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Sintesis e identificacién de

materiales pictoricos

Adrian Duran Benito






Ensefando Quimica Ill - Universidad de Navarra

Objetivos:

- Conocer los materiales empleados en la realizacion de obras pertenecientes al

Patrimonio Historico y Cultural.

- Identificar pigmentos, soportes y aglutinantes empleados en pintura.

- Sintetizar pigmentos empleados en pintura.

- Conocer las técnicas de caracterizacion empleadas para el analisis de las obras

pertenecientes al Patrimonio Histérico y Cultural.

- Unir aspectos histérico-artisticos con aspectos cientificos.

Pinturas murales (siglos XIV-XVI).

Patio de las Doncellas, Alcazar de Sevilla.

Identificacién de pigmentos, soportes v aglutinantes.

Identificacion de CaCO3:

Fundamento tedrico: El carbonato de calcio (CaCOs) es la base y el componente
principal de las pinturas murales, realizadas tanto en seco (empleando aglutinantes
organicos) como al fresco (sin emplear aglutinantes organicos). Las pinturas murales al
fresco se realizan por mezcla de los pigmentos sobre superficies humedas formadas por
hidréxido de calcio (Ca(OH).). Los pigmentos empleados para pinturas murales al fresco

deben resistir la basicidad del medio sin degradarse. Posteriormente se produce un
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proceso de carbonatacion por reaccion del hidréxido de calcio con diéxido de carbono
(COy,), produciendo carbonato de calcio. El pigmento queda inmerso en la red formada
por el carbonato de calcio, de ahi la gran durabilidad de dichas pinturas. Por otra parte,
los morteros de construccion empleados en la antigiedad estaban basados en el uso

de cal (Ca(OH),) y arena (SiO2 y otros componentes).

Materiales y procedimiento: Se emplea CaCO; (miligramos), HCI (mililitros), un tubo,

una pipeta Pasteur.

El objetivo es discriminar si en una pintura o en un soporte mural hay presencia de
carbonato de calcio o no. Para ello, se depositan mediante una pipeta Pasteur unas
gotas de una disolucion de acido clorhidrico (HCI) sobre CaCOs3; que se encuentra en un
tubo, y se observa la posible reaccion (desprendimiento de burbujas por formacion de
COy,).

La reaccion es la siguiente:

CaCOs (s) + 2 HCI (ac) — CaCl; (ac) + CO2 (g) + H20 (1)

Identificacion de aglutinantes proteicos:

Fundamento tedrico: El procedimiento pictérico es el método usado en el arte de la
pintura que hace referencia al aglutinante o fijador del pigmento empleado. La
percepcidon de cualquier obra pictérica varia dependiendo del soporte y de la técnica
empleados en su ejecucion; no es lo mismo pintar una obra sobre lienzo que sobre una
pared o sobre una madera, o pintarla al 6leo que hacerlo con pastel, acuarela o al
temple. La técnica al temple es la técnica pictérica mas antigua que se conoce. Consiste
en disolver en agua y templar o engrosar con huevo, caseina, goma o cola pigmentos
naturales para poder aplicarlos. Las colas animales estan basadas en la proteina
colageno. Entre los aminoacidos presentes en los hidrolizados proteinicos de las colas

se encuentran elevadas cantidades de glicina y, en menor medida, de hidroxiprolina.

Materiales y procedimiento: Se emplea cola animal seca pulverizada (miligramos), un
tubo de vidrio, papel indicador de pH, un mechero Bunsen, unas pinzas de madera,

plastilina.

El objetivo es identificar la presencia de un aglutinante de tipo proteico, como es la cola
animal. Para ello, se introducen unos miligramos de cola animal pulverizada en un tubo

de vidrio, en cuyo interior se coloca papel indicador de pH. Se cierra el tubo con plastilina
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y se calienta el mismo empleando un mechero Bunsen. El tubo se sujeta con unas
pinzas de madera. Al calentar la cola animal, se desprenden vapores de amoniaco (NH3)
procedentes de la descomposicion de los aminoacidos componentes de la misma. En
presencia de NHs, el color del papel indicador de pH cambiara (pasamos de pH neutro
a pH basico). Si introdujésemos otro tipo de aglutinante, por ejemplo, aceite de linaza,
no se produciria ningun cambio de coloracion en el papel indicador de pH.

La reaccion es la siguiente:

Aminoacidos (colageno de las colas animales) + Q — NHzs(g)

Sintesis de pigmentos.

Sintesis de verdigris:

Fundamento tedrico: El verdigris es un pigmento de origen sintético cuyo color es verde
0 azul-verdoso, dependiendo de su composicion. La mayor parte de las recetas se
basan en el empleo de cobre o aleaciones de cobre y de vinagre. Se establecen dos
variedades del pigmento: verdigris basico, que contiene los siguientes acetatos
Cu(CH3C0OO0);)2-Cu(OH)2-5H,0, Cu(CH3COO0),:Cu(OH)2-5H-0,
Cu(CH3COO0)2:(Cu(OH)2)2, Cu(CH3COO)2:(Cu(OH)2)3:2H.O y el verdigris neutro,
Cu(CH3COO0O)2-2H20. El pintor francés Watteau usd frecuentemente una mezcla de
verdigris y azul ultramar para los cielos de sus obras. También fue muy empleado por

pintores flamencos y en los comienzos de la pintura italiana al éleo.

Materiales y procedimiento: Se emplea una lamina de cobre, tarrinas monodosis de
vinagre de vino, una placa de Petri.
Se dispone la lamina de cobre dentro de la placa de Petri y se rellena la misma con
vinagre (acido acético, CH3COOQOH). Tras ello, se coloca la preparacion dentro de una
estufa a 60°C durante 1 mes. Esta preparacion esta basada en las recetas que aparecen
en numerosos tratados como el Manuscrito de Lucca, Mappae Clavicula, recetario de
Pietro de Saint Audemar, Manuscrito Bolofiés y de Padua.

La reaccion es la siguiente:

Cu + vinagre (CH3COOH) — [Cu(CH3COO)2],[Cu(OH)2],-nH20

Sintesis de blanco de plomo (cerusita):

Fundamento tedrico: El blanco de plomo es, sin duda, el pigmento mas importante en la

historia de la pintura occidental hasta el siglo XIX, cuando se restringié su fabricacion y

venta a causa de su toxicidad. Ha sido utilizado como pigmento blanco y como diluyente
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de otros pigmentos (por ejemplo, en encarnaduras, mezclandolo con pigmentos rojos
como el bermellon o el 6xido de hierro). En su composicion, se tiene una mezcla de dos
fases, cerusita (PbCOs) e hidrocerusita (2PbCO3-Pb(OH),), cuyas proporciones relativas
pueden ser diversas. Durante siglos fue el Unico color blanco de calidad empleado en la
pintura al 6leo, ya que conferia una mayor rapidez de secado, mejorando la elasticidad,

adherencia, resistencia y durabilidad de los colores.

Materiales y procedimientos: Se emplean disoluciones de nitrato de plomo, Pb(NOs3).
0.1 M, y de bicarbonato de sodio, NaHCO3; 0.2 M, y dos tubos de ensayo.
Se depositan unos ml de disolucién (5 ml aproximadamente) de Pb(NOs3), sobre un tubo
de ensayo. En el otro tubo de ensayo se depositan unos ml de disolucién (5 ml
aproximadamente) de NaHCOs. Posteriormente, se vuelca el contenido del segundo
tubo de ensayo que contiene la disolucion de NaHCO; sobre el primero, que contiene
Pb(NOs).. Tras la reaccion, se produce una precipitaciéon inmediata de uno de los
componentes del blanco de plomo, la cerusita (PbCOs3), en forma de polvo blanco.

La reaccién es la siguiente:

Pb(NOs), + 2 NaHCO3; — PbCO3; + 2 NaNO3; + CO; + H>0

Sintesis de azul de Prusia (hexacianoferrato (lI) de hierro (llI) o ferroferricianuro de

potasio):

Fundamento tedrico: El azul de Prusia fue el primero de los pigmentos artificiales. Fue
descubierto por Diesbach en Berlin en 1704. Es un hexacianoferrato (Il) de hierro (lll) o
ferroferricianuro de potasio (KFe[Fe(CN)s]). La tonalidad de su color es de gran
hermosura, asi como su profunda accién de veladura. Se emplea con todas las técnicas
pictéricas salvo el fresco. El nombre azul de Prusia se elaboré en el siglo XVIII por ser

el colorante empleado en la tincion de las telas de los uniformes militares prusianos.

Materiales y procedimiento: Se emplean disoluciones de cloruro de hierro (1), FeClz 0.5
M, y de hexacianoferrato (ll) de potasio o ferrocianuro de potasio (K4[Fe(CN)s]) 0.25 M,
un portaobjetos, dos pipetas Pasteur, una varilla.
Se coloca sobre el portaobjetos una gota de disolucién de cloruro de hierro (lll) y se
observa su color. Se afiade sobre el portaobjetos a unos centimetros de distancia, una
gota de disolucion de hexacionaferrato (II) de potasio y se observa asimismo su color.
Con una varilla se mezclan ambas gotas en el centro del portaobjetos, se deja reposar
durante un tiempo y se observa el crecimiento de cristales azules del pigmento.

La reaccidn es la siguiente:

FeCls + Ks[Fe(CN)s] — KFe[Fe(CN)s] + 3 KCI
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Sintesis de amarillo de yodo (yoduro de plomo (I1)):

Fundamento teorico: El yoduro de plomo (ll) (Pbl,) fue empleado en el siglo XIX por los
artistas como pigmento bajo el nombre de amarillo de yodo; sin embargo, era demasiado

inestables para ser util y fue muy raramente empleado.

Materiales y procedimiento: Se emplean disoluciones de nitrato de plomo (Il), Pb(NOs3)
0.1 M, y de yoduro de potasio Kl 0.1 M, tubos, placa calefactora, pinzas de madera.
Se adicionan varios mililitros (2-3 ml) de disolucion de Pb(NOs3), a un tubo de ensayo.
Tras ello se afiaden varios mililitros (4-6 ml) de disolucion de Kl en el mismo tubo. Tras
ello, se observara la formacion de un abundante precipitado de color amarillo. A
continuacion, se calienta en placa calefactora hasta la disolucion total del precipitado. Y
finalmente se coge el tubo con las pinzas y se enfria bajo chorro de agua fria. Se
observara la aparicion de escamas brillantes de Pbl..

La reaccion es la siguiente:

Pb(NOs), + 2 KI — Pbl; + 2 KNO3

Caracterizaciéon e identificacion de materiales empleados en Patrimonio:

Métodos “fisicos” tradicionales no destructivos: Se basan en el empleo de radiacion

electromagnética de diferente longitud de onda. Las distintas formas de interaccion de
la radiacién con los objetos (reflexion en superficie 0 en capas mas internas, absorcion
o transmisién) permiten el estudio de los mismos.

La imagen obtenida mediante una radiografia es una superposicion de imagenes, en
donde las transparencias y las opacidades estan en funcion de las densidades y

espesores de los materiales empleados en su ejecucion.

La mayor aplicacion de la reflectografia de infrarrojos es la de poder contemplar y
estudiar el dibujo subyacente de los cuadros, lo que se consigue con el empleo de una
radiacion de mayor longitud de onda que el visible, con lo que el estrato pictérico es mas

transparente, permitiendo la reflexion en el estrato inferior.

La iluminacion ultravioleta nos permite una primera determinacién del estado de

conservacion superficial de la obra, repintes, afiadidos y barnices.

La técnica de colorimetria se refiere a la determinacion de sustancias dependiendo de

su capacidad de absorber luz visible. Existen muchas escalas y ecuaciones de color,
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pero la mas empleada es la CIELAB, que se define mediante tres parametros: L* indica
el grado de luminosidad, a* define el tono rojizo (valores positivos) o verdoso (valores

negativos), y b* define el tono amarillo (valores positivos) o azulado (valores negativos).

Métodos de analisis “quimicos” tradicionales destructivos: El siguiente paso en el estudio

de obras de arte es la extraccion de una pequefia muestra de la misma. Con la muestra
extraida se prepara una estratigrafia, que es un corte transversal que contiene todas las
capas constitutivas de la obra en cuestion. La estratigrafia se estudia mediante una serie
de técnicas analiticas. La microscopia optica ofrece informacion sobre la distribucién de
estratos, espesores, morfologia de pigmentos y color. La espectroscopia de infrarrojos
permite la detecciéon de compuestos organicos (pigmentos organicos y aglutinantes) e
inorganicos (pigmentos inorganicos). Otra técnica muy empleada es la de
espectroscopia Raman, ya que la mayoria de los pigmentos tienen su espectro Raman
caracteristico. La microscopia electronica de barrido se emplea para el estudio
morfolégico de las muestras, y puede combinarse con el analisis quimico elemental

cualitativo y cuantitativo mediante analizadores de energias dispersivas de rayos X.

Otra técnica de estudio muy empleada, aunque requiere una cantidad de muestra
mayor, es la difraccion de rayos X en polvo, que permite identificar las fases cristalinas

de las muestras.

Coran siglo XV, estudio por DRX-FRX portatil
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Métodos de analisis “quimicos” no tradicionales y no destructivos: Para evitar las

limitaciones que impone la toma de muestras, se emplean técnicas disponibles en
grandes instalaciones, como aceleradores de particulas y sincrotrones, donde se

pueden realizar estudios no destructivos.

Para evitar los riesgos y costes que supone el traslado de las obras a las grandes
instalaciones, en la ultima década se han desarrollado una serie de equipos de analisis
portatiles que permiten el analisis no destructivo e in situ de las mismas. En esta linea,
existen equipos portatiles de fluorescencia de rayos X, difraccion de rayos X, y de

espectroscopias de infrarrojos y Raman.

Agradecimientos: El autor desea agradecer a Marta Yarnoz y Cristina Luzuriaga su

continua colaboracion en la preparacion y desarrollo de las sesiones.
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Introduccién.

El paracetamol (p-acetamidofenol) tiene propiedades analgésicas y antipiréticas, pero
no antiinflamatorias. Es un medicamento ampliamente utilizado, sobre todo por
personas con problemas estomacales, ya que no produce los efectos secundarios de la

aspirina.

MNHCOCH,

OH

La fenacetina (p-etoxiacetanilida) es antipirético y analgésico, aunque presenta cierta

toxicidad a nivel renal.

NHCO CH,

OCH,

La sintesis de Willianson es un método muy importante para la sintesis de éteres
asimétricos a escala de laboratorio y lleva el nombre del quimico inglés que lo ideé. Se
basa en una reaccién SN2 entre un alcéxido (o fendxido) y un buen sustrato (haluro de

alquilo primario o tosilato).

S SN, .
R-0 + R-X —2 =R-O-R'+ X

La reaccién se da en dos etapas:
12 etapa: conversién de un alcohol o fenol en su alcéxido o fendxido.

22 etapa: ataque nucledfilo del alcéxido o fendxido sobre un buen sustrato SNo.
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En esta practica se va a sintetizar la p-etoxiacetanilida, un éter asimétrico, desde el p-
aminofenol. Para ello, el p-aminofenol sera primero acetilado, para dar lugar al p-
acetamidofenol (paracetamol), y por ultimo se obtendra el producto final, empleando una

sintesis de Williamson. Por lo tanto, la reaccién global es la siguiente:

NH, NHCOCH, NHCOCH,
(CH,C0),0 NaOC,H, C,Hgl
—_—
OH OH OC,H,
acetilacion S. Williamson

Material vy reactivos.
Matraz de fondo redondo de 100 y 20 mL, refrigerante para reflujo, embudo Blichner,

kitasato, papel de filtro, placa calefactora, bafio de hielo, vasos de precipitados. p-
aminofenol, anhidrido acético, etdxido sbdico (previamente preparado), etanol,

yodoetano.

12 fase, acetilacién del p-aminofenol.

NH, NHCOCH,

(CH,C0),0
—_—

OH OH

- Enun matraz de 100 mL con 30 mL de agua se suspenden 11 g de p-aminofenol y
despueés se afladen 12 mL de anhidrido acético.

- La mezcla se agita vigorosamente y se calienta en bafio de agua hasta su completa
disolucioén.

- Dejar enfriar la mezcla.
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- AfAadir 25 mL de agua fria, con lo que precipitara un soélido.

- Separar el precipitado por filtracion a vacio, lavar el sélido con agua fria.
- Purificar el sélido por recristalizacion en agua.

- Dejar secar.

- Pesar para obtener el rendimiento del proceso.

- ldentificar el compuesto por el punto de fusién (paracetamol 169-170°C).

22 fase, obtencion del producto final empleando una sintesis de Williamson.

2.1 Obtencion del nucledfilo (fendxido): Se debe colocar el p-acetamidofenol en
presencia de una base fuerte. En este caso, como base fuerte se empleara etéxido de
sodio, que se habra preparado anadiendo a 20 mL de etanol, 45 mmoles de sodio y

calentando la mezcla en un sistema de reflujo hasta la completa disolucién del sodio.

- afadir 45 mmoles del paracetamol sintetizado a la disolucion de etdxido de sodio

preparada y fria.

NHCOCH, NHCOCH,

NaOC,H,

+ CH,-CH,0OH

OH O Na

2.2 Adicioén del electrdfilo:

- Afdadir a la anterior disolucion 45 mmoles de yodoetano.

2.3. Reaccion SNa:
- Mantener la solucién en agitacion a reflujo al menos 45 minutos.

- Afdadir 50 mL de agua a través del refrigerante. Si se forma un precipitado, continuar

calentando hasta su disolucion.

- Enfriar en bano de hielo para que precipite la fenacetina.

NHCOCH, NHCOCH,
C,H;|

0 OC,H,
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Separacion y purificacion del precipitado.

- Separar el precipitado por filtracién a vacio, lavar el sélido con agua fria.

- Purificar el solido por recristalizacion en etanol.

- Dejar secar.
- Pesar para obtener el rendimiento del proceso.

- ldentificar el compuesto por el punto de fusién (fenacetina 134-137°C).
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Objetivos:
- Determinar el contenido en acido ascoérbico (vitamina C) del zumo de

naranja en comparacion con contenidos de Redoxon.

- Determinar el contenido en acido acetilsalicilico de una muestra de orina
tras la ingesta de aspirina.

- Determinar el contenido en salicilato de metilo de una muestra de orina tras
la aplicacion del antiinflamatorio tépico de Réflex.

- Seguir las cinéticas de degradacion de del acido ascoérbico y el acido
acetilsalicilico.

- Introducirse en métodos practicos comunmente empleados como las

valoraciones o las calibraciones.

En este caso se propone una practica muy completa e integrada, que el profesor puede

decidir si realizar en su totalidad.

En caso contrario, se proponen alternativas menos complejas y también la opcién de
que los alumnos realicen parte del trabajo en casa y presenten informes con los

resultados al profesor.

Materiales:
Para la determinacién y degradacién del acido ascorbico:

- Agua destilada.

- Povidona iodada.

- Zumo de naranja.

- Dos tubos con tapon.

- Pastilla de Redoxon.

- Disolucién de almidon.

- Matraz (en su defecto botella) de un litro.

- Vairilla de vidrio.
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- Unvaso.
- Un Erlenmeyer.

- Pipetas.

Para la determinacién y degradacion de acido acetil salicilico y salicilato de metilo:

- Agua destilada.

- Disolucién estandar de salicilato de sodio (disponible en droguerias).

- Aspirinas.

- Réflex.

- Disolucién de hierro (lll) (disponible en farmacias como pastillas de Tardyferon
0, como alternativa, hervir un estropajo con vinagre).

- Placa de pocillos.

- Probeta de 10 mL.

- Pipeta.

Fundamento tedrico:

La vitamina C, o acido ascorbico, es un nutriente esencial para los mamiferos ya que
participa en ciertas reacciones metabdlicas y su deficiencia causa la enfermedad del
escorbuto (o enfermedad de los marineros). En la mayoria de los mamiferos es
sintetizada internamente, pero no por las personas por lo que es necesario tomar

alimentos ricos en vitamina C, como por ejemplo el zumo de naranja.

La presencia de acido ascoérbico puede ser determinada gracias a la reaccién entre la
povidona iodada y el acido ascérbico ya que, en presencia de vitamina C, el iodo de la
povidona se reduce y pierde su color caracteristico. Mediante el uso de Redoxdn, una
pastilla con una cantidad conocida de acido ascérbico, se va a determinar la cantidad

de vitamina C presente en el zumo de naranja, asi como su degradacion con el tiempo.

Los compuestos de salicilato, como la Aspirina o el Réflex, son algunos de los mas
conocidos y empleados. Sin embargo, en dosis altas, pueden llegar a causar graves
dafios como problemas digestivos, vomitos, deshidratacion, dafio renal, alteraciones del
ritmo cardiaco... Por ello, en esta practica vamos a aprender a determinar la presencia
de estos compuestos en nuestro organismo. La aspirina, o acido acetilsalicilico, en
nuestro organismo pasa a acido salicilico ya que es la forma activa capaz de actuar
frente al dolor, mientras que el Réflex ya se aplica en la forma de salicilato. Estos iones,
junto con el hierro, forman un complejo morado que permite su facil identificacion.

Debido a este color, en el laboratorio se puede cuantificar mediante la técnica de la
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colorimetria por absorbancia, pero en este caso se va a hacer empleando el ojo humano

para comparar los colores con muestras de concentraciones conocidas de salicilato.

Procedimiento:

Determinacion de acido ascoérbico en zumo de naranja.

Se disuelve previamente una pastilla efervescente de Redoxdén en un litro de agua. Se
vierte parte del contenido de la botella de un litro en un erlenmeyer. A continuacién, se
toman 5 ml de la disolucién y se pasan a un tubo con tapén, junto con 5 ml de agua
destilada. En esta disolucion de 10 ml se introducen gotas de povidona y se agita con
una varilla de vidrio hasta que se observe que el color de la pastilla de Redoxén pasa
de un color amarillento a un color marrén anaranjado. Mientras se realiza el proceso, se
cuentan las gotas de povidona que se echan. El cambio de color debido al exceso de
yodo puede detectarse con facilidad anadiendo unas gotas de disolucién de almidén
(obtenida, por ejemplo, hirviendo pasta). El exceso de yodo formara un complejo

caracteristico de color azul intenso.

En la segunda parte del experimento se toman 5 ml de zumo de naranja y se introducen
en un tubo con tapén. A continuacion, se le anaden otros 5 ml de agua. Se obtiene otra
segunda disolucion de 10 ml. De nuevo se echan poco a poco las gotas de povidona y
se agita con la varilla hasta que se observa que se implanta el color de la povidona (o
del complejo yodo-almidén, si se estd usando como indicador), anotando el numero de

gotas necesarias para ello.

Para calcular la cantidad de vitamina C que hay en el zumo de naranja, se compara con
la disolucion de Redoxdén. Se sabe que por cada pastilla efervescente hay 1g de acido
ascorbico. Por lo tanto, en la botella de un litro hay una concentracién de 1 g/l. Teniendo
en cuenta las diluciones realizadas se puede hallar la concentracién de la disolucion
valorada con povidona, y comparando las gotas de povidona necesarias para este
estandar y la muestra de zumo, se calcula la concentracién de acido ascorbico en el

zumo (hay que tener en cuenta que este también ha sido diluido).

Cinética de degradacion del acido ascoérbico en el zumo de naranja.

Puesto que siempre se dice que la vitamina C del zumo se degrada rapidamente, es
importante comprobar esta cinética de reaccién. Una cinética de reaccion es la velocidad
con la que se esta dando una reaccion, en este caso la degradacion del acido. Para ello

hay que realizar el procedimiento anterior de cuantificacién de acido ascérbico con

27



Ensefando Quimica Ill - Universidad de Navarra

povidona varias veces a lo largo del tiempo. Puesto que ya se conoce la concentracion
inicial de vitamina en el zumo, si ese mismo zumo se deja reposando y se vuelven a
medir diferentes alicuotas con el tiempo, se puede comprobar si la concentracion
disminuye, y si lo hace, a qué velocidad sucede. Se puede medir por ejemplo pasadas

unas pocas horas, pasado un dia o incluso varios dias.

Determinacion de salicilato en orina tras el uso de Aspirina o Réflex.

En primer lugar, hay que preparar la disolucion estandar de salicilato. El salicilato de
sodio se vende en farmacias como pastillas, pero hay que tener en cuenta que sélo el
85.64% de la masa es salicilico (el resto es sodio), por lo que hay que hacer los célculos

pertinentes para obtener una disolucién de 500 mg/dL.

Para la disolucién de hierro no es importante su concentracion por lo que se puede

disolver una pastilla de Tardyferon (o hervir un estropajo).

En la placa de pocillos hay que realizar diluciones seriadas de la disolucién de salicilato,

para luego poder comparar con nuestra muestra problema:

- Con una pipeta transferir 1 mL de la disolucién de 500 mg/dL al primer pocillo.

- En el tubo de ensayo (u otro recipiente), transferir 1 mL de la disolucion de 500
mg/dL y 1 mL de agua. 1 mL de esta nueva disolucion de 250mg/dL se transfiere
al segundo pocillo.

- Sobre el mililitro restante en el tubo de ensayo, afiadir 1 mL de agua. 1 mL de
esta nueva disolucion de 125 mg/dL se transfiere al tercer pocillo.

- Realizar estos pasos sucesivamente hasta obtener pocillos con concentraciones
de (aproximadamente) 500, 250, 125, 63, 32, 16, 8 y 4 mg/dL.

- Para asegurarse de que el hierro no produce color en ausencia de salicilato, se

coloca agua en otro de los pocillos.

28



Ensefando Quimica Ill - Universidad de Navarra

1 mL de las muestras de orina de personas que hayan consumido Aspirina o usado

Réflex se colocan en otro de los pocillos.

Se afiaden 2 gotas de la disolucion de hierro a cada uno de los pocillos con muestras y
se comparan los colores obtenidos. Aquellas disoluciones con mayor concentracion de
salicilato tendran un color morado mas intenso y por comparacién seremos capaces de

saber la concentracién aproximada de salicilato presente en nuestro organismo.

Cinética de hidrdlisis del acido acetilsalicilico.
Para estudiar el proceso de conversion del acido acetilsalicilico en acido salicilico vamos

a atender al afecto del agua sobre el compuesto y comprobar asi la velocidad de
hidrélisis. En nuestro organismo, aparte de agua, se cuenta con un medio fuertemente
acido que acelera, o cataliza, la reaccion de hidrdlisis. Si se desea, se puede hacer el
experimento con medio acido, sino se estudiara unicamente el efecto del agua.
Tomando una pastilla de aspirina, se tritura para favorecer su disolucién y se introduce
en un vaso con un volumen conocido de agua.

Cada cierto tiempo (horas o incluso unos dias), se toman alicuotas de 1mL vy, repitiendo
el procedimiento anterior con la disolucién estandar de salicilato, se comparan los
colores obtenidos tras la adicion de hierro.

Por comparacién, se obtiene la concentracién en salicilato de la alicuota tomada y a
partir de ella se calcula la concentracion de salicilato en el vaso entero de agua. Con el
paso del tiempo el color de la muestra sera mas morado debido al hidrdlisis progresiva
del 4cido acetilsalicilico.

Nota: si en lugar de aspirina, se emplea Aspirina C (con acido ascorbico/Vitamina C), el
proceso de hidrdlisis sera mas rapido. Se puede hacer la comparacion empleando

ambas al mismo tiempo y comparando las cinéticas de degradacion.

Cuestiones para el alumno:

1. ¢Se degrada la vitamina del zumo de naranja? Y si lo hace, ¢,sucede muy rapido

como suele decirse?

2. ¢Cual es la concentracion de acido ascorbico en el zumo de naranja?

3. ¢Por qué el principio desaparece el color de la povidona y hay un momento en

el que deja de desaparecer?
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Si tras tomar una aspirina de 500mg, se analiza la orina del paciente y se
obtienen 400mg, ¢ qué se puede deducir? ¢ es peligroso tomar aspirinas de tanta

concentracion?

¢,Cual ha sido la concentracion de salicilato obtenida tras tomar una aspirina o

usar Réflex?

¢ Qué medidas podrian tomarse para que el proceso de hidrdlisis fuera mas

rapido?

Si la forma activa del medicamento es el acido salicilico, ¢,por qué la aspirina se

administra como acido acetilsalicilico?

Aunque no se haya realizado la experiencia, ¢por qué cree que empleando

Aspirina C el proceso se ve mas acelerado?
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Introduccion.
Cuando una sustancia quimica es excitada, como por ejemplo el sodio de las lamparas
de alumbrado eléctrico, los electrones mas externos que forman parte de los atomos

son capaces de pasar de un estado de menor energia a un estado de mayor energia.

El atomo en este estado excitado no es estable, y el electrén tiende a descender a
niveles menos energéticos. Cuando el electron regresa a su estado original, pierde la

energia ganada en forma de fotones, normalmente luz.

A Excitacion atémica

e NP;PN" .

Relajacion

Figura 1. Esquema de excitaciéon-emision atémica.

Cada elemento tienen diferentes estructuras electrénicas, o sea diferente nUumero de
electrones y diferentes estados de energia, la emisiébn que produce cada elemento
cuando es excitado estda compuesta de una serie de lineas de color y es como la huella

digital que sirve para identificarlo. Este patrén de lineas brillantes es conocido como
espectro de emision.

Figura 2. Espectro de emision del hierro.

Si el mismo elemento, en estado gaseoso, recibe radiacion electromagnética, absorbe

en ciertas frecuencias del visible, precisamente las mismas en las que emite cuando se
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estimula mediante calor. Este patron de lineas oscuras se conoce como espectro de
absorcion. Estas lineas oscuras aparecen en la misma posicion donde aparecerian las

lineas brillantes de emision.

) A
M ]

Figura 3. Espectro de emision y de absorcion del oro.

Los espectroscopios son los instrumentos utilizados para estudiar la composicion de la
luz y lo hacen por medio de unos elementos épticos conocidos como rejillas de difraccion
que separan la luz emitida o absorbida por una fuente de luz (una estrella, una bombilla,
una llama...) de forma que permiten identificar las lineas de color especificas de cada

elemento o mezcla de elementos produjo la luz que es observada.

Wavelengths
Source

Diffraction Grating

N

Figura 4. Separacion de la luz en la rejilla de difraccion de un espectroscopio

Las rejillas de difraccion son el elemento principal de los espectroscopios y estan
constituidas por un material transparente, por ejemplo, un vidrio o un plastico, que tiene
grabada una gran cantidad de surcos paralelos y es donde se da el fendmeno de la

separacion de los colores.
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Los discos compactos pueden producir este fenémeno ya que es un material plastico

transparente con una gran cantidad de surcos que es donde se graba la informacion.

En el procedimiento que se detalla a continuacion se indicara como construir un
espectroscopio casero y como convertir el patron de luz observado, registrado
fotograficamente, en un espectro que permita obtener alguna informacion del objeto que

produjo la luz.

Metodologia.
Existen multitud de formas de construir un espectroscopio casero, en internet se pueden

consultar un gran numero de tutoriales (uno muy interesante es este:

https://www.youtube.com/watch?v=51QVedue50Q). Para nosotros el mas sencillo y

completo es el que se detalla a continuacion.

Public Lab es una comunidad abierta de investigadores de ciencia del medio ambiente,
su contenido se mejora de forma continua y en él se puede encontrar entre otras cosas,
una plantilla para elaborar un espectroscopio, se comparten espectros y se mejora la
técnica de espectrometria de forma abierta haciendo preguntas, buscando ayuda, y

ayudando a los demas. Solo necesita registrarse de forma gratuita.

Construccién del espectroscopio.

El espectroscopio puede ser adquirido desde la web, 0 se puede imprimir y ser

construido por uno mismo:
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https://publiclab.org/sites/default/files/8.5x11mini-spec3.8.pdf

Figura 5. Plantilla e instrucciones para el montaje del espectroscopio de Public Lab.

Lo ideal es imprimirlo sobre una cartulina negra, pero también se puede hacer sobre

una blanca pintando posteriormente la zona interna con rotulador negro.

Montaje espectroscopio.

1. Cortar a lo largo del borde exterior.

X
O’/ 1 953 aseupimy usdO NUTD
Bi0K101840q872119Nd
D

fold down

SpectralWorkbench.org | SpectralWorkbench.org D

93910330005 I
a1qepjo4 9e7 21and

J19)WoIpdads- Uiy s
aigeplo ge1 a7

Figura 6. Recorte el borde
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2. Doble tal como se indica por las lineas discontinuas. Las lineas punteadas finas se

doblan hacia abajo, las lineas discontinuas se pliegan hacia afuera.

L't 35U81] aJempJeH UsdQ NY3D
810'f103e10qETONgNd

; N Assembly instructions and usage at:
SpectralWorkbench.org K% PublicLaboratory.org/wiki/foldable-spec

Figura 7. Plegado de solapas

3. Pegue o coloque cinta adhesiva para unir. Comience con la solapa superior y

asegurese de que los bordes estén alineados.

Figura 8. Pegado de laterales

4. Pegue todas las solapas hacia abajo en la parte exterior, a excepcién de la puerta

de la rejilla de difraccion.

back view

% 193904705
o]1qepjo4 ge

front view

Figura 9. Pegado de solapas
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Reijilla de difraccion con un CD.

a) Corte un cuarto del CD donde no haya dibujo.
b) Con la ufia despegue la capa reflectante. Con alcohol eliminar la tincién rosada
c¢) Cortar un pequefio cuadrado de la capa transparente.

Ver también: https://publiclab.org/notes/MrBumper/01-11-2015/preparing-a-dvd-r-to-

act-as-a-diffraction-grating para mas informacién sobre la eliminacion opcional de las

capas de aluminio y de colorantes residuales.

)Q C)

Figura 10. Preparacion de la red de difraccién

Pegue con pegamento o coloque cinta adhesiva debajo de la rejilla de difracciéon DVD-
R al interior del espectrometro de modo que la rejilla de difraccién quede vertical (el
borde hacia un lateral), produciendo un arco iris espectral horizontal. Después, cierre la

puerta y peque las solapas.

tape down close door

Figura 11. Colocacion de la red de difraccion

Unir el espectrometro a una camara web con la ayuda de una caja, a un teléfono, o en

un ordenador.
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reading spectra
Every molecule emits only certain
frequencies of light, and under the right
conditions a spectrometer can detect
these as rainbow bands. With two clear
bands, the mercury in compact
fluorescents makes calibration easy.

Figura 12. Acoplamiento del equipo a un dispositivo digital

Puede consultar el siguiente video para el montaje:

https://www.youtube.com/watch?v=AW3EpXxJBYo

Uso del espectrometro.

Una vez que haya montado el espectrometro, esta listo para conectarlo y utilizarlo.
Realice las fotos que desee y guardelas, a poder ser en horizontal con las lineas

azules hacia la izquierda.

Figura 13. Espectros obtenidos de distintos tipos de fuente de luz
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Digitalizacion y calibracion:

Existen varias formas de digitalizar y analizar espectros, en algunas es necesario el

empleo de dos softwares como:

e Software de procesamiento de imagenes ImagenJ

(http://rsbweb.nih.gov/ij/download.html).

e Software de procesamiento de espectros VisualSpec 3.7.2

(http://www.astrosurf.com/vdesnoux/)

(ver Digitalizacién y calibracion de espectros visibles obtenidos utilizando un

espectroscopio casero. Alberto E. Villalobos Chaves).

La mas sencilla es el empleo de Spectral Workbench (SpectralWorkbench.org,

registrese de forma gratuita) para comenzar el analisis de espectros.

Una vez registrado, tendra abierta esta ventana:

& C | & Esseguro | https://spectralworkbench.org/upload ks

L] SpectratV\/orkbench Public Lab # Q Browse- Leam~ &csollar~

Upload a spectrum

B chooseanimage <> Upload json (beta)

Describe your spectrum

<I> Upload csv (beta)

Choose an image to upload

Take a picture through your spectrometer and upload it. (Android of iOS 6+)
Seleccionar archivo | Ningln archivo seleccionado

Spectrum is vertical (see examples below) £

If possible, identify your device
Learn more » i yy

- choose a device -
Vertical, blue on top: Horizontal, blue left:

Use or create a calibration (Leam more)
[+] New calioration M
Be sure your flash is off! Upload with selected calibration

Upload & calibrate later ¥ Geotag

By uploading your data, you agree to release it under the Creative Commons Zero license

Figura 14. Ventana principal del Spectral Workbench

“Seleccione un archivo”, y carguelo dandole a “upload & calibrate later”, dandole
previamente un titulo. Como ya se ha comentado anteriormente, los archivos deben

estar horizontales con las lineas azules hacia la izquierda.
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El espectro sera cargado:

& Spectral Workbench oy puicas & Q

Lean~  &csollar~ @ Capture spectra ~

Spectrum was successtully created

(] 200 400 600 200 1000 1200 1400 1800 1800

1

bycsolar w f ~ @0 %

2000 200 2400 2501

w0 wlke ¢ @ & Tools

®,0Comments PO

ting

Versioning Operation Date Description
Notifications ¥ Fork this spectrum | and work on a copy

's enable reversible modification of data — they act lice filters which process the data. The graph you see above

Leam how » Data processing and display represents the data after these operations have been run. Delete them to undo their effects, or to apply them in a new order.

SVG JSON rawJSON CSV XML ©

Tags: )

*®

& Calibrate

) Copy calibration
© subtract spectrum
= Limit wavelength range

Smooth

« The & thumbtack symbol indicates that data has been saved in a snapshot upon running that operation.
« The ®symhol indicates that the operation's data snapshot is being referred to by another operation. Ciick it to leam more.

« Operations with a e suffx, like (BT RRE L ZZEL] are referring to a specific snapshot (in this example
#2414) of another k to leam more.

Figura 15. Carga del espectro de sodio

Calibrado:

Para calibrar necesitara el espectro de una lampara de sodio (bajo consumo con bulbo

en espiral). La carga como se ha explicado anteriormente y le da a “calibrate”.

Aparecera un espectro tedrico de sodio sobre el suyo:

M Experimentos 2017 Kimil X ¥ & Expenmentos 2017 il X G difroction gretrge ot X V.

¢ C /@ Essequro

Il
User Downlosds - Bioch: x W B Universidad de Nevarra - X 1 & Spectriorkbench YL CADENA 100 arx W [E=H o8]

https://spectralworkbench.org/spectrums,

A g

- &csolars O Capture spectra ~

& Spectral Workbench vy pusicLa & Q

Spectrum was successfully created.

Galibrate: Adjust siiders & align the reference spectrum to yours. Learn more »

¥ Snap 0 31.01 Auto-calibrate

Intensity (%)

(] 200 400 600 200 1000 1200 1400 1600

1

bycsollar W f ™ @0

1800 2000 2200 2400 2591

% Tools

®0Comments  POForks  >_ Scripting

Versioning

Notifications ¥ Fork s specirum | and work on a copy

Wavelength calibration

Leamn how » Data processing and display

© Calibrate

) Copy calibration

by warren | Read more »

Follow the prompts to wavelength calibrate a fluorescent spectrum. Align B2 and G2 with their
ation. It's best to ¢
brating, the horizontal
After you calibrate and save, the B2 and G2 lines should appear at ~

e ition along th trum
SVG JSON rawJSON CSV XML @ before range: ition along the spectrur

35 and ~546 nanometers, -

Figura 16. Calibracion del espectro de sodio
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Solo debe mover las pestanas B2 y G2 hasta que coincida con los de su espectro
experimental:

v Il
M Experimentos 2017 Kim %\ £ Experimentos 2017 Kim X | G difisction aratings - B x W User Downloads - ioch X ] Universidad de Navara % 1 W Spectiaidiarkench x| {3) CADENA 100 X W ot | o | 3]

< C | @ Esseguro | hitpsy//spectralworkbench.org/s

i

- Leam~ &csolar~ B Capture spectr:

& Spectral Workbench oy pusicLao #

Spectrum was successfully created

Calibrate: Adjust siiders & align the reference spectrum to yours. Learn more » @ sSnap 97238 | 1329.51

Intensity (%)

1

bycsollar w f = @0 %

& Tools

s s0Comments PO

s >_Scripting

Versioning
Notifications

Leam how »

SVG  JSON rawJSON CSV XML ©

Dele a “Apply”

¥ Fork this spectrum  and work on a copy
Data processing and display

© Calibrate

€2) Copy calibration

Wavelength calibration

by warren | Read more »
Follow the prompts to wavelength calibrate a fluorescent spectrum. Align B2 and G2 with the!
ponding peaks in your calibration. It's best to G
before range limiting. Before calibrating, the horizontal axi
After you calibrate and save, the B2 and G2 lines should appear at ~435 and ~546 nanometers,

Figura 17. Espectro calibrado de sodio

& C | @ Esseguro | https//spectralworkbench.org/sp "
13%
£ 0%
=
2 5%
0%
200 400 600 200 1000 1200 1800 1800 2000 2200 2400 2501
bycsollar W § ~ @0 &
wrlike | £ O & Tools 0 Comments PO >_ Scripting
Versioning
Notifications 1 Fok s specirum | and work on a copy Wavelength calibration
Leamn how » Data processing and display

SVG JSON rawJSON CSV XML ©

4 Calibrate

) Copy calibration

by warren | Read more »

Follow the prompts to wavelengtn calibrate a fluorescent spectrum. Align B2 and G2 1
corresponding peaks in your calibration. I's best fo ca
before range limiting. Before calibrating, the horizont.

rate before any other operations, especi
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Figura 18. Como guardar el calibrado del espectro de sodio.

A partir de ahora podra cargar sus imagenes con la calibracién guardada.
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Examen de las caracteristicas espectroscopicas de un suelo.

El analisis espectroscopico es muy sensible, preciso y exacto, y puede ser empleado
para muestras de las que disponemos en pequefias cantidades. El gran problema es el
alto coste de estos equipos. Afortunadamente existen dispositivos mas baratos (unos
40 euros), o incluso lo podemos fabricar de forma casera con la suficiente precision y
exactitud para analizar muestras de suelo, que nos permitira ver ciertas lineas

caracteristicas de los principales metales.

En esta practica extraeremos algunas especies idnicas presentes en muestras de suelos
mediante extraccion con acido clorhidrico 6M. El acido produce la solubilizacién de
muchos compuestos insolubles formando sus cloruros correspondientes, solubles. Los
cloruros se vaporizan a temperaturas relativamente bajas. Mediante el espectrometro

podremos determinar la presencia de distintos iones de forma cualitativa.

Extraccién de metales con HCI.

Material: placa de pocillos (o recipientes pequefos o tubos de ensayo), palillos de
plastico y HCI 6M.

Emplee guantes y gafas de seguridad. Manipule el acido concentrado en campana.

1. Coloque una cucharadita de cada una de sus muestras en el recipiente
pequefio.

2. Afada 5 gotas de agua destilada o desionizada. Ademas, prepararemos varios
pocillos de limpieza, afiadiéndoles 10 gotas de agua.

3. A cada recipiente anada 5 gotas de HCI 6M, y 10 gotas a los pocillos de
limpieza.

4. Remueva con un palillo de plastico y deje reaccionar durante unos minutos.

Examen de las muestras con el espectrometro.

Material: Mechero o soplete, asa de siembra.

Como ya hemos visto en la introduccién, la llama es capaz de vaporizar los iones
presentes en la muestra, alcanzando niveles mas energéticos en su excitacion.
Cuando estos atomos regresan al nivel fundamental emitirdn en sus longitudes de

ondas caracteristicas correspondientes al salto energético.

En funcién de la concentracion de cada especie, es probable que solo tenga unos

segundos para la observacion de esta emision.
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Introduzca el asa de siembra en el pocillo que contiene solo agua y acido.
Coloque la punta del asa de siembra sobre la llama del mechero.

Separe el asa de siempre y déjela enfriar mientras la sostiene. No la deje sobre
una superficie que pueda quemarse.

4. Introduzca el asa de siembra en un pocillo que contenga una muestra de suelo
a analizar.

5. Coloque la punta del asa de siembra sobre la llama del mechero. Al mismo
tiempo que observa a través del espectrometro y toma la fotografia. Es probable
que necesite volver a tomar muestra. No es necesario volver a limpiar el asa de
siembra en este paso.

6. Separe el asa de siempre y déjela enfriar mientras la sostiene. No la deje sobre
una superficie que pueda quemarse.

7. Repita los pasos 1 a 6 para el resto de muestras.

Figura 19. Colocacion optima para el analisis espectrofotométrico de muestras de suelo.

Principales longitudes de onda de emision e intensidades relativas de ciertos

elementos

Elemento|Principales longitudes de onda (intensidades relativas)

Aluminio | 390.1 (450); 394.4 (4500); 396.2 (9000); 466.7 (550); 559.3 (450); 600.6 (450);
607.3 (450); 618.3 (450); 620.2 (450); 624.3 (450); 633.6 (450)

Bario 413.1 (910); 428.3 (530); 455.4 (9300); 458.0 (580); 493.4 (6900); 553.5 (1830);
577.8 (740); 582.6 (610); 597.2 (700); 599.7 (620); 601.9 (610); 606.3 (840);
611.1 (880); 614.2 (1510); 634.2 (900); 645.1 (580); 648.3 (1770); 649.7 (900);
649.9 (1060); 652.7 (890); 659.5 (740); 667.5 (462); 669.4 (454)
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Hierro  |404.6 (4000); 406.4 (1500); 407.2 (1200); 414.4 (800); 426.0 (800); 427.2 (1200);
428.2 (1200); 430.8 (1200); 432.6 (1500); 437.6 (800); 438.4 (3000); 440.5
(1200); 442.7 (600); 495.8 (1500); 516.7 (2500); 517.2 (500); 522.7 (1000); 527.0
(1200); 527.0+ (800); 532.8 (800); 534.1 (500)
Mercurio | 404.7 (1800); 435.8 (2000); 546.1 (1100); 577.0 (1240); 579.0 (1100); 615.0
(1000)
Sodio 371.1 (850); 568.8 (560); 589.0 (80000); 589.6 (40000)
Estroncio | 403.0 (1300); 407.8 (46000); 421.6 (32000); 460.7 (65000); 472.2 (3200); 474.2

(2200); 478.4 (1400); 481.2 (4800); 483.2 (3600); 485.5 (500); 486.9 (600); 487.2
(3000); 487.6 (600); 487.6 (2000); 489.2 (1000); 496.2 (8000); 496.8 (1300);
515.6 (800); 522.2 (1400); 522.5 (2000); 522.9 (2000); 523.9 (2800); 525.7
(4800); 545.1 (1500); 548.1 (7000); 548.6 (1100); 550.4 (3500); 552.2 (2600);
553.5 (2000); 554.0 (2000); 638.1 (1000); 638.7 (900); 638.8 (600); 640.8 (9000);
650.4 (5500); 654.7 (1000); 655.0 (1700); 661.7 (3000); 664.4 (800); 679.1
(1800); 687.8 (4800); 689.3 (1200)

Casi todos los suelos presentan cantidades importantes de sodio. El aluminio también

se encuentra en casi todos los especimenes, aunque sus sefales son menos intensas.

Se puede encontrar hierro en algun suelo, particularmente en aquellos que presenten

un color rojizo.

El bario y el mercurio son elementos pesados que deberian estar ausentes en el suelo.

Sin embargo, pequefias cantidades de ambos analitos proporcionan lineas bastante

brillantes.

El estroncio no suele estar presente en suelos, pero si en otras muestras

como bengalas o fuegos artificiales, dando una luz roja intensa.

Bibliografia
lllustrated Guide to Home Forensic Science Experiments: All Lab, No Lecture

Robert Thompson,Barbara Fritchman

Digitalizacion y calibracion de espectros visibles obtenidos utilizando un

espectroscopio casero. Alberto E. Villalobos Chaves.
https://es.scribd.com/doc/30834150/DIGITALIZACION-Y-CALIBRACION-DE-

ESPECTROS-VISIBLES-OBTENIDOS-UTILIZANDO-UN-ESPECTRSOCOPIO-

CASERO
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Reacciones de Equilibrio

Experimento 1
Procedimiento:

50 mL de CoCl; (24 g de CoCl;.6H20) se disuelven en agua hasta 100 mL y se dividen

en 5 tubos de ensayo.
Tubo 1, de color rosa, sirve de referencia.

Tubo 2, se anaden unas gotas de HCI concentrado hasta color azul. Lo mismo ocurre

anadiendo CacCl; sdlido.

Tubo 3, se afladen unos pocos cristales de NaNO da color naranja.

Tubo 4, se afade KSCN y adquiere color violeta. Se forma el complejo [Co(SCN)4]*
Tubo 5, se afade acetona y aparece una capa azul encima de la solucién rosa.

Al tubo 2 se le afiade exceso de AgNOs 1M. Se forma precipitado de AgCl y el liquido

cambia de azul a rosa.

+4CI 5 [CoCliJ* +6H0 AH>0

rosa azul

Calentando se desplaza el equilibrio a la derecha. Enfriando, a la izquierda.

Colocar 250 mL de alcohol etilico 95%, afiadir 1,5 g de CoCl,, agitar hasta disolver y

tomara color rosa; si no, afadir agua.
Calentar la disolucion y pasara a color azul y al enfriar pasara a rosa.
Cambio de color en los complejos de cobalto

Poner en un tubo de ensayo alcohol etilico 100% hasta la mitad, en otro hasta la cuarta
parte y en un tercero hasta 1/8. Ahadir una pequefa cantidad de CoCl; 2M (2,6 g de

cloruro de cobalto(ll) en 10 mL de agua) a cada tubo.

Las moléculas de alcohol sustituyen a las de agua en las posiciones de coordinacion en
el complejo. Cuando se une una molécula de alcohol, la disolucion adquiere color rojo,

con dos violetas y con tres azules profundos.
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Experimento 2
Procedimiento:

50 mL de CuCl> 1 M (17 g de CuCl,.2H20 en agua hasta 100 mL) y se divide en 4 tubos.

Tubo 1, el color es azul verdoso; si se afnade agua adquiere un color azul cielo como la

disolucién de CuSOa.
Tubo 2, se afiade HCI concentrado y adquiere un color verde brillante.

Tubo 3, se anade amoniaco concentrado y adquiere color azul profundo y al calentar
adquiere color marrén pues se reduce la cantidad de agua y sube la concentracién de
CuCly; el color varia al anadir agua porque se forma NH4* y OH- y menos amoniaco

participa en la formacién de complejo.

Tubo 4, se trata con HCI concentrado y luego se afiade AgNO3 1M Yy la disolucién cambia

de azul a verde.
+4Cr S [CuCls)* +4H,0 AH>0

azul verdoso verde

Calentando se desplaza el equilibrio a la derecha. Enfriando, a la izquierda.

Experimento 3
Procedimiento:

Se colocan en un matraz 150 mL de CuS0O4 0,2 M (50 g de CuS04-5H,0 por litro de

agua).

Se anade 50 mL de KBr (50 g en 50 mL) y se desplaza del equilibrio a la derecha

formando mas complejo verde.
Dividir la disolucién en dos partes iguales. En una comprobar el efecto de la temperatura.

En la otra afiadir Na>SO4 sélido que hace la disolucién basica y desplaza el equilibrio a
la izquierda adquiriendo color azul; al anadir HCI concentrado se desplaza a la derecha

adquiriendo color verde.
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Calor + CuSOg4(ac) + 4 KBr(ac) S K3[CuBry] (ac) +K,SO4(ac)

Azul verde

Experimento 4
Procedimiento:

En una placa Petri se coloca KSCN 0,002 M (0,19 g /litro)

Se afiaden dos o tres gotas de Fe(NOs)3 0.2M (8 g /100mL)

Fe3*(ac) + SCN-(ac) 5 Fe(SCN)?*(ac)

Anadiendo un cristal de KSCN se oscurece mas.
Con una gota de Fe?** también se oscurece.

Con un cristal de Na;HPO4 se aclara el color ya que se forma un complejo de FeHPO4*

en la que se consume Fe?* y el equilibrio se desplaza a la izquierda

Experimento 5
Procedimiento

En una placa Petri se coloca KzCrO40,1 M (19 g/L) en otra K2Cr207 0,1 M (29 g/L) que

sirven de referencia.

En otra se coloca K,CrO. y se va anadiendo gota a gota HNO3; 1M y cambia de color a

naranja, y si se afiade NaOH 1M (40g/L) se pone amairillo.

En otra placa Petri se pone KoCrO4y se anaden 2-3 gotas de NaOH 1M y a continuacion
se afiade Ba(NOs), 0,1 M(26 g/L) y se forma un precipitado. Si afladimos gota a gota

HCI 1M se disuelve el precipitado y la disolucién se pone naranja.

En otra se coloca K2Cr.O7 0,1 M (9 g/L) se afiaden 2-3 gotas HCI 1M y a continuacion
Ba(NOs), 0.1 M (26 g/L) y no se forma precipitado pero si afiadimos a continuacién

NaOH se forma el precipitado y la disolucién adquiere color naranja.
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2CrO4* (ac) +2H*(ac) S Cr,0,% (ac) +H,0

amarillo naranja

Bibliografia: Chemical Curiosities, H.W. ROESKY, K. MOCKEL, Wiley-VCH (2003)

Experimento 6: Equilibrio quimico con jeringuillas.
Estudio del equilibrio 2NO; S N0 exotérmico.
Pardo incoloro
Se usan dos jeringuillas (una de vidrio), conectadas por una goma o llave de tres vias.

Se coloca en una un trozo de cobre y en la otra el acido nitrico, se conectan los reactivos

y el didxido de nitrogeno se recoge en la de vidrio.

Se calienta en bafio de agua y se vuelve mas pardo como resultado del desplazamiento

del equilibrio hacia la izquierda.

Se varia la presion con el émbolo; al aumentar la presion, se oscurece al aumentar la
concentracién de diéxido de nitrégeno, pero a continuacidon se va aclarando como
resultado del desplazamiento del equilibrio hacia la derecha formando menos moles de

gas para bajar la presion.

Otra experiencia se basa en la obtencion de dioxido de carbono con acido clorhidrico y
carbonato de calcio o con vinagre y bicarbonato en el interior de una jeringuilla cerrada
y se puede regular la velocidad de la reaccion con la presion ejercida sobre el émbolo

de la jeringuilla.

Electrolisis

Descomposicion y formacién de agua.

En un tubo grande de ensayo o un matraz erlenmeyer colocamos un tapon con tres
orificios, en dos de ellos colocamos los electrodos que se conectaran a una corriente

continua y por el tercero se pone un tubo de goma.

Como electrolito usamos una disoluciéon de sulfato sédico, para garantizar la obtencion

de hidrégeno y oxigeno que saldra por el tubo de goma y se hace burbujear sobre agua
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con jabon; a las pompas se acerca la llama y con una pequefia detonacion se forma

agua.

Bario de cobre
Se utiliza una disolucién de sulfato de cobre con un poco de acido sulfurico para evitar

que se oxide el cobre depositado.

Como electrodos utilizamos monedas de céntimos. En el polo positivo colocamos la que
tiene un bano de cobre (1, 2 0 5 céntimos) y en el polo negativo, donde se deposita el

cobre, la de 10, 20 o 50 céntimos.

Escritura electroquimica

Se coloca un papel de filtro impregnado en una disoluciéon de sulfato sédico con un
indicador acido-base (fenolftaleina, timolftaleina, indicador universal, jugo de col

lombarda) sobre un papel de aluminio o una bandeja del mismo material.

Se conecta el aluminio al polo positivo y con el electrodo conectado al polo negativo se
puede escribir con el color que adquiere el indicador en medio basico, ya que en el polo

negativo se originan iones oxhidrilo.
Polo negativo: 2H,0 +2e = H, + 20H

En vez de papel de filtro se puede utilizar un papel (que en EE.UU. se comercializa con
el nombre de goldenrod paper) que tenga curcuma el cual inicialmente es amarillo, pero

en medio basico se vuelve rojo.

Escritura negra: se obtiene utilizando una disolucion de Kl y almidon, pero en este caso
la escritura se realiza con el electrodo positivo ya que se produce la formacion de yodo

el cual forma el complejo yodo-almidén de color negro.

Polo positivo: 21" = |, +2¢
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