isopropilico para calcular la composicion de las mezclas formadas y las cantidades de cada una

14
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M1, M2, R1,R2,E1y E2

Utilice la regla de la palanca y los datos de equilibrio para determinar las masas formadas de

En una copia del diagrama anterior indique con flechas como se fueron formando las mezclas

siguientes de acuerdo a su ubicacion en el diagrama, numere las flechas ascendentemente. (1,

2,3..)

Llene con los valores calculados con la regla de la palanca, la tabla siguiente:

Mezcla

Densidad Masa en XA XB
(gr/cm3) gr

Xc

El

R1

E2

R2

M1

M2

EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA

1. Representacion en el diagrama triangular de mezclas ternarias
2. Verificacion del balance de materia y a regla de la palanca de manera experimental

INSTRUMENTO DE EVALUACION (RUBRICA, LISTA DE COTEJO, ETC.)

-Evaluacion continua de trabajo en laboratorio segun la lista de cotejo anexa.

-Rubrica para evaluacion del informe de practica de laboratorio.

15
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BIBLIOGRAFIA

1) R.E.Treybal, Operaciones de transferencia de masa., Ed. McGraw-Hill, 2da. ed., 1997

2) A.S. Fousty col., Principios de operaciones unitarias. CECSA, 2da. ed. 2006

3) A. L. Hines, R. N. Maddox, Transferencia de masa, fundamentos y aplicaciones., Ed.
Prentice Hall PTR, 22 Edicién, 1985
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APRENDIZAIJE

TEMA(S) El punto triple

COMPETENCIA A DESARROLLAR Realiza experimentos de equilibrio fisico. Analiza e
interpreta informacién sobre el equilibrio sélido-liquido-
gas de una sustancia

NO. DE PRACTICA 3 DURACION | 9

(HORAS)
ANTECEDENTES

Una sustancia pura tiene definido su estado termodinamico al establecer la presién y la
temperatura a al que se encuentra. Una representacién grafica del comportamiento completo de
una sustancia para es el diagrama PT. A una presidn suficientemente baja a cualquier temperatura
podremos encontrar a la sustancia en su estado gaseoso. Aumentando levemente la temperatura
y presién el diagrama muestra una linea de equilibrio gas-solido que termina en el punto triple el
cual es un punto donde coexisten en equilibrio las fases sélido, liquido y gas.

Después de este punto podemos hallar dos lineas de equilibrio: una que se muestra a partir del
punto triple y se extiende a entre las condiciones de equilibrio sélido-liquido y la otra que se
muestra para el equilibrio entre las fases liquido-gas.

El diagrama es una huella digital exclusiva de cada sustancia pura y nos permite determinar el
estado de agregacién en que se encuentra la sustancia en cualquier condicién. La curva de
equilibrio liquido-gas termina en el llamado punto critico éste representa la presidén y temperatura
criticas como los valores mas altos a los que puede coexistir la sustancia en equilibrio liquido-gas.
A mayores temperaturas o presiones aparece la regién fluida que no obedece las definiciones para
la transicion entre fases

Las lineas de equilibrio de fases nos permiten identificar las condiciones a la s que es posible
producir cualquier cambio de fase a saber, por ejemplo: vaporizacion, cambio de fase de liquido a
gas; sublimacién, cambio de fase de sélido; fusién, cambio de la fase sdlida a la fase liquida. El
diagrama muestra ademas las regiones de lo que se conoce como fluido supercritico y la regién del
vapor sobrecalentado

17
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Figura 1. Diagrama de equilibrio de fases que muestra el punto triple del agua pura

Referencia. De No author info on original file Phase-diag.svg; Translation by khesus99 — Translation from File:Phase-
diag.svg, CC BY-SA 3.0, https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=5662834

PREGUNTA GENERADORA

¢Coémo se determina el punto triple de una sustancia pura?

18
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ACTIVIDADES A DESARROLLAR

REACTIVOS:
No Caracteristicas Cantidad
1 Agua La necesaria
2 Benceno El necesario
3 Hielo El necesario

MATERIAL DE LABORATORIO:

No Material Cantidad
1 Trampas de vacid 2

2 Mangueras de latex La necesaria
3 Soporte para barémetro 1

4 Soportes universales 3

5 Hoja de Papel milimétrico 2

6 Pinzas de 3 dedos 2

7 Cristalizadores 2

8 Tapones 3

9 Termdmetro 1

10 | Tubo de vidrio en U abierto en los extremos 1

11 | Tubo de vidrioen L 3

12 Bomba de vacié 1

19
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Actividades

1.- Montar el dispositivo experimental seglin se muestra en el esquema. Y adaptar la bomba de
vacio al sistema

Termémetro —>

Vocio ¢—— \ ~ W 60 em

Mezclo Frigoritice

2.- Registrar el valor de la presion y la temperatura del sistema (matraz de bola), en las condiciones
iniciales de presion atmosférica y temperatura ambiente.

3.- Sumergir el fondo del matraz en hielo picado y esperar la aparicion de la fase sélida.

4.- Disminuir lentamente la presion del sistema y simultaneamente raspar las paredes del matraz
para evitar la posibilidad de estados meta-estables.

5.- En el estado de equilibrio estable se debera poder observar liquido, cristales y burbujas.

6.- Anotar los valores de temperatura y presion manometrica observados en las condiciones del
punto 5.

7.- Leer el valor de la presion atmosférica en el barémetro.

20
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EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA

1. Determinacidn de las condiciones de temperatura y presidn del punto triple
2. Manejar una técnica experimental basica para hallar el punto triple de una sustancia

INSTRUMENTO DE EVALUACION (RUBRICA, LISTA DE COTEJO, ETC.)

-Evaluacion continua de trabajo en laboratorio segun la lista de cotejo anexa.
-Rubrica para evaluacion del informe de practica de laboratorio.

BIBLIOGRAFIA
1) H.C.Van Ness, J. M. Smith, M. M. Abbot., Introduccién a la termodindmica en ingenieria
guimica. Ed. McGraw-Hill, 7ma. ed., 2014
2) R. Chang, Fisicoquimica para las ciencias quimicas y bioldgicas. Mc Graw Hill-
Interamericana, 3ra. ed. 2008
3) G.W. Castellan, Fisicoquimica., Ed. Pearson 22 Edicién, 1987
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CARRERA (S): INGENIERIA QUIMICA

NOMBRE DE LA ASIGNATURA LABORATORIO INTEGRAL 2

NO. CREDITOS SATCA DE PRACTICA 0.5625

NOMBRE(S) DE LA(S) UNIDAD(ES) DE | Equilibrio fisico

APRENDIZAIJE

TEMA(S) Aislamiento de naftaleno y determinacion de punto de
fusion.

COMPETENCIA A DESARROLLAR Realiza experimentos de equilibrio fisico. Analiza e
interpreta informacién necesaria en el disefio de equipos
de procesos que utilicen sistema solido-gas

NO. DE PRACTICA 4 DURACION | 9

(HORAS)

ANTECEDENTES

La naftalina es un conocido antipolillas que estd compuesto en su mayor parte por naftaleno. Este
es una sustancia orgdnica que tiene una gran tendencia a pasar a fase vapor sin pasar por el estado
liquido (volatiliza) a presidon atmosférica. En esta practica se utilizards esa tendencia del naftaleno
para aislarlo de otros constituyentes del producto comercial. Una vez aislado determinaras su
punto de fusion.

Para estudiar los equilibrios de fase sdlido-liquido, no puede utilizarse la ecuacién de Clausius-
Clapeyron ya que para obtenerla se han realizado una serie de aproximaciones validas cuando una
de las fases que interviene es gas.

Los valores de AHsys y de AVsys varian a lo largo de la curva de equilibrio sélido-liquido, las funciones
de estado Hy V son funciones de Ty P, y por lo tanto lo son también AHsys y de AViys. Sin embargo
la elevada pendiente de esta linea en el diagrama P-T implica que a menos que P cambie en una
cantidad considerable, la variacion de T serd muy pequeiia, por tanto podemos tomar como
aproximacion:

Se utilizara el equilibrio sdlido-vapor para el aislamiento de una sustancia organica. Asi como
también el punto de fusién como criterio de identificacién y pureza de la sustancia obtenida
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Equilibrio solido-liquido y sélido-vapor se pueden utilizar para el aislamiento de naftaleno y la
determinacién de punto de fusién.

PREGUNTA GENERADORA

¢se puede aprovechar el uso del equilibrio sélido-gas para determinar el punto de fusidon de una
sustancia?

ACTIVIDADES A DESARROLLAR

REACTIVOS:
No Caracteristicas Cantidad
1 Bolitas de naftaleno 3
2 Hielo Necesaria
MATERIAL DE LABORATORIO:
No Material Cantidad
1 Tubo kitasato 1
2 Vaso de precipitados (50 ml) 3
3 Tubo de ensayo 2
4 Mortero 1
5 Glicerina Necesaria
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6 Pie universal 1
7 Tripode 1
8 Tela metalica 2
9 Vidrio de reloj 1
10 Agarradera con nuez 2
11 | Mechero 1
12 | Tapdn de goma 1
13 | Termdmetro 1
14 Bandas de goma 2
15 Espatula Capilares 1

VI. PROCEDIMIENTO

1.-Toma 2 6 3 esferas de naftalina y pulverizalas utilizando un mortero o algin objeto pesado.
Introduce el polvo obtenido dentro de un tubo kitasato.

2.- Adapta un tapdén agujereado a la boca del tubo, haciéndole pasar por dicho agujero un tubo de
ensayo (figura 1).

3.-Una vez armado el aparato, sostenlo con una agarradera sobre un tripode con tela metalica y
llena el interior del tubo de ensayo con hielo molido y agua fria.

4.-Calienta con suavidad el tubo kitasato utilizando el mechero (figura 2).

5.-Observards que a medida que se caliente el sélido, el naftaleno contenido en la naftalina se
volatilizara, condensandose (sublimando) como un sdlido puro en la superficie fria del tubo mas
pequeio.

6.-Retira el mechero y podras recoger el sélido puro sobre un vidrio de reloj raspando la
superficie de tubo pequeno.
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7.- Determina el punto de fusién al sélido obtenido.

_ _ Pieuniversal

. Hielo ¥ agna
_— Tapoén de goma

Agarradera

Tubo de ensayo

____Naftalina
— . Tela metalica

\m Tripode

—.(as

Tl;h o kitasato

Figural
Figura 2

Esquema experimental para la determinacién del punto de fusién

EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA

1. Aislamiento de naftaleno
2. Determinacién del punto de fusion del naftaleno

INSTRUMENTO DE EVALUACION (RUBRICA, LISTA DE COTEJO, ETC.)

-Evaluacion continua de trabajo en laboratorio segun la lista de cotejo anexa.
-Rubrica para evaluacidn del informe de practica de laboratorio.

BIBLIOGRAFIA

1) R. M. Felder, R. W. Rousseau. Principios basicos de los procesos quimicos. Ed. Limusa-

Wiley, 3ra. ed., 2004

2) D, M, Himmelblau, Balances de materia y energia. Prentice Hall Hispanoamericana, 4ta.

ed. 1988
3) G. W. Castellan, Fisicoquimica., Ed. Pearson 22 Edicién, 1987
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NOMBRE(S) DE LA(S) UNIDAD(ES) DE | Equilibrio Quimico, Cinética y Electroquimica
APRENDIZAIJE

TEMA(S) Determinacion de la constante de velocidad de reaccién de la
hidrdlisis del cloruro de ter-butilo
COMPETENCIA A DESARROLLAR Realiza experimentos de equilibrio quimico, cinética vy

electroquimica para obtener, analizar e interpretar
informacién necesaria en el disefio de equipos de proceso

NO. DE PRACTICA 5 DURACION | 9
(HORAS)

ANTECEDENTES

Una reaccién quimica se caracteriza por ser evento quimico en el cual alguna sustancia o sustancias
llamadas reactivos pierden su identidad quimica es decir sus propiedades y caracteristicas propias
para generar otra sustancia o sustancias con otras propiedades y caracteristicas y por tanto otra
identidad quimica.

Existen diferentes areas de la quimica que se encargan del estudio de las reacciones quimicas desde
diferentes enfoques e intereses. Por ejemplo, la estequiometria se dedica al estudio de las
cantidades que se combinan en una reaccion quimica y que la hacen posible. Es decir, nos indica la
combinacidn perfecta y posible necesaria de las cantidades de reactivos necesarias para que ocurra
una reaccién. Los mecanismos de reaccidn estudian los pasos necesarios como eventos quimicos
elementales que son necesarios para que una reaccidon “simple” y no elemental ocurra. Por su
naturaleza el mecanismo de reaccién nos indica el detalle de lo que va ocurriendo durante el
desarrollo de una reaccién y requiere estudios sofisticados de seguimiento de los reactivos,
intermediarios y productos a lo largo del tiempo en intervalos de tiempo de milisegundos. Entre
menor sea los tiempos de analisis mejor el modelo de mecanismo de reaccién.

La cinética de reaccion se dedica al estudio de las velocidades de reaccién. Es decir, determinar las
expresiones matematicas que representan la velocidad a la que ocurren las reacciones a lo largo
del tiempo para cual requiere el analisis de datos de reaccién como la concentracidn, la conversion
ya sea de reactivos o productos en el tiempo, o el avance de la reaccion. La expresion resultante
permite el uso de los conceptos de constante de reaccion, orden de reaccidn, orden global de
reaccion, ésta sera la base del diseiio de los reactores en donde ocurra esa reaccion.
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PREGUNTA GENERADORA

¢Qué informacioén se debe colectar en un experimento con reaccién quimica para determinar la

cinética de una reaccion?

ACTIVIDADES A DESARROLLAR

REACTIVOS:
No Caracteristicas Cantidad
1 Alcohol terbutilico 12ml
2 Sol. de carbonato de sodio al 10% 10ml
3 Etanol 960R.A. 70ml
4 Agua destilada 40ml|
5  |Acido clorhidrico conc. 36ml
6 Sulfato de sodio anhidro 1g
7 Fenolftaleina 0.1g
8 Cloruro de calcio 4g
9 Hidréxido de sodio 0.05 N 10ml
MATERIAL DE LABORATORIO:
No Material Cantidad
1 Tubo kitasato 1
2 Vaso de precipitados (50 mL) 3
3 Tubo de ensayo 2
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4 Mortero 1
5 Glicerina Necesaria
6 Pie universal 1
7 Tripode 1
8 Tela metalica 2
9 Vidrio de reloj 1
10 Agarradera con nuez 2
11 Mechero 1
12 | Tapoén de goma 1
13 |Termdmetro 1
14 Bandas de goma 2
15 Espatula Capilares 1

PROCEDIMIENTO

a) Obtencién de cloruro de ter-butilo.

1. Coloque en un matraz Erlenmeyer de 125 ml con tapdn: 12 ml de terbutanol, 36 ml de acido
clorhidrico, 4.0 g de cloruro de calcio y mézclelos con agitacidn vigorosa durante 15 minutos.

2. Transfiera el contenido del matraz a un embudo de separacidn, deje reposar hasta la
separacion de fases, elimine la capa inferior lave dos veces el cloruro de terbutilo formado con
una solucion de carbonato de sodio al 10% (5 ml cada vez).

3. Seque el cloruro de ter-butilo con sulfato de sodio anhidro y purifiquelo por destilacion simple.
Recoja la fraccidon que destila entre 42-459C.

b) Determinacion de la constante de velocidad de la hidrélisis del cloruro de ter-butilo.

1. Coloque 1 ml de cloruro de ter -butilo, recién destilado y seco, en un matraz aforado de 100 ml.
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2. Afore con una mezcla de etanol / agua 77:33 (utilice alcohol de 969 y agua destilada).
3. Mezcle y empiece a contar el tiempo.

4. Espere dos minutos, tome una alicuota de 10 ml y titule con NaOH 0.05 N, use fenolftaleina
como indicador.

A los 12 minutos de haber hecho la mezcla, realice otra titulacion, hasta hacer un total de 8-9
titulaciones.

EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA

1. Obtencidn de un compuesto especifico
2. Determinacién del orden y la constante de reaccion

INSTRUMENTO DE EVALUACION (RUBRICA, LISTA DE COTEJO, ETC.)

-Evaluacion continua de trabajo en laboratorio segun la lista de cotejo anexa.
-Rubrica para evaluacion del informe de practica de laboratorio.

BIBLIOGRAFIA
1) R. M. Felder, Principios elementales de los procesos quimicos, Ed. LIMUSA 3ra. ed., 2003
2) R. Chang, Fisicoquimica para las ciencias quimicas y biolégicas. Mc Graw Hill-
Interamericana, 3ra. ed. 2008
3) G. W. Castellan, Fisicoquimica., Ed. Pearson 22 Edicién, 1987
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NOMBRE(S) DE LA(S) UNIDAD(ES) DE | Equilibrio Quimico, Cinética y Electroquimica
APRENDIZAJE

TEMA(S) Cinética de una reaccidén quimica homogénea.

COMPETENCIA A DESARROLLAR Realiza experimentos de equilibrio quimico, cinética vy
electroquimica para obtener, analizar e interpretar
informacién necesaria en el disefio de equipos de proceso

NO. DE PRACTICA 6 DURACION | 9
(HORAS)

ANTECEDENTES

El estudio de la cinética de una reaccién o la velocidad a la que ocurre una reaccidn quimica se da
mediante la determinacién de un numero definido de pardmetros empiricos. Los pardmetros nos
permiten predecir el comportamiento en el tiempo de las reacciones. Experimentalmente es
conveniente aislar los efectos de diferentes variables e investigar cada variable independientemente.
Algunas de las caracteristicas propias de las velocidades de reaccidn son: que las velocidad de reaccidn
depende de la temperatura, de la presion y de la composicion del sistema bajo investigacion; existen
especies que no aparecen en la estequiometria de la reaccién pero afectan fuertemente la velocidad
re reaccion, estas sustancias se denominan catalizadores o inhibidores segun si aceleran o disminuyen
la velocidad de reaccion; a temperatura constante la velocidad de reacciéon decrece de manera
monotodnica.

La expresion de la velocidad de reaccidn en sistemas alejados de sus condiciones de equilibrio se
puede establecer como una funcién de la temperatura y de la concentracion de los reactivos. Si la
reaccion es a temperatura constante la funcionalidad sobre la temperatura se expresa como una
constante llamada constante de reaccion quedando como variables la concentraciéon de los reactivos.
La expresién usual queda de la siguiente forma

r=ko(C)

k representa la constante de reaccién a temperatura constante, y fi es una funcidon de las
concentraciones de los reactivos que generalmente se expresa como un ley de potencias.
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PREGUNTA GENERADORA

¢Cual es el tratamiento de datos de una reaccion para determinar la cinética de una reaccion?

ACTIVIDADES A DESARROLLAR

REACTIVOS:
No Caracteristicas Cantidad
1 Agua destilada necesaria
2 Fenolftaleina en solucion necesaria
3 Hidrdxido de sodio necesaria
MATERIAL DE LABORATORIO:
No Material Cantidad
1 Pipeta graduada de 10ml 1
2 Matraz volumétrico de 1It 1
3 Espectrofotémetro (colorimetro) 1
4 Dedo frio 1
5 Bomba peristaltica 1
6 Bafo de temperatura 1
7 Mangueras de hule 3
8 Cronometro 1
9 Reactor de 1t con agitador 1
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PROCEDIMIENTO

1. Se calibra el colorimetro con el color blanco, usando agua destilada, a una longitud de onda
de 550 m.

2. Preparar un 1 It. de solucién de NaOH 0.05N. La solucién se pasa al reactor con agitacion
continua, se coloca el bafo con temperatura a 25°C y se colocan las mangueras que van a la
bomba y al dedo frio.

3. La bomba se enciende y se agregan unas gotas de fenolftaleina tomando lecturas de
absorbancia y cronometrando el tiempo en el que se efectuan.

4. Se repite el procedimiento cambiando la temperatura del bafio a 35, 45, y 60°C.

5. Utilice el método diferencial para hallar la velocidad de reaccién con el tratamiento de datos

EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA

1. Seguimiento de la velocidad de reaccidn con un espectrofotémetro
2. Aplicacién del método diferencial para obtener la expresidn de la velocidad de reaccion

INSTRUMENTO DE EVALUACION (RUBRICA, LISTA DE COTEJO, ETC.)

-Evaluacion continua de trabajo en laboratorio segun la lista de cotejo anexa.
-Rubrica para evaluacidn del informe de practica de laboratorio.

BIBLIOGRAFIA
1) O. Levenspiel, Ingenieria de las reacciones quimicas, Ed. Reverte, 1986
2) J. M. Smith, Ingenieria de la cinética Quimica, Ed. CECSA, 1ra. ed. 1992
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APRENDIZAJE
TEMA(S) Propiedades parciales molares de mezclas binarias.
COMPETENCIA HA DESARROLLAR. Realiza e interpreta experimentos de equilibrio fisico
relacionados con las propiedades molares parciales
NO. DE PRACTICA 7 DURACION | 9
(HORAS)

Las mezclas de soluciones su pueden considerar en algunos casos como soluciones ideales. En ellas
por ejemplo se considera que una propiedad termodindmica de la mezcla es la simple suma de las
propiedades molares reales de los componentes puros, y al sumarse se multiplican por la fraccién
mol de cada componente de la mezcla liquida. El resultado es que el cambio en la propiedad
termodindmica causado por la mezcla es cero. Aplicado al volumen, el volumen de una mezcla es la
suma de los volumenes de los componentes puros y no habria ningin cambio al mezclarse.

i l(’) (nM)

l

on P,Tn;
Las interacciones moleculares en disolucién son diferentes a las interacciones que existen entre los
componentes puros, lo mismo ocurre para todas aquellas propiedades extensivas, por ejemplo, U,
H, S, G, A, estas propiedades generalmente cambian cuando se mezclan los componentes, el
volumen molar de sustancia pura no es igual al volumen que esa sustancia ocupa después de la
mezcla:

V #Ving +Vyn,

Determinacién de propiedades molares parciales.
El método que se utilizara para determinar el volumen molar de una mezcla es el siguiente

Método de la pendiente. Para medir el volumen molar parcial del componente 2, se preparan
disoluciones con el numero constante de moles del disolvente 1, y variando el nimero de moles del
componente 2, trabajando a presion y temperatura constantes. Se mide el volumen molar de las
diferentes disoluciones. Graficando el volumen molar contra la fraccion mol se obtiene una ecuacidn

33



DE ESTUDIOS
5
MANUAL DE PRACTICAS PE LABOR_ATORIO g @ 2
Modelo por Competencias Profesionales e
GOBIERNO DEL .
ESTADO DE MEXICO Laboratorio Integral 2

de tipo polinomial, la cual se deriva y se evalia con un valor determinado, obteniendo asi el volumen
molar de cada uno de los componentes

PREGUNTA GENERADORA
¢Una propiedad molar de una solucién real se determina por la contribucién de las propiedades
molares parciales de los componentes en la mezcla o las propiedades molares de los componentes

puros?

REACTIVOS:

No Caracteristicas Cantidad

1 Agua destilada La necesaria
2 metanol La necesaria

MATERIAL DE LABORATORIO:

2
o

Material

Cantidad

4 vasos de precipitados de 50 ml

3 tubos de ensaye de 20 ml

2 buretas de 25 ml

1 pipeta volumétrica de 1 ml

1 varilla de vidrio

1 termometro

Balanza analitica

I N|OUN| BRI WIN|PF

Rollo de papel aluminio (proporcionado por los alumnos).

RlRlR|(RRLR|IN WD

PROCEDIMIENTO
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Actividad 1

1. Elabore 14 Charolas de aluminio de aproximadamente 3 cm de didametro con tapa.

2. Poner las charolas a peso constante y mantenerlas en un desecador.

Actividad 2.

Llenar Una bureta de 25 ml con agua destilada y otra con metanol, y preparar las soluciones de la
tabla No 1. Dependiendo del volumen utilice tubos de ensaye o vasos de precipitados. Agite con la
varilla de vidrio las soluciones.

Tubo no. | Ml de metanol | ml de agua destilada
1
3
4
6
16
20
24

Njoju|bhWIN(F
cionjitniLnniunioin

Tabla 7. 1 Cantidades para preparar la mezcla metanol — agua destilada

2. Al terminar de preparar cada una de las soluciones tape con papel aluminio para evitar que el
metanol se evapore.

3. Pese una charola en la balanza analitica y registre el peso, después adicione 1ml de la solucién
gue contiene el tubo 1y registre el peso, y por diferencia de pesos obtenga la masa de la solucién.
Registre la masa en la tabla No 2.

4. Repita el paso anterior por duplicado para cada una de las soluciones.

5. Vacie el residuo en un recipiente adecuado, para su posterior desecho.

Tubo Volumen de | A B A-B
no la  solucion | Peso de la charola | Paso de la charola | Peso  de la
' (ml) sin solucion (gr) con solucion (gr) solucidn (gr)
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Tabla 7.2 Tabla de registro de pesos.

Actividades y Calculos:

1. Investigar el peso molecular (PM) y la densidad para el metanol y el agua.

Para cada solucién:

2. Calcular la masa (m) en gramos para cada uno de los componentes en su estado puro

3. Calcular el nUmero de moles n; y n; tanto de agua como de metanol en la solucién

4. Calcular la fraccion mol (x1) de metanol

5. Calcular la fracciéon mol del agua, (x2)

6. Calcular la densidad para cada una de las soluciones. Esta se calcula a partir del volumen de
solucidn que se pesa en la balanza analitica, en la tabla 7. 2 tenemos la masa del volumen de cada
una de las soluciones con:

7. Obtener el volumen especifico para cada una de las soluciones

8. Calcule el peso molecular promedio de cada una de las soluciones

9. Calcule el volumen molar de cada solucién V

VIl.- CONCLUSIONES:

En funcidon de las actividades planteadas indique sus conclusiones
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VIill. CUESTIONARIO

¢Qué se entiende por un gas ideal?

¢Cuales son las caracteristicas de una mezcla de gases ideales?

¢Qué es una solucidn ideal?

Indique 3 ejemplos de mezclas binarias que puedan interpretarse como soluciones ideales

¢Como se define u que representa una propiedad residual?

¢Como se define y que representa una propiedad en exceso?

¢Cual es el comportamiento de una gréfica de una propiedad molar M de una solucién binaria contra
la fraccion mol x;? Muestre la grafica e intérprete su relacidon con el cdlculo de las propiedades
molares parciales de los componentes en la mezcla.

EVIDENCIAS A GENERAR EN EL DESARROLLO DE LA PRACTICA

. Elabore una grafica de V vs. Xmetanol, al tamafo de una cuartilla, con los resultados de las 7 soluciones.
. Calcule el volumen molar parcial de metanol

Para el calculo del volumen molar en cada una de las mezclas tenemos que:

B PMg
Ps

%4

El calculo del volumen molar parcial del etanol se obtendra con la siguiente ecuacion

_ av
Vinetanot =V + Xagua a

Donde V es el volumen molar parcial del etanol en la mezcla de composicidn X,,erano: (fraccion mol
., dv .
de metanol), V es el volumen molar de la solucién, y - ©S el cambio en el volumen molar de la

solucién con respecto al cambio en la fraccién mol de la solucién.
Los calculos realizados se colocan en la siguiente tabla:

Tubo Vol. de | Vol. de | m de | m de | Moles Moles de | Xmetanol Xagua ps Vespecifico | PMs V molar
no. metanol agua metanol agua de agua gr/cm3 | cm3/gr | gr/mol | cm3/mol
ml. ml. gr. gr. etanol
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Y los resultados se presentan en la siguiente tabla:

Solucidn no.

V (cm3/mol)

Vmetanol(cms/mon

Vagualcm3/mol)

N WIN|(F-

Tabla de resultados de los volumenes molares parciales:

INSTRUMENTO DE EVALUACION (RUBRICA, LISTA DE COTEJO, ETC.)

-Evaluacion continua de trabajo en laboratorio de acuerdo a lista de cotejo anexa.
-Rubrica para elaboracién de informe de practica de laboratorio.
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