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RECONOCIMIENTO DE MINERALES A TRAVES DE SUS PROPIEDADES FiSICAS

PROBLEMA
Reconocer qué tipo de minerales le han sido asignados realizando las diferentes pruebas que se
indican en el procedimiento.

SUBSTANCIAS MATERIAL EQUIPO

Coleccion de minerales Navajas de un filo Lampara de luz UV (que incluya
fuente de poder y filtros, con
A=254nm (corta) y A=365nm
(larga) y de 400/600 mW/cm? de
intensidad

Placas de porcelana sin vidriado

Martillo

Espatula

Recomendaciones

B Se recomienda llevar a cabo cuando menos 5 de las 8 pruebas propuestas en el guién para asegurar una
buena identificacion de los minerales.

B Cuando se utilice la luz UV se debe evitar mirar directamente la fuente de luz.

PROCEDIMIENTO
1. El profesor hard una presentacion previa de una coleccion de minerales y una breve introduccion a las
diferentes pruebas fisicas. Las tablas de clasificacion para cada una de las pruebas a realizar se
anexan al final de este guion.
2. Pruebas:

2.1 Aspecto fisico.- Observe la morfologia del mineral tomando como base la tabla 1 y clasifiquelo de acuerdo
alas

caracteristicas que presenta.

2.2 Fusibilidad.(Método de Kobell)- Tome una pequefia muestra del mineral y realice las pruebas indicadas en
la tabla 2. Anote sus observaciones.

2.3 Color de la raya.- Raye la superficie del mineral con una navaja o lima y observe el color del polvillo que se

desprende en la raspadura. Si el mineral es muy duro, raye con el mineral la superficie de un trozo de porcelana

sin vidriar y observe el color de la raya.

2.4 Lustre.- Observe el grado en el que la luz se refleja sobre la superficie del mineral y clasifiquelo de acuerdo
alas tablas 3y 4.

2.5 Tenacidad.- Observe la resistencia que oponen los &tomos del mineral para separarse bajo una accién
mecanica mediante las pruebas de la tabla 5.

2.6 Fractura.- Aplique un golpe seco al mineral y observe los fragmentos obtenidos. Diga si se trata de fractura
(pedazos informes) o exfoliacion (superficies planas paralelas a las caras cristalograficas). Clasifique el
mineral de acuerdo a la tabla 6.

2.7 Dureza.- Observe la resistencia que ofrece la superficie del mineral a la abrasion y el rayado segun se indica
en la tabla 7.

2.8 lluminacién con luz UV.- llumine el mineral con luz ultravioleta de onda larga y corta y registre sus
observaciones.

3. Concentre todos los resultados de las pruebas anteriores en una tabla general que contenga todos los
minerales que le han sido asignados.
4. Consulte la tabla general de resultados con su profesor, para identificar los minerales.



CUESTIONARIO

1. llustre y describa el aspecto fisico de cada una de sus muestras.

2. Indique si sus muestras son opacas, transparentes o traslicidas.

3. Defina los siguientes conceptos: mineral, roca, mena y yacimiento. (dos puntos)

4. Dibuje, para cada muestra, las formas que quedan expuestas por la fractura o exfoliacion.

5. Cuando las muestras son iluminadas por la luz UV: a) ¢ Fluorescen?, b) ¢Fosforescen?, c) ¢en
longitud de onda larga?, d)¢en longitud de onda corta?, €) ¢ qué color presentan?, f) ¢existe alguna
diferencia al observar las muestras con luz visible y con luz UV? (dos puntos)

6. Elabore una tabla que contenga el nombre de los minerales asignados y los resultados de las pruebas
realizadas, en el siguiente orden: aspecto fisico, color, dureza, fractura, tenacidad, lustre, color de la
raya y efecto de la luz UV.

7. De los minerales identificados, distinga cudles estan en forma pura y cuales son una mezcla de fases.

8. Anote los nombres y las férmulas de cada uno de los minerales identificados.

TABLAS
Tabla 1.- Morfologia del mineral

Granudo Agregados de pequeiios cristales en forma de granos de mayor 0 menor tamafio

Fibroso Agregados de cristales finos y largos acomodados paralelamente

Laminar Minerales de amplias placas exfoliables o por lo menos separables

Micéceo Agregados de pequefias plaquetas facilmente separables

Espatico Minerales de exfoliacion amplia en determinadas direcciones, produciéndose

superficies brillantes o nacaradas

Dendritico Mineral infiltrado por grietas o porosidades de otro, ofreciendo formas

arborescentes o ramificadas

Arrifionado Formas globulares o0 mamelonares

Testaceo Aspecto de formas globulares 0 mamelonares con convoluciones muy amplias

Deleznable Mineral sin brillo, sin cristalizaciones, terroso y muy parecido a masas de barro

seco.

Fusibilidad.- Es la mayor o menor facilidad que posee un mineral para alcanzar la fusién o estado de libertad
de las particulas, de sus posiciones en la red.

Tabla 2.- Escala de fusibilidad segun Kobell.

NUmero Caracteristica del mineral Temperatura (°C)

1 Funde facilmente a la llama de una vela 500

2 En pequefios fragmentos funde facilmente a la llama de un mechero | 800
Bunsen

3 Infusible a la llama del mechero Bunsen pero facilmente fusible ala | 1000
llama de un soplete

4 Un trozo puntiagudo funde facilemte a la llama del soplete 1200

5 Las aristas de bordes o fragmentos se redondean con dificultad a la | 1300
llama del
soplete

6 Los extremos finos de astillas se redondean con dificultad a la llama | 1400
del soplete

7 Infusible a la llama del soplete 1700

Tabla 3.- Clases de lustre.

Tipo de lustre Caracteristicas

Metalico No transmite luz alguna en los bordes de astillas delgadas. Indice de refraccién
2.5

Adamantino Alto indice de refraccién asociado con densidad y dureza relativamente grande.

Indice de refraccién entre 1.9y 1.5

Vitreo Son los minerales mas comunes, reflejan la luz con toda la superficie. Indice de

refraccion entre 1.3y 1.8




Resinoso Lustre de las resinas amarillas

Grasoso Lustre de vidrio aceitoso

Perlino Se muestra en los minerales laminados como el talco, que tienen una exfoliacién
perfecta. Pueden estar parcialmente separados en capas sucesivas, como en el
plano basico de la apofilita

Sedoso Como de seda. Es el resultado de un estructura fibrosa

Tabla 4.- Grados de intensidad del lustre

1 |Esplendente Refleja con brillantez y da imagenes bien definidas

2 | Resplandeciente produce imagen por reflexién, no bien definida

3 |Centelleante Reflexién general de la superficie, pero sin imagen

4 | Destelleante Reflexién imperfecta y aparentemente de puntos sobre la
superficie

5 | Mate Carece totalmente de lustre

Tabla 5.- Clases de Tenacidad

Fragil o Al golpear el mineral con un martillo sobre un yunque, se rompe en fragmentos

quebradizo mas 0 menos pequenos, pudiendo convertirse en polvo

Séctil Puede cortarse mediante una hoja de cuchillo y da lugar a virutas

Maleable Puede reducirse a laminas delgadas sin romperse

Ductil Puede reducirse a hilos delgadisimos

Flexible Puede doblarse sin romperse y queda doblado después de retirar el esfuerzo

Elastico Se presenta en forma laminar o pueden separarse laminas delgadas de él. Las
laminas se pueden plegar y recuperan su configuracién inicial al retirar el
esfuerzo

Tabla 6.- Tipos de fractura

Concoidal Se rompe con cavidades curvadas mas 0 menos profundas

Plana La superficie de fractura, aunque aspera, con pequefias protuberancias y
depresiones, aln se aproxima a una superficie plana

Desigual La superficie de fractura es aspera y enteramente irregular

Mellada Cuando las protuberancias son agudas o serradas

Terrosa El caracter de esta fractura no es necesario describirla. Ejemplos: caliza, caolin,
Opalo, etc.

Astillada Presenta una superficie con salientes que le dan una aspereza semejante a la de las
astillas que se forman cuando una pieza de madera se rompe en sentido transversal
a su hilo

Ganchuda La superficie se halla erizada de ganchos como en algunos ejemplares de cobre
nativo

Tabla 7.- Grados de dureza. Escala empirica. (Mottana, et. al., 1977)

Dureza Caracteristica

1 Blandisimo Se puede rayar con la ufa. Dureza 1-2

2 Blando Apenas se puede rayar con un alambre de cobre o una moneda.
Dureza 2-3

3 Semiduro Se raya facilmente con un cortaplumas. Dureza 3.5-4.5

4 Duro Se puede rayar dificilmente con un cortaplumas o navaja de acero.
Dureza 5-6.5

5 Durisimo Dificilmente se puede rayar con una lamina de acero

APLICACIONES
Sugiera aplicaciones del conjunto de pruebas aqui descritas.




PROBLEMA

Establecer las condiciones para obtener un monocristal con un volumen minimo promedio de 1cm3, por

CRECIMIENTO DE MONOCRISTALES

el método de evaporacién del disolvente.

SUBSTANCIAS

MATERIAL

EQUIPO

Clorato de sodio

1 vaso de precipitados de 250 ml

1 parrilla de agitacién magnética

Dicromato de potasio

1 vaso de precipitados de 100 ml

1 barra magnética

Nitrato de sodio

1 vidrio de reloj

1 balanza

Nitrato de potasio

1 varilla de vidrio

Sal de la Rochelle

1 embudo de tallo largo

Acetato cuprico monohidratado

Cinta adhesiva

Sulfato de niquel heptahidratado | Parafilm
Alumbre Espétula
Nitrato de plomo Papel filtro

Cloruro de sodio

Hexacianoferrato (ll) de potasio

Hexacianoferrato (lll) de potasio

Sulfato de cobre pentahidratado

Agua

RECOMENDACIONES

Mantenga la solucién a temperatura ambiente, sin movimiento y libre de polvo.

B Tenga cuidado de que el recipiente de crecimiento esté muy limpio .

Favorezca la evaporacion parcial del disolvente.

Utilice los guantes o pinzas para manipular los monocristales, no los toque con las manos.

Para favorecer el reciclaje de los reactivos utilizados, deposite los licores madre previamente evaporados en

frascos de recoleccidn y recristalice la substancia utilizada.

PROCEDIMIENTO

1. Determine la solubilidad de la substancia asignada, en 100 ml de agua destilada a temperatura

ambiente.

2. Inicie disolviendo la cantidad de substancia indicada por el profesor y pese cada vez con una precision

de 0.1g.

3. Deje reposar la solucion (por lo menos 24 horas) permitiendo la evaporacion lenta para favorecer la

formacion de las semillas.

4. Seleccione la semilla con ayuda del microscopio y suspéndala en el seno de una disolucién que

permita el crecimiento del monocristal.




CUESTIONARIO
1. Para la muestra problema asignada, escriba el nombre, la férmula quimica, la temperatura y el valor
de la solubilidad maxima que determiné.
¢, Qué observaciones le permitieron determinar la saturacion de la soluciéon?
¢, Qué criterio utilizé para seleccionar la semilla?
¢,Cémo favorecio la formacion de un monocristal y no de aglomerados?

¢ Por qué piensa que le sugerimos mantener la temperatura constante?

o g k> w0 DN

Dibuje los cambios que vaya observando en las formas geométricas y en el tamafio aproximado

durante el crecimiento de su monocristal en funcién del tiempo.

~

¢ Fue necesario repetir el experimento? ¢ Por qué?
Describa con un dibujo la geometria final del monocristal obtenido.

Anote los datos que se le solicitan en la siguiente tabla. (2 puntos)

Tabla Analisis de simetria del monocristal obtenido
No. de ejes de simetria No. de planos de No. de centros de Sistema Cristalino

simetria simetria

APLICACIONES

Describa dos procesos industriales que involucren técnicas de cristalizacion.



MORFOLOGIA DE UN CRISTAL
PROBLEMA

Inferir el sistema cristalino de los modelos proporcionados y comprobar la ley de Steno de la constancia

de los angulos.

MATERIAL
Transportador

Pegamento

Tijeras

Papel caple

PROCEDIMIENTO
1. Construya los modelos asignados.

2. ldentifigue las diferentes formas de las caras de los modelos.
3. Mida los angulos interfaciales.
4. Encuentre los ejes de simetria, los planos de simetria y el centro de inversién en cada modelo.

CUESTIONARIO

1. Enuncie la ley de Steno de la constancia de los angulos.

2. ldentifigue y dibuje el poligono correspondiente de cada una de las caras distintas del modelo.

3. Observe el modelo y llene la Tabla 1. (3 puntos)

4. Estudie el modelo y llene la Tabla 2. (3 puntos)

5. Haga un esquema de cada modelo representando los ejes de simetria. Utilice la notacion grafica para
indicar el orden de cada eje de simetria presente en ese modelo.

6. Haga los esquemas necesarios para indicar todos los planos de simetria encontrados en cada uno de

los modelos.
Tabla 1. Forma externa
Modelo No. No. de poligonos | No. total de caras Valores de los
identificados angulos diedrales

Tabla 2. Anédlisis de Simetria

Modelo No. Ejes de simetria |Planos de simetria Centro de Sistema cristalino
inversién




APLICACIONES
¢, Cuales serian las aplicaciones mas importantes derivadas de esta practica?
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PREPARACION DE VIDRIOS DE COLORES

PROBLEMA
¢, Cuales son los factores que afectan el color en los vidrios?

REACTIVOS Y MATERIAL DE LABORATORIO

Balanza

Vidrios de reloj
Espatula

Mortero

Crisoles

Muflas

Guantes

Lentes de proteccion
Pinzas para mufla

Na>COs
H3BOs3
MnO2
NH4H2PO4
K2Cr207

PROCEDIMIENTO

1. Pesar las cantidades sefialadas en el Cuadro No. 1, para cada tipo de vidrio, moler y mezclar en un mortero.
2. Colocar la mezcla en un crisol. Llevar el crisol a la mufla a 650° una hora.

3. Posteriormente elevar la temperatura a 900°C. Cuando la mezcla esté perfectamente fluida sacar el crisol de
la mufla y vaciar el liquido viscoso sobre una placa de metal.

Cuadro N°. 1

VIDRIO Na2C0s(q) H3BOs3 MnO2 (9)

A 0.5 4.67 0.07

B 1.0 4.67 0.07

C 1.67 4.67 0.07

VIDRIO Na2CO0s3(g) H3BOs NH4H2PO4 (g) K2Cr207(9)
D 1.0 4.67 — 0.03

E 1.0 — 5.33 0.03

MEDIDAS DE SEGURIDAD:_ Para efectuar el procedimiento en la mufla deberéa de realizarse con proteccion de
guantes, lentes de proteccién y cubriéndose con bata de algodén abrochada. Previamente debera colocarse a
un lado de la mufla un piso de ladrillo refractario y arriba de éste la placa de metal.

CUESTIONARIO

1.- ¢ A qué se debe el color en los vidrios?.

2.- ¢Es posible obtener vidrios sin silice?.

3.- De la composicion de cada vidrio formado, indique cudles de los vidrios tendran propiedades basicas o
acidas y qué compuestos les dan estas propiedades.

4.- ¢ A qué se deben las tonalidades diferentes qué presentan los vidrios obtenidos?
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5.- Qué sucederia con el color en estos vidrios si se cambia:
(a) el elemento que imparte el color por otro
(b) el H3BOs 6 el NH4 H2PO4 por SiO2

6.- Determine para cada ion metalico el nUmero de coordinaciéon sabiendo que generalmente es 6 en vidrios
acidos y 4 en vidrios basicos.

La mayoria de los metales de transicion pueden existir en mas de un estado de valencia, por ejemplo: Cu* o
Cu?*, Fe?* o Fe®*, Cr3* o Crb*,

7.- ¢, Podria haber un estado de equilibrio entre los estados de oxidacion cuando el i6bn metalico se disuelve en
el vidrio ?

Los colores de los elementos en los diferentes estados de oxidacion son distintos, asi que cualquier cambio en
el equilibrio cambiara el color. Por lo que en términos generales, mientras mas basica sea la composicion del
vidrio, mayor sera la proporcién del elemento en el estado de oxidacién mayor.

8.- De los vidrios obtenidos que contienen MnO:2 y K2Cr207 las tonalidades que presentan estaran relacionadas
a un cambio de los estados de oxidacién.

9.- ¢ Cudles serén los posibles estados de oxidacion en estos vidrios ? Complete el cuadro
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ANALISIS DE SODIO EN VIDRIOS
PROBLEMA

Se tienen tres muestras de vidrios A, B, C
Se analiza la cantidad de sodio en cada una

REACTIVOS Y MATERIAL DE LABORATORIO:

Diferentes muestras de vidrio
Molino

Mortero

Lentes de seguridad
Vasos de precipitados
Matraz volumétrico
Balanza

Espatula

Flamdmetro

Bafio Maria

Parrilla de calentamiento

Agua destilada

HCI0.01 N

NaCl

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL:

Se pesa 1 g de cada muestra
(previamente molida y pesada por malla 250)

Se colocan las muestras en un vaso de precipitados, se agrega a cada uno 50 ml de HCI 0.01N, se tapan los
vasos Y se colocan a bafio maria durante una hora a 70°C.

Si se presenta turbidez se filtra la muestra.

Se determina la cantidad de sodio en la solucion, por medio del flamémetro

CUESTIONARIO

¢ Por la cantidad de sodio presente en las muestras A, B, C; indique a ¢qué tipo de vidrio corresponden?

¢,Qué es un formador, un conformador y un modificador de estructura de vidrio?
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VIDRIO

PROBLEMA
¢ Reciclando vidrio de desecho?

SUSTANCIAS, MATERIAL Y EQUIPO

CaCOs3

MnO2

NazSiOs

Vidrio de desecho: de botella, de ventana, otros

Molino, tamices, 0.16mm, lentes protectores, crisoles de porcelana, guantes de asbesto, pinzas para crisoles,
Horno a 1000°C

l. SINTESIS

El desecho de vidrio se muele en molino, a diferentes tamafios de particula. Se separan los diferentes tamafios
de particula, por medio de los tamices (0.16 a 0.4mm).

El polvo de vidrio se mezcla con (3% en peso) CaCOs 6 (3 a 10% en peso) MnO:2 6 (hasta 50% en forma de
gotas de solucion) 6 Na2SiOs y/o (30% peso) agua y se homogeniza, de la forma siguiente:

Mezclas de vidrio con CaCOs con agua Yy sin agua, se calientan desde temperatura ambiente hasta un intervalo
de temperatura de 730 a 830°C, a 5°C/min, enfriandose dentro del horno.

Mezclas de vidrio con MnO2 con agua y sin agua, se calientan desde temperatura ambiente hasta un intervalo
de temperatura de 830 a 930°C, a 5°C/min, enfriandose dentro del horno.

Mezclas de vidrio con NazSiOs con agua y sin agua, se calientan desde temperatura ambiente hasta 800°C, a
5°C/min, por uno cuantos minutos, enfriandose dentro del horno.

Mezclas de vidrio preparadas con agua, se llenan pequefios moldes, para ser sometidos a temperaturas altas
después de reposar la mezcla 24 h.

¢, Qué caracteristicas presentan las mezclas preparadas con y sin agua? ¢Qué ventajas presenta una respecto
ala otra?

¢, Qué se observa después de reaccionar las mezclas con temperatura?

¢, Qué papel juegan los reactivos adicionados al vidrio?

¢ Hay alguna diferencia si se usan particulas de menor o de mayor tamafio?

Il. CARACTERIZACION

¢, Qué cambios se observan?
¢, Qué pruebas piensa desarrollar?

Ill. ESTRUCTURA
¢, Qué cambios estructurales hay y a qué se atribuyen?

IV. PROPIEDADES

¢, Observando las reacciones ¢ qué propiedades se pueden derivar?
¢Vale la pena reciclar el vidrio de desecho?

V. APLICACIONES

¢, Qué aplicaciones propone y como puede probarlas?
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CONSTRUCCION DE MODELOS DE ESTRUCTURAS CRISTALINAS

PROBLEMA

Comprender una estructura cristalina en tres dimensiones y describirla de acuerdo a los diferentes

modelos de representacion de las estructuras cristalinas.

MATERIAL

Esferas de poliestireno de

diferentes tamafos

Pegamento

Tijeras

Palitos de madera

Pinturas de agua

Pistola de Silicén

Cartulina

PROCEDIMIENTO

Construya una estructura cristalina del compuesto asignado segun los modelos: a) de esferas y barras,

b) poliedrales y ¢) empaquetamiento compacto.

CUESTIONARIO

1.
2.

N o g &

8.
9.

Dibuje la estructura asignada en una proyeccion en planta (utilice una escala de 2 cm = 1 A).

Anote las coordenadas fraccionarias de los &tomos involucrados en la estructura.

a) Anote el nimero de coordinacién de cada una de las especies quimicas involucradas.

b) ¢ Qué poliedro tiene asociado cada una de las especies quimicas segun su himero de coordinacion?
¢) ¢ Cémo estan unidos los poliedros?

¢La estructura esta eléctricamente neutra?

Determine el numero de unidades formulares por celda (Z) del compuesto.

Calcule la densidad teérica del compuesto y comparela con los datos reportados en la literatura.

¢, Cuél de los diferentes modelos de representacién cree usted que es el mas descriptivo para su
compuesto?

Explique una desventaja de cada uno de los diferentes modelos de representacion.

Explique una ventaja de cada uno de los diferentes modelos de representacion.

10. Anote la férmula, el nombre quimico y el nombre trivial del compuesto asignado.

APLICACIONES

Mencione aplicaciones del compuesto asignado para la construccion del modelo.
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PROBLEMA

REACCIONES QUIMICAS EN ESTADO SOLIDO

Aprender la metodologia para el desarrollo de reacciones quimicas en estado sélido.

SUBSTANCIAS MATERIAL EQUIPO
BaCOs Morteros de agata o de ceramica |1 Horno
CaCOs Crisoles de cerdmica o de |1 balanza
alimina
SrCOs Vidrio de reloj
TiO2 Espatula
Acetona Guantes de asbesto
Pinzas para crisol

RECOMENDACIONES

B Use guantes de asbesto y pinzas para manipular las muestras dentro del horno.

B Recuerde al sacar la muestra del horno que debe colocarla sobre una superficie refractaria.

PROCEDIMIENTO

1. Pese las cantidades estequiométricas necesarias de los reactantes disponibles, para obtener 2g de los
siguientes compuestos: CaTiOs, BaTiOz y SrTiOa.

2. Mezcle y muela los constituyentes de la reaccién utilizando acetona durante la molienda y una vez
terminado el proceso deje evaporar completamente la acetona.

3. Descarbonate la mezcla durante una hora a 650°C.

4. Muela el producto en frio y complete la reaccidn hasta 1050°C durante dos horas.

5. Envie a difraccibn de rayos X para su caracterizacién, una muestra representativa del producto
obtenido.

6. Utilice el Manual Alfabético de difraccién de rayos X para identificar el producto de la reaccion.

CUESTIONARIO

NogakrowpnrE

©

9.

¢,Cual es el mecanismo general por el cual procede una reaccion quimica en estado sélido?

Escriba la ecuacion que representa la reaccion quimica que usted realizé.

Anote los calculos realizados para saber las cantidades que debe pesar de cada reactivo.

¢Por qué la molienda de los reactivos favorece la rapidez de una reaccion quimica en estado solido?

¢, Cudl es el propdsito de utilizar acetona durante la molienda?

¢ Por qué se debe evaporar completamente la acetona?

Dibuje la estructura cristalina del producto obtenido e indique el nimero de coordinacién de cada uno
de los iones.

¢ Por qué la elevacion de la temperatura es indispensable en la realizacion de una reaccion quimica en
estado sdlido?

¢ Qué fases cristalinas esperaria usted encontrar en un difractograma después del tratamiento térmico a
650°C?

10. ¢Cuales son las fases presentes en su producto de reaccion?

APLICACIONES

La produccién industrial de cemento se basa en reacciones quimicas en estado solido, anote otros

ejemplos.
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PRUEBAS FiSICAS DE UNA ARCILLA

PROBLEMA: ¢Qué propiedades fisicas pueden relacionarse con las determinaciones de las pruebas fisicas de
Plasticidad, Dilatacion, Grado de Expansion y color de quemado de una arcilla.

REACTIVOS Y MATERIAL DE LABORATORIO:

Molino

Mortero

Tamices (numeros: 8, 20,40, 60, 80, 100, 150 y 200)
Estufa

Microscopio 6ptico

Lentes de protecciéon y cubre boca

Placa metalica

Arcillas de diferentes procedencias

I PROCEDIMIENTO:

Pesar una muestra 200g de una arcilla en bruto. Triturar y después moler hasta obtener un polvo fino. Tamizar
con mallas de los nimeros 8, 20, 40, 60, 80, 100, 150 y 200, utilizando agua en cantidad necesaria. Secar a
temperatura ambiente cada una de las fracciones obtenidas de cada malla, después secar a la estufa. Pesar
cada una de estas fracciones para obtener el rendimiento. Tomar una pequefia cantidad de cada fraccién y
observar en el microscopio 6ptico. En el cuadro No.1 escriba el peso y rendimiento obtenidos. Reporte el peso
perdido y la regién del yacimiento también.

Cuadro No.1
Numero de malla Peso obtenido (g) Rendimiento
Via
Peso perdido: g.
Yacimiento (lugar o regién):
Cuadro No. 2.
Tipo de arcilla(lugar o regién) peso en (g) Cantidad de agua (ml)

Determinacién de Dilatacion. Fabricar una barra cilindrica de arcilla de 10 cm de largo y de 1 a 2 cm de
diametro. Pesar y secar a temperatura ambiente, medir la contraccion de la barra y determinar el peso después
de haber transcurrido 24 horas. Posteriormente llevar al horno a 1050°C, volver a medir y a pesar. Obtener el
porcentaje de dilatacion, asi como la diferencia de pesos. Reportelo en el cuadro No. 3.
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Cuadro No.3.

Longitud (cm) Diametro (cm) Peso en (g)

Tipo de arcilla | Temp. |[Despu [Despu [ Temp. |[Desp |Despu |Temp. |Desp |Despu
Ambien [és de [ésde |Ambien |ués ésde |[Ambie |ués és de

te 24 1050° |te de 24 |1050° |nte de 24 | 1050°
(°C) hrs C (°C) hrs C (°C) hrs C

Determinaciéon del Grado de Expansion. Pesar 50 g de muestra de una arcilla que pasé por la malla 100,
colocar en una probeta de 500 ml, afiadir el doble de la cantidad de arcilla en agua. Determinar el volumen de
agua a las 2 horas, a las 24 horas y a las 48 horas. Determinar el grado de expansion utilizando la féormula:

G.E. = [(Vi - VD)/Vi] x 100
G.E. = Grado de Expansién
Vi = volumen inicial
Vf = volumen final

Reportelo en el cuadro No.4.

Cuadro No. 4.

Volumen de agua (ml)
Tipo de arcilla peso en (g) en probeta Grado de Expansion

2hrs |24 hrs |48 hrs

Determinacion del Color de Quemado. Toma una muestra de 1 g de arcilla molida, ponerla en un crisol y
llevarla al horno a 1050°C. Observar el color de la arcilla antes de que esta se introduzca al horno y después del
tratamiento térmico. Repértelo en el cuadro No. 5.

Cuadro No. 5.

Tipo de arcilla Color Inicial Color de Quemado

MEDIDAS DE SEGURIDAD:

Durante la trituracion y molienda puede proyectarse material, por lo que se deben utilizar lentes de proteccion y
cubre boca, para evitar que los polvos no irriten o lastimen los 0jos y no sean inhalados.

Para efectuar el procedimiento cuando utilice la mufla, debera de realizarse con proteccion de guantes, lentes

de proteccion y cubriéndose con bata de algodén abrochada. Previamente debera de colocarse a un lado de la
mufla un piso de ladrillo refractario y encima de éste la placa de metal.
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EXPERIMENTACION ADICIONAL:

Realice este pequefio ensayo y conteste las siguientes preguntas. Tome cantidades iguales de arcilla separada
por las mallas 60, 100 y 200. Mezcle con agua suficiente hasta obtener una masa moldeable de cada una.
Mida el agua que se necesitd. Elabore una barrita de cada muestra y divida en tres fracciones cada barra, de tal
manera que tenga 3 fracciones de cada una, en total deben ser 9 fracciones. Después de secar a temperatura
ambiente y a la estufa a 100°C. Sométalas a diferentes tratamientos térmicos Tres fracciones diferentes a
500°C, otras tres fracciones diferentes a 800°C y otras tres fracciones diferentes a 1050°C. Posteriormente
pese cada una, sumérjalas en una cantidad conocida de agua durante 5 minutos. Sacar y pesar cada una,
puede medir el volumen final del agua también. Organice estos datos y represéntelos en una tabla. Parece
sencillo pero concéntrese e intuya lo que resultara de este ensayo, lo cual le apoyara para que usted pueda
comprender la importancia que tienen las propiedades fisicas en estos tipos de materiales ceramicos.

1.- ¢ Cual necesito mayor cantidad de agua?

2.- ¢ Cudl resulté tener mejor plasticidad?

3.- ¢ En qué propiedades fisicas influird el tamafio de particula?

4.- ; Qué propiedades fisicas se tendran con los diferentes tratamientos térmicos.

5.- Con los datos obtenidos de la tabla que usted mismo elaboré ¢ podria obtener alguna
gréfica?, inténtelo, constriyala y distinga qué propiedad fisica esta usted
determinando.
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PREPARACION DE UNA PASTA CERAMICA PARA LA FABRICACION DE CRISOLES

PROBLEMA
Preparar la pasta cerdmica adecuada para fabricar crisoles de ceramica que puedan utilizarse a
1000°C.
SUBSTANCIAS MATERIAL EQUIPO

Na-CO3 Embudo de tallo largo 1 Horno

Na2SiO3 Probeta de 100 ml 1 bascula con capacidad de 1 kg

Arcilla Espatula

Caolin Guantes de asbesto

Talco Pinzas para crisol

Agua

RECOMENDACIONES

B Use guantes de asbesto y pinzas para manipular las muestras dentro del horno.

B Recuerde al sacar la muestra del horno que debe colocarla sobre una superficie refractaria.

Procedimiento

1.

2.

3.
4,
5

Prepare una pasta ceramica que contenga 52.5% en peso de arcilla, 25% en peso de caolin y 22.5% en
peso de talco. Por cada kg de pasta, agregar 0.5 | de agua y 1 g de Na2COs.

Haga una curva de calibracion (tiempo Vs volumen de silicato de sodio) del defloculante, afiadiendo a la
barbotina (pasta ceramica) pequefias cantidades de solucién de silicato de sodio en diferentes
proporciones. Homogeneizar la barbotina y medir el flujo de un volumen determinado de ésta.

Prepare los moldes para vaciar la barbotina y viértala.

Permita el engrosamiento de la pared de la pieza ( aproximadamente 2 mm ) y vacie el exceso.

Saque la pieza, déjela secar y llévela al horno.

CUESTIONARIO

1.

arwN

6.
7.

8.

Defina los términos: floculante y defloculante. Mencione algunas de estas substancias que sean muy
utilizadas en materiales ceramicos.

¢, Cual es el objetivo de realizar una curva de calibracion para el defloculante?

¢ Porqué es importante conocer la composicidn de una pasta ceramica?

¢,Cuanta arcilla, caolin y talco debe pesar para preparar 1 kg de la pasta ceramica indicada?

Una vez preparada la pasta ceramica de acuerdo a las indicaciones, calcule el porcentaje en peso de
MgO, SiO2 y Al203 que contienen los materiales utilizados en la preparacion de la barbotina, empleando
la tabla de composiciones proporcionada por el profesor. Convierta los valores a porcentaje en mol y
con estos nuevos valores localice la composicién en un diagrama de fases ternario MgO-SiO2-Al20s.
(dos puntos)

Suponiendo que se llevé a cabo un tratamiento térmico de 1400°C, anote las fases presentes.
Suponiendo que se dispone de MgO, SiO2 y Al203 puros ¢ cuanto debe pesar de cada uno de ellos para
preparar una pasta de cordierita a 1400°C ? Anote la reaccién. (dos puntos)

Anote los puntos de fusion de los componentes puros.

APLICACIONES
¢, Cuales aplicaciones sugiere relacionadas con este tema ?
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REACCIONES EN PASTAS DE PIEZAS CERAMICAS
PROBLEMA:
¢, Qué reacciones ocurren en la preparacion de una pieza ceramica?
REACTIVOS Y MATERIAL DE LABORATORIO
Mortero de agata
Tamices (malla 200)
Hornos
Pinzas para horno
Guantes de asbesto
Pastas cerdmicas

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL:

Pesar tres muestras de 20 g cada una de una pasta cerdmica comercial, moler en mortero de agata y tamizar a
malla 200.

Colocar 5 g de cada una de las muestras en crisol de 4gata y quemar durante 20 minutos a diferentes
temperaturas cada muestra a 900 °C, 1000°C Y 1100°C, respectivamente.

Enfriar las muestras.

Tomar una muestra y analizar por difraccién de rayos-X
CUESTIONARIO

1 ¢Qué reacciones se llevaron a cabo a 900°C, 1000°C, 1100°C?
2  ¢Qué aplicaciones tienen las pastas cerdmicas?

3 Analizar los difractogramas de rayos-X
4
A

Comparar los resultados con el diagrama de fases Al203 --SiO2 -Na20 y
L203 -SiO2 MgO
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PROCESOS EN LA PRODUCCION DE UN CUERPO CERAMICO
PROBLEMA ¢ Cudles son las fases finales?

SUSTANCIAS, MATERIAL Y EQUIPO

Ca0'SiO2,10g
Caolinita, 5 g

Mortero

Crisoles

Horno, 1300°C

Pinzas para horno

Guantes de asbesto

1. SINTESIS O PROCEMIENTO

Realice los célculos para obtener la composicién final de la cerdmica que obtendra después de horneada la
muestra a partir de CaO-SiO: y de caolinita.

Prediga la temperatura del liquidus y las fases del producto final, en el diagrama de tres componenetes.

Adicione 5 g de caolinita a 10 g de CaO-SiO2, mezcle, seque y reaccione a 1300°C hasta obtener el equilibrio.

CARACTERIZACION
¢ Como puede identificar la mezcla inicial y el producto final?

¢, Cudles son las fases antes y después de la reaccion?
¢, Coinciden éstas con la prediccion antes de la reaccion?

ESTRUCTURA

¢,Cudl es la reaccion que se lleva a cabo?

¢,Cudl es la estructura de la fase o fases obtenidas del producto?

¢, Si se quisiera hacer una ceramica resistente a la deformacién a mayores temperaturas, hacia dénde se
deberia mover la composicion y que habria que agregarle o quitarle ?

PROPIEDADES

Segun la identificacién anterior diga ¢ qué propiedades presenta el sélido obtenido?

APLICACIONES

¢ Qué aplicaciones propone, segun las propiedades propuestas?
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SINTESIS DE UN MATERIAL LUMINISCENTE POR COPRECIPITACION

PROBLEMA

¢Cual es la concentracion de manganeso que produce una luminiscencia maxima en la calcita

sintetizada?

SUBSTANCIAS MATERIAL EQUIPO
MnCl; 2 vaso de precipitados de 250 ml |1 parrilla de calentamiento con
agitacion magnética
(NH4)2COs3 1 termOmetro con escala de -5 a|1 barra magnética
200°C
CaCl. Vidrios de reloj 1 balanza

Agua destilada

1 probeta de 100 ml

1 bomba de vacio

1 embudo Buchner

1 lampara de luz ultravioleta

Matraces aforados de 100 y 500
ml

Espatula

Papel filtro de poro fino

PROCEDIMIENTO

Haga los calculos necesarios y prepare las siguientes soluciones:

1. 700 ml de una solucién de cloruro de calcio al 1.8%.

© N o g k~ wDd

700 ml de una solucién de carbonato de amonio al 1.5%.
100 ml de una solucion de cloruro de manganeso al 0.04%.
100 ml de una solucién de cloruro de manganeso al 0.06%.
100 ml de una solucién de cloruro de manganeso al 0.08%.
100 ml de una solucién de cloruro de manganeso al 0.2%.

100 ml de una solucién de cloruro de manganeso al 0.6%.

Sintetice la calcita pura mezclando 100 ml de la solucién de cloruro de calcio y 100 ml de solucién de

carbonato de amonio. Observe el producto formado. Eleve la temperatura poco a poco sin rebasar 60°C

(aproximadamente 15 minutos) .

9. Sintetice la calcita ( CaCOz3) dopada mezclando 100 ml de la solucién de cloruro de calcio y 100 ml de

la solucion de cloruro manganeso al 0.04%. Adicione 100 ml de la solucién de carbonato de amonio y

observe el producto formado. Es importante que la temperatura se eleve poco a poco sin rebasar 60°C

(aproximadamente 10 minutos).

10. Habiendo obtenido el producto, deje la reaccién por 10 minutos a 86-88°C.

11. Filtre en vacio y lave el producto con agua destilada.
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12. Repita el procedimiento desde el paso 7 para todas las concentraciones restantes de de cloruro de
manganeso.
13. Observa cada una de las muestras obtenidas bajo la luz ultravioleta en el UV lejano y en el UV cercano.

CUESTIONARIO

Escriba la reaccion de obtencion de la calcita pura.

¢Porqué es necesario lavar el producto obtenido con agua destilada?

¢,Cual de los reactantes utilizados presenta el fenédmeno de delicuescencia?

Ademas de la calcita, ¢ cuales son las otras formas polimérficas del carbonato de calcio?

¢,Coémo caracterizarias el precipitado formado para saber que efectivamente se sintetiz6 la calcita?
¢Esperarias observar la presencia del MnCl2 en el difractograma de rayos X? ¢Por qué?

¢,Coémo se comporta la calcita pura que usted sintetizg, bajo la luz UV?

¢A qué concentracion de Mn existe una mayor intensidad de luminiscencia en la calcita sintetizada?

© ©® N o g~ DN

¢, Qué subproducto se obtendria si la concentracion de manganeso fuera de 3 6 5%7?
10. Apague la lampara de luz UV y observe si permanece o no la luminiscencia del material. ¢Existen
nombres para distinguir entre estos dos diferentes comportamientos?

APLICACIONES
Escriba aplicaciones importante de los material ceramico fosforescentes ( fésforos).
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SINTESIS DE BaTiOs; POR EL METODO SOL-GEL

PROBLEMA

Utilizar el método sol-gel como método para la sintesis del BaTiOz y determinar la temperatura éptima

de calcinacién para obtener el producto puro.

SUBSTANCIAS MATERIAL EQUIPO
Isopropoxido de titanio (1V) 1 vaso de precipitados de 250 ml | 1 parrilla de agitacién magnética
(Ti(OCsH7)4)

Butoxido de titanio (1V) 1 matraz erlenmeyer 1 barra magnética
(Ti(OCaHo)a)
Nitrato de bario 1 termémetro 1 balanza
Agua destilada 1 mortero de porcelana o de
agata
Etanol 1 crisol de ceramica o alumina
Papel pH
Espétula

RECOMENDACIONES

B Disuelva y evapore con cuidado, evite pérdidas por salpicaduras.

Procedimiento

1.

2.

o gk w

Disuelva en el vaso de precipitados 2.241g de Ba(NOs)2 en 20 ml de agua destilada. Si es necesario,
caliente suavemente. Mida el pH del sistema (solucion 1).

En el matraz Erlenmeyer coloque 15 ml de etanol y agregue 2.5 ml de Ti(OCzH7)4 6 3 ml de Ti(OCasHo)a
bajo agitacion vigorosa (solucion 2).

Afiada gota a gota la disolucion 1 en la 2 bajo agitacién vigorosa.

Deje la mezcla en agitacién por 10 minutos.

Evapore el exceso de disolvente del producto a 90°C en una parrilla eléctrica.

En el crisol de porcelana calcine la muestra en una mufla eléctrica durante una hora a la temperatura
asignada de acuerdo al siguiente cuadro:

Equipo Temperatura (°C)
(méaximo 2 alumnos)
1 650
2 750
3 850

7. Muela el producto y envie a difraccion de rayos X una muestra representativa.

CUESTIONARIO

1.

arwN

o

Calcule la relacién en gramos Ti(OC4Hg)a : Ba(NO3)2 6 Ti(OCsH7)a : Ba(NOs)2 necesaria para preparar 2
g de BaTiOs. ( dos puntos )

Indique el pH medido ¢Qué importancia tiene el pH durante la reaccion?

¢ Porqué es necesario someter a un tratamiento térmico en el horno al producto?

¢, Qué ventajas representa la sintesis por el método sol-gel sobre la sintesis clasica por estado sélido?

¢, Qué desventajas representa la sintesis por el método sol-gel sobre la sintesis clasica por estado
soélido?

Dibuje la estructura del BaTiOs e indique en un esquema cada uno de los niumeros de coordinacion de
los iones presentes.
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7. ¢Cual es la temperatura 6ptima de obtencién del BaTiOs?
8. Identifique en el difractograma de rayos-X las fases cristalinas presentes en el producto obtenido, a la
temperatura de reaccion propuesta ( dos puntos ).

APLICACIONES
El BaTiOs tiene multiples aplicaciones, cite las de interés en el area de la electrénica. Cite aplicaciones
del método sol-gel.
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REACCION DE INTERCALACION EN GRAFITO

PROBLEMA
Insertar iones bromuro en grafito solido y observar el efecto en su color y en su conductividad.
SUBSTANCIAS MATERIAL EQUIPO
2 g de grafito 1 vaso de precipitados de 150 ml |1 multimetro
4 ml de una solucion al 10% de | 1 probeta de 100 mli 1 balanza
Br2 en metanol 1 vidrio de reloj 1 pastilladora

2 tubos capilares

1 embudo de tallo largo

alambre de cobre

1 liga y unas pinzas pequefas

Espatula

Papel filtro

RECOMENDACIONES
B Realice la reaccion con la solucién de bromo dentro de la campana y evite la inhalacién directa.
B Cubra con parafilm el vaso de precipitados mientras se lleva a cabo la reaccién.

PROCEDIMIENTO

wn e
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Haga dos pastillas de grafito de 1 g cada una aplicando una presion de 2 Ton/cm? .

Mida y anote la resistencia eléctrica de cada una de las pastillas.

Coloque una de las pastillas dentro de un vaso de precipitados pequefio y cubrala con 4 ml de la
solucién de bromo. Tape el vaso de precipitados.

Deje que el agua de bromo impregne la pastilla por 15 minutos y observe.

Retire la pastilla del vaso y permita que se seque sobre un papel filtro.

Mida la resistencia eléctrica de la pastilla nuevamente.

Deje la pastilla al aire durante una semana y mida huevamente la resistencia eléctrica.

CUESTIONARIO

NogkrwpnrE
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¢ En qué consiste una reaccion de intercalacion?

¢, Qué color tiene el grafito?

¢,Qué sucede cuando el grafito entra en contacto con el agua de bromo?

¢,Cual es el color del producto al terminar la reaccion?

Escriba la reaccion de intercalacion.

Escriba el valor de la resistencia del grafito puro.

Escriba el valor de la resistencia del producto de intercalacion. Comente si existe diferencia con el valor
del grafito puro.

¢, Qué sucede cuando se deja el BrxC expuesto al aire? ¢ Por qué?

¢, Cudl es el valor de la resistencia medida en la pastilla tratada con agua de bromo después de una
semana?.

10. ¢Cree que sea posible sustituir el Br2 por Clz2 0 12?

APLICACIONES

Anote algunas aplicaciones para la reaccion anterior.
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REACCION DE INTERCALACION EN V.05

PROBLEMA
Insertar iones litio en V20s sélido y observar el efecto en su color y en su conductividad.
SUBSTANCIAS MATERIAL EQUIPO
0.7 g de V20s 1 vaso de precipitados de 50 ml 1 multimetro
3 g Lil 1 probeta de 100 ml 1 balanza
Agua destilada 2 tubos capilares de 6 cm de
largo

20 ml blanqueador comercial |1 embudo de tallo largo

(hipoclorito de sodio) Papel filtro

alambre de cobre

1 liga

1 mortero de ceramica

Espatula

RECOMENDACION
B Maneje la solucion de blanqueador con precaucion.
PROCEDIMIENTO

1.

2.

Nogakw

9.

En un tubo capilar empaque un centimetro con el polvo de V20s molido, pasar por malla 325. Conecte
un alambre de Cu en cada extremo del tubo capilar y mida la resistencia eléctrica.

Coloque 0.7 g de V20s en el vaso de precipitados. Afiada 10 ml de agua destilada y deje sedimentar por
2 minutos.

Agregue 3 g de Lil cuidadosamente sin agitar. Deje reposar durante 10 minutos.

Agite ligeramente y deje reposar nuevamente durante 10 minutos.

Filtre y separe el filtrado, diluyendo esta solucién a 100 ml.

Lave dos veces el residuo sélido con agua destilada y dividalo en dos porciones.

En otro capilar empaque un centimetro con una de las porciones del producto obtenido de la reaccion
de intercalacién. Conecte un alambre de Cu en cada extremo del tubo capilar y mida la resistencia
eléctrica.

Prepare una soluciéon que contenga 20 ml de blanqueador y 80 ml de agua destilada en un vaso de
precipitados. Afiada la segunda porcién del producto de intercalacion. Agite suavemente y deje
sedimentar el sélido de 10 a 15 minutos.

Filtre el producto y lavelo con agua destilada.

10. Mida nuevamente la resistencia eléctrica del residuo.

CUESTIONARIO

1
2
3
4,
5.
6
7
8
9.
1

¢En qué consiste una reaccion de intercalacion?

¢, Qué color tiene el V205?

¢, Qué sucede cuando el V205 entra en contacto con el agua?

¢, Cudl es el color del producto al terminar la adicion del Lil?

¢A qué se le puede atribuir el cambio de color?

Escriba la reaccion de intercalacion.

Escriba el valor de la resistencia eléctrica del producto obtenido.
Anote el valor de la resistencia eléctrica del V20s.

¢ Qué sucede cuando se deja el Lix V205 se deja expuesto al aire?

0. Anote sus observaciones sobre lo que ocurre al agregar el Lix V20s a la solucion del blanqueador.

APLICACIONES

Anote algunas aplicaciones para la reaccién anterior.
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REACCION DE INTERCALACION EN WO3

PROBLEMA
Observar el efecto de insertar atomos de hidrégeno en la estructura cristalina del 6xido WOa.
SUBSTANCIAS MATERIAL EQUIPO
0.5 g de WO3 1 vaso de precipitados de 150 ml |1 multimetro
50 ml de HCI 3M 1 probeta de 150 ml 1 balanza
2 o0 3 granallas de Zn 1 vidrio de reloj

2 tubos capilares de 3 cm de

largo

1 embudo de tallo largo

alambre de cobre

1 liga

Espatula

1 mortero de ceramica

1 malla 325

Papel filtro de poro cerrado

RECOMENDACION
B En esta reaccién hay liberacién de hidrogeno. Tenga la precaucién de evitar que haya flamas en los
alrededores.

Procedimiento

NookrwpnrE

8.

En un tubo capilar empaque un centimetro con el polvo de WOz molido, pasar por malla 325.

Coloque 0.5 g de WOs en el vaso de precipitados. Vierta lentamente 50 ml de HCI 3M sobre el WOs.
Agregue las granallas de Zn y mida el tiempo de reaccion.

Filtre y lave dos veces el residuo con agua destilada.

Recupere por separado la granalla (si hay) y el WOs.

En otro tubo capilar empaque un centimetro con el producto obtenido de la reaccién de intercalacion.
Introduzca un alambre de Cu en cada extremo de los tubos capilares y mida la resistencia del producto
obtenido y del WOs puro.

Deje el producto al aire durante una semana y observe nuevamente el color.

CUESTIONARIO

1.
2.

arw®

6
7.
8.
9.
1

Dibuje la estructura del WOs en poliedros.
Observe la estructura anterior y diga dénde cree usted que se lleve a cabo la insercién de los atomos
de hidrégeno.
¢, Qué color tiene el WOz puro?
¢, Qué sucede cuando se afiade el HCI al WO3?
¢, Cudl es el color del producto al terminar la reaccion con la granalla de Zn? ¢ A qué se le puede atribuir
el cambio  de color?
Escriba la ecuacién balanceada de la reaccion entre el zinc y el acido clorhidrico.
Complete la siguiente reaccién de intercalacion: + WOs — HWOs
Anote el valor medido de la resistencia del WOs puro y del producto de intercalacion.
¢ Qué sucede se deja el HK\WOs expuesto al aire? ¢ Por qué?
0. Complete la siguiente reaccion: HY\WOs + — 4WO3 + 2xH20

APLICACIONES

Anote algunas aplicaciones para la reaccién anterior.
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SINTESIS DEL MATERIAL SUPERCONDUCTOR YBa,Cu3O7.x

PROBLEMA

Realizar la sintesis por reaccion quimica en estado sélido, del 6xido superconductor YBa2CuzO7.x para
observar el efecto Meissner.

SUBSTANCIAS MATERIAL EQUIPO
Y203 1 navecilla de alimina de alta |1 horno con capacidad de operar
temperatura de 90x17x11.5 mm | hasta 1000°C
CuO 1 mortero de agata 1 prensa para hacer pastillas
Ba(COs)2 1 vidrio de reloj 1 dado para hacer pastillas
Acetona 1 pinzas para crisol 1 balanza
Nitrogeno liquido Guantes de asbesto 1 iman pequefio que genere un

campo intenso (Sm-Co-Nd),

Pinzas de plastico o teflon 1 multimetro

Recipiente pequefio de unicel

Espétula

RECOMENDACIONES

B Use guantes de asbesto y pinzas para manipular las muestras dentro del horno.

B Recuerde al sacar la muestra del horno que debe colocarla sobre una superficie refractaria.

B Maneje el nitrégeno liquido con extrema precaucion. No introducir los dedos al recipiente.

PROCEDIMIENTO

N =

ook w
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10.

11.

Calcule la cantidad de cada reactivo que debe pesar para obtener 2 g del superconductor.

Coloque la mezcla de los reactivos en un mortero de agata agregando acetona para lograr una mezcla
homogénea.

Deje evaporar completamente la acetona.

Coloque la mezcla en la navecilla de alimina.

Introduzca la navecilla en el horno a 850°C durante 24 horas.

Saque la navecilla del horno y deje enfriar la muestra. Muela el polvo y regréselo al horno por 12 horas
a una temperatura de 950°C.

Saque la muestra del horno y déjela enfriar. Muélala nuevamente.

Con el producto obtenido prepare pastillas aplicando una presién de 5 ton/cm?2.

Sinterice las pastillas a una temperatura de 950°C por 2 horas. Después de estas dos horas se baja la
temperatura del horno a 500°C y se dejan las pastillas dentro por 72 horas.

Retire la pastilla del horno y déjela enfriar. Para observar el efecto Meissner coloque la pastilla en un
recipiente de unicel y vierta sobre ella nitrégeno liquido de manera cuidadosa. Cuando deje de
burbujear, coloque el iman sobre la pastilla con las pinzas de plastico. Si el iman levita sobre la pastilla,
entonces el compuesto es un superconductor.

Mida la resistencia eléctrica de la pastilla.

CUESTIONARIO

ogkrwnE

¢,Cémo definiria un material superconductor?

Discuta las dos propiedades fisicas usualmente asociadas con la superconductividad en sélidos.
¢, Como se define la temperatura critica de un material superconductor?

¢ Por qué se observa el efecto de levitacion del iman? Denomine y describa este efecto.

Escriba la ecuacion de la reaccidn quimica para la obtencion del 6xido YBa2CuzO7-x.

Dibuje la celda unitaria del 6xido YBa2CusO7-x.
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7. Anote el nimero de coordinacién para cada uno de los iones presentes.

8. ¢Existe algun i6n que presente mas de un tipo de coordinacion ? Anote cudl y dibujelo en sus diferentes
tipos de coordinacion.

9. Anote los valores de la resistencia medida en el producto a temperatura ambiente y a la temperatura del
nitrégeno liquido.

10. Comente acerca de los valores de la resistencia medida en las dos temperaturas.

APLICACIONES
¢,Cudles serian las aplicaciones méas importantes de los materiales superconductores?
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PIGMENTOS
PROBLEMA
SE PREPARAN DOS PIGMENTOS AY B

REACTIVOS Y MATERIAL DE LABORATORIO

Balanza

Espatula

Mortero

Pinzas para horno
Guantes de asbesto

Pb304
Sb203
SnO2
KNO3
AL(OH)3
CAOLIN
CoO
Acetona

PROCEDIMIENTO:
1 Pese los reactivos para la preparacién A 6 B

PIGMENTO A
Pb304 2.7g 10.5 %
Sb03 2,59 48.6 %
Sn02 9.5g 37.1%
KNO3 1,0g 3.8%

PIGMENTO B

AL(OH)s 03¢ 30 %
CAOLIN 0.3g 30 %
CoO 049 40 %

2 Los reactivos se llevan a un mortero y se muelen con un poco de acetona para homogenizar los sélidos, hasta
la evaporacion de la misma.

3 La mezcla se coloca en un crisol y se coloca en el horno desde temperatura ambiente hasta 1000°C, una
hora. El crisol se enfria.

4 El producto se muele y se tamiza
5 Se lava con agua caliente
6 Se seca el producto
7 Se analiza por difraccion de rayos-X.
CUESTIONARIO
1. ¢Qué color da el pigmento sintetizado? ¢ A qué se debe?
2. ¢Qué informacion proporcionan la difraccién de rayos-x de polvos?
3. De la informacién anterior escriba las reacciones que se llevaron a cabo y ¢cual es la férmula final del
producto?
Investigue la clasificacion de los pigmentos de acuerdo a su estructura.

¢A qué estructura corresponden los pigmentos preparados?
¢ Qué aplicacién propone y como la puede llevar a cabo?

ook
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SOLIDOS EN SOLIDOS

PROBLEMA ¢ Viajan los sélidos en los sélidos?
SUSTANCIAS, MATERIAL Y EQUIPO
CuCl2.2H20

Tubos de ensaye
Pinzas para tubo
Soporte para tubos
Bunsen

Guantes

Varilla de vidrio
Reloj

Campana
1. SINTESIS O PROCEDIMIENTO
Llene parcialmente un tubo de ensaye con CuCl2.2H20

(PRECAUCION: HCI gaseoso se produce cuando CuCl..2H,0 se calienta, por lo que el experimento se
debe realizar en campana)

Caliente lentamente y cuidadosamente el tubo con un Bunsen, ajuste el calor al fundido del cloruro de cobre sin
derramarlo.

Introduzca la varilla de vidrio al cloruro de cobre liquido por 10 minutos. Registre el tiempo exacto que la varilla
esta en contacto con el fundido.

(Precaucién el tubo esta muy caliente).

Apague el Bunsen, remueva la varilla y deje enfriar sobre una superficie resistente al calor.

Enjuague la varilla con agua.

Después de que la varilla ha sido enfriada, caliéntela huevamente.

Finalmente enfrie y corte transversalmente la varilla.

Investigue el punto de fusion y la estructura del CuCl2.2H20.

Il CARACTERIZACION

¢, Qué observa después de haber sometido por primera vez la varilla en el fundido?

¢, Qué sucede con el segundo calentamiento? ¢ Qué reaccién se lleva a cabo?

¢, Qué finalidad tiene contabilizar el tiempo? ¢ Qué propiedad importante puede obtener con este dato? Haga el
célculo.

. ESTRUCTURA

Investigue la estructura del CuCl2.2H20
¢ Qué transformaciones ha sufrido el CuCl2.2H20, después de los dos calentamientos?

IV PROPIEDADES

¢, Qué finalidad tiene contabilizar el tiempo?
¢, Qué propiedad importante puede obtener con este dato? Haga el célculo.

V. APLICACIONES

Proponga alguna aplicacion de las observaciones realizadas en los anteriores apartados.
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PRUEBAS ESPECIFICAS EN MUESTRAS DE CEMENTO
PROBLEMA ¢,Dafos en el cemento?
SUSTANCIAS, MATERIAL Y EQUIPO

Etilenglicol, 20 ml
Cemento o clinker, 0.5 g
Alcohol etilico

Matraz erlenmeyer
Papel filtro, No. 42
Bichner

Bafio de agua

1. SINTESIS O PROCEDIMIENTO

20ml de etilén glicol se vierten en el matraz erlenmeyer, el cual se tapa y se calienta en el bafio de agua a 70°C
hasta que equilibrio térmico se obtenga. El cemento (0.5 g) se pesa y se transfiere al erlenmeyer, el frasco se
tapa y se agita en el bafio por 15 min. Se filtra al vacio, el erlenmeyer y el residuo del papel se lavan varias
veces con un volumen total de 15 ml de etanol.

Una alicuota (3.00 ml para la muestra) de 0.10 M de acido clorhidrico, se adiciona al filtrado en el frasco de
succién. Se continda con la adiciéon de 50 ml de yodato de potasio, 0.005 M y 0.5 g de yoduro de potasio sélido.
El yoduro liberado se titula con una solucién de tiosulfato de sodio, agitando constante hasta que la muestra
cambie a un color amarillo palido. Posteriormente 5 ml de 0.2% wi/v de solucion inicial se adiciona y la titulacién
se continlia hasta que la solucién cambia desde azul hasta incolora.

Precaucion: Etanol puro es altamente inflamable. Contacto con la piel debera evitarse con el yoduro de
potasio y el yodato de potasio.

¢, Cudl es el objetivo de realizar lo anterior?
Investigue la clasificacién y la importancia tecnoldgica y de investigacion de los cementos.

2. CARACTERIZACION

¢cudl es el significado de 6xido metalico libre en el clinker,

¢qué dafos potenciales tendria en el cemento?

¢,.como afectaria la calidad del cemento

¢cudles serian otras formas posibles de analizarlo?

3. ESTRUCTURA

Investigue ¢ cudles son las fases principales que conforman al cemento y las estructuras de cada fase?
Cual es la estructura del 6xido metalico investigado y como su estructura influye en las propiedades del
cemento.

4 PROPIEDADES

¢, Cudles son las propiedades de realizar este tipo de identificacion?

5 APLICACIONES

De los apartados anteriores proponga aplicaciones concretas de este tipo de identificacién
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DIFRACCION DE RAYOS X ( METODO DE POLVOS)

PROBLEMAS
B Conocer el modo de operacion , obtencién y manejo de datos de un difractémetro de rayos X para polvos.

Interpretar los datos del difractograma de rayos X obtenido para la identificacion de una muestra
problema utilizando el método Hanawalt.

B Asignar indices de Miller de una substancia cubica dada.

MATERIAL
Lapiz

Escuadra

Calculadora

PROCEDIMIENTO

1.
2.

Calcule las distancias interplanares de las muestras asignadas sabiendo que Kacu=1.5418A.
Identifique las substancias asignadas de acuerdo al método Hanawalt.

CUESTIONARIO

ogkrwnE

Sefiale en un esquema las partes principales de que consta un difractdmetro de rayos X para polvos.
Describa la forma de preparar la muestra.

Anote el nimero de registro de las muestras problema, su nombre quimico y su formula quimica.
Proponga los veinte primeros indices de Miller posibles para una red cubica tipo P.

Proponga los ocho primeros indices de Miller posibles para una red cubica tipo |.

Proponga los ocho primeros indices de Miller posibles para una red cubica tipo F.

a) Ordene los 3 grupos de indices de Miller anteriores en orden ascendente de la suma de sus
cuadrados y coléquelos en la siguiente tabla:

b) Organice los datos de los incisos a) hasta d) en la siguiente tabla:

hkl | hkl | hkl | h2+k?+I? | dh | @6 | @0 | @0
tipo de P I F Pl I |F
red

En la tabla anterior incluya los valores de las distancias interplanares ordenadas de manera
descendente.

Con los datos de la tabla calcule el parametro de red ao para cada tipo de celda.

Indique el valor del pardmetro de red ao, para la substancia cubica identificada y su tipo de red de
Bravais. Compare los valores de ao calculado y el anotado en la tarjeta del PDF.

Calcule la densidad Dx de la substancia cubica identificada. Compare los valores de ao calculado y el
anotado en la tarjeta del PDF.

APLICACIONES

Indique cinco aplicaciones especificas del método de difraccion de rayos X de polvos.
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MICROSCOPIA ELECTRONICA
PROBLEMA

Calcular el tamafio de particulas en una micrografia de un material ceramico.

MATERIAL

Lapiz

Escuadra

Calculadora

PROCEDIMIENTO
En las micrografias proporcionadas, mida cinco diferentes particulas y calcule el tamafio promedio para:
1. Las particulas mas pequefias

2. Las particulas mas grandes

CUESTIONARIO
1. Describa mediante un esquema las partes que conforman un equipo de microscopia electronica de barrido (MEB).
2. Describa mediante un esquema las partes que conforman un equipo de microscopia electrénica de transmision

(MET).

¢En qué consiste la microscopia electrénica de barrido?.

¢En qué consiste la microscopia electronica de transmision?.

¢ Como es basicamente la preparacion de la muestra para un analisis por micoscopia electronica de barrido? .

¢ Como es basicamente la preparacion de la muestra para un analisis por micoscopia electronica de transmision?

¢ Qué tipo de informacién proporcionan la técnica de microscopia electrénica de barrido (MEB)?

¢ Qué tipo de informacién proporcionan la técnica de microscopia electronica de transmision (MET)

© © N o g M~ w

¢ Cudles son los tamafios minimos observables con un Microscopio Electronico de Barrido?
10. Sifuera necesario realizar un analisis elemental describa el dispositivo indicado para realizarlo.

APLICACIONES

Proponga un problema que deba analizarse mediante: (a) microscopia electronica de barrido y (b) microscopia

electrénica de transmision.
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ANALISIS TERMICO DIFERENCIAL (ATD) Y ANALISIS TERMICO GRAVIMETRICO (ATG)

PROBLEMA

Interpretar los datos de un (unos) termograma(s).

MATERIAL
Lapiz

Escuadra

Calculadora

PROCEDIMIENTO

Con la ayuda de una escuadra sefale las temperaturas a las cuales se observan cambios en el

termograma proporcionado.

CUESTIONARIO

1.

2.

© o N

Anote el peso de la muestra y las condiciones de operaciéon del registro del termograma para los
equipos de ATD y/o ATG. ( Segun la grafica asignada )

¢Por qué es importante controlar la velocidad de calentamiento de la muestra cuando se realiza un ATD
oun ATG?

¢, Qué influencia tiene el tipo de atmdsfera utilizado durante un experimento de ATD o ATG?

En la siguiente figura se muestra un termograma de una muestra de oxalato de calcio monohidratado

(CaC2040H20). ¢ Qué cambios observa?

]'G ,;\ T6A File: CAGTGA.O4

Sazale: CALGIRY OXALATE Cporntor: §€0 50 M /KOU/N2

Shzer R4 mg Puh date: 26-Oac-G4 9: 5% 02
x:o n(h-—‘ S R T ——— T | i B i i i — P — G
400+ “? 5
%] \ | f
J N L
504 ::,:
g l N Lo
% 704 N / 1\ t 5
: ke
60- ‘ | 5
l 3
- | ]
- (
i / | ‘
{ b
A0+ -5
— 200 400 600 800

Taagarature (°C) TGA Yi1.06 Lupent 9900

Escriba las temperaturas a las cuales se observan los cambios.

De acuerdo a la figura, calcule los porcentajes de diferencia en peso de la muestra en cada etapa y
también la cantidad de muestra en gramos que se pierde en cada etapa (2 puntos).

¢, Qué tipo de cambios fisicos y/o quimicos podria sufrir el compuesto en cada una de sus etapas?
Escriba la reaccion (es) que describe (n) el proceso anterior.

Anote los resultados del termograma(s) asignado(s).
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APLICACIONES
Mencione usos importantes del andlisis térmico diferencial (ATD) y del andlisis térmico gravimétrico
(ATG).
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Il PARTE: PREFACIO

La ensefianza experimental que se propone* es que el estudiante realice en el laboratorio experimentos que
estén relacionados con el programa tedrico. Tomando en cuenta que la teoria abarca varios aspectos
relacionados en cierto orden; los experimentos que se proponen son en etapas acordes con el desarrollo
tedrico.

En resumen se propone la siguiente secuencia:

l. La sintesis de un soélido cristalino y/o amorfo

Para la sintesis del compuesto el profesor establece las condiciones del método de sintesis seleccionado, para
gue lo realice el estudiante, incluyendo: sustancias, material, equipo, condiciones de seguridad, etc.

Il. La caracterizacion del compuesto

Debido a que la mayoria de los compuestos son cristalinos en la caracterizacion se utilizara la difraccién de
polvos de rayos-X o hien alguna otra técnica de caracterizaciéon segun el compuesto obtenido. Microscopia
Optica, electrénica, métodos térmicos, otros.

Il El andlisis de la estructura

En el andlisis de la estructura, el estudiante aplicara los conocimientos tedricos adquiridos. Dibujara y construira
el modelo estructural y asi podra deducir la celda unitaria, el tipo de estructura, los parametros y nidmero de
atomos por celda unitaria, el tipo de empaque compacto, los nimeros de coordinacion, direcciones y planos
(indices de Miller), los elementos de simetria realizando las operaciones de simetria, los grupos puntuales, la
existencia o no de defectos, etc. Y podra deducir la(s) propiedad (es).

V. La determinacion de propiedad(es)

Dependiendo de las propiedades que posea el compuesto, el estudiante podra determinar alguna(s)
propiedad(es). Optica, eléctrica, magnética, térmica, etc. Y sugerir alguna aplicacion que sea posible de realizar.
La creatividad del estudiante es muy importante.

* Los experimentos propuestos han sido probados por estudiantes con resultados satisfactorios.
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ESTUDIO DE FLUORUROS DOBLES DE POTASIO Y COBALTO (ll), POTASIO Y COBRE (II) Y POTASIO Y

ZINC*,

PROBLEMA:

¢Cual es la formula general del compuesto sintetizado y a qué tipo de estructura corresponde?

SUSTANCIAS, MATERIALES Y EQUIPO

KF

CoCl2.6H20

CuCl2.2H20

ZnO

H20 destilada

HNOs

HCI

Etanol

Acetona

Tolueno

Vasos de precipitados de 100ml
Vidrios de reloj

Parrilla

Agitador (magnético)
Mortero de agata
Picnémetro
Difractdmetro de rayos-X
Balanza de Gouy

I. SINTESIS

*Precaucion: se debe evitar el contacto de los fluoruros con la piel.

En vasos de precipitados se preparan soluciones (por separado) de los cloruros divalentes (Co, Cu) disolviendo
0.04 moles en un volumen minimo de agua. Por otro lado, se disuelven 0.12 moles de fluoruro de potasio en
una cantidad minima de agua que contenga tres gotas de &cido nitrico concentrado. Esta disolucién se calienta
a ebullicion en una parrilla, se baja un poco la temperatura (cercana al punto de ebullicién) y se agrega poco a
poco la disolucion del cloruro metalico divalente lavando con algunos mililitros de agua que se afaden a la
disolucién del fluoruro. Se retira el vaso de la parrilla y se agregan 30 ml de agua fria. El precipitado se deja
asentar y el liquido sobrenadante se decanta. El sélido se lava dos veces con etanol y dos veces con acetona y

se eliminan por decantacion. El precipitado se seca colocandolo en un vidrio de reloj.

En el caso del 6xido de zinc, a 0.04 moles se le afiade acido clorhidrico concentrado y se forma una pasta
adicionando algunos mililitros de agua hasta disolverlo por completo y se continda con el mismo procedimiento.

PREGUNTAS:

¢ Por qué se utiliza ZnO en lugar de cloruro de zinc?
Escribe las reacciones quimicas balanceadas
Tomando en cuenta formula quimica ¢Cual puede ser la formula general de los fluoruros?

¢De que color son cada uno de los compuestos y por quée son coloridos?
Il. CARACTERIZACION Y ANALISIS DE LA ESTRUCTURA

PROBLEMA:

Quimicamente son diferentes los compuestos sintetizados pero ¢Qué se puede hacer con ellos desde el

punto de vista estructural y por qué?
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a) Difraccion de polvos

Los precipitados obtenidos se colocan en morteros de agata y se muelen agregando acetona. Ya secos
(cuando se evapora la acetona) se corren sus difractogramas en un difractémetro de polvos de rayos-X con
radiacién Ko de Cu, en un intervalo 26 de 20° a 70°.

PREGUNTAS:
¢,Cudl es la estructura de cada uno de los compuestos?

Dibuja la celda unitaria y construye un modelo con esferas de un solo color para cada tipo de atomos.

Dibuja los planos 100, 010 y 001 y ¢ Qué relacién tienen con los ejes a, b y c?

¢,Cuantos atomos hay por celda unitaria?

¢,Cudl es la formula cristalografica?

¢,Cual o cuales son los valores de los parametros de la celda unitaria?

¢,Cuales estructuras coinciden y como se denominan?

b) Experimentacién

Repite la sintesis con los compuestos que poseen la misma estructura, disolviendo 0.02 moles de los cloruros
de los cationes y agregandolas a la solucion de 0.12 moles de fluoruro de potasio siguiendo exactamente el

mismo procedimiento. Saca un difractograma.

PREGUNTAS:
¢, Qué observas en el difractograma y por qué obtienes ese resultado?

Tedricamente demuestra que es posible obtener el resultado anterior.
. DETERMINAR PROPIEDADES

PROBLEMA:
¢, Qué propiedad magnética poseen los compuestos y por que?

a) Medida de Susceptibilidades Magnéticas

Se determinan en una balanza de Gouy..

PREGUNTAS

¢A cuales compuestos determinarias las susceptibilidades magnéticas? ¢ Por qué?
¢, Qué tipo de comportamiento magnético pueden tener?

¢En que podrian utilizarse los compuestos?
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ESTUDIO DE UN TETRAYODURO DE MERCURIO Y COBRE

PROBLEMA:
¢Cual es la formula quimica del compuesto sintetizado y con cual tipo de estructura se puede
comparar?

SUSTANCIAS, MATERIALES Y EQUIPO

Solucién 0.5M de CuSOa4

Solucién 1.0M de KI

Solucién 0.05M de Hg(NO3):

Solucién 6M de &cido acético

NazS03

Agua desionizada

Vasos de 150mly 250ml

Tubos capilares

Alambre delgado de cobre

Banda de goma o hule

Parrilla de agitacién magnética y magneto
Papel filtro, Buchner con embudo y vacio
Voltimetro

Difractémetro de rayos-X

l. SINTESIS

e *Los compuestos de mercurio son toxicos, evitar el contacto con los ojos y piel

En un vaso de 150ml poner 50ml de agua desionizada y agregar 5ml de sulfato de cobre 0.5M, 6ml de yoduro
de potasio 1M y algunas gotas de acido acético 6M formandose un precipitado.

Se pesan 0.2g de sulfito de sodio y se disuelven en 10ml de agua. Al vaso que contiene el precipitado se
agrega la solucion del sulfito mediante agitacion continua. Se deja asentar el precipitado y se decanta parte del
liquido.

En el vaso de 250ml se vierten 25ml de nitrato mercurico 0.05M, 3ml de yoduro de potasio 1M y 100ml de agua
desionizada. Adicionar toda la suspension del precipitado preparado agregando agua.

Se calienta la suspension hasta casi el punto de ebullicion en la parrilla con agitacion magnética durante 20
minutos. Durante el periodo de digestién debe formarse un sélido café oscuro. Se filtra el precipitado a vacio
mientras la solucion permanece caliente, se lava varias veces con acetona y se deja al aire por 10 minutos.

PREGUNTAS:

¢ Cudl es la formula del primer precipitado?

Escribe la reaccion quimica balanceada

¢, Cudl es la reaccion quimica al adicionar la solucién de sulfito de sodio?
Escribe la reaccion quimica balanceada

Escribe la formula del compuesto obtenido

Il. CARACTERIZACION Y ANALISIS DE LA ESTRUCTURA
PROBLEMA:

a) Difraccion de polvos

Colocar el precipitado en el mortero de agata y molerlo agregando acetona. Ya seco determinar el patron de
difraccion en el equipo de difraccion de polvos de rayos-X con radiacion Ka de Cu.

PREGUNTAS:
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¢,Cudl es la estructura del compuesto?

Dibuja la celda unitaria y construye un modelo con esferas de un solo color para cada tipo de atomos.

¢,Cudl es la formula cristalografica?

M. DETERMINAR PROPIEDADES

Una pequefa cantidad del compuesto pegarlo en la superficie de un pedazo de papel filtro y colocarlo en un
vaso con agua caliente a una temperatura determinada (80°C) adicionar pequefias cantidades de agua fria
controlando la temperatura hasta la observacién de un cambio de color (anotar la temperatura y el color). Un
método alternativo consiste en colocar pequefias cantidades de precipitado seco en un tubo de capilar sellado
por un lado y sumergirlo en agua caliente. El cambio de color se observa cuando la temperatura del agua
disminuye mediante la adicién de agua fria.

PREGUNTAS:

¢, Qué es lo que sucede con la estructura a baja temperaturay en que puede utilizarse el compuesto y
por qué?

Dibuja la estructura del compuesto modificando las direcciones hasta obtener la estructura cubica del de ZnS
blenda.

¢,Cuales son los numeros de coordinacion de los iones de Cu y Hg?
¢, Qué tipo de empaque forman los iones de yodo?

¢Por qué la celda unitaria no es cubica?

¢A que se debe el cambio de color en la temperatura de transicién?

¢,Cudles seria la utilidad del compuesto obtenido?
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ESTUDIO DE UN ALUMINATO DE COBALTO

PROBLEMA:
¢A que tipo de estructura corresponde el compuesto sintetizado y por qué posee color?

SUSTANCIAS, MATERIALES Y EQUIPO

CoCl2.6H20

Al(NO3)3 0 Al2(SO4)3

Acetona

Espatula

Mortero de agata

Crisoles de alumina o zirconio

Mufla

Balanza analitica

Difractémetro de rayos-X

Reflectancia difusa

l. SINTESIS

Calcula la estequiometria de los reactivos en la relacion Co:2Al de acuerdo a las sustancias proporcionadas
por el profesor. Pesa con gran precision en la balanza analitica. Muele los reactivos en mortero de agata
agregando acetona hasta obtener una mezcla homogénea y la volatilizacion total de la acetona. Coloca el polvo
en un crisol e introducelo a la mufla desde temperatura ambiente hasta 950°C durante 12h. Saca el crisol déjalo
enfriar y somete el polvo a moliendas frecuentes alternadas con periodos de 12h de calentamiento a 950°C.
Eleva la temperatura a 1000°C y deja el crisol por 6h.

PREGUNTAS:

Escribe la reaccion quimica balanceada.

¢ Cual es la formula quimica del compuesto?

¢De que color es el compuesto ?

¢A que se debe la coloracion?

1. CARACTERIZACION

a) Difraccion de polvos

El polvo se muele en mortero de agata y se corre un difractograma en el equipo de rayos-X con radiacion Ka de
Cu en un intervalo 26 de 25° a 75°.

PREGUNTAS:

¢, Cudl es la estructura del compuesto?

Dibuja la celda unitaria y construye con esferas de un solo color para cada tipo de atomos.

¢, Cuantos atomos hay por celda unitaria?

¢, Cudl es la formula cristalografica?

¢, Qué iones forman el empaque compacto y a que tipo de empaque corresponden?

¢, Qué iones ocupan los huecos tetrédricos?
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Calcula si los datos teéricos de la ocupacién de los huecos tetraédricos y octaédricos van acordes con los
resultados experimentales.

M. PROPIEDADES

Corre una muestra en un el aparato de reflectancia difusa bajo las instrucciones del (a) profesor (a)
PREGUNTAS:

¢, Como interpretas las graficas obtenidas?

V. APLICACION

Se agrega una pequefia cantidad del compuesto a un vidrio* y se muele en mortero de agata. Se coloca en un
crisol y se mete a la mufla a 800°C por 60 minutos.

* Se puede preparar un vidrio moliendo en mortero de agata pesando cantidades equimoleculares de Na2COz y
SiO2. Se meten a la mufla por 4h a 750°C y 2h a 850°C.

¢ Que resultado obtuviste?. Explicalo.
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ESTUDIO DE UN 0XIDO 123 DE YTRIO, BARIO Y COBRE

PROBLEMA:
¢Cual es la formula quimica del compuesto sintetizado y con qué tipo de estructura puede estar
relacionado?

SUSTANCIAS, MATERIAL Y EQUIPO

Y203, Ba2COs, CuO

Acetona

Espatula

Vidrios de reloj

Mortero de agata

Navecillas o crisoles de alimina, zirconio o porcelana
Mufla

Prensa y molde para pastillas
Voltimetro

Iman

Guantes des asbesto

Pinzas de pléastico

Nitrdgeno o aire liquido

Tanque de oxigeno con regulador
Difractémetro de polvos de rayos-X

SINTESIS*

* Tener cuidado de no aspirar los polvos ni que estén en contacto con la piel.

Se pesan con gran exactitud las cantidades calculadas de los reactivos en relacion Yi:Ba2:Cus. Mezclarlos en
mortero de agata moliendo con mucho cuidado por lo menos durante 10 minutos agregando acetona hasta que
ésta se evapore totalmente y la mezcla sea homogénea. Se coloca el polvo en los crisoles y se calienta en la
mufla a 950°C por una hora. Se deja que el polvo se enfrie a la temperatura ambiente. Ya frio se observa la
coloracion del polvo (anotarlo) y se vuelve a moler en el mortero (sin acetona). Se calienta huevamente en la
mufla a 950°C por 5hr. Se vuelve a moler el polvo con acetona hasta evaporacion total. Se hacen dos pastillas
(pastilla-1 y pastilla-2) con el polvo en la prensa (de aproximadamente 13mm de didmetro y 3mm de grueso) y
se colocan en los crisoles. Se meten a la mufla a 950°C por 1lhr y al término se sacan para volverlas a moler
con acetona y se pastillan nuevamente. Se colocan nuevamente en la mufla a 950°C por otras 8 hr, se saca una
de las pastillas (pastilla-1) y la otra (pastilla 2) se deja en la mufla y se desciende la temperatura hasta 500°C
por 1h. Si no hay oxigeno se abre y cierra la mufla hasta la temperatura ambiente y se saca la segunda pastilla.

PREGUNTAS

¢ Por qué es preferible usar carbonato de magnesio en lugar de 6xido de magnesio?
¢ Para qué tantas moliendas?

¢ Por qué pastillas el polvo?

¢ Qué efecto puede tener sobre el compuesto el oxigeno?

¢, Qué coloracion tiene polvo después del primer proceso térmico?

¢, Qué coloracion tienen las pastillas al final del proceso?

Escribe la reaccion quimica balanceada con los reactivos quimicos que hayas utilizado.

l. CARACTERIZACION Y ANALISIS DE LA ESTRUCTURA
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PROBLEMA:
¢ Qué cambios puede sufrir una estructura al variar las condiciones de experimentacién?

a) Difraccion de polvos
Un trozo de cada una de las pastillas (por separado) se reducen a polvo en el mortero de agata agregando

acetona. Ya secos los polvos se colocan en el equipo de difraccion de polvos de rayos-X utilizando radiacion Ko
de Cu (A =154 A).

PREGUNTAS:
¢ Son iguales los difractogramas de las pastillas 1y 2?

Dibuja la celda unitaria del compuesto estequiométrico y construye un modelo con esferas de un solo color para
cada tipo de atomos.

¢, Coémo relacionas esta estructura con la estructura tipo CaTiOs?

¢, Qué tipo de defectos presenta la estructura comparandola con el CaTiOs?

¢,Cuales son los numeros de coordinacién del Y, Bay Cu en la relacién estequiométrica?
¢ Qué cambio observas en el difractograma de la pastilla 2?

De acuerdo a la experimentacion ¢, Qué deduces de lo que paso6 con el compuesto?

¢ Cuadles son los niumeros de coordinacion del Y, Ba y Cu en la pastilla 2?

¢,Qué puedes deducir de lo anterior?

Il DETERMINAR PROPIEDADES

a) Con el voltimetro a 150mA coloca las terminales a las pastillas 1 y 2 y observa que sucede.

PREGUNTAS:

¢,Qué mides con el voltimetro?

¢,Cual de las pastillas dio respuesta positiva?

b) Efecto Meissner. Coloca la pastilla que dio respuesta positiva con el voltimetro en un vidrio de reloj y sobre
ella coloca el iman. Vierte sobre ellos el aire o nitrégeno liquido* poco a poco y con sumo cuidado, evitando
caiga sobre tu piel, hasta que el iman flote** sobre la pastilla. En caso de que el iman se caiga, con las
pinzas de plastico col6calo nuevamente sobre la pastilla.

* El nitrogeno liquido es extremadamente frio, tiene un punto de ebullicion de —196°C (77K). Puede congelar la

piel o cualquier otro objeto reduciéndolos a polvo. La mezcla del nitrégeno liquido con oxigeno liquido es muy

oxidante y puede reaccionar violentamente con sustancias facilmente oxidables.

** E| experimento de levitacion del iman no debe realizarse cerca de flamas, chispas o materiales
inflamables.

PREGUNTAS:
¢ Qué propiedad magnética se manifiesta en el experimento anterior?
¢, Qué repercusiones puede tener un compuesto que presenta tales propiedades?

¢, Qué obstaculos tecnolégicos se pueden presentar en un material des este tipo?
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ESTUDIO DE PELICULAS CONDUCTORAS EN PLACAS DE VIDRIO

PROBLEMA:

¢,Que compuesto o compuestos se depositaron en la placa de vidrio y que tipo de conductividad se produce?
SUSTANCIAS MATERIALES EQUIPO

SnCls, SnCly, Portaobjetos Mufla

Sb20s3, In203, filtro de vidrio bafio Maria

As20s 2 Atomizadores Voltimetro

HCI, H2SO4, HNO3, Vasos o matraces de 250m|

Metanol, benceno, acetona, Placa refractaria

etanol, agua. Pinzas para portaobjetos

RECOMENDACIONES: Se debe evitar el contacto de los reactivos con la piel y la direccion de las
atomizaciones.

PROCEDIMIENTO
Se conecta la mufla a 600°C. y mientras tanto se prepara en un vaso o matraz una solucién de 20g de cloruro
estanoso disolviéndola en 10ml de metanol. Para ayudar a la solubilidad se calienta un corto tiempo a bafio
Maria. Si se forma un gel se filtra en un filtro de vidrio. La mitad de la solucion se coloca en una atomizador (1).
A la otra mitad de la solucién se le afiade 2ml de una solucién de Sb20s. Esta solucion se prepara disolviendo
1g de Sh203en 3ml de HCI concentrado y diluyendo con 17ml de metanol y se coloca en el atomizador (2).
Se coloca un portaobjetos(1) en una placa de material refractario y se introduce a la mufla a 600°C. durante 15
minutos. Se saca la placa e inmediatamente se atomiza, con la primera solucién (1), durante algunos segundos
evitando se prolongue. La atomizacion se realiza a 20cm de distancia del portaobjetos.(Cuidado en no dirigir la
atomizacion hacia la mufla). Se coloca nuevamente el portaobjetos en la mufla por 2.5minutos y se aplica una
segunda atomizacion y recalentar 2.5minutos mas.
Se sacan de la mufla el portaobjetos y la placa refractaria y se dejan enfriar a la temperatura ambiente. Se
introduce la placa refractaria para otro experimento, repitiendo el mismo procedimiento, con la segunda solucién
gue contiene el trioxido de antimonio segundo atomizador (2) y segundo portaobjetos (2).

Se mide la resistividad de las peliculas en los portaobjetos (1) y (2) con un voltimetro.
Se lavan las peliculas con los disolventes de benceno, acetona, etanol y agua y se introducen por 30 segundos
en HCI, H2SO4, y HNO3s concentrados; se enjuagan con agua, Se secan y nuevamente se mide la resistividad.

CUESTIONARIO
¢,Que reaccion se realiza al efectuar la atomizacién (1) sobre el portaobjetos caliente?
¢, Cual es el objetivo de agregar triéxido de antimonio en la disolucién (2)?
¢, Que diferencia en conductividad hay entre la placa(1) y la placa (2) y a que se debe?
Dibuja la estructura del compuesto de la placa (1) y de la placa (2).
¢ Por qué se deben lavar las peliculas con los diferentes disolvente en el orden sefialado?
¢, Que se pretende con la introduccion de los portaobjetos en los diferentes 4cidos?
¢A que tipo de conductividad corresponden las placas (1) y (2)?
¢En que tipo de aditamentos se pueden utilizar estas placas?
PROCEDIMIENTO COMPLEMENTARIO
Es un estudio complementario para obtener las condiciones 6ptimas en cuanto a la preparacion de superficies
conductoras. Con el procedimiento sefialado anteriormente realizar las siguientes variables:
Temperatura de la mufla de 500 a 700°C.
Tiempo de calentamiento: 5, 10, 15, 20 minutos.
NuUmero de atomizaciones: 2, 3, 4, 5.
Concentracion de los acidos y tiempo de exposicion.
Preparacion de otro tipo de peliculas conductoras utilizando otros reactivos: triéxido de indio, pentoxido de
arsénico, etcétera.
Diferencias entre los dos tipos de peliculas.
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PREPARACION DE UNA VITRO CERAMICA DE (Fe,Ca)SiOs
PROBLEMA ¢, Cémo obtener una vitro-ceramica?
SUSTANCIAS, MATERIAL Y EQUIPO

% mol: 45% SiO> (8.112g), 45 CaO (13.5 g, CaCO3s), 10% Fe203 (4.788 @) y
3% en peso Na20 (1.126g Na2COs3).

Crisoles de porcelana y Pt

Horno 800°C y 1400°C

Guantes de asbesto

Pinzas largas para horno de 1400°C
Lamina de metal

N2

Molino

Mortero

Prensa hidraulica 1.5 ton — 5 ton
Discos para pulido

. SINTESIS
| Etapa

Se pesan y homogenizan las sustancias, con el mortero. La mezcla se coloca en crisol y se somete a
calentamiento desde temperatura ambiente hasta 800°C, a 10°C/min, y se deja a esa temperatura, 3 h.

¢Para qué se muelen los polvos?
¢, Con qué objetivo se deja la mezcla a 800°C?

Se continda el calentamiento a 5°/min, desde 800°C hasta 1400°C, 30 min.
El contenido del crisol se enfria entre dos laminas de acero a temperatura ambiente, o se vierte sobre una
lamina a temperatura ambiente, o el crisol se enfria bruscamente en una mezcla de agua liquida/sélida.

¢,Con qué obijetivo se hizo lo anterior? ¢ Qué observd?
Il Etapa

El producto de la | etapa se muele con mortero o en molino, o corta con disco o se utiliza la lenteja obtenida. Se
hacen pastillas de 600 mg, 12 mm de diametro por 15 mm de altura (1.5 ton uniaxial) y presion isostatica (5 ton)
o se cortan laminas delgadas de 15 mm de espesor y de aproximadamente 12 mm de longitud. Estas se
calientan hasta 800°C, 5°C/min, y a 800°C, 3 h, posteriormente se enfrian a temperatura ambiente. El proceso
se desarrolla en atmésfera de N2. La superficie se pule.

¢, Con qué objetivo se calientan nuevamente las muestras a 800°C?
¢ Para qué se desarrolla el proceso en N2?

Il. CARACTERIZACION

¢,Como piensa identificar lo obtenido?
¢ Qué informacion le puede dar la técnica escogida?

Ill. ESTRUCTURA
¢, Qué tipo de reacciones se llevan a cabo? Escribalas
¢, Qué estructura propone para los productos obtenidos en la | etapa y en la Il etapa?

Consulte el diagrama de fases del sistema SiO2-CaO-Fe20s3, ¢ qué informacion le proporciona?
¢, Cual es el objetivo de adicionar Na:0?
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IV PROPIEDADES

¢ El producto obtenido que propiedades podria desarrollar?
¢, Coémo probara estas propiedades y qué aplicacién o aplicaciones propone?

V. APLICACIONES

Comprobacion de propiedades, para la aplicacién propuesta.
Indique ¢cOmo esta investigacion contribuye a diferentes areas de aplicacion?
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GRANATES DE YxGd3zxFesO1»

PROBLEMA ¢, Qué relacion hay entre estructura y propiedades?

SUSTANCIAS, MATERIAL Y EQUIPO

Y(NO3)3.5H20, 1M (en promedio 3 ml por estudiante)
Gd(NO3)3.6H20, 1m (3 ml por estudiante)
FeClz.6H20 (20 ml por estudiante)

NaOH, 6 M

Papel pH

Papel filtro, embudos de filtracion

Crisol de porcelana

Guantes de asbesto

Pinzas para crisol

Imén duro

Estufa, 120°C
Horno, 900°C

l. SINTESIS

A 10 ml de FeCls se adicionan 3ml de Gd(NOz3)z y 3ml de Y(NOs3)a.

Se vierte por goteo, lentamente de 5 a 10 ml de NaOH a la solucién metdlica, hasta la formacion del producto.
La soluciéon se decanta y lava abundantemente. Se filtra y seca a 120°C una noche.

¢, Qué tipo de reaccién se llevé a cabo?

¢,Cudl es el objetivo de adicionar NaOH?

¢,Coémo es el producto obtenido?

Se realizan pastillas. Se calientan a 900°C de 18 a 24 hr. Hasta que la reaccién se ha llevado a cabo.

¢,Coémo sabe que la reaccion después del calentamiento ya se desarroll6? ¢como se le llama a este proceso?
Il. CARACTERIZACION

¢,Coémo puede identificar el producto final?

lll. ESTRUCTURA

Investigue la estructura de los granates, ¢ cuél es su nombre quimico?
Indique cada una de las posiciones de los atomos presentes en la estructura.

V. PROPIEDADES

Dependiendo de lo investigado y obtenido en los anteriores apartados ¢ qué propiedades puede presentar el
producto obtenido?

¢, Cémo propone medir estas propiedades?

¢, Qué relacion tienen las propiedades exhibidas con la estructura?

V. APLICACIONES

¢, Qué aplicaciones propone derivadas de las propiedades obtenidas?
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CATALIZADOR DE NIQUEL
PROBLEMA: ¢ Coémo preparar un catalizador de Ni sobre un soporte?

Ni(NOs3)2.6H20, 0.17 M
Al(NO3)3, 0.34 M
NH4OH, 0.6M

Vaso de precipitados, Termometro, Agitador magnético y parrilla de agitacién, Blichner, Frasco para vacio y
vacio.
Estufa, Horno, 800°C, pinzas para horno, guantes de asbesto, PHmetro

SINTESIS O PREPARACION

| ETAPA

En un vaso de precipitados mezcle 100 ml de nitrato de niquel, 0.17 M y nitrato de aluminio, 0.34 M,
adicionando lentamente hidréxido de amonio, 0.6 M, con agitacion constante hasta pH = 8.

El precipitado obtenido se lava con abundante agua (destilada) y se seca a 120°C, una noche.

El producto se lleva hasta 500°C, 5 h.

¢ Qué método de sintesis es el que se llevd a cabo con este procedimiento?
¢, Cudl es el objetivo de agregar NHsOH?
¢ Escriba la reaccién que se lleva a cabo y de la féormula del sélido obtenido?

Il ETAPA
Adicione aproximadamente 1 ml/g de la solucién de nitrato de niquel hexahidratado lentamente, al producto de
la | etapa homogenizando con la espatula. Finalmente la muestra se seca a 120°C, una noche.

¢, Qué objetivo tiene agregar el Ni(NO3)2.6H20 al producto obtenido en la | etapa?
¢,Como identifica esta etapa de preparacion?

Il ETAPA

1g del nitrato de niquel hidratado, 1g de producto obtenido en la Il etapa, se colocan en el horno durante 30
min, a 350°C. Si se cuenta con y-Al2Os comercial como soporte, realice el procedimiento desde la etapa Il, como
medio de comparacion.

PRECAUCION: las sales de niquel y sus soluciones, pueden irritar los ojos y piel. El amonio es
corrosivo y causa quemaduras en la piel y ojos. Los gases de NO con el calentamiento de las muestras
son corrosivos por lo que se deben evitar. Cuando las muestras se preparen es importante utilizar bata,
guantes, lentes de proteccion y proteccion parala bocay trabajar en campana.

CARACTERIZACION

¢, Qué técnicas de identificacion le permitiran conocer los productos de la Il y Il etapas?
¢, Qué estructura presenta el sélido obtenido en la Il etapa?
¢ En esta estructura en donde se localiza el Ni?

PROPIEDADES
Si el sélido obtenido es catalizador, ¢ cual es el mecanismo de funcionamiento como tal?

Aplicaciones

Segun el apartado anterior ¢,qué aplicaciones potenciales presenta este sélido obtenido?
¢,Coémo podria probarlas?
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