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PROLEG

L’obra que teniu a les mans inicia una col-leccié de manuals i de materials de suport a la
docencia en valencia feta des de la Universitat d” Alacant. Aquest llibre és el resultat dels treballs
i Pexperiencia d’un equip d’universitaris dirigit pel professor Diego Cazorla que es va acollir a
una convocatoria de beques per a I’elaboracié de materials docents en valencia I’any 1994,

Des del Rectorat de la Universitat d’Alacant valorem la doceéncia en valencia com un com-
ponent molt positiu en la formacié universitaria dels futurs professionals llicenciats o diplomats
en aquesta Universitat. Es una obligacié de la universitat formar bons professionals que el dia de
dema coneguen bé la realitat que els envolta i hi presten amb normalitat els seus serveis. Per aixo,
el domini del valencia propi de la seua especialitat tecnica o cientifica és fonamental per a enten-
dre, per a gestionar i per a integrar-se en el procés de desenvolupament de la societat valenciana
amb total normalitat.

Aquest manual de practiques que ara presentem €és un resultat més d’aquesta filosofia que
impregna I’actual equip de govern de preparar bons professionals que servesquen a la societat que
ha creat i que manté la Universitat d’Alacant. Per a fer possible que els alumnes actuals i futurs
de la Universitat puguen exercir competentment.la seua professio en valencia hem d’estimular un
procés previ d’una certa complexitat i que, per les seues caracteristiques, ha de ser lent per neces-
sitat: preparar bons professors que puguen impartir la docéncia en valencia i disposar de materials
de suport adequats.

Per a ajudar a aconseguir aix0, en els dos ultims anys hem fet dues convocatories d’ajudes per
a elaborar materials docents en valencia. L’objectiu que hi ha darrere d’aquestes convocatories €s
comengar a publicar, a poc a poc, aquells materials que tinguen la qualitat suficient. Aquestes ini-
ciatives de suport a I’tGs del valencia com a llengua de creacié i de comunicacio cientifica son pos-
sibles gracies al suport de la Generalitat Valenciana a través del Conveni per a la promocié de 1'us
del valencia, i de la Fundacié Cultural CAM.

Aquest manual d’Experimentacio en sintesi quimica: quimica inorganica és una eina de tre-
ball que té dues utilitats, la primera servir de suport a les practiques de quimica i la segona vehi-
cular la informaci6 en valencia, és a dir, normalitzar 1’us del valencia en les activitats docents.
Encara que sols siga en una assignatura, ja és un pas important. Confiem que els usuaris d’aquest
llibre podran aprofitar aquestes dues qualitats.

ANDRES PEDRENO MUNOZ
RECTOR
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L. INTRODUCCIO

Aquest llibre de laboratori de quimica inorganica esta dirigit a alumnes que s’introdueixen per
primera vegada en I’experimentacié de sintesi inorganica. Per aquest motiu, es pretén no sols que
I'alumne adquiresca coneixements de quimica inorganica siné que els integre dins la metodologia
de treball de la quimica inorganica (els coneixements essencials de la qual sén la teoria i I’expe-
rimentacio).

De les diferents etapes que constitueixen I’elaboracié d’un treball cientific (recerca
bibliografica, realitzacié d’experiments, relacié entre resultats experimentals i principis teorics i
elaboracié d’un informe o d’una memoria), aquest manuscrit se centra a introduir I’alumne en el
treball al laboratori, i posa una atenci6 especial en els aspectes de seguretat. En aquest sentit, el
llibre ha estat estructurat en sis parts que cobreixen els aspectes segiients: normes de seguretat i
de treball al laboratori, introduccié a la recerca bibliografica (perque I’alumne conega la forma
en que es presenten, normalment, els treballs d’investigacié i s’entrene en la recerca de dades),
tecniques basiques de laboratori de quimica inorganica, sintesi d’elements i de compostos i reac-
cions dels elements i dels seus compostos. L’organitzacié dels experiments de sintesi i reaccions
d’elements i compostos es fonamenta en la classificacié dels elements en la taula periodica.

Abans de la proposta d’experiments, comentem una serie d’aspectes que és important conéi-
xer a I’hora de treballar en un laboratori amb productes quimics. S’hi explica com interpretar les
etiquetes que porten els envasos dels productes quimics i com s’ha d’elaborar el diari de labora-
tori, i es descriuen les tecniques experimentals més usuals en un laboratori de quimica inorgani-
ca. S’hi posa una atenci6 especial en la confecci6 del diari de laboratori amb 1’objectiu que 1’a-
lumne, a la fi, siga capac de recollir en la llibreta, mentre treballa, el procediment experimental
seguit, les observacions, les reaccions i les propietats més importants dels compostos relacionats
i els experiments de caracteritzacié que s’hi facen. Es necessari que I"alumne sapia escriure el
diari in situ i que, com cal que siga en qualsevol investigacié que es porte a terme, aquest siga
comprensible al cap del temps.

La part dedicada a la sintesi d’elements i dels seus compostos inclou una col-leccié d’experi-
ments en els quals cal fer ds de les tecniques basiques més freqiients del laboratori de quimica
inorganica, i realitzar diferents tipus de reaccions i assajos per a la caracteritzacio dels productes
obtinguts. Cal destacar que els experiments inclosos, que normalment consten de dues parts, s"han
dissenyat per poder fer-los en unes sis hores. A més a més, s’ha comprovat la seua idoneitat per
al tipus d’alumnes que hauran de portar-los a cap. Per a cada experiment s’inclou: una breu intro-
duccié on es resumeixen els principis teorics en els quals es fonamenta, la perillositat dels pro-
ductes que s’utilitzen, el procediment experimental que cal seguir i unes qiiestions relacionades
amb els compostos sintetitzats o estudiats. Per a respondre les qiiestions, I’alumne ha de consul-
tar la bibliografia que es proposa. El conjunt d’experiments presentats combina tant els que es fan
en nivells de microescala, és a dir, aquells en els quals s’utilitzen quantitats de producte de I’or-



10 Diego Cazorla, Isidro Martinez, M. Carmen Roman

dre de mil-ligrams, com aquells que es desenvolupen de forma tradicional (obtencié de 2-10 g de
producte). En qualsevol cas, s’ha intentat reduir al minim la quantitat de reactius emprats, cosa
que comporta un avantatge, no solament des del punt de vista economic, siné també de la quanti-
tat de residus produits.

L’ultima seccié experimental s’anomena sintesi i reaccions dels elements i dels seus com-
postos, i s’hi pretén que els alumnes puguen fer experiments en el tub d’assaig amb els quals es
coneguen les reaccions de sintesi d’elements i compostos i es manifesten les propietats quimiques
més rellevants dels elements de la taula periodica. Aix{, I’alumne podra aconseguir una visié glo-
bal del comportament quimic dels elements i de les seues combinacions.

Al final del Ilibre s’inclou un apéndix on es recullen les taules de dades que I’alumne pot
necessitar mentre fa els experiments. En definitiva, es pot dir que el fi dltim d’aquest llibre és
desenvolupar en I’alumne la capacitat d’observacid, ordenacié i interpretacié de resultats experi-
mentals, aspectes d’interés general dins les ciencies.
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IL.

1.

NORMES DE SEGURETAT I DE TREBALL AL LABORATORI

NOTA: L'incompliment de qualsevol d’aquestes normes pot provocar I’expulsié del laboratori.

L’assistencia al laboratori €s obligatoria; la falta injustificada a alguna de les sessions de labo-
ratori implica no poder aprovar en aquest curs I’assignatura.

. Es obligatori I’ts de bata blanca i ulleres de seguretat per a fer els experiments.

3. Es totalment prohibit: menjar, beure i fumar dins el laboratori.

8.

9.

10.

12.

13.

. Es prohibit I'ds de lents de contacte al laboratori. Les persones que porten el cabell llarg I"hauran

de portar recollit; tampoc €s recomanable portar calgat que deixe descoberts els dits dels peus.

. No s’ha de treballar mai sol al laboratori, ni fer experiments no autoritzats; en tot moment, I’a-

lumne ha de seguir els procediments recollits en aquest llibre i les indicacions del professor
sense improvisar pel seu compte.

. Recordeu sempre que el laboratori €s un lloc de treball serids, no mancat de perill. Per tant, i

per la vostra seguretat i la dels vostres companys, no heu de fer bromes, cérrer, empényer ni
jugar al laboratori.

. Es prohibida I’entrada al laboratori a tota persona aliena a les experiencies que s hi desent:

lupen.

Els reactius corrosius, com acids o bases fortes, s’han de manejar sempre amb precaucid, espe-
cialment quan siguen concentrats i/o calents. Per a diluir un acid, s’ha de vessar sempre 1’a-
cid sobre I'aigua (cal tenir precaucio especial amb el H,SO,).

Mai s’han d’utilitzar dissolvents inflamables prop d’una flama, ni escalfar-los a la flama direc-
ta. S’hi ha d’utilitzar sempre calefaccié electrica.

No s’han de manipular ni escalfar productes que desprenguen vapors toxics o inflamables fora

de les vitrines de gasos. Aquestes han de tenir el sistema d’aspiracié en funcionament durant
I’operacié. L’atmosfera del laboratori ha de mantenir-se el més neta possible.

. Quan s’haja d’olorar algun vapor produit en una reaccio, no s’ha d’apropar el nas als vapors,

siné que aquestos s’han d’apropar al nas amb un moviment de la ma.

Quan s’escalfe una dissolucid, especialment en tubs d’assaig, no s’ha de dirigir mai I’obertu-
ra del recipient a si mateix o a altres persones properes. Hi ha el perill que es produesquen
projeccions de la substancia durant I’escalfament.

No s’ha d’escalfar mai un recipient tancat. Tampoc s’ha d’escalfar mai res en un recipient de
vidre ordinari sind en un de vidre borosilicatat, com ara Pyrex o Jena. Quan s’escalfa un
liquid, aquest no ha d’ocupar més de 1/3 o 1/2 de la capacitat del recipient.
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15.

16.
17.

18.

19:

20.

21.

22.

28.

24.

25.

26.

27

28.

20.

30.
31.
32.

33.

. Els bleners Bunsen que no s’estiguen utilitzant han d’apagar-se. Els aparells i I’instrumental

calents han de manejar-se amb cura, utilitzant pinces o altres utensilis apropiats.

En manipular un vidre s’ha de tenir en compte que aquest t€ el mateix aspecte quan és fred i
quan és calent.

Les puntes de les varetes de vidre s’han d’arredonir a la flama per a evitar accidents.

En introduir un tub de vidre en un tap foradat, feu-ho sempre amb un drap o amb un guant de
pell.

Quan es trenque alguna pega de vidre, s’han de recollir de seguida tots cls trossos i comuni-
car-ho al professor per si es pot reparar. En cas negatiu, s’ha de tirar al contenidor del vidre
trencat.

Per a introduir un tub de vidre en un de goma, s’ha de banyar lleugerament amb un poc d’aigua.

En el cas que algun producte es vesse sobre les taules, ha de netejar-se immediatament d’a-
cord amb les indicacions recollides en la seccié d’eliminacio de residus.

En el cas que ocdrrega un accident al laboratori, se n’ha d’informar immediatament el pro-
fessor, que prendra les mesures oportunes (llegiu I’apartat de primers auxilis). Tots els alum-
nes han de conéixer les normes de seguretat del laboratori.

Els productes solids inservibles, com mistos, paper de filtre, paper indicador, etc. han de tirar-
se a les papereres disposades per a aix0. En cap cas es llengaran a les piques del laboratori.
Els liquids no toxics s’han de llencar a la pica i deixar cérrer aigua abundant.

En el cas que per a I’experiment calga fer un muntatge, abans de fer-lo funcionar s’ha de
demanar I’autoritzacié del professor.

Cada alumne ha de tenir un quadern de laboratori en el qual prendra nota dels calculs, dels
resultats i de les observacions que calguen en cada experiencia (vegeu I’apartat dedicat al diari
de laboratori).

Les peces de roba no s’han de deixar damunt la taula de treball; tampoc hi ha d’haver damunt
la taula llibres i apunts, amb les tiniques excepcions del llibre i del quadern de laboratori.
Abans de comencar els experiments s’ha de llegir amb atenci6 el procediment i consultar els
possibles dubtes amb el professor. Ajusteu els procediments per a obtenir la quantitat de pro-
ducte especificada (mai superior a 20 g).

Una vegada comengat un experiment, cal que hi esteu atents. Mai s’ha de deixar sol un apa-
rell que esta en funcionament, si no esteu expressament autoritzats per a fer-ho.

Els aparells i les taules de laboratori s’han de mantenir sempre ordenades i netes. En acabar
la sessi6 de laboratori, la taula ha de quedar neta i el material ordenat en I’armari correspo-
nent. Les aixetes de I’aigua i del gas s’han de deixar tancades.

Per al bon desenvolupament dels treballs experimentals, el material de vidre i els productes
quimics han de mangjar-se amb cura. Aix0 evitard ruptures, vessaments innecessaris i acci-
dents.

El material aforat no s’ha d’introduir mai a les estufes per a assecar-lo.

Es prohibit traure material o productes quimics fora del laboratori.

Abans d’utilitzar un reactiu cal llegir 'etiqueta que porta 1 s’ha d’estar segur que €s el pro-
ducte que es necessita.

En manipular reactius solids, s’ha d’evitar sempre tocar-los; es recomana I’ts d’una espatula.
Si se n’ha tocat algun, cal rentar-se de seguida les mans.
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34.

B5:

36.

Sil.

Immediatament després de 1'us, els flascons de reactius han de deixar-se tancats al seu lloc.
Els taps d’aquests flascons no han de tocar la taula de treball. Cal mantenir el tap a la ma men-
tre s’utilitza el flascé. Si la manipulacié €s llarga, pot situar-se damunt d’un paper de filtre de
manera que la part del tap que entra en la botella ha de quedar dalt.

No s’ha de retornar mai cap reactiu, solid o liquid, al recipient original, perque tot el contin-
gut del recipient pot contaminar-se. S’ha de procurar que les quantitats que s’extrauen dels
flascons no siguen més grans que les necessaries per a fer els experiments.

o L=}

En transvasar reactius liquids, no s’ha de succionar mai amb la boca sin6 utilitzant els mitjans
mecanics adequats (propipetes).

En les unions de vidres esmerilats s’ha de posar vaselina per a lubrificar-les; quan no s’utilit-
zen cal desmuntar-les i rentar-les. En el cas de les aixetes de vidre esmerilat, després de nete-
jar-les s’han de tornar a muntar, perd amb la cura de col-locar una tira de paper de filtre entre
els esmerilats. No s’han de ficar unions o aixetes esmerilades muntades o brutes a I’estufa
d’assecament.
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III. PRIMERS AUXILIS AL LABORATORI

El laboratori de quimica inorganica no és un lloc perill6s, sempre que es faca cas de les nor-
mes de treball recomanades i s’utilitze el sentit comu.

Com a norma general, en entrar al laboratori s’ha de memoritzar la situacié exacta dels ele-
ments de seguretat disponibles: extintors, eixides d’emergencia, rentaiills, dutxa, etc. En el cas que
es produira un accident, per petit que aquest fora, s’hauria d’acudir immediatament al professor.
La primera actuaci6 en cas d’accident és demanar urgentment I’atencié medica i mostrar, sempre
que siga possible, I’etiqueta del producte causant de I’accident. Només en el cas que 1’assisténcia
medica no siga immediata o que I’accident no siga greu cal practicar primers auxilis.

Perill de les reaccions quimiques

Les reaccions quimiques perilloses poden classificar-se, segons el tipus de substancies i com-
postos que hi intervenen, de la manera segiient:

1. Reaccions amb substancies toxiques. Els reactius o els productes son toxics.

2. Reaccions amb substancies inflamables. Els reactius o els productes sén substancies
explosives.

3. Reaccions rapides. Son reaccions que s’acompanyen d’un gran alliberament de gasos o de
vapors i de calor (reaccions exotermiques).

4. Reaccions mixtes. Combinen les caracteristiques dels grups 1, 2 i 3 o una part d’aquestes

caracteristiques. Una gran proporcié de les reaccions quimiques perilloses pertanyen a aquest
tipus de reaccions mixtes.

Accidents més comuns
En el treball de laboratori, els accidents més comuns son:

a) Cremades: quimiques i termiques
b) Intoxicacions: inhalacié i ingestio
¢) Talls

d) Incendis

a) Cremades
1. Cremades quimiques

La causa més comuna de cremades per productes quimics sén les esquitxades produides per
reaccions quimiques violentes i les fuites dels envasos. Els productes quimics que produeixen cre-
mades amb més freqiiencia son els acids i les bases fortes. En general, els productes que pro-
dueixen un pH superior a 11,5 o inferior a 2,5 no sén tolerats per I’organisme i originen danys per
contacte amb els teixits humans. La gravetat de les lesions depén del producte, de la concentracio
i de la durada del contacte.
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Primers auxilis

Si la cremada afecta una zona amb roba, aquesta s ha de llevar de seguida i cal banyar la zona
amb aigua corrent per a eliminar-ne el producte quimic.

i) Cremades per acids: Les lesions abasten rapidament el grau maxim. La neutralitzacié amb
una dissolucié de bicarbonat sodic al 2-5% és menys efectiva que la rentada amb aigua i pot pro-
duir un dany major. La seqiiéncia de I'actuacié ha de ser: 1) ruixar abundantment amb aigua
durant 15 o 20 minuts, 2) cobrir la zona afectada amb una crema o un esprai protector (Linitul,
Halibut, etc.), 3) embenatge esteril i 4) consulta medica o trasllat a un hospital.

ii) Cremades per bases: Aquestes cremades son, generalment, més serioses que les produi-
des per acids. La manera d’actuar ha de ser similar a la del cas anterior, €s a dir: 1) ruixar abun-
dantment amb aigua durant 15 o 20 minuts, 2) assecar i cobrir amb gasa esteril (Linitul), 3) embe-
nar i4) consulta medica o trasllat a un hospital.

Un cas especial de les cremades o corrosions és aquell en qué ’organ afectat és I'ull. La
seqiiencia d’actuacié ha de ser: 1) immediatament després de 1’accident, ruixar els ulls amb grans
quantitats d’aigua temperada, bé a doll, amb I’ajuda dels retaiills, o bé amb 1I’ajuda d’una pera de
goma gran. Es necessari mantenir els ulls oberts, procurant que I’aigua penetre davall de les par-
palles. Cal continuar amb la ruixada dels ulls almenys 15 minuts, 2) cobrir I’ull amb gassa esteril
i acudir al metge especialista. No intenteu mai la neutralitzacid!

2. Cremades termiques

Les cremades termiques son accidents en els quals una part de la superficie corporal s’expo-
sa a una temperatura prou alta capag de produir reaccions locals o generals. Les causes de les cre-
mades poden ser variades: contacte amb superficies calentes com el vidre, contacte amb peges
escalfades durant un experiment, projeccio o esquitxades de liquids o metalls fosos, cremada amb
la flama dels cremadors, etc.

Classificacio de les cremades:

- Cremades de primer grau: hi ha un eritema i inflamacié de la zona afectada. Dolor intens
pero sense butllofes.

- Cremades de segon grau: afecten només I’epidermis, amb alguna destruccid de teixit i but-
llofes.

- Cremades de tercer grau: es produeix la destruccié de I’epidermis i necrosi dels fol-licles
pilosos i glandules sudoripares. Hi pot haver una quantiat important de butllofes o d’escares de
color terros.

- Cremades de quart grau: poden penetrar fins a arees situades sota el greix subcutani i afec-
ten el muscul, I’os i/o els organs.

Primers auxilis

Es important mantenir estéril la zona cremada. Cal llevar la roba amb cura, perd si aquesta
esta adherida a I’area cremada, no s’ha d’estirar per a llevar-la, siné que cal tallar-la al voltant de
I’area afectada. No han de trencar-se les butllofes. Si hi ha dlcera, cal cobrir-la amb una tira de
gasa. L’experiencia ha demostrat els bons resultats d’un tractament d’urgencia de cremades super-
ficials mitjancant I’immersié en aigua freda durant uns 10 minuts o 'aplicacié de gel el més
prompte possible. Aquest tractament refreda immediatament I’dlcera, limita ’edema subsegiient
i neteja la zona afectada. Després d’aquest tractament se n’ha de fer un altre rentant amb aigua i
sabd, sense trencar les butllofes, i s’ha d’aplicar un embenatge esteril.



‘Experimentacio en sintesi quimica: quimica inorganica 167

b) Intoxicacions
1. Inhalacio

En cas d’intoxicaci6 per inhalacio de vapors, s”ha de dur el pacient on hi haja aire fresc i obte-
nir atencié medica el més prompte possible. Al primer simptoma de dificultats respiratories cal
iniciar la respiracio artificial boca a boca i continuar-la fins que arribe el metge.

2. Ingestio

En qualsevol cas €s necessaria una atencié medica urgent. Si el producte ingerit €s acid o base
no s’ha d’induir ni provocar el vomit; cal donar-li a I’afectat aigua albuminosa (2 gots d’aigua i 2
clares d’ou) i cal traslladar-lo a I’hospital. No se li ha de fer ingerir carbonat o bicarbonat sodic.
Si la substancia ingerida €s un metall pesant (plom, bari, crom, cadmi, mercuri, etc.): 1) se li han
de donar de 2 a 4 gots d’aigua, 2) se li provocara el vomit introduint els dits en la boca, 3) repe-
tirem els punts 11 2 fins que els liquids isquen clars, 4) traslladarem I’afectat a un hospital.

¢) Talls

En la majoria dels casos, els talls es produeixen en les mans i en els dits de les mans per un
maneig deficient del vidre o per fractura casual d’aquest. Els accidents més corrents passen quan
es tracta d’introduir un tub de vidre en un tap o per ruptura d’algun aparell de vidre. Quan es pro-
dueix un tall, és necessari rentar la ferida amb aigua abundant, intentarem estar segurs que no que-
den trossos de vidre incrustats en I’area de la ferida i, després s’ha de tallar I’hemorragia, amb un
torniquet si €s necessari. En tot cas, cal acudir a la unitat medica.

d) Incendis

Pel tipus d’experiéncies que es realitzen al laboratori de quimica inorganica, no €s molt pro-
bable que es produesca un incendi en les seues instal-lacions. Es necessari, perd, prendre algunes
precaucions. Cal tancar sempre els bleners Bunsen quan no s’utilitzen, s’ha de tancar I"aixeta
incorporada al blener i I'aixeta general de la taula. No s’ha d’apropar cap producte quimic a la
flama del blener. En cas d’incendi, cal utilitzar els extintors i avisar immediatament el professor.
Molts dels focs produits per reactius quimics s’aviven amb aigua i per tant, no s’ha d’utilitzar
aigua per a apagar-los.

El millor dels consells anteriors és no haver-los d’aplicar mai. Cal complir estrictament les

“ normes de seguretat que es donen per a cadascun dels aparells i, en cas de dubte, preguntar al pro-

- fessor abans de prendre una decisid. Quant als productes quimics, cal llegir atentament les eti-
quetes dels envasos i seguir els consells de les frases R i S.

BIBLIOGRAFIA
PANREAC, Seguretat en els laboratoris quimics, Montplet & Esteban s.a., Barcelona, 1983.
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IV. ETIQUETATGE DE PRODUCTES QUIMICS

Abans d’utilitzar un producte quimic hem d’estar segurs que és 1’adequat per a ’experiment
que volem fer. Es necessari, per tant, entendre 1’etiqueta que porta el producte.

Cal recordar que tot producte quimic s’ha de guardar en el seu envas i amb la scua etiqueta
original. En cas que no es puga fer, s’han d’especificar amb una etiqueta les dades del producte i
adherir-la al seu envas nou. Mai s’ha de deixar un producte en un envas sense etiquetar, Aixo
també és valid per a les dissolucions en les quals s’ha d’especificar la concentracid, la data de pre-
paraci6 i el nom de I’operador.

El contingut de les etiquetes, aixi com el seu format, etc. és regulat pel RD 363/1995 de 10
de marg, publicat en el BOE nim. 133 de 5 de juny de 1995 i s’ajusta a la normativa vigent a la
UE. Segons I’article 19 del RD citat, les substancies perilloses només poden comercialitzar-se si
I'etiquetatge dels envasos porta, de manera llegible i indeleble, almenys en la llengua oficial del
I'Estat, les condicions que s’indiquen a continuacio:

1. El nom de la substancia

D’acord amb una de les denominacions que figuren en 1’annex I del citat RD, si la substan-
cia no apareix en aquest annex, se li donara el nom utilitzat en la nomenclatura reconeguda inter-
nacionalment.

S’entén per substancies: els elements quimics i els seus compostos en estat natural, o els
obtinguts mitjangant qualsevol procediment de produccid, inclosos els additius necessaris per a
conservar 1’estabilitat del producte i les impureses que resulten del procediment utilitzat, tret dels
dissolvents que puguen separar-se sense afectar I’estabilitat ni modificar la composicié. Els pre-
parats: son les mescles o solucions compostes de dues o més substancies.

L’annex I constitueix un index de substancies perilloses per a les quals hi ha un sistema har-
monitzat de classificacid i etiquetatge, en I’ambit de la UE, i d’acord amb el procediment establert
en I’apartat 3 de la Directiva 67/548/CEE. Les substancies son classificades pel nombre atomic de
I’element més caracteristic de les seues propietats.

Aix{, cada substancia rep un ndmero de classificacié amb una seqiiencia del tipus ABC-RST-
VW-Y on:

ABC: representa bé el nombre atdomic de I’element quimic més caracteristic (precedit d’un o
dos zeros, per a completar la seqiiencia), bé el nimero convencional de la classificacié de substan-
cies organiques;

RST: representa el nimero consecutiu de la substancia en la serie ABC;

VW: representa la forma en la qual la substancia es produeix o es comercialitza;

Y: representa la xifra de control calculada d’acord amb el metode ISBN (International
Standard Book Number).
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Per exemple, el nombre atdmic de classificacio del clorur sodic és 017-005-00-9. Les substan-
cies perilloses, incloses en I’inventari europeu de substancies quimiques comercialitzades, porten
també el seu nombre corresponent, (EINECS), i s’inclou també el seu nombre en la Ilista europea
de substancies notificades (ELINCS); per ultim, també s’inclou el seu nombre CAS (Chemical
Abstract Service) per a facilitar la identificacié de les substancies.

Sempre que siga possible, les substancies es designaran pel seus noms EINECS o ELINCS.
Les altres substancies que no apareixen en aquestes llistes es designaran amb una nomenclatura
reconeguda internacionalment (ISO, IUPAC).

De vegades, juntament amb el nom apareixen unes sigles que poden fer referéncia a la con-
centracio del producte o bé a les normes internacionals de puresa que compleix (vegeu I’apartat
de qualitat de reactius).

- p/p: % en pes/pes

- p/v: % en pes/volum

- v/v: % en volum/volum

- s/e: segons assaig

- 5.p.s.: sobre producte sec.

- °Bé: graus Baumé, indiquen una relaci6 arbitraria de densitats. Per a liquids més densos que
I’aigua, °Bé = 145-145/d, i per a liquids més lleugers que I’aigua, °Bé = 140/d-130, (d = densitat
en g/ml).

- La indicaci6 Vol. del peroxid d’hidrogen correspon als litres de O, que es produeixen quan
el perdoxid es descompon totalment segons la reaccio:

2 H,0, -2 H,0 + O,

2x34.02¢g = 224 litres

mesurats en condicions normals de pressi6 i temperatura (273 K1 0.1 MPa). f

- Per dltim, es permet també la insercié de frases descriptives sobre el producte: fumant, gla- |
cial, etc. i

Normalment, al costat del nom de la substancia sol aparéixer la férmula molecular de la
substancia, el seu pes molecular i la qualitat del reactiu. ‘

Qualitat dels reactius
Dins les qualitats dels reactius que s’utilitzen en el laboratori hem de diferenciar-ne dos grans
grups: J
a) qualitats d’ds general
b) qualitats d’ds especific

a) Qualitats d’iis general

D’acord amb la puresa, els reactius amb qualitat d’us general es classifiquen de la manera
seglient:

Reactius per a analisi (RA o PA). Son productes de puresa garantida, amb limits maxims
d’impureses i elaborats amb els criteris de les normes internacionals. S’utilitzen preferentment per
al treball analitic.

Reactius quimicament purs (QP). S6n productes de puresa controlada, sén més purs que els
de les qualitats comercials ordinaries que s’utilitzen en grans quantitats en la industria. La seua
puresa real varia molt d’un producte quimic a un altre.
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Reactius purs o purissims (PR 0 PRS). Sén productes d’us general al laboratori, de puresa sufi-
cient per a la major part dels treballs rutinaris. Les especificacions quimiques o fisiques més signi-
ficatives s’indiquen mitjancant una analisi tipus que representa I’analisi mitjana de diverses partides.

Productes tecnics. S6n productes que s’utilitzen al detall en la inddstria. No duen especifi-
cacions de qualitat.

b) Qualitats d’iis especific

Com indica el seu nom, son reactius amb caracteristiques especials. Compleixen les especifi-
cacions internacionals de puresa per a les aplicacions analitiques especifiques en que s’utilitzen:

HPLC: Cromatografia liquida

UVIR: Ultraviolat-infraroig

SV: Solucions valorades

AA: Absorci6 atdmica

I: Indicadors, etc.

A més de la qualitat del producte, de vegades apareixen unes sigles que ens indiquen que el
producte compleix la normativa que representen, les més habituals son:

ACS: American Chemical Society Specifications
ASTM: American Society for Testing Materials
BP: British Pharmacopeia.

FCC: Food Chemicals Codex.

NF: The National Formulary.

Ph. Eur: Pharmacopée Européenne.

USP: The United States Pharmacopeia.

Algunes cases comercials inclouen en determinades qualitats de reactius un “butlleti de
garantia” que indica el contingut minim de la substancia i els limits maxims de traces d’impure-
ses. En els catalegs comercials de reactius quimics s’especifiquen totes les caracteristiques dels
reactius: constants fisiques, perillositat, claus d’identificacio, puresa, etc.

L’elecci6 de la qualitat d’una substancia depén de I"aplicacio particular que tindra. En gene-
ral, els productes de la qualitat reactiu per a analisi s’han d’emprar quan siga estrictament neces-
sari, ja que tenen un preu relativament elevat.

2. El nom i Padreca completa del responsable de la comercialitzacié establert en el mercat
interior, bé siga el fabricant, I"importador o el distribuidor.

3. Els simbols i les indicacions de perill

L’annex VI del RD esmentat, per a oferir als treballadors i al public en general una informa-
ci6 basica sobre les substancies i els preparats, estableix que en I’etiqueta d’aquests productes s ha
d’advertir de tots els riscos potencials que pot comportar la manipulacid i la utilitzacié normal.
Els riscos més greus s’assenyalen amb simbols. Aquests riscos, com també els que es deriven d’al-
tres propietats perilloses, s’especifiquen mitjancant frases indicatives de risc, mentre que les fra-
ses relatives als consells de prudéncia contenen recomanacions de seguretat.
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Classificacio de les substancies i simbols de perillositat
a) Segons propietats fisico-quimiques
Substancies explosives

Sén substancies i preparats solids, liquids, pastosos o gelatinosos que, fins i tot en abséncia
d’oxigen atmosferic, poden reaccionar de forma exotermica amb formacié rapida de gasos i que,
en determinades condicions d’assaig, detonen, deflagren rapidament o, amb I’efecte de calor, en
cas de confinament parcial, exploten.

Precaucié: Eviteu xocs, percussio, friccid, espurnes i calentor.

A aquest tipus de substancies s’assigna la lletra E i el simbol:

Substancies comburents

Son substancies i preparats que, per contacte amb altres, particularment amb les inflamables,
produeixen una reacci6 forga exotermica.

Precaucio: Eviteu el contacte amb substancies combustibles i inflamables.

A aquest tipus de substancies s’assigna la lletra O i el simbol:

Substancies inflamables, facilment inflamables
* Inflamables. Sén substancies i preparats liquids amb punt d’ignicié baix.
* Facilment inflamables. S6n substancies:

a) Que poden escalfar-se i inflamar-se en ’aire a temperatura ambient sense aportacié d’e-
nergia, o

b) Els solids que poden inflamar-se facilment després d’un contacte breu amb una font d’in-
flamaci6 i que continuen cremant-se quan s’ha eliminat la font.
¢) Els liquids amb punt d’ignicié molt baix, o

d) Els liquids que en contacte amb I'aigua o I’aire humit, desprenen gasos extremadament
inflamables en quantitats perilloses.

Precaucio: Eviteu el contacte amb fonts de calor, espurnes, flames, aigua o humitat.
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A aquest tipus de substancies s’assigna la lletra F i el simbol:

Substancies extremadament inflamables

Son substancies i preparats liquids amb un punt d’ignici6 extremadament baix i un punt d’e-
bullicié també baix, i les substancies i els preparats gasosos que, a temperatura i pressié normals,
son inflamables en contacte amb 1’aire.

Precaucio: Eviteu el contacte amb fonts de calor, espurnes, flames, aigua, humitat o aire.

A aquest tipus de substancies s’assigna la lletra F¥ i el simbol:

F+

b) Segons propietats toxiques

Substancies toxiques:

Sén substancies i preparats que, per inhalacid, ingestio o penetracid cutania en quantitats peti-
tes, poden provocar efectes aguts o cronics, i fins i tot la mort.

Precaucio: Eviteu el contacte amb el cos i la inhalacié de vapors. En cas de malestar, acudiu
immediatament al metge.

A aquest tipus de substancies s’assigna la lletra T i el simbol:

Substancies molt toxiques
Sén substancies i preparats que, per inhalacid, ingestio o penetracio cutania en quantitats molt
petites, poden provocar efectes aguts o cronics, i fins i tot la mort.
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Precaucio: Eviteu el contacte amb el cos i la inhalacié de vapors. En cas de malestar reco- ;
rreu immediatament al metge. ‘

A aquest tipus de substancies s’assigna la lletra T+ i el stmbol:

Substancies nocives

Sén substancies i preparats que, per inhalacid, ingestié o penetracié cutania, poden provocar
efectes aguts o cronics i fins i tot la mort.

Precaucio: Eviteu el contacte amb el cos huma i la inhalacié de vapors. En cas de malestar,
acudiu immediatament al metge.

A aquest tipus de substancies s’assigna la lletra X, i el simbol:

Substancies corrosives

Sén substancies i preparats que en contacte amb els teixits vius, poden exercir-ne una accio
destructiva.

Precaucio: No inhaleu els vapors i eviteu el contacte amb la pell i els ulls.

A aquest tipus de substancies s’assigna la lletra C i el simbol:

<
‘ :ué;: 3V
adl

Substancies irritants:

Sén substancies no corrosives que, per contacte breu, prolongat o repetit amb la pell, o amb
les mucoses, poden provocar una reaccié inflamatoria.

Precaucio: Eviteu el contacte amb el cos huma i la inhalacié de vapors. En cas de malestar,
acudiu immediatament al metge.
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A aquest tipus de substancies s’assigna la lletra X; i el simbol:

Sensibilitzants

Sén substancies que, per inhalacié o penetracio cutania, poden ocasionar una reacci6 d’hi-
persensibilitat, de forma que una exposicio posterior a la substancia pot donar lloc a efectes nega-
tius caracterfstics.

Precaucio: Eviteu el contacte amb el cos huma, i la inhalacié de vapors. En cas de malestar,
acudiu immediatament al metge.

¢) Segons els efectes especifics sobre la salut humana

Carcinogeniques

Sén substancies que, per inhalacio, ingestié o penetracié cutania, poden produir cancer o aug-
mentar la seua freqiiencia.

Mutageniques

S6n substancies que, per inhalacid, ingestié o penetracié cutania, poden produir alteracions
genétiques hereditaries o augmentar la seua freqiiencia.

Toxics per a la reproduccio

Sén substancies que, per inhalacio, ingestié o penetracio cutania, poden produir efectes nega-
tius no hereditaris en la descendencia, o augmentar la seua freqiiencia, o afectar de forma negati-
va la funcié o la capacitat reproductora.

d) Segons els efectes sobre el medi ambient
Perilloses per al medi ambient

Sén substancies que presenten o poden presentar un perill immediat o futur per a un o més
components del medi ambient aquatic i no aquatic.

A aquest tipus de substancies s’assigna la lletra N i el sfmbol:

Quan una substancia ha de portar més d’un simbol, s’han de seguir les regles seguents:

1) L obligacié de posar el simbol T fa facultatius els simbols X i C, excepte en cas de dispo-
sicio contraria.
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2) L’obligaci6 de posar el simbol C fa facultatiu el simbol X.
3) L’obligacié de posar el stmbol E fa facultatius els simbols F i O.

4. Frases Ri S

Sén aquelles que indiquen els riscos especifics derivats dels perills de la substancia i els con-
sells de prudencia en relacié amb 1'ds de la substancia. La numeracio, tant de les frases R com de
les S, és oficial per a tot Europa. La llista de les frases R i S €s detallada en I"apendix II.

Hi ha un tercer tipus de frases, anomenades frases F, que apareixen ocasionalment i descriuen
les recomanacions per al transport i I’emmagatzematge del producte (vegeu I’apendix IIT).

A més de tots aquests controls de seguretat, és obligatori per a les cases comercials elaborar
i proporcionar gratuitament les anomenades fitxes de dades de seguretat (en anglés MSDS:
Material Safety Data Sheets) on s’especifiquen les propietats més importants d’un producte qui-
mic i s’explica com s’ha d’actuar en cas d’accident, transport, eliminacid, etc. Les normes d’ela-
boracié d’aquestes fitxes son determinades en el RD esmentat anteriorment, en 1’article 23 i I’an-
nex XI, on es disposa que la fitxa ha de redactar-se, almenys, en la llengua espanyola oficial de
I’Estat, i ha d’incloure obligatoriament les dades segiients:

a) Identificaci6 de la substancia i del responsable de la comercialitzacio.
b) Composici6 i informacio6 sobre els components.

¢) Identificacio dels perills.

d) Primers auxilis.

e) Mesures contra incendis.

f) Mesures que s’han de prendre en cas de vessament accidental.
g) Manipulacié i emmagatzematge.

h) Controls d’exposicié/proteccié personal.

i) Propietats fisiques i quimiques.

j) Estabilitat i reactivitat.

k) Informacié toxicologica.

1) Informacio ecologica.

I1) Consideracions sobre I’eliminacio.

m) Informacio relativa al transport.

n) Informacié reglamentaria.

0) Altres informacions.

Altres controls de perillositat dels productes quimics els estableixen organismes internacio-
nals que registren cada producte quimic amb un nimero exclusiu que I'identifica i permet acce-
dir a tota la informacid que hi ha sobre el producte.

BIBLIOGRAFIA
RD 363/1995 de 10 de marg; BOE niim. 133 de 5 de juny de 1995.

Poden consultar-se els catalegs de productes de les firmes comercials més usuals del sector: Merck, Aldrich, Sigma,
Panreac, etc.
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V. ELIMINACIO DE RESIDUS EN EL LABORATORI

L’eliminacio dels residus de productes quimics esta actualment regulada a la majoria dels pai-
s0s. Per tant, hem d’atenir-nos sempre a les normes legals vigents.

En un laboratori de quimica és convenient disposar d’una serie de recipients dedicats exclu-
sivament a I’eliminacié selectiva dels residus produits.

RECIPIENT RESIDUS

A Dissolvents organics que no contenen halogens

Dissolvents organics que contenen halogens

Residus solids organics

Dissolucions salines

Residus inorganics toxics

Combustibles toxics

Mercuri i residus de sals de mercuri

Residus de sals metal-liques regenerables

o=l F el e sl leoll Rl @ M-

Solids inorganics

Evidentment, en el cas de no produir cap dels residus anteriors €s innecessari mantenir-ne un
recipient. En qualsevol cas, abans d’eliminar un producte, cal:

- llegir les frases de risc i de seguretat del producte i dels derivats resultants de la seua mani-
pulacid.

- neutralitzar-lo abans d’eliminar-lo.

- tenir en compte la seua incompatibilitat amb altres productes quimics.

Com a exemple, apuntarem la manera de neutralitzar alguns compostos d’ds normal en el
laboratori de quimica inorganica. Aquests consells també son ttils quan es produeix un vessament
accidental durant la manipulacié del producte. També esmentarem algunes incompatibilitats de
productes quimics. Per a tenir més informaci6, s’ha de recérrer a les fitxes de seguretat dels pro-
ductes, o bé als catalegs de productes quimics de les principals cases comercials, com sén:
Panreac, Merck, Aldrich, Fluka, etc.



28 Diego Cazorla, Isidro Martinez, M. Carmen Roman

Tractament d’alguns residus quimics

a) Acids inorganics, sals acides i dissolucions dacides

Cal diluir-les amb aigua, aproximadament 1:5, i neutralitzar fins a un pH 6-8, afegint-hi len-
tament hidroxid de sodi en soluci6 o en escames. La dissolucid resultant s’ha de diluir a 1:10 i pot
llengar-se al desguas 1 deixar correr aigua abundant, o bé s’ha de depositar en el recipient D.

Els acids o les dissolucions acides vessades s’han de cobrir amb excés d’hidroxid de calci o
de bicarbonat de sodi. Una vegada ha acabat la reaccid, s’ha de dissoldre en aigua i eliminar pel
desguas amb aigua abundant o depositar en el recipient D.

b) Bases, amines, sals basiques i dissolucions basiques

Cal diluir-les en aigua, aproximadament a 1:5, i neutralitzar fins a un pH 6-8, afegint-hi len-
tament acid sulfdric. La dissoluci6 resultant s’ha de diluir a 1:10 i pot llengar-se al desguas amb
aigua abundant, o bé s’ha de depositar en el recipient D.

Les bases o les dissolucions de sals basiques vessades s’han de cobrir amb excés de bisulfit
sodic. Una vegada acabada la reaccid, s ha de dissoldre en aigua i eliminar pel desguas amb aigua
abundant, o depositar en el recipient D.

¢) Compostos oxidants, aldehids

Amb precaucid, i en petites dosis, s’ha de mesclar bé amb sulfit sodic i després afegir-hi un
poc d’aigua. La reaccio es pot accelerar afegint-hi amb precauci6 acid sulfuric diluit. Neutralitzeu
la dissoluci6 resultant, diluiu amb aigua i elimineu pel desguas amb aigua abundant, o depositeu
en el recipient D.

d) Mercuri, compostos de mercuri

Abans de qualsevol manipulacio, lleveu-ne I’or, la plata i el coure. El mercuri vessat ha de
recollir-se immediatament mitjangant aspiraci6 per buit, en un flascé. Les gotes petites impercep-
tibles o inassequibles s"han de tractar amb una mescla d’hidroxid de calci i sofre en pasta amb
poca aigua. Deixeu assecar a I’aire i renteu amb aigua abundant. Les sals de mercuri s’han de trac-

tar amb una dissolucié de clorur sodic en excés. El precipitat format es llava i es deposita en el
recipient G.

Incompatibilitat d’alguns productes quimics

PRODUCTE INCOMPATIBLE AMB

Acetona Mescles d’acids sulftric i nitric concentrats.

Acid cromic Acid acetic, naftalina, camfora, alcohol, glicerina.

Acid nitric Acid acetic, acid cromic, anilina, carboni.

Acid sulfric Clorats, perclorats, permanganats.

Clorats Acids, sals d’amoni, polvores metal-liques, sofre, carboni,

compostos organics finament dividits o combustibles.

Halogens Acetilé, amonfac, hidrogen. ]

Mercuri Acetilé, hidrogen, acid fulminic. ‘

Permanganat de potassi Glicerina, etilenglicol, acid sulftric, benzaldehid. ‘
BIBLIOGRAFIA
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VI. DIARI DE LABORATORI

En realitzar un experiment quimic, €s necessari enregistrar una serie de dades experimentals,
calculs, resultats, etc. en un diari de laboratori. La finalitat del diari és doble:

a) Tenir per escrit qualsevol dada que afecte el desenvolupament de I’experiment, tant el pro-
cediment experimental com els resultats obtinguts.

b) Reflectir, de manera fidedigna, la informacio relativa a I’experiment, de manera que quan
s’haja de repetir I’experiment siga possible reproduir els resultats que s’havien obtingut abans.

Per la seua finalitat, aquest quadern ha de tenir una série de caracteristiques basiques:

- Les pagines han d’estar perfectament cosides o pegades i han d’estar numerades per a evi-
tar que s’hi afegesca o s’hi perda material.

- Cal deixar al principi uns fulls en blanc per a poder fer un index del contingut.

- En el quadern han de figurar de forma visible les dades personals del propietari.

En les pagines seglients es presenta un exemple de diari de laboratori. S’hi mostren els dife-
rents aspectes que hi han de quedar recollits. A més a més, cal destacar els punts segiients:

* Tot experiment ha de comengar amb el titol i la data completa (dia/mes/any).

* Cal anotar-hi sempre el que passa realment i no el que teoricament hauria d’océrrer. Si les
observacions que es fan i les dades obtingudes no s’ajusten als fets coneguts o esperats, cal bus-
car una explicacid, pero mai falsificar el quadern. Per tant, el procediment experimental s’ha d’a-
notar tal com es porta a cap en el laboratori, és a dir, no es tracta de copiar exactament la recepta
que es troba en la bibliografia.

* Cal anotar les condicions de I’experiment: temperatura, pressio, mesures fetes, etc., i els
fenomens observats: canvis de color, aparicié de precipitats, etc. Si es fa un muntatge, s’han d’in-
cloure dibuixos que el mostren.

* En cas d’usar productes o efectuar operacions perilloses, s’ha d’anotar tant el perill existent
com els mitjans utilitzats per a minimitzar el risc.

* S’han d’anotar els rendiments obtinguts en 1’experiment i les conclusions derivades del pro-
cés seguit i els resultats. Aquestes anotacions han d’incloure un judici critic de tot el que s’ha fet,
especialment si no s’han obtingut els resultats que s’esperaven.

* Per ultim, el diari de laboratori ha de contenir totes les anotacions de pesos, tares, rendi-
ments i calculs que s’hagen fet durant I’experiment.

Per a evitar oblits, cal fer les anotacions immediatament després d’observar els fets.

BIBLIOGRAFIA
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Model de quadern de laboratori
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VIL. INTRODUCCIO A LA RECERCA BIBLIOGRAFICA

En iniciar un nou experiment o una nova investigacio (per exemple, la sintesi d’un nou com-
post i/o 'estudi de les seues propietats i aplicacions), o quan s’ha d’elaborar un informe o inter-
pretar resultats experimentals obtinguts, és necessari fer una recerca bibliografica. I objectiu d’a-
questa recerca seria aconseguir la major quantitat possible d’informacié sobre el tema de treball
(antecedents) o dades sobre I’experiment (per exemple, dades dels compostos que hi intervenen)
amb les quals siga possible interpretar els resultats. Per tant, és necessari conéixer els mitjans i la
manera de realitzar una recerca bibliografica. S’han de conéixer els tractats, les enciclopedies i els
llibres de dades, en els quals ha estat compilada una quantitat d’informacié molt important sobre
els elements i els seus compostos, i s’ha de saber com utilitzar-los.

Els resultats d’una investigacio es publiquen com a articles en revistes d’investigacié. Una
vegada que s’han llegit i analitzat criticament els treballs relacionats amb el tema d’interés,
aquests poden conduir a I’elaboracié d’un Ilibre. El contingut del Ilibre pot ser molt general (com
per exemple, els llibres de text de quimica inorganica) o molt especialitzat (com un llibre sobre
les propietats magnetiques dels compostos de coordinacid). Cal destacar que, com a conseqiien-
cia del creixement tan espectacular que ha tingut I’activitat investigadora en els darrers anys, el
contingut del 1libre pot perdre actualitat en poc temps, sobretot, tenint en compte la rapidesa amb
que es publiquen nous resultats. A pesar de tot, els llibres s6n una eina fonamental, perque apor-
ten la base teorica i la relacié de continguts que sén necessaris per a poder iniciar un estudi més
profund.

Recerca bibliografica

El nombre d’articles i revistes que hi ha sobre les diferents arees de coneixement ha aug-
mentat fins al punt que I’especialitzacio del cientific en una area de treball és inevitable. Aixi, dins
la quimica inorganica podem trobar arees de treball tan diverses com quimica dels elements, qui-
mica de la coordinacié i organometal-lics, catalisi homogenia i heterogenia, quimica bioinorgani-
ca, quimica de I’estat solid, ciéncia de materials, etc., que se superposen a altres arees de conei-
xement classiques. Per aquest motiu, el nombre de revistes relacionades amb la quimica inorga-
nica és molt elevat i, per aix0, el quimic inorganic ha de seleccionar-ne aquelles de major interés
en relacié amb el treball que porta a cap.

Alguns exemples de revistes relacionades amb la quimica inorganica podrien ser els segiients:

- Inorganic Chemistry, American Chemical Society.
- Journal of Organometallic Chemistry.

- Journal of Chemical Society Dalton Transactions.
- Carbon.
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- Fuel.

- Journal of Materials.
- Journal of Catalysis.
- Anales de Quimica.

La recerca d’informacid, dins la gran quantitat de material que hi ha, que abaste un perfode
de temps més o menys ampli, fa necessari 1’ds d’algun dels metodes segiients que sén els més
usuals dins la quimica: Chemical Abstracts, el Science Citation Index i els Current Contents.
Aquests tltims permeten seguir amb major facilitat les contribucions més recents aparegudes en
les revistes.

Chemical Abstracts (CA). Els numeros de Chemical Abstracts apareixen setmanalment. Els
numeros imparells tracten sobre quimica organica, bioquimica, historia de la quimica i educacié
i documentacid. Els niimeros parells contenen informacié relacionada amb la quimica inorganica,
la quimica fisica, la quimica analitica, la quimica de polimers i I’enginyeria quimica. Cada nime-
ro recull resums dels articles que han aparegut en revistes, patents, treballs publicats en conferen-
cies, informes tecnics, informacié sobre llibres, com també la informacié bibliografica completa
per a localitzar els documents originals. Hi ha quatre indexs al final de cada nimero: autors,
paraules clau, nimero de patent i concordanga de patents (és a dir, les patents que tracten sobre
un mateix invent es reuneixen, amb el seu resum). Els indexs dels volums poden trobar-se al final
de cada volum. Actualment, un volum abasta un periode de sis mesos. A més a més, els indexs es
presenten de forma acumulada cada cinc anys.

Science Citation Index (SCI). El SCI és publicat trimestralment per I'Institute for Scientific
Information (ISI). Aquest és, potser, el millor procediment per a aconseguir la bibliografia més
actual sobre un tema d’investigacié. D’aquesta manera, si es poden aconseguir diverses publica-
cions de rellevancia dins d’un tema en estudi, mitjangant el SCI es possible localitzar els articles
que les han citades.

Current Contents (CC). El CC es publica setmanalment per I’ISI i abasta més de 7.000 revis-
tes. En cada numero es reprodueixen els indexs de revistes i s’ofereix una informacié actual sobre
articles publicats, editorials, resums de congressos, comentaris, correspondencia i revisions de 1li-
bres apareguts. A més a més, s’inclou el titol, el volum i el nimero de les revistes, titol complet
del document, nom de I’autor o autors, idioma en el qual esta escrit I’article, els nimeros ISSN i
I’adreca dels autors, que permet sol-licitar-los una separata de "article desitjat. També és possible
disposar en el CC del resum de I'article. El CC es presenta en set edicions que abasten diverses
arees, com per exemple: ciéncies de la vida, fisica, quimica i cieéncies de la terra, medicina, etc.

Tractats, enciclopedies i llibres de dades

Tractats i enciclopedies. Hi ha pocs tractats actuals sobre quimica inorganica no especialit-
zats en una area concreta. Cal destacar-ne, per la seua importancia, els segiients:

- Bailar, J. C. Jr - Emeleus, H. J. - Nyholm, R. i Trotman-Dickenson, A. F. (eds.), Comprehensive
Inorganic Chemistry. Pergamon Press. vols. I-V, 1974. Es un dels tractats més importants; cada capi-
tol ha estat elaborat per cientifics de prestigi reconegut dins I’area que tracta.

- Gmelin, L., Gmelins Handbuch der Anorganischen Chemie ,Verlag Chemie, 1924 (8a ed.).
El contingut d’aquesta obra es basa en la taula periodica, si bé I'ordenacié no és obvia. Cada
volum tracta només d’un element, al qual li correspon el nimero major dins la numeracié que uti-
litza Gmelin.

- R. Bruce King (ed.), Encyclopedia of Inorganic Chemistry. John Wiley & Sons, 1994. Es
I’enciclopédia més recent de quimica inorganica. Consta de 8 volums i conté 260 articles ordenats
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alfabeticament, com també 840 entrades curtes que defineixen o expliquen conceptes importants
o que contenen dades. El volum 8 inclou un index de tota I’obra.

Llibres de dades. L' ts de llibres que contenen tabulades les dades que han estat publicades en
forma d’articles en les revistes és de gran interés, ja que permet estalviar un temps molt conside-
rable de recerca bibliografica. A més a més, de vegades, aquests llibres contenen informacié que
no es troba en la bibliografia. Cal destacar que podem trobar dades diferents depenent de I’autor;
per tant, és necessari utilitzar els Ilibres el contingut dels quals ha estat comprovat i avaluat per
organitzacions alienes a la publicacié.

- D. R. Lide (ed.), Handbook of Chemistry and Physics, CRC Press, 1992-1993, 73 ed.
Aquest és el llibre de dades més conegut i més utilitzat. Normalment apareix una nova edicié
anualment amb canvis minims respecte a la prévia. Conté a més de la informacié propiament qui-
mica, una quantitat important de taules matematiques i relacionades amb la fisica. Hi ha tres tau-
les llargues de propietats fisiques dels elements i dels seus compostos; les dades d’inorganica apa-
reixen en la seccié B i les d’organica i d’organometal-lics en la seccié C. En les taules es recull el
pes molecular, el color, la forma cristal-lina, els punts de fusic i ebullicid, la densitat, I'index de
refraccid i la solubilitat en aigua i altres dissolvents (s’indica de forma qualitativa si la substancia
es dissol 0 no). A més a més, hi ha nombroses taules de dades utils per la relacioé que tenen amb
tecniques experimentals tradicionals, que inclouen factors gravimetrics, productes de solubilitat,
dades d’azeotropia, preparacio de reactius de laboratori, calibratge del volum de material de vidre
i propietats relacionades amb dissolucions de substancies en dissolucié aquosa. Addicionalment,
es presenten taules de pressio de vapor per a I’aigua i altres substancies, dades termodinamiques,
ete.

Es pot dir que com a Ilibre de consulta general €s molt util, si bé cal recordar que n’hi ha altres
més especialitzats en els quals, en cas de necessitat, podem trobar dades més precises que en el
Handbook of Chemistry and Physics. Aquest és el cas dels llibres segiients:

- Barin, 1. i Knacke, O., Thermochemical Properties of Inorganic Substances, Springer,
Berlin, 1973. Aquest llibre conté un gran nombre de taules, molt detallades, de compostos inorga-
nics comuns.

- Wells, A. E., Structural Inorganic Chemistry, Oxford University Press, 1984 (5a ed.). Se
centra en la presentacio de les estructures i les propietats d’elements, aliatges i compostos inorga-
nics.
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VIII. MATERIAL DE LABORATORI

Material de vidre

Hi ha diferents tipus de vidre: vidre sodic-calcic (que s’utilitza per a finestres, espills, etc.),
vidre potasic, vidre Jena i vidre Pyrex. Aquests dos dltims tipus de vidre tenen una gran resistén-
cia als canvis bruscos de temperatura. Per les seues caracteristiques especials, el vidre Pyrex és un
dels més utilitzats en el laboratori per a tot tipus de recipients. Aquestes carateristiques son:

-Esun tipus de vidre borosilicat de composicié 80,6% silice, 12,6% oxid boric, 4,2 oxid de
sodi i 2,2% alimina.

- Gran estabilitat a I’atac quimic. Només és atacat pels acids fluorhidric i fosforic.
- Presenta un coeficient de dilataci6 térmica molt baix.

- A causa de I’alt punt de fusié que té, és poc manejable: punt de deformacié, 520 °C; punt de
caldejament, 565 °C; punt d’ablaniment, 820 °C i punt de treure motle i de treball, 1220 °C.

Material ceramic
Dins els materials ceramics que s utilitzen al laboratori, els més importants son:

Porcellana: S’utilitza per a substituir el vidre en certes operacions. Comparada amb el vidre,
la porcellana és més resistent a la traccié mecanica, permet treballar a temperatures superiors i no
pateix atac de les dissolucions molt alcalines. Es fabriquen dos tipus de porcellana: vidrada i
sense vidrar. La primera pot suportar fins a 1100 °C i la segona fins a 1400 °C. Amb porcellana
es fabriquen capsules, gresols, embuts Biichner, petites naus, etc.

Vidre de quars: S’utilitza quan es requereixen escalfaments a temperatures molt altes, per
damunt dels 1000 °C. Es molt estable en els canvis de temperatura i només €s atacat per I"acid fluor-
hidric, el fosforic calent i les bases foses. S’utilitza per a fabricar gresols, tubs de combustid, etc.

Material metal-lic

S’utilitzen molts tipus de metalls diferents, depenent de les seues caracteristiques. Els més
usuals son els aliatges de ferro que s’utilitzen per als suports, tripodes, reixetes, triangles, etc. Hi
ha també capsules i gresols de plata, de niquel, etc.

Material de cautxi i de plastic

Basicament s’ utiliza per a tubs de conducci6 de gas i d’aigua, taps, guants, etc. Els plastics so6n
polimers i la seua propietat més caracteristica és que se’n pot treure motle. Hi ha diferents tipus:

- Polietilé: per a flascons rentadors, capsules, etc.

- Polipropilé: per a gots de precipitats, probetes, tubs, etc.
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- Politetrafluoroetilé: és el més resistent de tots, la temperatura d’utilitzacié oscil-la entre 265°C i
315°C. Es comercialitza amb el nom de tefl6.

Material de fusta i de suro

Aquests dos materials tenen poques aplicacions: pinces per a tubs d’assaig, suports, taps, etc.

MATERIAL DE LABORATORI
1. MATERIAL DE VIDRE

Matras esferic de fons redd Matras esferic de fons pla Matras aforat

k

Matras Erlenmeyer Matras Kitasato Vas de precipitats

:

Embut recte (forma alemanya) Embut de seguretat Embut de decantacié
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5. PETITS APARELLS DE LABORATORI

Magnetoagitador Manta calefactora Centrifuga

Bany d’aigua i oli Destil-lador

Balanga Estufa dessecadora Forn electric Mufla
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IX. TECNIQUES BASIQUES DE LABORATORI

1. Vitroplastia

Un dels treballs més usuals dins el laboratori de quimica inorganica és la realitzacié dels mun-
tatges necessaris per a portar a cap els experiments. Una situacié normal és la d’haver d’utilitzar
formes de vidre no disponibles en el mercat o en el mateix laboratori en el moment de fer 1’expe-
riment. Per aixo és important tenir un coneixement dels treballs basics amb el vidre per a crear les
peces necessaries.

El treball de vidre es fa usualment amb varetes massisses i buides de diametres diferents. Es
molt important conéixer la qualitat del material, ja que en depén el metode d’escalfament que s’hi
ha d’utilitzar i I'ds que ha de tenir. Les operacions més usuals del treball amb vidre sén:

Tallar Normalment s’hi utilitza una llima triangular, amb la qual es fa una mossa per on
volem tallar el tub, després s’ha de mullar i doblegarem i estirarem simultaniament per on hem fet
Ia mossa.

Vorellar En tallar una vareta, solen quedar una serie de caires tallants a la superficie del tall.
Per a evitar possibles tallades en manipular el vidre és necessari eliminar-les. Per a aconseguir-ho,
s’ha de col-locar el tub o la vareta de forma perpendicular a la flama. Quan apareix un color roig
damunt el caire significa que les parts tallants s’han fos i ja es pot retirar la vareta o el tub de la
flama.

Doblegar Per a doblegar correctament el vidre, és necessari escalfar-lo de la manera més
homogenia possible i en una zona prou ampla. Aixo pot aconseguir-se utilitzant el blener amb un
accessori anomenat papallona o bé amb un moviment en sentit transversal, alternativament a la
dreta i a I’esquerra, damunt la flama del blener. L’escalfament homogeni el podrem aconseguir
girant continuament la vareta sobre el seu eix i situant damunt la flama la zona que volem doble-
gar. Quan s’arriba al punt d’ablaniment es lleva el vidre de la flama i es doblega amb I’angle que
volem.

Estirar Primer s’ha d’escalfar el vidre regularment, seguint el mateix procediment que en el
cas del doblegat. Quan s’arriba al punt d’ablaniment s’estira el tub, fora de la flama, fins a acon-
seguir el diametre desitjat.

Tancar Es talla el tub per la part estirada préviament i s’escalfa el caire, posant el tub per-
pendicular a la flama, fins que es tanque per si mateix.

Unio6 de tubs Els tubs que s’han d’unir han d’estar acabats de tallar i no ha de tocar-se amb
la ma la zona d’unié. Cal esclafar al mateix temps els dos punts que s han d’unir, fent-los girar
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uniformement en la flama fins que comengen a fondre’s, de seguida s’estreny 1’un contra 1’altre
per la part fosa.

Consells generals
- Abans d’escalfar un vidre cal estar segurs que no esta esquerdat.
- Un vidre calent no s’ha de mullar amb aigua, perque es trencaria.
- No s’ha d’oblidar que I’aspecte extern d’un vidre calent €s el mateix que quan és fred.

- Mai s’ha de deixar un vidre calent damunt la taula de fusta, siné damunt una lloseta cera-
mica.

- Els vidres trencats s’han de depositar en un recipient dedicat especialment a aixo i no amb
altres deixalles.

- Per a introduir una vareta o un tub de vidre en un tap foradat: a) Cal introduir el tub per
pressio, fent-lo girar, simultaniament, amb la ma. Aquest procediment provoca en molts
casos la ruptura del tub de vidre amb el consegiient perill de tallada per al manipulador. Per
a evitar-ho, tant el tub com el tap s’han de manipular amb draps o guants durs, procurant
fer la pressid sobre el tub o la vareta de vidre en la zona més proxima al tap. b) Per a faci-
litar el pas del tub o la vareta de vidre a través del forat del tap s’ha de mullar la part exte-
rior del tub amb aigua o amb vaselina per a rebaixar la resistencia del tap al pas del tub o
de la vareta de vidre.

Vidre esmerilat

Es un tipus de vidre que es caracteritza per un acabat que permet ajustar entre si diverses
peces de vidre gracies a I’estandarditzacié de les seues mesures. L’esmerilat d’un vidre és un pro-
cés a través de qual la superficie queda lleugerament rugosa en les zones en que s s’ha d’unir a
una altra peca de vidre. La finalitat és tenir una major facilitat a I’hora de fer muntatges de vidre
i al mateix temps aconseguir un tancament hermetic de la unid.

La unié de dos vidres esmerilats ha de lubrificar-se sempre, ja que en cas contrari les peces
tenen tendencia a bloquejar-se i la separacié es fa dificil, si no impossible. Al laboratori de qui-
mica inorganica el lubrificant més emprat és la vaselina, perd per a condicions especials de pres-
si6 i de temperatura cal utilitzar-hi altres substancies.

Per a fer la lubrificacio, cal untar la superficie amb una quantitat petita del lubrificant i a con-
tinuaci6 cal escalfar-la lleugerament perque el lubrificant s’estenga homogeniament per tota la
superficie. En engreixar les claus esmerilades de les buretes o dels embuts d’addicié hem de tenir
la precaucié de no obturar amb el lubrificant els forats d’eixida dels liquids. Si aixo ocorre, cal
passar un fil d’aram del diametre adequat per a desembussar-lo.

Una manera facil i senzilla per a evitar que es produesquen ratlladures i bloquejos de les
unions esmerilades mentre no s’utilitzen, és interposar una tira de paper entre ambdues peces
esmerilades. Igualment, portarem a cap aquesta operacio en les unions esmerilades dels muntages
fins a comprovar que sén correctes.

En cas que es produesca el bloqueig d’una unid, una forma d’intentar desfer-lo és escalfar la
unié a uns 60-70 °C durant un minut, bé amb aigua calenta o bé amb un doll d’aire calent. Amb
aixd aconseguirem dilatar la part exterior abans que la interior. Una vegada fet aixo, cal colpejar
suaument amb un tac de fusta sobre la unié que vol desfer-se.

Les peces amb vidre esmerilat tenen un ts ampli: adaptadors de diferents tipus, erlenmeyers,
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matrassos, refrigerants, flascons rentadors de gasos, etc. Les mesures dels esmerilats estan nor-
malitzades internacionalment.

2. Neteja del material de vidre

La neteja és una condici6 indispensable per a obtenir els resultats esperats en un experiment.
Per aquest motiu, hem d’extremar les mesures per a mantenir net tant el material com el lloc de
treball. La neteja ha d’efectuar-se tan bon punt deixa d’utilitzar-se un aparell o s’observa una taca;
una vegada que la bruticia s’asseca, és molt més dificil de netejar.

Mai han d’utilitzar-se per a la neteja ni per a I’assecament del material draps o baictes de qual-
sevol tipus. La rad €s que, amb I’Us repetit, es produeixen contaminacions perqué tenen residus de
neteges anteriors i, a més a més, solten fibres que s’adhereixen al vidre.

Per a evitar possibles xocs dels aparells amb les aixetes mentre es fa la neteja, s’aconsella
col-locar un tub addicional de goma a la boca de I'aixeta, tub que permet també dirigir el doll
d’aigua en la direccié que interesse.

Durant el procés de neteja d’un aparell, hem de comencar per intentar llevar la maxima quan-
titat de bruticia possible amb una espatula, vareta o escovilld. Després d’utilitzar aquests mitjans
mecanics, passarem a utilitzar els mitjans quimics; per a aix0, triarem un metode de neteja o un
altre depenent de la naturalesa de la substancia que s’ha d’eliminar. Els compostos inorganics i
alguns organics com Ialcohol poden ser solubles en aigua; els metalls i algunes sals, insolubles
en aigua, son solubles en acids, etc. Per a facilitar aquestes correspondencies, hi ha taules de pro-
ductes de neteja amb Iacci6 corresponent.

Si no sabem quin és el dissolvent adequat, es pot seguir I’ordre seglient: aigua freda, aigua
calenta, aigua i sabo, lleixiu de sosa al 15%, acid clohidric, acid nitric, aigua regia (HCI i HNO;),
mescla cromica (K,Cr,05 i H,SO,), mescla nitrosulfirica (HNO5 i H,SO,4 1:1) i acid sulfiric.

Després de netejar el material, s’ha de rentar amb aigua corrent i després amb aigua
destil-lada. Si per a dissoldre la bruticia s’ha utilitzat un producte organic, primer hem de rentar
amb alcohol i després amb aigua destil-lada. El material s’ha de deixar escorrer i assecar a 1’aire.

Si és necessari assecar rapidament el material, s’hi utilitzen mitjans mecanics. El més normal
¢s una estufa, a una temperatura d’assecament de 110°C - 120°C. Una forma més rapida d’asse-
cament és 1’accio del doll d’aire calent d’un assecador.

ATENCIO: El material volumetric no s’ha d’escalfar mai, ni tampoc s’ha de netejar amb mes-
cla cromica.

Un cas especial de neteja de material de vidre €s el dels embuts de vidre sinteritzat o de placa
porosa. En aquest material, s"ha de efectuar la neteja immediatament després de 1’ts i s’ha de fer
amb un corrent d’aigua en sentit contrari al de la filtracié. Si no aconseguim netejar-lo, hem de
recorrer a un producte quimic, d’acord amb els suggeriments del professor.

3. Obtencio de gasos al laboratori

Els muntatges per a la produccié de gasos s’han de fer segons I’esquema que mostrem més
endavant. Aquest muntatge esta constituit, basicament, per un matras redé de fons pla, amb el coll
esmerilat (b) on es col-loca la substancia solida que ha de produir el gas, i un embut d’addicio (a)
mitjancant el qual s”hi afegeix lentament un liquid que inicia la produccié del gas. Aquesta reac-
cié pot accelerar-se amb un escalfament lleuger, pero tenint la precaucié de no perdre el control
de la reaccié. En alguns casos resulta recomanable mesclar préviament, dins el mateix matras
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redd, el solid amb una quantitat petita del liquid perque el comengament de la reaccié no siga
massa brusc. En general, el gas produit, després de passar per un flascé de seguretat (¢), s’ha d’as-
secar i/o netejar, i eliminar els vapors que poden ser arrossegats o produits en la reaccié que hi
ha al matras redo. Aixo t¢ lloc en un altre flascd (d), on el gas passa a través d’un volum d’un
agent dessecant o netejador (I’entrada del gas €s la inferior, de manera que tot el gas produit passe
per aquest agent i no es generen sobrepressions).

Si s’ha d’assecar el gas, cal col-locar en el flascé d un agent dessecant que, en general, sera
acid sulfiric concentrat quan els gasos siguen acids, o oxid calcic quan el gas produit siga una
base. Quan el gas produit no és ni acid ni basic, cal tenir en compte la possible reactivitat amb I’a-
gent dessecant a I’hora de seleccionar-lo.

Si s’ha de netejar el gas produit, indepenentment del fet que pot arrossegar humitat, en gene-
ral, en el flascé d es posa aigua o una substancia que, per reaccid o dissolucid, siga capag d’eli-
minar les impureses que arrossegue el corrent gasos.

En la zona f, que pot ser un flascé rentador, un tub de combustid, etc., es col-loca la mostra
que haura d’estar en contacte amb el gas generat. Per a evitar-ne la perdua a causa de les varia-
cions brusques de pressio (calfament-refredament), cal col-locar entre els flascons d i f un flascé
de seguretat buit, e (connectat a I'inrevés que els d i f), que recollira la mostra del flascé f si es
produeix una reabsorcio.

Finalment, I’eixida del flasco f es connecta a un embut invertit que va a parar a una dissolu-
cié g, on s’elimina I’excés de gas. Cal portar cura per a evitar una possible reabsorcié de la dis-
solucio g sobre la mostra f. Per aquest motiu, I’embut mai ha d’estar submergit completament en
la dissoluci6 (vegeu figura).

El tub d’entrada de gasos als flascons d i f mai ha de tocar la base, per a evitar sobrepressions
i obstruccions. Les connexions entre els diferents recipients del muntatge es fan mitjangant un tub
flexible acoblat a les olives corresponents.

Es necessari estar molt segurs que les unions esmerilades del material tinguen sempre una
mica de greix. Tant 'excés com el defecte de greix poden produir ruptures i/o travades. Abai
posar greix a la unié esmerilada, és necessari que aquesta estiga perfectament neta i seca.

A continuaci6 es presenta breument com s’han de preparar alguns gasos:
a) Corrent de HCI

a: H,SO, concentrat

b: NaCl (sal grossa)

¢, e: flascons de seguretat

d: H,SO,4 concentrat

f: mostra

g: dissolucio concentrada de Na,COjx
b) Corrent de Cl,

a: HCI concentrat

b: MnO, 0 KMnO,

¢, e: flascons de seguretat
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f: mostra

g: dissoluci6 concentrada de Na,CO;
c) Corrent de NH;

a: NaOH (25 g) + H,O (30 ml)
b: NH,CI1 (30 g)

¢, e: flascons de seguretat

d: CaO en trossos

f: mostra

g: HCI diluit

d) Corrent de O,

a: H,O, (50 ml al 33%)

b: MnO, (3 g)

¢, e: flascons de seguretat

d: H,0

f: mostra

g: no és necessari

4. Us de botelles de gasos a pressié

El gas ve emmagatzemat en bombones de gas comprimit a una pressié determinada (que
depén del gas i de les dimensions de la botella) i per a poder utilitzar-lo €s necessaria la instal-lacié
d’un manometre de reduccié en I’aixeta d’eixida del gas de la bombona.

La part critica de les bales de gasos comprimits és I’aixeta d’eixida i, per aquest motiu, aques-
ta és protegida per un caputxé metal-lic o per un anell també metal-lic. Cada bombona duu a I’ex-
terior uns colors determinats que n’identifiquen el contingut. Per a evitar accidents, els gasos
inflamables presenten una rosca en els manometres d’eixida del gas a I’esquerra (exemples: hidro-
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gen, acetilé, etc.), mentre que els altres la tenen a la dreta. La presencia de fuites és un perill greu;
per a descobrir-les s’utilitzen dissolucions sabonoses que produeixen bombolles en els punts on
es localitza una fuita del gas.

5. Pesada

Determinar la massa d’una substancia és una de les operacions més importants del laborato-
ri. En depenen tots els calculs, rendiments, concentracions, etc. dels experiments. Actualment,
s’utilitzen balances electroniques (vegeu el dibuix anterior dels petits aparells de laboratori) per a
fer aquestes determinacions, i la precisio arriba fins a 104 g (balances analitiques) i 10-5 g (micro-
balances).

Per a efectuar ’accié de pesar s’utilitzen diferents recipients en funcio del tipus de reactiu que
s’ha de pesar i de la quantitat: vasos de precipitats, matrassos erlenmeyer, vidres de rellotge, pesa-
substancies i pesafiltres (mai s’ha de pesar sobre paper de filtre).

Metodes de pesada
Pesada directa: s’utilitza quan es necessita una quantitat exacta de reactiu.

Pesada per diferéncia: s’utilitza quan volem una quantitat aproximada de reactiu. Es pesen
junts el reactiu i el recipient que el conté, se separa el reactiu necessari i es torna a pesar. La
diferencia entre les dues pesades €s la quantitat de reactiu que hem utilitzat.

Els liquids es pesen normalment per diferéncia en un recipient tancat, la bureta de pesada, d’a-
cord amb el procediment segiient: 1) es pesa la bureta amb el liquid dins, ii) s’extrau la quantitat
desitjada i iii) es torna a pesar; la diferéncia €s el pes de la quantitat extreta i mitjancant la densi-
tat es pot conéixer el volum de liquid que se n’ha extret.

Procediment per a pesar un reactiu

- Situar en la balanca el recipient on s ha de pesar el reactiu i pressionar el botd de tara (s’ha
de posar a zero).

- Abocar una quantitat aproximada del reactiu en un recipient net i sec.

- Prendre una porci6 del reactiu amb una espatula (neta i seca) i traslladar-la al recipient
tarat, fins a completar la quantitat que s’ha de pesar. L’espatula mai ha d’estar sobrecarre-
gada per a evitar vessaments de reactius sobre la balanca i sobre la taula.

- El reactiu sobrant s’ha de llencar al deposit de residus, mai s’ha de tornar a introduir en el
recipient original. Tampoc s’ha d’introduir I’espatula directament en el recipient del reac-
tiu per a evitar contaminacions.

Cura de la balanga
- Ha de estar instal-lada en un lloc solid, sense vibracions.
- Ha de protegir-se de la corrosid, del sol, de les temperatures extremes i dels corrents d’aire.

- Ha de estar ben anivellada, i s’ha de vigilar la posicié de la bombolla de nivell.

- Si presenta una carcassa tancada, ha de mantenir-se a I’interior un got amb una substancia
captadora d’humitat per a evitar errors de pesada (s’utilitza generalment gel de silice amb
una sal de cobalt que li déna un color blau quan esta en estat anhidre i que canvia a rosa
quan esta saturada d’humitat. El gel de silice es regenera facilment en una estufaa 110 °C).
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- No s’han de pesar objectes calents, perque poden originar corrents de conveccié cap amunt
que falsegen la pesada (un objecte calent pesaria menys que el mateix objecte fred).

- No s’ha de tocar amb les mans I’objecte que volem pesar.

- Els objectes de vidre que es pesen no s han de fregar amb draps, ja que aquesta accié gene-
ra una carrega electrostatica que podria ocasionar un error en la pesada de fins a 0.1 g.

- Per a evitar els corrents d’aire quan pesem, hem de tenir les portes i les finestres tancades
i si la balanca té carcassa, aquesta ha de tenir les portes tancades

6. Mesura i transvasament de liquids
Per a mesurar i transvasar liquids s’utilitzen diferents aparells de vidre:

Vasos de precipitats. Tenen una precisié escassa. Capacitats: 10, 25, 50, 100, 250, 600, 1000,
etc. ml.

Matrassos erlenmeyer. També tenen una precisio escassa. Capacitats: 10, 25, 50, 100, 250,
500, etc. ml.

Probetes. Amb una probeta es pot mesurar un volum aproximat de liquid. Capacitats: 10, 25,
50, 100, 250, 500, etc. ml. Per a buidar-les, cal deixar-les un cert temps en la posicié d’abocament
fins que s’haja evacuat tot el liquid.

Comptagotes. Alguns estan calibrats. La precisio és aproximada.

Matrassos aforats. Aquests matrassos sén utils per a contenir o mesurar un volum de liquid
amb una precisio elevada. S’utilitzen per a preparar dissolucions (com tot el material aforat, no ha
d’introduir-se mai en una estufa ni escalfar-se). Hi ha diferents capacitats: 10, 25, 50, 100, 250,
500, etc. ml.

Dosificadors. Son artefactes que, acoblats a una botella o recipient, permeten abocar un volum
determinat de liquid. Com que permeten realitzar I’operacié amb rapidesa, s’utilitzen en els treballs
que es fan en serie. Capacitats: 1, 2, 5, 10 1 25 ml. Hi ha també microdosificadors o micropipetes
amb puntes de plastic (que son les que tenen contacte amb el liquid que volem dosificar i que poden
canviar-se després de I’s). Amb microdosificadors poden mesurar-se fins a 0.1 pl.

Buretes. Amb una bureta és possible mesurar volums de forma precisa. Hi ha buretes amb
deposit. Capacitats: 10, 25, 50, 100, etc. ml.

Pipetes. S’empren per a abocar un volum determinat de liquid. Poden ser:
a) Sense calibrar: només permeten transvasar un volum de liquid aproximat.

b) Calibrada: permet mesurar amb precisié el volum d’un liquid. Les pipetes calibrades s6n
de dos tipus:
Aforada: Amb un aforament o amb doble aforament, és a dir, amb dos enrasaments entre
els quals es troba el volum calibrat. Capacitats: 1, 2, 5, 25, etc. ml.
Graduada: El volum total es divideix en mililitres i en décimes de mililitre. Aix{ es pot
mesurar el liquid que hi aboquem.

Com que el maneig de la pipeta implica sempre el succionament del liquid, cal utilitzar sem-
pre una propipeta adequada al volum de la pipeta. Per a usar la pipeta s’han de tenir les pre-
caucions segiients:

i) Comprovar que esta neta i seca.

ii) Homogeneitzar la pipeta, és a dir succionar una quantitat petita del liquid que s’ha de
mesurar i fer que banye totes les parets de la pipeta.
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iii) La pipeta s’ha d’introduir (el menys possible) en el liquid, i s’ha de succionar fins que e
liquid sobrepasse el senyal d’enrasament, aforament o mesura desitjada.

iv) Buidar o succionar liquid fins aconseguir I’enrasament o 1’aforament desitjat.

v) Abocar el volum de liquid mesurat en un recipient de manera lenta.

vi) Mai s’ha de bufar per I’extrem superior de la pipeta ni espolsar-la per a aconseguir que es
buide completament.

vii) No s ha d’escalfar ni ficar a I’estufa per a assecar-la.

7. Mesura de la temperatura

Els termometres de mercuri son els instruments més utilitzats en el laboratori per a mesurar
temperatures. Els més usuals presenten un inierval de -10 °C/ 50 °C; -10 °C /200 °C; 0°C/100°C,
et

Un altre tipus de termometre és I’anomenat de Beckmann, que té una precisio de 0.01°C, pero
el seu interval és només de 5-6 °C. El zero és arbitrari, motiu pel qual pot adaptar-se a qualsevol

temperatura. Hi ha unes taules amb factors de correcci6 per a interpretar les temperatures del
termometre.

També hi ha termometres que utilitzen altres liquids, sobretot quan s’han de mesurar tempe-
ratures inferiors a 0°C. Per exemple, amb tolué es poden mesurar fins a -100 °C i amb penta
podem arribar als -200 °C. Una altra manera de mesurar la temperatura consisteix a utilitzar els
anomenats termopars, que es basen en la diferéncia de potencial que es genera entre els dos
extrems de dos fils metal-lics de diferent composicié quan s’escalfen.

8. Escalfament de substancies

L'escalfament de substancies o aparells de laboratori es pot fer de diferents maneres. La més
utilitzada és la combustié de gasos (meta, propa, butd), en bleners (vegeu el dibuix anterior).
Aquests bleners consten basicament d’una entrada de gas, una clau reguladora de I'entrada de gas,
un regulador de la mescla gas/aire i una eixida de gas. En el cas de la combustié de buta, la tem-
peratura de la flama pot arribar als 1100 °C en la zona superior interna. Un exemple d’aquests ble-
ners ¢s I’anomenat blener Bunsen.

En general, la flama del blener no s’aplica directament sobre I’objecte que s’ha d’escalfar,
sind que s’interposa una reixeta metal-lica amb un disc d’amiant que, a més a més, permet una
distribucié de la flama més amplia i uniforme. Per a aconseguir més calentor s’utilitzen també
bufadors.

També es poden utilitzar corrents d’aire calent generades per aparells electrics com els asse-
cadors de cabell. Un altre tipus d’escalfament es pot aconseguir mitjangant els diferents tipus de
banys que hi ha (vegeu el dibuix anterior): d’aigua (la temperatura maxima és de 100 °C), d’oli
(temperatura maxima 250 °C) i d’arena (temperatura maxima de 300 °C). El control de la tempe-
ratura d’aquests aparells s’aconsegueix mitjangant termostats.

També hi ha mantes escalfadores (vegeu el dibuix anterior) que s’utilitzen per a escalfar
alguns aparells com matrassos redons, dessecadors, etc., i plaques escalfadores (vegeu el dibuix
anterior) que, a més d’escalfar fins a temperatures superiors als 300 °C, permeten agitar el siste-
ma amb un imant giratori extern.

Escalfament a reflux (vegeu el dibuix anterior)

Es un dels procediments més adequats per a escalfar sistemes en dissolucid. Permet evitar la

N
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perdua del dissolvent i mantenir constant la temperatura de reaccid. Escalfar a reflux significa que
en produir-se I"ebullicié d’un liquid, el vapor produit es condensa per mitja d’un condensador
d’aigua o d’aire, de forma que és reposat continuament al sistema de reaccié com a liquid. Amb
aquest metode d’escalfament no €s important la velocitat d’escalfament mentre el sistema es troba
en ebullicid, ja que en aquestes condicions la temperatura es manté constant. Es necessari desta-
car que I’extrem del condensador no ha d’estar tancat ja que un sistema tancat mai pot escalfar-
se en condicions de reflux.

9. Refredament d’aparells i de substancies
El refredament d’aparells i de substancies pot aconseguir-se per dos metodes:
- Utilitzant aparells
- Utilitzant mescles frigorifiques o gasos liquats.

Aparells

Cambres frigorifiques o de refrigeracié. N’hi ha de diferents dimensions. La temperatura
sol ser regulable amb més o menys exactitud i poden aconseguir-se temperatures proximes als
100 °C.

Refrigerants (vegeu dibuix anterior). S6n aparells de vidre que consten de dues parts. Un tub
recte, ondulat o en forma de serpenti per on circula el gas que es vol condensar, i una camisa que
I’envolta per on es fa passar el fluid refrigerant, que entra per la part inferior i ix per la superior.
Hi ha una gran varietat de formes i dimensions, que s’utilitzen segons la funcié que tinguen.

Mescles frigorifiques o gasos liquats

Es possible refredar aparells i recipients submergint-los en diferents banys de refrigeracié que
contenen les anomenades mescles frigorifiques, amb les quals poden aconseguir-se diferents tem-
peratures.

Les mescles frigorifiques aquoses es preparen mesclant bé gel triturat amb una quantitat
determinada d’un electrolit. La temperatura maxima que pot tenir la mescla s’aconsegueix quan
el gel, I'electrolit i la dissolucié es troben en equilibri. Per a preparar i contenir aquestes mescles
solen utilitzar-se cristal-litzadors.

Exemples de mescles frigorifiques amb gel:

Substancia % de substancia anhidra T(°C)
sulfat de magnesi 21.5 -39
clorur de bari 29.0 -7.8
clorur d’amoni 22.9 -15.8
clorur de sodi 28.9 -21.2
hidroxid de sodi 19.0 -28.0
carbonat de potassi 39.5 -36.5
clorur de calci 29.8 -55.0
clorur de zinc 52.0 -62.0
hidroxid de potassi 32.0 -65.0
acid clohidric 24.8 -86.0
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Altres mescles frigorifiques d’ds comt son aquelles en les quals un dels components és el
CO, solid (conegut com a gel sec o neu carbonica). Alguns exemples de mescles frigorifiques en
les quals intervé el CO, sén els segiients:

Substancia T(°C)
alcohol etilic -72
cloroform =77
eter etilic =77
acetona -78
clorur de metil -82

Finalment, cal assenyalar que utilitzant gasos liquats com el N,, O,, etc. es poden aconseguir
temperatures més baixes. Per exemple, amb N,, T=-196 °C.

10. Mesura de punts de fusio

El punt de fusié d’un solid pur és la temperatura a la qual el solid comenga a canviar a liquid
(les fases solides i les liquides es troben en equilibri) a la pressié d’una atmosfera. El punt de fusi6
d’una substancia és una propietat caracteristica que pot servir per a identificar-la. Si la substancia
conté alguna impuresa es fondra a una temperatura inferior a la prevista.

Una de les tecniques més utilitzades per a determinar el punt de fusié és la segiient: la mos-
tra s’introdueix en un tub capil-lar 1 s’augmenta gradualment la temperatura amb un escalfador
adequat, fins que la mostra es fon. La mostra solida ha d’estar seca i finament dividida, si fos
necessari, s’hauria de moldre amb un morter. El capil-lar ha de ser molt fi (d’un mil-limetre de dia-
metre aproximadament i longitud adequada) i tancat per un extrem. Aquest tipus de capil-lar pot
fabricar-se per estirament d’un tub de vidre d’uns 8-10 mm de diametre (vegeu la part dedicada a
I’estirament en I’apartat de vitroplastia). Per a emplenar-lo, el capil-lar se situa invertit sobre la
mostra i, pressionant-hi I’extrem obert se’n pren una petita quantitat. El solid baixa al fons del
capil-lar en colpejar aquest suaument sobre la taula després de caure per I’interior d’un tub de
vidre d’uns 50 cm de llargaria.

L’escalfament es pot realitzar mitjancant banys escalfadors o per mitja d’aparells electrics.
Quan s’utilitzen banys, el capil-lar se subjecta a un termometre de manera que el bulb de mercu-
ri estiga a la mateixa altura que la mostra.

11. Valoracié d’una dissolucio

Valorar una dissolucié consisteix a determinar la concentracié que t€ amb 1’ajut d’una altra
dissolucio patré de concentracié coneguda. El procés es basa en la reaccié que hi ha entre les espe-
cies de les dues dissolucions (la problema i la patré). Normalment, s’utilitza un indicador que posa
de relleu el punt final de la reaccié mitjancant un canvi de color o per I’aparicié d’un precipitat.

En les valoracions s’utilitzen exclusivament aparells de mesurar liquids amb precisio, és a dir,
pipetes i buretes (vegeu els dibuixos anteriors) (la manera d’utilitzar-les és descrita en la part dedi-
cada al transvasament de liquids). El procediment que hem de seguir per a valorar una dissolucié
és el segiient: i) amb una pipeta es pren una quantitat determinada de dissolucié problema (de con-
centracié desconeguda) i s’aboca en un matras Erlenmeyer net i sec, fent tocar la punta de la pipe-
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taen la paret interior del matras (sempre s’utilitza un Erlenmeyer per a contenir la dissolucié pro-
blema); ii) en la bureta es posa la dissolucié patré de concentracié coneguda (sempre s’utilitza una
bureta per a aquesta operacid); iii) s’afegeixen unes gotes d’indicador al matras Erlenmeyer i iv)
se situa I’Erlenmeyer sota la bureta, de forma que la punta quede dins del coll del matras. Per a
observar millor els canvis de color col-locarem un paper de filtro davall del matras. La valoraci6
es porta a cap obrint I’aixeta de la bureta i deixant caure el liquid gota a gota al mateix temps que
s'agita el matras perque el contingut es mescle rapidament. La valoracié s’acaba quan hi ha un
canvi de coloracié permanent en I’indicador.

L’ds de la bureta durant la valoracié es pot resumir de la manera segiient:

i) Comprovar que esta neta i seca 1 fixar-la a continuacié en un suport adequat (un peu amb
una pinga subjectaburetes).

ii) Abocar dins la bureta una petita quantitat del liquid que ha de contenir, banyar bé la
bureta, 1 després llencar el liquid. Aquest procés s’anomena homogeneitzacié de la bureta.

iii) Omplir la bureta del liquid que s’ha de mesurar. El liquid ha d’estar un centimetre per
damunt del comencament de la graduacio.

iv) Obrir I'aixeta i deixar caure gota a gota el liquid fins a enrasar la bureta a zero.
L’enrasament s’ha de mirar exactament de front. Si el liquid no banya el vidre, s’ha de
mesurar en el punt més alt del menisc que s’hi forma; si, per contra, el vidre es banya, s’ha
de mesurar en la tangent de la part inferior del menisc.

v) Una vegada enrasada la bureta, I’abocament ha de fer-se lentament.

La bureta no s’ha d’escalfar mai ni s’ha de ficar a ['estufa. Si I’aixeta €s de vidre esmerilat cal
tenir les precaucions pertinents (vegeu I’apartat del vidre esmerilat).

Indicadors més utilitzats en valoracions acid-base

Indicador Zona de viratge Canvi de color
Blau de Timol 1,2~ 2,8 vermell a groc
Vermell Congo 3.0~ 52 violeta blavds a taronja rogenc
Vermell de Metil 44-6,2 roig a taronja groguenc
Blau de Bromotimol 6,0- 7.6 groc a blau
Vermell de Cresol 7,0- 8,8 groc a purpura
Blau de Timol 8,0- 9,6 blau a groc
Fenolftaleina 8,2-98 violeta rogenc a incolor
Timolftaleina 9,3-10,5 incolor a blau

12. Agitacio

L’agitacid és una operacio molt freqiient als laboratoris. S’utilitza per a dissoldre un solid en
un liquid, aconseguir una suspensié homogenia en una dissolucio o mescla, posar en contacte
intim dos liquids immiscibles, mesclar un gas amb un liquid, etc.

També convé agitar quan volem accelerar la velocitat d’una reaccié quimica. En el cas de la
dissolucié d’un solid, aquest ha de polvoritzar-se préviament perque aixi aconseguirem un procés
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de dissolucio encara més rapid, ja que entren en contacte un nombre major de molecules de dis-
solvent amb el solid.

Quan el procés de dissolucid, mescla, etc., és rapid, I’agitacio es pot fer de forma manual amb
una vareta de vidre. Si el que tenim és un recipient tancat, I’agitem simplement. (atencid: els
liquids calents o altres sistemes que desprenen gasos no es poden agitar en flascons tancats a causa
del perill que comporta la formaci6 de sobrepressions internes en el flascd, que poden originar la
deformacio i fins i tot I’explosid).

Si el procés d’agitacié €s llarg, hem de recérrer als mitjans mecanics, que presenten dues
variants:

- Moviment generat per un motor electric. Permet una variacié de la velocitat i fins i tot
del sentit de I'agitacio. Alguns models permeten 1’agitacié de més d’un recipient al mateix temps;
altres s’adeqiien a un recipient especial 0 a un tipus o velocitat d’agitacié especial.

- Moviment generat per camps magnetics (vegeu el dibuix anterior). Sén els aparells més
utilitzats; el moviment dels liquids s’hi provoca en girar un imant petit, cobert de tefld, que es
troba dins el recipient que conté el liquid i que es mou a velocitat controlada per efecte d’un altre
imant giratori extern. Aquests aparells es presenten també amb calefaccié incorporada.

13. Trituraci6 - tamisatge

Freqiientment, en realitzar un experiment o I’analisi d’'una mostra és necessari reduir-ne pre-
viament les dimensions, per a adequar-les a I’experiment que s’ha de fer. Segons les dimensions
originals de la mostra utilitzarem diversos metodes de trituracio:

Dimensions grans i mitjanes. S’utilitzen maces, picoladores de mandibules, molins de mar-
tells, molins de boles o de discs, etc.

Dimesions petites. S utilitzen morters (vegeu el dibuix anterior) d’agata, ferro, porcellana o
vidre, depenent de la duresa del material que s’ha de polvoritzar.

Durant el procés de trituracio, si no es tenen les precaucions degudes, pot produir-se¢ un pro-
cés de captacié d’humitat o també I’oxidaci6 parcial de la mostra.

Una vegada polvoritzada la substancia, €s necessari comprovar si les particules de la mostia
tenen les dimensions que voliem. La verificacié es fa amb la tecnica del tamisatge.

Un tamis no és més que una malla de metall que deixa entre els fils una llum constant i cone-
guda. En aplicar-hi un moviment rotatori es produeix la classificacié de les particules pel gruix,
segons travessen o no els orificis de les malles. Aquest procés repetit amb una serie de malles de
diferent calibre disposades de major a menor diametre de malla duu a una classificacio per dimen-
sions de les particules de la mostra. El conjunt pot anomenar-se torre de tamisat, i sol fer-se per
mitjans mecanics en connectar-la a un motor giratori electric que li dona la intensitat adequada
durant el temps necessari per a produir la classificacié de les particules. El procés també pot fer-
se de forma manual.

Els diametres de les malles es troben codificats per normes internacionals. Cada tamis té¢ un
nombre distintiu que es correspon amb el seu nombre de milimetres d’obertura en la malla
metal-lica. #

14. Filtracio

S’entén per filtracio la separacié d’una fase solida d'una altra liquida, gracies al pas de la fase
liquida per una membrana permeable. La filtracié pot portar-se a cap per diversos metodes, perd
tots han de complir certes condicions:
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- que la filtracio es faga amb rapidesa.
- que la retenci6 del solid siga total.
- que el material filtrant siga inert, és a dir, que no reaccione amb el liquid ni amb el solid.

Els mitjans de filtracié més utilitzats sén els segiients:

a) Paper de filtre

Hi ha molts tipus de paper de filtre; pero en general s’elabora a partir de coté i de cel-lulosa
al sulfit. Ha de tenir cendres conegudes, és a dir, s’ha de saber quins sén els residus que deixen en
ser calcinats. Cada tipus de paper de filtre s’identifica amb un nombre que té la seua equivaléncia
en el diametre de pors i, per tant, amb les dimensions de les particules que reté.

El paper de filtre es presenta en dos formats: en grans fulls rectangulars i en peces de forma
circular amb diametres diferents per a adaptar-los als embuts. A partir dels fulls dels papers de fil-
tre es poden fer tres tipus diferents de filtres:

- llis: es dibuixa sobre el full una circumferencia de dimensions adequades a I’embut on ha
d’acoblar-se, de manera que el filtre quede mig centimetre per davall de I’acabament de I’embut;
es plega el cercle obtingut en quatre quadrants 1 s’obri després de forma conica.

- plegat: s’utilitza quan volem una filtracio rapida, ja que aquest tipus de filtre presenta un
augment considerable de la superficie filtrant. Una vegada tallat el filtre (es procedeix com en el
cas an erior), es plega per la meitat, després en quatre quadrants i cada meitat d’aquests en dues
noves parts. Aixi, s’aconsegueixen 16 sectors, tots doblegats en el mateix sentit, i s’obté un filtre
de 32 plecs.

- per a embut Biichner: es talla un cercle de diametre 1 cm menor que el diametre de I’em-
but, de manera que el filtre s’ajuste perfectament al fons de I’embut sense formar plecs.

b) Plaques filtrants o de vidre sinteritzat

Es fabriquen amb vidre. Només sén atacades per 1’acid fluorhidric i les bases concentrades i
calentes. Es presenten acoblades a gresols i embuts que no han d’escalfar-se a temperatures supe-
riors a 400-500 °C (per a netejar-les, vegeu I’apartat que dediquem a la neteja del material ic
vidre). Cada embut d’aquest tipus porta un nombre que indica el diametre dels pors de la placa.

Nombre Diametre dels pors en micres
0 150-200
1 90-150
2 40-90
3 20-40
4 10-20
Meétodes de filtracio

Filtraci6 simple Es col-loca I’embut (vegeu el dibuix anterior) sobre un suport adequat (gene-
ralment amb una nou o un cércol subjectat a un peu). Sobre I’embut s’ha de situar el filtre del tipus
i les dimensions adequades a la filtracié que volem realitzar. El filtre s’ha de fixar sobre 1’embut
mullant-lo amb aigua destil-lada. I’extrem de 1’embut ha de tocar la paret interna del recipient
sobre el qual s’esta fent la filtracio. De seguida s’aboca el conjunt, lentament, sobre I’embut, amb
I’ajuda d’una vareta de vidre. Si interessa recollir el liquid de la filtracié per a continuar amb I’ex-
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periment, I’operacié s’ha de fer tantes vegades com siga necessari fins que el liquid fluesca com-
pletament transparent.

Filtracié a buit Es més rapida que I’anterior. Es realitza amb un embut Biichner (vegeu el
dibuix anterior), un gresol de fons porés o un embut de placa filtrant, ajustats a un matras Kitasato
mitjan¢ant un tap o una goma per a aconseguir un tancament efica¢ quan es fa el buit. El Kitasato
es connecta (per I’eixida lateral) a una trompa de buit. L’extrem de I’embut ha de situar-se sem-
pre a nivell inferior al de I’eixida lateral del Kitasato per a evitar possibles perdues del liquid fil-
trat per efecte de la succi6 de la trompa. Per dltim en el cas d’utilitzar una trompa d’aigua per a
aconseguir el buit, ha de desconnectar-se el Kitasato de la trompa de buit abans de tancar -la, i evi-
tar, aixi, I’entrada d’aigua al Kitasato.

15. Centrifugacio

La centrifugacié és una operacié que es realitza fonamentalment per a separar un solid d’un
liquid, encara que també s’utilitza per a separar liquids immiscibles i emulsions. La centrifugacié
és especialment util en la separacid i el rentat de precipitats dificilment filtrables i quan la quan-
titat de solid amb que es treballa és petita.

El procés es realitza amb uns aparells anomenats centrifugues (vegeu el dibuix anterior) i es
basa en I’acci6 de la gravetat sobre les particules per a separar un solid d’un liquid. Es un procés
similar al de la decantacid, pero amb I’avantatge d’una major eficacia i el menor temps que s’ uti-
litza per a fer-ho.

En el laboratori s’utilitzen centrifugues de filtracio i centrifugues de sedimentacié. En les pri-
meres el liquid passa a través de pors filtrants que retenen el solid; en les segones, el solid es
deposita en el fons del tub i el liquid queda damunt.

La forma d’operar és la segiient: a) plenar el tub de centrifuga de manera que hi haja uns 2.5
cm fins al cairell i b) col-locar el tub en el capgal rotatori de la centrifuga. En el cas que el nom-
bre de tubs siga parell, aquests s’haurien de situar sempre uns enfront dels altres, procurant evitar
descompensacions de pes. Si el nombre de tubs és imparell, s’ha d’incloure un tub amb aigua per
a tenir tots els tubs emparellats.

El comengament de la rotacié ha de ser suau, s’ha d’augmentar a poc a poc la velocitat de
rotacid fins a arribar a la velocitat necessaria. Les centrifugues solen tenir dos comandaments:

amb un es controla la velocitat de rotaci6 en r.p.m. i amb I’altre es controla el temps durant el qual
volem mantenir la velocitat.

Una vegada s’ha centrifugat la mostra durant el temps previst i a la velocitat requerida, s’ha
de reduir a poc a poc la velocitat de rotacié fins a anul-lar-la completament per a no produir can-
vis violents que podrien afectar el precipitat. Les centrifugues duen una tapa per a cobrir-les total-
ment i evitar possibles projeccions. La velocitat que poden arribar a tenir és variable i oscil-la
entre les 2000 r.p.m. i les 70000 r.p.m. en el cas de les ultracentrifugues.

En acabar la centrifugacio, el liquid se separa per decantacié o bé utilitzant una pipeta Pasteur

amb la qual s’aspira el liquid, evitant sempre tocar el precipitat. Durant el procés de succié hem
de mantenir inclinat el tub de centrifuga uns 45°.

16. Evaporacio

La finalitat d’aquesta operacié és concentrar una dissolucié o assecar una substancia i eli-

minar el dissolvent sense recuperar-lo. Els métodes més utilitzats al laboratori per a I’evapora-
ci6 s6n dos:
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- Evaporaci6 a temperatura inferior a la d’ebullici6. Ocorre només en la superficie del
i perque siga més rapida, s’utilitzen recipients de poca base i boca molt ampla, com capsu-
(vegeu el dibuix anterior) o cristal-litzadors (vegeu el dibuix anterior). Perque la dissolucié no
‘impurifique amb la pols de I’atmosfera, sobre el recipient d’evaporacié se situa un embut inver-
ito bé un vidre que no tanque hermeticament perque el vapors puguen eixir-ne. Els dissolvents
siguen inflamables o toxics han d’evaporar-se a la campana extractora de gasos.

Evaporacié a la temperatura d’ebullicio. Es realitza en un recipient obert de poc fons i
molta superficie d’ebullicid. A més de les precaucions del punt anterior, cal evitar que I’ebullicié
ga violenta. Per aquest motiu, cal afegir al liquid uns trossos de porcellana porosa.

17. Cristal-litzacio

" Lacristal-litzaci6 té com a objectiu obtenir una substancia en forma de solid cristal-1i, partint
de l]a mateixa substancia fosa o de la dissolucié en un dissolvent apropiat. Es un procés molt ttil
per a purificar i identificar substancies, ja que a partir dels cristalls de dimensions majors es pot
Jobtenir informaci6 estructural sobre el compost.

Les etapes que constitueixen un procés de cristal-litzacié son:
- Selecci6 del dissolvent adequat.

- Preparacié d’una dissoluci6 en calent (en general, a ebullicid) de concentracié proxima a
la de saturacio.

- Refredament lent de la dissolucié per a induir la formaci6 de cristalls.
- Filtracio, rentada i assecament dels cristalls obtinguts.

El procediment que cal seguir és el segiient: En primer lloc es dissol la substancia, dividida
finament, en la quantitat minima de dissolvent a la temperatura d’ebullici6é o a una temperatura
proxima a aquesta. L’ operaci6 s’efectua amb la substancia col-locada en un Erlenmeyer. Si el dis-
solvent és molt volatil i, sobretot, si és inflamable, s’ha d’acoblar a I’Erlenmeyer un refrigerant de
reflux. Per evitar una ebullicié tumultuosa, s’introdueixen en I’Erlenmeyer uns trossets de porce-
llana porosa o grans de vidre.

El mitja de calefaccié pot ser una placa calefactora o un blener amb una reixeta d’amiant,
encara que aquest tltim metode ofereix un perill d’incendi major. Per a facilitar la dissolucid, s”ha
d’agitar la mescla constantment.

De seguida es filtra la dissolucid. Es fa quasi sempre en calent i ha de fer-se de manera que
no cristal-litze gens de solut sobre el paper de filtre o sobre les parets de I'embut. Aix0 requereix
una filtracié rapida per tal que I’evaporacio i el refredament siguen minims. Per a aquesta opera-
¢i6 sol utilitzar-se un embut Biichner connectat a una trompa de buit. Finalment es porta a cap I’e-
tapa de refredament en un vas de precipitats que s’ha de tapar amb un vidre de rellotge o un tap
per a evitar perdues per evaporacio i que es contamine la dissolucio.

17. Assecament de substancies

| Assecar una substancia consisteix a eliminar la humitat que conté. Per a aixo s’utilitzen dife-
rents métodes, depenent del tipus de substancia:

\ Solids Cal polvoritzar-los finament, depositar-los en un vidre de rellotge i assecar-los a 105 -
110 °C en una estufa electrica. Poden emprar-se també substancies deshidratants. Aquesta opera-
ci6 es porta a cap en un aparell anomenat dessecador (vegeu els dibuixos anteriors) i es pot fer a
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pressié normal o reduida. El dessecador és un recipient tancat. En la part inferior es col-loca la
substancia deshidratant en una placa de procellana coberta amb una placa foradada; sobre aques-
ta placa es col-loca el producte que s ha d’assecar. La tapa s’ha d’untar amb vaselina per a acon-
seguir un tancament perfecte, i aleshores pot connectar-se a una trompa de buit si I’operacié vol
fer-se en abséncia d’aire i/0 a pressio reduida. Aquesta operacié d’assecament €s lenta.

Liquids S’afegeix al liquid un deshidratant inert i es deixa que actue durant uns dies, després
se separen per filtracié o destil-lacio.

Gasos Es poden assecar de dues maneres: a) Fent-los bombollejar a través d’un flasco renta-
dor amb acid sulftric. b) Passant-los a través d’una columna dessecadora o un tub en U que con-
tinga un solid deshidratant.

A continuacié s’enumeren algunes de les substancies deshidratants utilitzades més comuna-
ment, ordenades de menor a major poder deshidratant: oxid calcic, clorur calcic, hidroxid sodic,
acid sulftric, gel de silice, hidroxid potassic, sulfat de calci, pentoxid de fosfor.
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X. SINTESI I PROPIETATS D’ELEMENTS I DE COMPOSTOS
1. Bloc P

El bloc p constitueix una regié molt rica de la taula periodica perque els elements que el for-
men presenten una variacié de propietats molt gran; més gran que els elements dels blocs S i D.
D’aquesta manera ens trobem amb elements metal-lics altament electropositius, com 1’alumini, i
elements no metal-lics altament electronegatius, com el fluor. No és possible entendre aquesta
diversitat si ens fixem només en un tdnic punt de vista. Es necessari ajustar la nostra perspectiva a
mesura que ens desplacem dins el grup. Per exemple, si ens desplacem cap a la dreta, el nombre
d’estats d’oxidaci6 possibles per a cada element augmenta i per aixo les propietats redox sén cada
vegada més importants. Aquest fet contrasta amb el que s’esdevé amb els elements de la zona
superior esquerra del bloc p (bor, carboni, silici) en els quals les propietats redox sén menys relle-
vants. Per0 aquests elements supleixen la manca de riquesa en propietats redox amb la tendéncia
que mostren a unir-se entre si, formant cadenes, anells 1 agregats atomics que poden arribar a tenir
una complexitat important.

En linies generals, si analitzem de forma detallada les propietats dels elements d’un grup p
concret, podem trobar que, si bé els cinc elements presenten propietats comunes, hi ha diferéncies
grans entre el primer element del grup i els altres. Aixi, si suprimim el primer element del grup,
trobem diferéncies, menys accentuades, entre 1’tltim element del grup i els tres precedents.

Les propietats caracteristiques del primer element de cada grup p es poden resumir de la
manera segtient:

1. Dimensions menudes. La major diferencia de dimensions es troba entre el primer i el
segon element de cada grup.

2. Altres propietats que depenen de les dimensions varien de la mateixa manera; per exem-
ple: electronegativitat, tendencia a la formacié d’anions i estats d’oxidacio negatius.

3. La capacitat per a formar enllacos  mitjancant orbitals p esta limitada als elements del
primer periode, amb el resultat que molts compostos senzills sén molecules petites (per
exemple, compareu CO, amb Si0O,). Aix0 és perque les seues dimensions més menudes
fan que es produesca una superposicié més important entre els orbitals, i perque la for-
talesa dels enllagos ¢ €s menor que en el segon element del grup.

4. El primer element no t€ cap orbital d disponible i, per aquest motiu, el nombre de coor-
dinacié maxim és quatre.
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Pel que fa als altres elements del grup, els aspectes més rellevants es poden resumir de la manera
segiient:

1. L’element més pesant del grup es diferencia dels altres en I’estabilitat major dels estats
d’oxidaci6 baixos, en el caracter metal-lic amb formacié d’oxids més basics i en ’enllag
més debil amb I’hidrogen i altres lligands relacionats.

2. Les propietats dels tres elements centrals del grup mostren una transicié suau cap a les
de I’element més pesant. Els estats d’oxidacio inferiors es fan més estables i els oxids
més basics.

3. Hi ha una discontinuitat important en les propietats respecte del primer element, espe-
cialment en els grups 14, 151 16.

4. Els elements més pesants tenen nombres de coordinacié més alts.

1.1 SINTESI I PROPIETATS DELS ELEMENTS
A) Obtencié de clor, de brom i de iode

INTRODUCCIO

Els elements del grup 17 es troben entre els elements no metal-lics més reactius; per contra
els elements del grup 18 son els que tenen una reactivitat més baixa. A pesar d’aquestes diferéen-
cies importants, hi ha certes similituds entre els elements d’aquests dos grups, particularment pel
que fa a les estructures dels compostos.

Els halogens es caracteritzen per una electronegativitat i una afinitat electronica grans.
L’electronegativitat és gran perque I’electré addicional passa a ocupar un orbital d’una capa de
valencia incompleta i per aix0 és sotmés a una forta atracci6 nuclear. Els gasos nobles tenen afi-
nitats electroniques negatives, ja que la capa de valéncia esta completa i el nou electré ha d’ocu-
par orbitals d’una capa nova.

Com passa amb tots els grups del bloc p, I’element cap de grup té propietats ben diferents a
les dels altres elements del grup. Per exemple, a pesar de la gran electronegativitat del fluor, la
seua afinitat electronica és inferior a la del clor. Aquest comportament esta relacionat amb les peti-
tes dimensions que té el fluor, cosa que comporta una forta repulsio entre els electrons de valén-
cia. Com que el fluor és I’element més electronegatiu, mai arriba a un estat d’oxidacié positiu.
Amb I’excepcid possible de I’astat, la resta d’elements presenten estats d’oxidacié que van des de
-1 fins a +7. Com a propietat general d’aquest grup d’elements, cal destacar el seu caracter oxi-
dant que va disminuint de forma considerable en passar del fluor al iode.

L’objectiu d’aquesta practica és preparar de forma seqiiencial Cl,, Br, i I,. Per a fer-ho s’a-

profita la disminuci6 del poder oxidant que tenen els elements en baixar en el grup. A més a més,
s’estudiara la solubilitat d’aquests elements en dissolvents polars i no polars.

SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

El permangant potassic presenta perill d’incendi 1 d’explosié quan es posa en contacte amb la
matéria organica; és un agent oxidant fort. L’acid clorhidric és toxic per ingestio i inhalacid; és un
irritant fort per als ulls i per a la pell. El clor, el brom i el iode son toxics, irriten la pell i les vies
respiratories. El tetraclorur de carboni és toxic per ingestid, inhalacié i absorcié cutania.
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B) Obtenci6 d’oxigen. Formes al-lotropiques del sofre
INTRODUCCIO

Els elements cap de grup del bloc p presenten importants diferéncies respecte als altres ele-
ments del grup. Aquestes diferéncies es manifesten especialment en els grups 15 i 16. Tant les for-
mes elementals del nitrogen com de 1’oxigen consisteixen en molecules diatomiques amb triple i
doble enllag respectivament, que es troben en estat gasds en condicions normals de pressié i de
temperatura (CNPT). Per contra, la resta d’elements d’aquests grups son solids en CNPT i les
seues propietats metal-liques augmenten en baixar en el grup.

A més de tenir propietats fisiques diferents, I’oxigen i el nitrogen sén significativament dis-
tints en el seu comportament quimic respecte a la resta d’elements d’aquests grups. Aquests dos
elements son uns dels més electronegatius de la taula periodica i no formen coordinacions supe-
riors a 4. En canvi, els altres elements dels grups tenen freqiientment coordinacions superiors.

El sofre es caracteritza per presentar diferents formes al-lotropiques. Les formes al-lotropi-
ques son les diferents formes d’un element que hi ha en el mateix estat fisic. Potser I’exemple més
conegut ¢s el cas del carboni, que es presenta en dues formes al-lotropiques, diamant i grafit, amb
propietats fisiques clarament diferents.

L’al-lotropia del sofre és més extensa i complexa que la dels altres elements. De les diferents
formes moleculars del sofre solid, la més comuna (i més estable) és la forma ortorombica o. Es
tracta de molecules octoatdomiques (cicle-Sg) empaquetades en forma complexa. Prop dels 95.3°C,
la forma a-Sg es fa inestable respecte de la forma monoclinica B-Sg, I’estructura de la qual es dife-
rencia de la o en la disposicié dels cicles en el cristall.

Quan el sofre s’escalfa, aproximadament, fins a 119 °C es fon i, si continua augmentant la
temperatura, es produeix un canvi important a partir de 159.4 °C. Els anells Sg es trenquen i for-
men cadenes d’atoms de sofre amb una llargaria que depén de la temperatura. L’augment de
llargaria d’aquestes cadenes comporta un augment de la viscositat del sofre liquid, que arriba a
ser maxima a 195 °C. Si en aquest moment el sofre liquid es refreda rapidament, el material manté
la seua estructura, que consisteix en una mescla de cadenes en helix Sg, cicle-Sg i altres forii, s
moleculars. Es el sofre plastic.

D’acord amb aquests comentaris, els experiments que s han de fer tenen I’objectiu principal de des-
tacar les diferencies tan importants que hi ha entre I’element cap de grup (oxigen) i el segon (sofre).

SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

El peroxid d’hidrogen €s un agent oxidant fort; les dissolucions concentrades s6n molt toxiques
i forga irritants. El dioxid de manganés €s oxidant i pot cremar la materia organica. El magnesi en
pols és inflamable, té perill d’incendi 1 d’explosié. El carbé vegetal és inflamable i toxic per inhala-
ci6 de les polvores. El sofre quan esta finament dividit presenta perill d’incendi i d’explosio.

Procediment experimental

Obtencio d’oxigen

En un matras Erlenmeyer de 250 ml s’han d’introduir 3 g de dioxid de manganés i cobrir-lo
amb aigua. I’Erlenmeyer s ha de tapar amb un tap biforadat. En un dels forats cal introduir un tub
de seguretat i en I’altre un tub de vidre curt que s’haura de connectar a un tub de goma. Pel tub
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de seguretat s’han d’abocar 100 ml de peroxid d’hidrogen al 33%. En introduir aquest liquid
comenga a produir-se oxigen, el qual s’ha de recollir en 3 tubs d’assaig grans. Cal reomplir els
dos primers perque han de contenir principalment aire. Els tubs s’han de tapar i cal deixar-los en
la graclla per a fer els assajos segiients:

a) Poseu un trosset de carbd vegetal a la cullera de combusti6 i escalfar fins al roig. Destapeu
un dels tubs, fiqueu rapidament el carbé dins i tapeu-lo.

b) Repetiu el mateix experiment amb una petita quantitat de magnesi i sofre.

¢) Aboqueu en els altres dos tubs 1 ml de dissolucié de MnCl, al 5%. Dins la dissolucié d’un
dels tubs s’ha de fer bombollejar, prou temps, un corrent de CO,. L’altre tub s’haura de deixar des-

tapat. Després, en cadascun dels tubs s’ha d’afegir 1 ml de NaOH 2M. S’han de tapar, amb taps
de goma que ajusten bé, i s’han d’agitar.

Formes al-lotropiques de sofre

(En vitrina). Col-loqueu una petita quantitat de sofre (fins a una alcaria d’uns 5 ¢cm) en un tub
d’assaig. Observeu-ne les propietats (color, textura, etc.). Escalfeu lentament el tub d’assaig fins que
el sofre es fonga. Observeu la formacié d’un liquid de color taronja. Escalfeu ara el tub amb més
intensitat. Observeu la formacié d’un liquid espés de color roig fosc. Aboqueu rapidament el sofre
fos en un vas de precipitats amb aigua freda. Observeu la formacié d’un material marrd, el sofre
plastic. Recolliu el material obtingut i analitzeu-ne les propietats (elasticitat, textura, color, etc.).
Escalfeu una nova porcié de sofre fins a uns 300 °C. Observeu els canvis de viscositat que
s’hi produeixen.
Escalfeu en un tub d’assaig una nova porcié de sofre fins que es fonga. Aquest escalfament
s’ha de fer amb suavitat extrema. Una vegada fos, s’ha de submergir el tub d’assaig en un vas que
continga aigua bullint. Manteniu-1"hi durant 5 minuts i refredeu-lo rapidament en aigua amb gel.

QUESTIONS

1) Escriviu els elements dels grups 151 16 i indiqueu quins s6n: a) molecules diatdomiques,

b) no metalls i c) metalls. Dieu també quins sén els elements que no arriben a I’estat d’o-
xidacié maxim (+5 per al grup 151 +6 per al 16).

2) Expliqueu per que la formacié d’enllacos dobles és més afavorida en I’oxigen que en el solic.

3) Quan els elements C, S, Mg i Zn reaccionen amb aire, formen oxids. Quins sén oxids
acids i quins oxids basics?

4) Relacioneu la resposta de la giiestié anterior amb el caracter metal-lic i no metal-lic dels
elements esmentats.

5) Dissenyeu una prova per a identificar 1’oxigen.

6) Quines estructures tenen les formes al-lotropiques 0-Sg (ortorrdombic) i B-Sg (monoclinic).
Quina de les dues és més estable? Quines diferéncies presenten respecte del sofre plastic?

7) Que passa a nivell molecular quan s’escalfa el sofre ordinari?

8) El sofre plastic té propietats elastiques, per que?

9) Quina forma al-lotropica s’obté en I’tltim assaig?
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C) Propietats dels carbons actius. Obtenci6 de plom

INTRODUCCIO

Els elements del bloc p mostren una amplia variacié de propietats. Aix0 es manifesta en els
grups 13 1 14, ja que en aquests grups els membres més lleugers s6n no metalls mentre que els
més pesants son metalls. La similitud entre les propietats fisiques i quimiques d’aquests elements
és particularment pronunciada en els casos del B, Si i Ge. Per exemple, els tres son semiconduc-
tors amb una duresa elevada. L'existencia de dos o més polimorfs significativament diferents és
una caracteristica comuna dels elements del bloc p i queda ben reflectida en els casos dels ele-
ments B i C. Els tnics elements d’aquests dos grups que cristal-litzen en estructures d’empaque-
taments compactes (tipiques de metalls) sén el Al, el T11i el Pb.

Les propietats quimiques de B, C, Si i Ge son caracteristiques d’elements no metal-lics. Les
scues electronegativitats son similars a la de 1’hidrogen i formen nombrosos compostos covalents
amb I’hidrogen i amb grups hidrocarbonats. Els elements B, Al, C i Si tenen una forta afinitat
electronica per ’oxigen i pel fluor, cosa que es manifesta en el gran nombre d’oxoanions que for-
men (borats, aluminats, carbonats i silicats). Per contra, el Tl i el Pb tenen una afinitat major pels
anions com I- i S,

En la majoria dels elements dels grups 13 i 14, I'estat d’oxidacié dominant és +3 per al grup
131 +4 per al 14. Les excepcions més importants corresponen al T11 al Pb, en els quals I’estat d’o-
xidacié més estable és +1 per al Tl i +2 per al Pb. Aquest comportament €és un reflex de I’efecte
anomenat parell inert.

D’acord amb aquestes idees, 1’objectiu d’aquests experiments és comparar dos elements del
grup 14, el cap de grup (carboni) i el més pesant (plom), que presenten propietats completament
distintes (el primer és no metall amb diferents formes al-lotropiques, mentre que el segon €s un
metall). Aixi, s’estudiaran algunes propietats d’un material carbonds de gran importancia des del
punt de vista de les seues aplicacions, el carbd actiu, i se sintetitzara plom per reduccié amb carbé.

El carbé actiu és, juntament amb els negres de carbd i les fibres de carbd, un dels materials car-
bonosos amb cristal-linitat baixa. Alguns estudis fets sobre I'estructura d’aquests materials suggerei-
xen que aquesta és similar a la del grafit, perd amb diferent grau de cristal-linitat i forma de les parti-
cules. Els carbons actius, concretament, pareixen estar constituits per microcristalls de grafit, amb un
nombre important de defectes, distribuits a I’atzar. Els carbons actius es preparen per gasificacio con-
trolada de diversos materials (carbons minerals, corfa de coco, corfa d’ametla i altres subproductes
agricoles). S6n materials amb una superficie especifica elevada (normalment superior a 1000 m2/g),
i per aixo tenen aplicacio en I’adsorcié de molecules organiques de I'aigua i de gasos toxics de 1'ai-
re, com a suports de catalitzadors, com a catalitzadors, etc. La quimica superficial dels carbons actius
té una funci6 especial en els processos d’adsorci6 i en les reaccions en que participen. S’ha demos-
trat que, en la superficie del carbé, hi ha grups funcionals de tipus carboxilic, fenolic, carbonilic, eter
i altres grups oxigenats. Aquests grups determinen I’activitat superficial del carbo.

S’anomena adsorcié 'enriquiment d’una substancia en la superficie d’una fase solida. El
potencial atractiu que hi ha en tota superficie com a conseqii¢ncia de la ruptura d’enllagos o la
superaci6 de forces del tipus de Van der Waals, necessaria per a la creacié de la superficie, ¢s el
responsable que les molécules tendesquen a adsorbir-s’hi mitjancant interaccions del tipus de Van
der Waals (forces de molta allargada). La manera de mesurar la capacitat adsorbent d’un material
consisteix normalment a fer isotermes d’adsorci6. En aquest tipus d’experiment es mesura la
quantitat adsorbida en funci6 de la pressio (en el cas d’adsorcié d’un gas) o de la concentracié (en
el cas d’adsorcio en dissolucid) a temperatura constant.
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SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

El carbé actiu és inflamable i toxic per inhalacié de les pdlvores. L'acid acetic pur és mode-
radament toxic per ingestio i inhalacid; és un irritant fort de la pell i dels teixits. I’ hidroxid sodic
corroeix els teixits quan hi ha humitat, és un irritant fort dels teixits i és toxic per ingestid. L oxid
de plom (II) és toxic per ingestio i inhalacid. El plom és toxic per ingesti6 i inhalacié de les pél-
vores 0 de fum; és un veri acumulatiu. El monoxid de carboni és molt inflamable i toxic per inha-
lacio.

Procediment experimental
Propietats dels carbons actius

1) Mesureu el pH d’equilibri en els carbons actius A i B segons el procediment segiient:
s’ha de mesclar 1 g de carb6 amb 10 ml d’aigua, agitar la mescla i mesurar el pH algu-
nes vegades fins que s’aconseguesca un valor constant.

2) Isoterma d’adsorcié d’acid acétic en carbé actiu. Partint d’acid acetic 0.2M, s’han de
preparar dissolucions de concentraci6 0.1, 0.05 1 0.025 M. Per a fer la dissolucié 0.1M,
s’han de prendre amb la pipeta 50 ml d’acid acetic 0.2 M, abocar-los en un matras afo-
rat de 100 ml, omplir el matras (fins a 100 ml) amb aigua destil-lada i agitar-lo bé. El
mateix s’ha de fer partint de la dissolucié 0.1M per a obtenir la de 0.05M i amb aques-
ta per a fer la de 0.025M. La concentracié exacta d’aquestes dissolucions s’haura de
determinar per valoracié volumetrica amb hidroxid sodic 0.05M (utilitzeu fenolftaleina
com a indicador). Per a I’assaig d’adsorcid, s’han de prendre amb la pipeta 25 ml de
cadascun dels acids acetics diluits i abocar-los en diferents matrassos Erlenmeyer. En
cada matras s’han d’introduir seguidament 0.5 del carb6 actiu anomenat A. Cada mos-
tra s’ha de deixar com a minim 10 minuts, agitant freqiientment. Després, les dissolu-
cions es filtren amb un filtre plegat, no massa gran. S’han de negligir els primers mil-lili-
tres del filtrat perque la concentraci6 haura quedat alterada per 1’accié adsorbent del fil-
tre. La part principal del filtrat, transparent i clara, s’arreplega en un matras Erlenmeyer

menut. D’aquesta dissolucio s’han de prendre 10 ml i valorar-los amb hidroxid sodic
0.05M.

La quantitat d’acid acetic adsorbida es relaciona amb la concentracié de 1’acid acétic. La
corba obtinguda ha de tenir la forma tipica d’una corba d’adsorcio.
Obtencio de plom

S’han de mesclar molt bé 25 g de litargiri (0xid de plom (II)) amb 6 g de carb¢ dividit fina-
ment i escalfar-ho tot junt, dins d’un gresol tapat, durant mitja hora. El plom fos s’aboca sobre
aigua freda. El rendiment aproximat és de 20 g (feu els calculs per a obtenir 10 g teorics de Pb).

QUESTIONS

1) Escriviu els elements dels grups 13 1 14 i assenyaleu: a) els que s6n metalls i no metalls;
b) els que cristal-litzen amb estructures tipus diamant, c) els que es troben com a Oxids
en la naturalesa i d) els que s’hi troben com a sulfurs.

2) Descriviu I’estructura del litargiri i indiqueu com I’estructura electronica de 1'i6 pot aju-
dar a explicar I’estructura del compost.
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3) Expliqueu les diferencies de pH trobades per als dos carbons amb relacié a la seua qui-
mica superficial. Com poden repercutir aquestes diferéncies en els processos d’adsor-
cio?

4) Comproveu si la isoterma d’adsorci6 obtinguda s’ ajusta millor a I’equacié d’adsorcié de
Freundlich (eq. 1) o a la de Langmuir (eq. 2).

m=a.cl® (1) m=A.c/(B+c) (2)
log m=loga+ 1/blog C I/m=A+A-B1/C
on m és la quantitat adsorbida, ¢ la concentracié de la dissolucié i a, b, A i B son cons-

tants.
5) Justifiqueu, des d'un punt de vista termodinamic, el metode de preparacié del Pb.
6) Comenteu breument metodes de purificacio i de separacié de metalls.
7) Esmenteu les diferéncies estructurals entre el carboni (no metall) i el plom (metall).
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1.2 SINTESI I PROPIETATS DELS COMPOSTOS
A) Obtenci6 de triclorur de iode. Obtencié de clorur i iodur de plom

INTRODUCCIO

Amb I’excepcié d’alguns gasos inerts, tots els elements quimics formen combinacions halo-
genades. Aixi, els elements més electronegatius formen amb els halogens compostos moleculars,
amb enlla¢ predominantment ionic. En la majoria dels halurs, 1’enllac és intermedi entre el cova-
lent i I’ionic. En augmentar el caracter ionic, 1’halur €s més estable. Per aquest motiu, els halurs
figuren entre els compostos més freqiients i importants. Els halurs dels no metalls formen halurs
menys estables, més reactius, generalment volatils i hidrolitzables. Tenen interés com a dissol-
vents i compostos de sintesi.

En aquests experiments se sintetitzen dos tipus d’halurs: el triclorur de iode (amb I’enllag
covalent) i el clorur i el iodur de plom. Pel que fa als interhalogens, hi ha un enllag entre elements
del grup 17, amb una férmula general XXy, on X ¢€s I'element més facilment oxidable i X és el
més oxidant. Perque tots els orbitals de la capa de valéncia puguen estar completament plens d’e-
lectrons, ha d’haver-hi un nombre parell d’elements del grup 17. Aquesta condicid restringeix el
valor de y a un nombre imparell.

En la major part dels casos, els interhalogens es preparen per reaccié directa dels dos halo-
gens. L'aplicacio d’aquest procediment al laboratori presenta problemes a causa de la dificultat en
el maneig del F,, Cl, i Br,, per ser altament corrosius. El producte d’aquest experiment, triclorur

de iode, pot obtenir-se utilitzant clorat potassic com a font de clor (en compte del Cl,). L’i6 clo-
rat és capac d’oxidar el iode d’acord amb la reaccid segiient (no ajustada):

ClOg' 43 Iz = IC]g
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Respecte als halurs de plom, aquests s6n compostos d’un element metal-lic en el qual, a causa
de I’existencia d’orbitals p i d no ocupats d’energia adequada, la participacié d’enllag covalent és
superior a la que correspondria per la capacitat de polaritzacié definida per la relacié carrega/radi.
Aquests compostos constitueixen un exemple excel-lent que mostra la transicié d’enllag ionic a
covalent en augmentar la polaritzabilitat de I’halogen. Aquest augment en la polaritzacié de 1’en-
llag es reflecteix en I'estructura cristal-lina del compost, que manifesta la transicié segiient: tridi-
mensional — laminar — en cadenes — molecules.

La preparaci6 dels halurs de plom es basa en les diferents solubilitats dels compostos d’aquest
element. Aix1, partint de nitrat de plom s’obtindra el clorur, i a partir d’aquest, el iodur. A més a
més, es comprovara ¢l caracter amfoter del plom.

SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

El iode és toxic per ingestio i inhalacid, i un fort irritant per als ulls i per a la pell. El clorat
potassic és un agent oxidant fort i forma una mescla explosiva amb materials combustibles. El tri-
clorur de iode €s toxic per ingestio i corroeix els teixits. El nitrat de plom és un material molt oxi-
dant; presenta risc d’incendi en contacte amb substancies organiques. El clorur de plom és toxic
per inhalacid. El iodur de plom és toxic.

Procediment experimental
Sintesi del triclorur de iode

(En vitrina). Introduiu 500 mg de clorat potassic polvoritzat en un vas de precipitats de 25 ml
que conté un imant per a agitar. Afegiu una capa d’1 g de iode en pols damunt la capa anterior.
De seguida, introduiu 500 pl d’aigua. Col-loqueu el vas en una placa calefactora i comenceu I’a-
gitacié sense escalfar.

La temperatura de la reacci6 ha de mantenir-se per davall de 40 °C, utilitzant, si és necessa-
ri, un bany d’aigua. Afegiu gota a gota 2 ml d’acid clohidric concentrat, utilitzant una pipeta
Pasteur, durant un periode de 30 min. El color pirpura del iode desapareixera i es formara una dis-
solucio de color taronja. Quasi al final del perfode d’agitacid, s’observa la formacié de cristalls de
color groc.

Per a separar el producte, es refreda la dissolucié amb un bany de gel. Es recull el triclorur de
iode mitjangant filtracié amb un embut de placa filtrant. El solid impur pot recristal-litzar-se dis-
solent-lo en la minima quantitat d’etanol calent i refredant-lo lentament fins a la temperatura
ambient, i introduint-lo a continuacié en gel. El producte obtingut €s estable en aire durant perio-
des de temps curts; es descompon a temperatura ambient al cap de, aproximadament, 1 h.
Determineu-ne el rendiment.

Sintesi de clorur de plom

Es prepara a partir del nitrat de plom (II). Per a preparar-lo, una dissolucid saturada de nitrat
es mescla amb una dissoluci6 saturada de clorur sodic. Es refreda exteriorment amb aigua a 0°C.
Sobre la dissolucié s’aboca la quantitat necessaria d’acid clorhidric. Les pdlvores blanques cris-
tal-lines de clorur de plom (IT) es depositen al vas. Es renta per decantacié diverses vegades fins
que I’aigua tinga reaccio neutra. Es filtra a buit i es renta amb alcohol. Una vegada sec, el pro-
ducte es pesa i es calcula el rendiment de la reaccié. La meitat del producte s’utilitza per a fer la
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recristal-litzacid. Per a fer-ho, es dissol el clorur de plom (II) en aigua calenta i s’ introdueix en un

bany de gel. Amb I’altra meitat es prepara iodur de plom (II). Feu-ne els calculs per a obtenir 5 g
de clorur de plom (II).

Sintesi de iodur de plom

Es dissol el clorur de plom en aigua calenta i, agitant, s’hi afegeix, dissolta en aigua, la quan-
titat necessaria de iodur potassic. El precipitat de color groc obtingut se separa per decantacio i es
filtra en un embut Biichner. La cristal-litzacié del producte es fa de la manera segiient: el precipi-
tat es va dispersant en uns 200 ml d’aigua bullint mitjangant agitacié continua. Després es deixa
refredar i s’observa la precipitacié de lamines de color groc or.

Amb una part del Pbl, obtingut en I'etapa previa a la cristal-litzacid, es fan els assajos
seglients:

a) Es dissol una quantitat petita de bicarbonat sodic (= 0.5 g) en la menor quantitat d’aigua
possible. S’hi afegeix gota a gota la dissolucié de bicarbonat sobre uns mil-lilitres d’una
suspensio de Pbl,.

b) Se separa el precipitat obtingut en I’assaig anterior per decantacid. Es dissol en aigua i
es comprova el caracter amfoter del plom mitjangant 1’addicié d’hidroxid sodic.
QUESTIONS

1) Per que la majoria dels compostos interhalogenats sén molt inestables? Per que el ICl4
¢és raonablement estable?

2) A partir de les energies segiients d’enllag simple X-F, expliqueu-ne la tendencia.

Compost Energia d’enlla¢ (kJ/mol)
CIF; 175
BrF; 200
IF; 270

3) Per a la serie IF, IF;, IFs, IF,, indiqueu Iestat d’oxidacié del iode en cada compost i la
geometria que s’espera per a aquests.

4) Ajusteu la reaccio redox utilitzada en la sintesi del ICl; i determineu-ne el potencial nor-
mal.

5) Escriviu i comenteu les reaccions que ocorren durant la sintesi dels diferents compostos
de plom.

6) Justifiqueu, a partir de la diferent solubilitat del PbCl, i el Pbl, la sintesi d’aquest dltim
a partir del primer. A partir de 100 ml d’una dissolucié saturada de PbCl, a temperatu-

ra ambient, quina quantitat de KI s’ha d’afegir per a precipitar el 99.99% en pes del
plom?

7) Raoneu els resultats obtinguts dels assajos fets amb els compostos de plom.

8) Expliqueu la transici6 en estructures que es troba per als compostos: PbF,, PbCl, i Pbl,.
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B) Obtencié d’acid cloric i iodic
INTRODUCCIO

Dins els compostos oxigenats dels no metalls figuren també els oxoacids i les oxosals. El més
caracteristic d’aquests compostos €s 1’oxoanid, format per un o més atoms de 1’element no
metal-lic, coordinats amb atoms d’oxigen. Aquestes agrupacions constitueixen anions simples o
polimeritzats. Els anions estan units a protons, en el cas dels oxoacids, o a cations metal-lics en el
cas de les oxosals. Els compostsos equivalents dels elements metal-lics sén els hidroxids, en els

quals hi ha grups OH™ units als ions del metall. Malgrat tot, entre aquest grup de compostos i els
oxoacids no hi ha Ifmits estrictes. Els metalls de valencia alta formen oxoanions simples o poli-
meritzats, similars als dels no metalls.

La quimica dels elements del grup 17 amb I’oxigen, a excepcid del fluor, és bastant extensa,
tenint en compte que poden presentar diferents estats d’oxidacio. Aspectes relacionats amb la pre-
paraci6 i les aplicacions d’aquests compostos han estat ampliament estudiats, i s’observa una
variacié molt sistematica en les seues propietats, que pot explicar-se mitjancant principis termo-
dinamics 1 es justifica amb Iestructura i I’enllac. Les dades termodinamiques estan recollides en
forma dels potencials redox i de les constants d’equilibri de les reaccions, i aquestes, juntament
amb les dades de velocitat de reaccid, permeten explicar gran part de la quimica en dissolucid
aquosa dels halogens.

Aix{, encara que tots els halogens sén un poc solubles en aigua, poden produir-se reaccions de
desproporcionacioé o reaccions amb el dissolvent depenent de les condicions de pH, concentracio i
preséncia de catalitzadors. El fluor presenta un comportament excepcional i, a causa del seu poten-
cial redox excepcionalment alt, reacciona amb I’aigua en totes les condicions de pH. La impossibi-
litat d’arribar a tenir estats d’oxidacio superiors a la unitat limita el nombre d’oxoanions que pot for-
mar al HOF, compost d’una inestabilitat molt gran. Els halogens més pesants formen nombroses
combinacions oxigenades si bé la majoria no poden ser aillats purs i només sén estables en dissolu-
ci6 o-en forma de sals. Pel que fa a les seues propietats acid-base, s’observa una variacié molt sis-
tematica en el nombre d’atoms d’oxigen i en el de grups OH units a I’atom central.

A I’hora d’explicar les propietats redox d’aquestes combinacions oxigenades s’han de tenir
en compte aspectes termodinamics i cinetics. Els diagrames de Latimer i de Frost (vegeu la
practica segiient) resumeixen de forma compacta les dades termodinamiques, que sén molt ttils
per a relacionar diferents sistemes redox. En aquests diagrames es pot observar quines sén les
especies inestables, com varia el poder oxidant en funcié de I'estat d’oxidacid, com varia el poten-
cial redox amb el pH; €s possible comparar ¢l poder oxidant de distintes especies i aix{ predir, ter-
modinamicament, quines reaccions hi haura, calcular el potencial redox de parelles no adjacents,
etc. Pel que fa a les velocitats de reaccio, és més dificil racionalitzar-ne I’evolucid. A pesar de tot,
és interessant tenir en compte una série de regles i tendencies trobades. En primer lloc, s’observa
que la velocitat d’oxidacié d’ions i/o molecules per oxoanions d’aquests elements creix en dis-
minuir I’estat d’oxidacié de ’halogen. En segon lloc, els oxoanions dels elements més pesants
reaccionen més rapidament que els lleugers. Aixo és particularment clar per als estats d’oxidacio
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superiors. Des d’un punt de vista mecanfstic, les tendéncies observades pareixen estar relaciona-
des amb el fet que I’etapa controlant del procés consiteix en la ruptura de I’enllag halogen-oxigen.

SECCIO EXPERIMENTAL
Perillositat

El clorat de bari és verinds; és un oxidant fort i presenta risc d’incendi en contacte amb substan-
cies organiques. L'acid sulftric és un irritant fort per als teixits. El iode i I’acid iddic sén toxics
per ingestié i inhalacid, i son forts irritants per als ulls i per a la pell. El clor és un gas verinés; és
perillds en contacte amb substancies reductores.

Procediment experimental
Obtenci6 de ’acid cloric

Es dissol clorat de bari en aigua bullint (proporcié 322 g de clorat en 500 ml d’aigua) i s’hi
afegeix, lentament i amb agitacio, una mescla calenta de 98 g d’acid sulfiric concentrat (53.3 ml
d’acid sulfuric, d=1.84) i 53.3 ml d’aigua. Cal tenir cura que al final de I’operacid hi haja un petit
excés de clorat de bari respecte de I’acid sulfuric. Es deixa sedimentar el precipitat de sulfat de
bari durant 1 h. Es decanten els 2/3 de la dissoluci6 clara i es filtra la resta utilitzant un embut
Biichner. El filtrat es reuneix amb la dissolucié decantada, de manera que resulten uns 660 ml d’a-
cid cloric d’un 22% de concentracié (d=1.11). Fer els calculs per a obtenir 20 g d’acid cloric.
Determinen la concentracié de la dissolucié obtinguda mitjangant la valoracié amb hidroxid sodic
IM. Mesuren el pH de la dissoluci6 resultant.
Obtenci6 de ’acid iodic

(En vitrina). Feu els cdlculs per a obtenir 10 g del producte. En un matras es tracten 100 g de
iode amb un volum de dissolucié d’acid cloric que continga un 3% en excés d’aquesta substancia
respecte de I’estequiometrica. El matras té un tub d’entrada per a I’aire i un altre d’eixida, dispo-
sat de manera que el clor arrossegat pel corrent d’aire puga ser absorbit, per exemple, per hidro-
xid sodic. S’escalfa la mescla que reacciona i, en iniciar-se la reaccid, s’estableix un corrent lent
d’aire. Després de 20 minuts, la reaccié ha acabat. Aleshores es refreda la mescla i se separen les
impureses per filtracié. Amb agitacid viva, s’evapora a sequedat en una capsula i es determina el
rendiment. A continuacid es cristal-litza en la forma que es comenta seguidament. Mesuren el pH
d’una dissolucié de concentracid similar a la de I’acid cloric.

Es dissol el producte en la minima quantitat d’aigua. A causa de la gran solubilitat de 1’acid
iodic en aigua, la cristal-litzacié suposa la perdua de quantitats considerables de producte. Es con-
venient, per tant, tractar les dissolucions aquoses d’acid iodic amb un volum igual d’acid nitric
concentrat, i evaporar després fins a reduir-ne el volum a 1/3. En la majoria dels casos I’acid iodic
se separa ja en calent.

QUESTIONS
1) Busqueu altres procediments de preparacié d’acid iodic.

2) A quin compost poden correspondre les impureses solides que resulten de la preparacio
de I"acid iodic?
3) Expliqueu les diferéncies observades en caracter acid-base dels acids cloric i iodic.

4) En el cas del clor, I’estabilitat dels oxoacids augmenta amb I’estat d’oxidaci6 de I’ele-
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ment, el poder oxidant disminueix en aquest sentit, mentre que la forca com a acid creix.
Expliqueu en base a arguments d’estructura i enllag aquests resultats.

5) Construiu el diagrama de Frost per als diferents estats d’oxidacié del clor i del iode en
medi acid. Utilitzant aquest diagrama justifiqueu I’estabilitat o la inestabilitat dels pro-
ductes obtinguts en aquest medi i justifiqueu el metode de preparacio seguit en el cas de
I’acid iodic.

6) Els ions clorat sén inestables davant la desproporcionacié d’acord amb el diagrama de

Frost. Malgrat tot, aquestes espécies poden ser manipulades facilment en dissolucié aquo-

sa. Expliqueu els motius d’aquesta contradiccié aparent.
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C) Obtencio de tiosulfat sodic

INTRODUCCIO

Dins els compostos oxigenats dels no metalls figuren també els oxoacids i les oxosals. El més
caracteristic d’aquests compostos és 1’oxoanid, format per un o més atoms de I’element no
metal-lic, coordinats amb atoms d’oxigen. Aquestes agrupacions constitueixen anions simples o
polimeritzats. Els anions estan units a protons, en el cas dels oxoacids, o a cations metal-lics en el
cas de les oxosals. Els compostos equivalents dels elements metal-lics son els hidroxids, en els
quals hi ha grups OH" units als ions del metall. Malgrat tot, entre aquest grup de compostos i els
oxoacids no hi ha Iimits estrictes. Els metalls de valéncia alta formen oxoanions simples o p
meritzats, similars als dels no metalls.

Les combinacions oxigenades del grup del sofre presenten, pel que fa a la seua férmula qui-
mica, una correspondencia major entre els principals oxids d’aquests elements que entre els oxoa-
cids 1 les oxosals. Dins les oxosals hi ha un gran contrast entre I’abundancia de les del sofre i el
baix nombre de les dels altres elements. Aquest comportament €és un reflex de 1’augment del
caracter metal-lic dels elements en baixar en el grup (el S es aillant, el Se i el Te s6n semicon-
ductors i el Po és un metall).

Hi ha una amplia varietat d’oxoacids del sofre i, com ocorre en el cas del nitrogen i del fos-
for, pocs dels oxoacids formats poden ser aillats com a tals; la majoria es troben en dissolucid
aquosa o com a sals dels oxoanions corresponents. L’acid sulfiric €s el producte quimic de major
importancia industrial 1 es prepara en quantitats superiors a les de qualsevol altre compost quimic.
Altres compostos com els tiosulfats, sulfits, disulfits i ditionits sén importants agents reductors
amb amplies aplicacions.

La major part dels oxoacids i els oxoanions del sofre estan relacionats per equilibris d’oxida-
ci6-reduccio. Per aquest motiu, 1'us de diagrames com els de Latimer o de Frost sén de gran uti-
litat a I’hora d’explicar-ne les propietats quimiques.

Els diagrames de Latimer consisteixen en una representacio de la forma oxidada i de la
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reduida on s’indica el potencial normal. Aixi queden relacionades d’una manera simple les dife-
rents especies involucrades. La notacié que sol usar-se és:

0
Ox BV Red

Aquests diagrames resumeixen, de forma molt compacta, una gran quantitat d’informacio i
son de gran valor a I’hora de determinar els potencials normals de parelles no adjacents en el dia-
grama. Per a aix0 basta recordar que AG® = -nFE° i que la AG® total de dues etapes successives
¢és la suma de les etapes individuals. A més a més, amb aquests diagrames es pot saber si una espe-
cie ¢s estable o no davant la desproporcionacié: una especie es desproporciona en els seus veins
si el potencial redox de I’esquerra és inferior al de la dreta.

El diagrama de Frost per a un element X consisteix en una representacié del potencial equi-
valent (potencial de reduccio de I’especie considerada respecte del seu estat estandard multipli-
cat per I’estat d’oxidaci6 de I'element en el compost, incloent-hi el signe) davant I’estat d’oxida-
ci6 de I’element. Tenint en compte que com major siga el pendent de la recta que uneix dos punts
del diagrama, major ¢s el potencial de la parella, amb aquest tipus de diagrames es poden fer pre-
diccions termodinamiques sobre les reaccions entre diferents parelles mitjangant la comparacio
dels pendents de les linies corresponents. La utilitat d’aquests diagrames és important i com millor
s’aprecia és quan s’utilitzen. Hem de recordar que tant amb el diagrama de Latimer com amb el
de Frost fem prediccions termodinamiques i que hi poden haver problemes cinetics que determi-
nen que una reaccio no es produesca. A més a més, aquestes barreres cinétiques son comunes en
la quimica redox dels elements del bloc p.

Una especie representada en el diagrama de Frost €s inestable respecte a la desproporciona-
ci6 si es troba per damunt de la linia que uneix dues especies adjacents. Aix0 significa que 1’e-
nergia lliure de les dues especies finals €s inferior a la de I'especie intermedia. En canvi, un estat
d’oxidaci6 €s més estable que altres veins si la linia que els uneix es troba per damunt d’aquest
estat d’oxidacid.

SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

El tiosulfat i el sulfit sodic son toxics per ingestio. El sofre presenta risc d’incendi i d’explo-
sié en forma finament dividida. El permanganat potassic presenta risc d’incendi i d’explosié en
contacte amb la materia organica; és un agent molt oxidant. El nitrat de plata és un fort irritant per
als teixits i per a la pell.

Procediment experimental

Dissoleu sulfit sodic en aigua calenta, en proporcié de 5 ml per gram, i afegiu-hi una pasta
formada per sofre en flor i etanol. Escalfeu a reflux fins que quasi tot el sofre haja reaccionat.
Filtreu en calent i evaporeu el filtrat fins que comence la cristal-litzacié. S’obtenen cristalls en
forma d’agulla. Assequeu el producte a temperatura inferior a 50 °C. Feu els calculs per a obtenir
10 g del producte.

Amb una dissolucié de tiosulfat a I'1% 1 utilitzant diferents porcions, feu i interpreteu els
assajos segiients:
a) Afegiu unes gotes de dissolucié de permanganat potassic acidulada.
b) Afegiu una dissolucié d’acid clorhidric 2 M en parts iguals i bulliu.
c¢) Afegiu dues o tres gotes de dissolucié de nitrat de plata 0.1 M.




Experimentacio en sintesi quimica: quimica inorganica 75

d) Afegiu a una dissolucio de nitrat de plata 0.1 M una dissolucié de tiosulfat gota a gota.

Repetiu els assajos utilitzant una dissolucié de sulfit sodic.

QUESTIONS

1) En cas que la dissolucié del producte estiga impurificada amb excés de sulfit sodic,
compareu les solubilitats dels dos productes i trobeu una manera de separar-los.

2) Justifiqueu la direccié de la reaccié utilitzant per a aixo els potencials normals de les
reaccions que hi intervenen.

3) Construiu el diagrama de Frost per als diferents estats d’oxidacié del sofre en medi acid
i en medi basic. Utilitzant aquest diagrama, justifiqueu I’estabilitat o la inestabilitat del
tiosulfat en aquests medis.

4) Quina ¢és I’estructura del tiosulfat?
5) Descriviu la sintesi del H,SO, al laboratori.
6) Que és I’algeps? Expliqueu el fenomen d’enduriment d’aquest material.

7) Una reacci6 redox pot estar afavorida termodinamicament perod impedida cineticament.
En aquesta dltima situacié es diu que hi ha un sobrepotencial que és necessari superar
perque la reacci6 es produesca. Considerant que per a la reaccié de desproporcionacié
del tiosulfat en sofre i sulfit en medi acid, el sobrepotencial necessari és de 0.1 V, expli-
queu en quin interval de pH és cinéticament afavorida la reaccié (assumiu que la con-
centracié de sulfit i tiosulfat és 1 M).

BIBLIOGRAFIA

1. Pass, G. - SUTCLIFFE, H., Practical Inorganic Chemistry: Preparations, Reactions and Instrumental Methods,
Chapman & Hall, 1968.

2. GUTIERREZ Ri0s, E., Quimica inorgdnica (2a ed.), Reverté, 1984.
3. SHRIVER, D. F. - ATKINS, P. W. - LANGFORD, C. H., Inorganic Chemistry (2a ed.), Oxford University Press, 1994.

4. Diccionario de quimica, Omega, 1993.

D) Obtenci6 de nitrat de plom (II) i dioxid de nitrogen i tetroxid de dinitrogen

INTRODUCCIO

Dins els compostos oxigenats dels no metalls figuren també els oxoacids i les oxosals. El més
caracteristic d’aquests compostos és I’oxoanid, format per un o més atoms de ’element no
metallic, coordinats amb atoms d’oxigen. Aquestes agrupacions constitueixen anions simples o
polimeritzats. Els anions estan units a protons, en el cas dels oxoacids, o a cations metal-lics en el
cas de les oxosals. Els compostos equivalents dels elements metal-lics son els hidroxids, en els

quals hi ha grups OH™ units als ions del metall. Malgrat tot, entre aquest grup de compostos i els
oxoacids no hi ha limits estrictes. Els metalls de valencia alta formen oxoanions simples o poli-
meritzats, similars als dels no metalls.

El nitrogen presenta un comportament Unic entre els diferents elements per formar,

almenys, 7 oxids moleculars, 3 dels quals son paramagnetics. Tots son inestables respecte de
la descomposicio en Ny i O,. Tres d’aquests oxids (N,O, NO i NO,) es coneixen des de fa més
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de 200 anys i, de fet, foren dels primers aillats 1 identificats. En I’actualitat, la problematica
que ha sorgit com a conseqiiencia dels problemes mediambientals que provoca I’emissié d’o-
xids de nitrogen (NO,) dels tubs d’escapament dels vehicles, ha fet que es dedique una aten-
ci6 especial a la investigacié relacionada amb la seua eliminaci6. En general, els oxids de
nitrogen tenen importancia tecnologica en camps com la preparacié d’acid nitric 1 nitrats, i
com a combuyents.

Els oxoacids i els oxosals que forma el nitrogen son nombrosos, si bé alguns sén inestables
en el seu estat lliure i només es coneixen en dissoluci6 aquosa o en forma de sals. De tots, el més
estable és el HNO; 1 aquest compost juntament amb les seues sals constitueix un dels productes
principals de la inddstria quimica.

Igual que ocorre amb les combinacions oxigenades dels elements dels grups 16 i 17, mit-
jangant 1’ds dels diagrames de Latimer i de Frost (vegeu la practica anterior) és possible racio-
nalitzar, des d’un punt de vista termodinamic la complexa quimica redox que presenten aquests
compostos. A més a més, com també ocorre en els grups 16 i 17, la quimica del nitrogen pre-
senta una complexitat afegida ja que reaccions afavorides termodinamicament sén, moltes
vegades, lentes. En aquest sentit, a més a més de les regles comentades anteriorment (vegeu la
preparacié de tiosulfat i d’acid cloric), hem de tenir en compte que com a conseqiiencia de la
inercia de la molecula de N,, aquells processos redox en els quals es consumeix N, sén lents.

A més a més, com a conseqiiencia del mecanisme de reaccié que hi té lloc, la formacié de N,
també és lenta.

SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

El plom és toxic per ingestié i inhalacié de les pdlvores o del fum; és un veri acumulatiu.
L’acid nitric presenta risc d’incendi en contacte amb la materia organica; €s molt toxic per inha-
lacid, corroeix la pell i les membranes mucoses; és un agent oxidant fort. El dioxid de nitrogen
pot reaccionar fortament amb materies reductores; la inhalacié pot ser fatal.

Procediment experimental

Obtencié de nitrat de plom (II)

S’obté a partir de plom, dissolent-lo en HNOs. Els calculs han de fer-se per a obtenir 10 g de
producte. El plom ha d’estar en granalla; en cas contrari, s’agafa un tros de plom amb unes pin-

ces i s’apropa a la flama d’un blener fins que es fonga. Les gotes de plom que van desprenent-se
es recullen en una capsula de porcellana amb aigua.

S’hi afegeix la quantitat necessaria de HNOs (suposeu que el HNO; es redueix a NO,) de den-
sitat 1.32 g/ce (52% en HNOy), diluit en dues parts d’aigua, al plom que hi ha en un matras. En
el coll del matras s’introdueix un embut i sobre aquest embut es col-loca un matras petit de fons
redo que conté aigua freda. Escalfeu-lo (en vitrina) fins a la dissolucié completa del plom, agitant
de tant en tant. Una vegada dissolt practicament tot el plom, es refreda a temperatura ambient i es
filtra. El liquid filtrat es transvasa a un vas de precipitats i es concentra fins a obtenir el producte
solid. Es deposita en un Biichner i es renta amb alcohol i eter mentre es filtra a buit. Finalment
se’n determina el rendiment. Es pot fer una purificacié posterior mitjangant la recristal-litzacio de
la sal en aigua calenta.
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Obtencié de I’0xid de nitrogen i del tetroxid de dinitrogen

En un tub d’assaig net i sec s’introdueixen 2 g de Pb(NOs), i s’escalfa suaument per a pro-
vocar la descomposicié. Quan el gas, de color terrdés rogenc, arriba a la boca del tub i es troba en
concentracié suficient, s’allunya del focus de calor, es deixa refredar i es tanca amb un tap. Cal
assegurar la estanqueitat del tancament submergint-lo en un bany d’aigua.

Es preparen dos banys d’aigua; un calent (60-70 °C) i I'altre fred (T< 0 °C) obtingut amb una
mescla de 5 parts de gel picat i una part de sal comuna.

Es comenga la seqiiencia experimental introduint el tub ple de gas al bany fred i anotant el
canvi de color quan el tub es refreda. Es trau el tub del bany i s’anoten els canvis de color fins que
el tub arriba a tenir la temperatura ambient. A continuaci6 s’introdueix el tub al bany calent i es
fa la mateixa observacié. Compareu la intensitat del color del tub en les tres regions de tempera-
tura.

QUESTIONS

1) Com s’obté 1’0xid nitric en el laboratori? Quines precaucions s’han de tenir per a aillar
el producte?

2) Raoneu els canvis de color que s’observen en variar la temperatura dels oxids de nitro-
gen obtinguts i justifique-los a partir de la variacié de la constant d’equilibri del procés
en funcio de la temperatura.

3) Recolliu la informaci6 segiient per als diferents oxids de nitrogen: estructura, punts de
fusié i d’ebullicid, solubilitat en aigua i caracter acid-base de les dissolucions.

4) Compareu les estructures del nitrat i del iodur de plom (I). Expliqueu-ne les diferéen-
cies.

5) Expliqueu I’estructura de I’i6 nitrat, de 1’acid nitric i de 1’i6 nitrds.
6) Construiu el diagrama de Frost per al nitrogen i el fosfor en medi acid. Analitzeu I’es-

tabilitat de les diferents especies del nitrogen. Expliqueu per que el N(V) és un oxidant
fort mentre que el P(V) és extremadament debil.

7) Encara que el HNO, es desproporciona en els estats N(V) i N(II), en un gran nombre de

reaccions actua com a agent oxidant. Expliqueu per que aixo és possible a pesar de la
seua inestabilitat.
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E) Obtencio de bicarbonat i carbonat de sodi

INTRODUCCIO

Dins els compostos oxigenats dels no metalls figuren també els oxoacids i les oxosals. El més
caracteristic d’aquests compostos és 1’oxoanid, format per un o més atoms de I’element no
metal-lic, coordinats amb atoms d’oxigen. Aquestes agrupacions constitueixen anions simples o
polimeritzats. Els anions estan units a protons, en el cas dels oxoacids, o a cations metal-lics en el
cas de les oxosals. Els compostos equivalents dels elements metal-lics son els hidroxids, en els

quals hi ha grups OH™ units als ions del metall. Malgrat tot, entre aquest grup de compostos i els
oxoacids no hi ha Ifmits estrictes. Els metalls de valéncia alta formen oxoanions simples o poli-
meritzats, similars als dels no metalls.

La quimica dels elements del grup 14 davant I’oxigen mostra la transicié caracteristica de
compostos dels no metalls a compostos d’elements metal-lics. Aixi, s’observa una evolucié des
d’enllag covalent a enllag i0onic en baixar en el grup, i un canvi en el caracter acid-base dels oxids;
es passa d’un comportament acid en els compostos del carboni a amfoter en el cas dels compos-
tos del plom. Aixi, també es troben divergencies molt considerables en I’extensié de la quimica
d’aquests elements davant I’oxigen. Tot i que el nombre de combinacions oxigenades és limitat
en el cas del carboni, aquestes sén nombroses en el silici (silice i silicats) 1 pertanyen a I’ampli
grup de les ceramiques.

Pel que fa al carboni, aquest forma tres 0xids moleculars, dels quals els més coneguts i impor-
tants sén el monoxid i el dioxid de carboni. Aquests dltims s’obtenen per combustié/gasificacid
de carbd. El monoxid de carboni té importants aplicacions en la sintesi d’hidrogen i en la seua
transformacio a metanol, acid acetic i aldehids; a més a més, és un Iligand excel-lent per als atoms
metal-lics amb estat d’oxidacié baix (motiu pel qual la quimica dels carbonils metal-lics és tan
extensa), que €s la causa de la seua elevada toxicitat. El dioxid de carboni no és toxic, encara que
una concentracio elevada en I’atmosfera pot ser responsable de I’anomenat efecte hivernacle, que
esta produint un escalfament progressiu de la Terra. Son responsables d’aquest efecte totes aque-
lles molécules que deixen passar la llum visible perd que absorbeixen fortament la radiaci6 infra-
roja, cosa que impedeix que s’allibere la calor emanada de la Terra per radiacio.

La major part de la quimica del dioxid de carboni es basa en el fet que és un acid de Lewis
debil. En dissolucio déna lloc a la formacié d’acid carbonic, que és un acid diprotic amb una pri-
mera constant d’acidesa real de 1’ordre de 10-4. En medi basic forma 1’anié carbonat, que pot
aillar-se en forma d’oxosals. L’evolucio de I'estabilitat, de la solubilitat, etc. dels carbonats por
explicar-se, en major part, a partir de la teoria ionica de I’enllag. Les estructures dels carbonats
son, usualment, tipus calcita o aragonita. Un dels carbonats de major interés industrial és el car-
bonat sodic, per ser substitut de 1’hidroxid sodic en moltes aplicacions. Una part important de la
produccié es fa mitjancant I’anomenat procés Solvay (similar al que es desenvolupa en aquest
experiment) en el qual els reactius son clorur sodic, amonfac i carbonat calcic.

SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

L’ hidroxid amonic és forga irritant, especialment per als ulls. L’hidroxid de sodi corroeix els
teixits en preséncia d’humitat; és un fort irritant per als teixits per ingestié. El Ba2* és verinds.
L acid clorhidric és toxic per ingestié i inhalacid; és un fort irritant per als ulls i per a la pell.
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Procediment experimental

Obtencio de bicarbonat de sodi

S’afegeixen x g de clorur sodic polvoritzat a 5x g d’una dissolucié al 10% d’hidroxid amo-
nic, es permet que la mescla romanga en rep0s i s’agita moderadament amb moviments de rota-
ci6 de tant en tant fins que la sal es dissolga quasi totalment. La dissolucio filtrada es col-loca en
un vas de precipitats; aquest es cobreix amb un paper de filtre a través del qual s’introdueix un tub
d’entrada per al CO, que conté una valvula Biinsen. Es permet el pas d’un corrent uniforme de
CO, cap al matras, el qual s’agita de tant en tant amb moviments de rotacié. Després de cert
temps, quan s’haja excedit el punt de saturaci6 del bicarbonat de sodi, precipita sobtadament el
producte. Es continua la carbonatacié durant una hora més. El producte es comprimeix bé, es
renta amb 5 ml d’aigua freda i s’asseca a I'aire. Calculeu x per a obtenir 10 g de NaHCO;.
Determineu-ne el rendiment.

Obtenci6 de carbonat de sodi

La meitat del producte obtingut s escalfa a poc a poc en un gresol de porcellana. El seguiment
de la reacci6 es fa pesant la capsula abans i després del tractament termic, fins a aconseguir un
pes constant.

Amb els dos productes obtinguts, feu els assajos segiients:

a) Mesureu el pH d’una dissolucié de NaHCOj; i de Na,COs.
b) Afegiu BaZ* a dues dissolucions de NaHCOj; i de Na,COs.
¢) Comproveu I’accié del HCI sobre dues dissolucions de NaHCOj5 i de Na,CO;.

d) Mescleu bé 0.5 g de bicarbonat i de carbonat sodic. Estudieu la mescla per analisi ter-
mica (vegeu I’exercici anterior), d’acord amb les indicacions del professor. Determineu
la temperatura dels diferents processos que hi ha i calculeu les perdues de pes. Descriviu
els processos corresponents als diferents canvis observats.

QUESTIONS

1) Expliqueu el fonament del procés de sintesi del Na,COj5 i establiu la relacié amb el
metode industrial. Quins altres compostos tenen relacié amb aquest procés?

2) Comenteu aplicacions industrials importants del Na,COs.
3) Descriviu les estructures del NaHCOj i del Na,COs.

4) Raoneu els resultats dels assajos a partir dels equilibris acid-base involucrats i 1’estabi-
litat dels compostos que hi intervenen.

5) Considerant els carbonats dels elements del grup 2 i utilitzant la teoria de I’enllag ionic,
expliqueu per que la temperatura de descomposici6 a I’oxid corresponent augmenta en
baixar en el grup.

6) Per que s’ha d’utilitzar aigua a O °C per a rentar el producte obtingut?

7) Quins altres compostos poden impurificar el bicarbonat sodic?
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F) Obtenci6 d’acid boric, pentaborat i acetat de bor

INTRODUCCIO

Dins els compostos oxigenats dels no metalls figuren també els oxoacids i les oxosals. El més
caracteristic d’aquests compostos €s ’oxoanid, format per un o més atoms de I’element no
metal-lic, coordinats amb atoms d’oxigen. Aquestes agrupacions constitueixen anions simples o
polimeritzats. Els anions estan units a protons, en el cas dels oxoacids, o a cations metal-lics en el
cas de les oxosals. Els compostos equivalents dels elements metal-lics son els hidroxids, en els

quals hi ha grups OH™ units als ions del metall. Malgrat tot, entre aquest grup de compostos i els
oxoacids no hi ha limits estrictes. Els metalls de valéncia alta formen oxoanions simples o poli-
meritzats, similars als dels no metalls.

El bor, igual que el silici, es troba en la naturalesa en forma de compostos oxigenats i mai com
a bor elemental o unit a un altre element diferent de I’oxigen (excepte en certs tetrafluoroborats).
La quimica estructural dels compostos B-O es caracteritza per una gran complexitat i diversitat
que s’assembla a la dels borurs i els hidrurs de bor. A més a més, es coneix un gran nombre de
compostos organics amb enllacos B-O.

L’acid boric és un acid de Bronsted molt debil en dissolucié aquosa. Els seus equilibris acid-
base, pero, son més complicats que les simples reaccions de transferéncia de protons caracteristi-
ques dels oxoacids dels elements restants del bloc p. De fet, aquest compost és un acid de Lewis
debil i és el complex que forma amb H,O el que determina Iaparicié de H*. Com a aspecte ca -
teristic de la majoria dels elements més lleugers dels grups 13 i 14, els oxoanions tenen tenacii-
cia a la polimeritzacié mitjangant reaccions de condensacié amb perdua de molecules d’aigua. A
més a més, la reaccio de I’acid boric amb alcohols en medi sulfiric condueix a la formacié d’es-
ters (B(OR)3), que son acids de Lewis molt més debils que els trihalurs de bor. Els 1,2 diols tenen
una gran tendéncia a la formacié d’esters de bor com a conseqiiencia de I’efecte quelat. Com passa
en els silicats i els aluminats, hi ha un gran nombre de borats polinuclears en els quals els atoms
de bor poden presentar coordinacié 3 0 4 1 que es formen mitjangant unions B-O-B. Per ultim, cal
destacar que el refredament rapid de B,O5 fos o de borats condueix, freqiientment, a la formacid
de materials vitrics.

En aquesta practica es pretén conéixer millor la quimica dels compostos oxigenats del bor,
mitjancant la formacié de 1I’acid boric, el pentaborat sodic i I'acetat de bor.

SECCIO EXPERIMENTAL
Perillositat

El borax és toxic. L’acid boric és toxic per ingestio; el solid irrita la pell. L’acid clorhidric
és toxic per ingestié i per inhalacid; és un fort irritant per a la pell i per als ulls. L’anhidrid ace-
tic és molt corrosiu i irritant; pot causar cremades i danyar els ulls; presenta risc moderat d’in-
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cendi. L’eter etilic és un depressor del sistema nervids central per inhalacié i absorcié cutania;
és molt inflamable i presenta risc greu d’incendi i d’explosié quan s’exposa a la calor o a les
flames.

Procediment experimental
Obtencio d’acid boric

Es col-loquen en un vas de 250 ml els grams de borax tedrics necessaris per a obtenir 15 g
d’acid boric i s’hi afegeixen 30 g d’aigua. S’escalfa quasi fins a I’ebullicié i s’ afegeix a poc a poc
acid clorhidric al 20% fins que la dissolucié tinga un pH clarament acid. S’escalfa a ebullicié
durant uns minuts i es filtra rapidament i en calent en un embut Biichner.

En les aigiies mares s’observa la precipitacié de 1’acid boric. Aquestes es transvasen a un vas
de precipitats i es refreden exteriorment amb gel. Els cristalls d’acid boric que s’obtenen se sepa-
ren de la dissolucié per filtrat. Els cristalls es renten amb la quantitat minima d’aigua a 0 °C.
L’assecament pot fer-se directament amb paper de filtre. Calculeu-ne el rendiment. Si la filtracié
no passa amb suficient rapidesa, part de 1’acid boric pot quedar-se en el paper de filtre. Es tracta
d’un producte més impur perd que, malgrat tot, pot utilitzar-se també per a la sintesi de pentabo-
rat sodic i d’acetat de bor. Guardeu-ne 10 g per a fer els experiments posteriors.

Obtencio6 de pentaborat de sodi

Es dissolen en aigua calenta (60-70 °C) i amb agitaci6é 4 g d’acid boric amb una quantitat
igual de borax. La quantitat d’aigua ha de ser, en pes, doble de la suma de I’acid boric i el borax
utilitzats. Amb agitacié energica es refreda la dissolucié a temperatura ambient i es deixa preci-
pitar. Es decanta i el liquid es refreda exteriorment amb aigua a 0 °C. El nou cristal-litzat que s’ob-
té s’ha de decantar de nou i s’ha de separar de les aigiies mares per filtracid, les quals s’han de
deixar en repos durant 4 h, amb una quantitat doble d’alcohol absolut. El liquid sobrenadant es
decanta. A continuaci6 s’escalfa suament fins a evaporar la major part de I"aigua. Observeu el
canvi d’aspecte que experimenta el producte en mantenir 1’escalfament.

Obtencio de I’acetat de bor

Amb cura s’escalfen, amb agitacié i mitjancant una placa calefactora, 2 g d’acid boric i 10 g
d’anhidrid acetic en un matras on s’ha d’haver connectat un condensador de reflux. A 60 °C apro-
ximadament es fa una reaccié enérgica i I’acid boric es dissol (la temperatura de reaccié ha de ser
inferior a 100 °C). La mescla es refreda en un bany d’aigua i clorur sodic i es produeix la cris-
tal-litzacié quasi completa del producte. Es decanta el liquid fred tant com siga possible. La massa
residual dels cristalls es cobreix amb, aproximadament, 20 ml d’¢ter i s’agita amb el dissolvent.
Es refreda de nou amb el bany de gel i clorur sodic i es decanta per complet el dissolvent utilit-
zat. S’asseca amb paper de filtre i es pesa. Mesureu el punt de fusid.

NOTA: el producte obtingut s’hidrolitza en contacte amb I’atmosfera i produeix el despreniment d’acid acetic.
Guardeu-lo en un tub d’assaig tancat.

QUESTIONS
1) Comenteu les reaccions que condueixen a la preparacié de 1’acid boric.

2) Per queé és necessari refredar-lo amb gel i rentar-lo amb aigua a 0 °C? Per que no es pot
assecar en una estufa?
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3) Comenteu les reaccions que condueixen a la preparacié del pentaborat sodic i de I’ace-
tat de bor.

4) Comenteu les estructures dels tres productes obtinguts.

5) Com es podria qualificar la precipitacié del pentaborat, d’amorfa o de cristal-lina?
Expliqueu que significa aquesta forma de precipitacid i justifiqueu la transicio observa-
da durant I’escalfament. Quin nom rep aquest tltim fenomen? Relacioneu-lo amb la sili-
ce i els silicats.

6) En que consisteix el vidre pyrex?
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2.Bloc S

La quimica dels elements del bloc S és la més simple de tots els grups de la taula periodica.
Es tracta d’elements metal-lics i cada element presenta un tnic estat d’oxidacio: +1 per als ele-
ments del grup | i +2 per als elements del grup 2. A més a més, la major part de la seua quimica
pot explicar-se a partir a la teoria de I’enllag ionic. Unicament el Li, el Mg i, particularment, el Be
proporcionen exemples de compostos covalents. A més a més, aquests metalls sén de gran
importancia economica, especialment el Na, el Mg, el K i el Ca, per ser relativament abundants i,
el que és més important, per trobar-se en concentracio elevada en els jaciments.

Com s’ha comentat, la quimica d’aquests elements és dominada per la seua tendéncia a per-
dre electrons s i a tenir la configuracié de gas noble. Aquesta tendéncia es manifesta en els baixos
potencials d’ionitzacié i els potencials redox altament negatius. Aixi, aquests metalls es troben
entre els agents més reductors que hi ha i els seus cations s6n molt estables. La reactivitat aug-
menta en baixar en el grup i els elements del grup 1 sén més reactius que els del grup 2. Els ele-
ments més lleugers (Li, Mg 1 Be) presenten un comportament atipic perque les seues dimensions
petites condueixen a una densitat de carrega elevada en els ions que origina una capacitat de pola-
ritzacié intensa (relacid carrega/radi elevada) i una entalpia de dissolucio elevada. El cas més nota-
ble és el del Be, que forma compostos covalents similars als de I'Al.

Un aspecte que cal destacar de la quimica d’aquests elements és que tots es dissolen en NH;
(liquid) per a formar dissolucions conductores, de color blau intens, que contenen els ions
metal-lics i els electrons Iliures del metall que es troben solvatats per molecules del dissolvent.
Aquest comportament reflecteix una vegada més I'elevat caracter electropositiu d’aquests ele-
ments.
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2.1. SINTESI I PROPIETATS DELS COMPOSTOS
A) Obtencié i analisi termic d’oxalats del grup 2

INTRODUCCIO

Una de les maneres més comunes de determinar I’estabilitat d’un compost és mitjancant la
mesura d’un canvi fisic o qufmic durant un escalfament. Hi ha nombrosos tipus de teécniques
d’analisi termic, les més comunes de les quals son I’analisi termogravimetrica (TGA), ’analisi
termica diferencial (DTA) i la calorimetria diferencial d’escombratge (DSC).

En el TGA, la mostra que s’analitza se somet a un escalfament d’acord amb un programa de
temperatura que inclou, normalment, diferents rampes d’escalfament i refredament, com també
zones de temperatura constant. En el DTA i el DSC es mesuren les variacions d’energia que expe-
rimenta la mostra durant un tractament termic. Aquestes tecniques sén sensibles no sols a reccions
quimiques que involucren canvis de massa, sin6 també a tot procés fisic o quimic en el qual el pes
no varia (per exemple, processos de fusid).

Els factors experimentals que afecten els experiments d’analisi termica sén molt diversos. La
atmosfera gasosa on es fa I’experiment, I’Gs de buit, la massa de mostra utilitzada, I’efecte de
I'empenyiment del gas i la variacié d’aquest amb la temperatura, la velocitat d’escalfament, el
flux de gas, etc., determinen de forma molt considerable els resultats obtinguts de manera que és
possible arribar a conclusions erronies. Per aquest motiu, és molt important seleccionar de forma
precisa les condicions experimentals en les quals s’ha de fer I’experiment.

Les aplicacions d’aquestes tecniques son molt amplies dins el camp de la quimica analitica,
la quimica inorganica, la quimica organica, la ciencia de materials, etc. Es poden utilitzar per a la
simple analisi rutinaria d’un producte sintetitzat, per a I’estudi de reaccions solid-gas i solid-solid,
I’estudi de ceramiques, de polimers, de vidres, de materials compostos; per a la determinacié dels
punts de fusié i d’ebullicid 1 diagrames de fase, per a la determinacié de la puresa de productes
farmaceutics i organics, etc.

Els ions dels elements del grup 2 formen oxalats insolubles en dissolucions neutres o debil-
ment acides. Aquests oxalats cristal-litzen com a compostos cristal-lins hidratats de color blanc
d’una composicio especifica, que constitueixen exemples molt clars de I’aplicabilitat de 1’analisi
termica. A més a més, s’observen regularitats periodiques en les propietats termiques d’aquestes
sals a mesura que es baixa en el grup.

En aquest experiment es tracta de sintetitzar els oxalats del grup 2 per precipitacié d’una dis-
solucié de pH=5, d’acord amb la reaccié general segiient.

M2+ (ag) + C,0,2 (ag) . MC,0, (s)
on M2+ = Mg+, CaZ+, Sr2+ i Ba2+

Ja que els oxalats d’aquest grup sén sals d’un acid debil (I’acid oxalic), la solubilitat aug-
menta en augmentar la concentracié de protons. Per aix0, els oxalats poden precipitar-se fent la
dissolucié més alcalina, per exemple, elevant el pH de la dissolucié. Com que es pretén obtenir el
precipitat en forma de cristalls de dimensions considerables, utilitzarem el metode de la precipi-
tacié homogenia. En aquesta técnica, 1’agent precipitant no s’hi afegeix inicialment, siné que va
formant-se lentament en la dissolucid. D’aquesta manera es minimitza la supersaturacio i les dis-
minucions locals de concentracio.
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La urea, quan es descompon forma NHj:
(HzN)2C=O i HzO s 2NH; E CO’_Z

La hidrolisi del NH; format eleva lentament el pH de la dissolucié a un valor proxim a S.
Aquest pH és adequat per a generar ions oxalats en concentraci6 suficient com perque precipiten
els oxalats. L'extensié de la hidrolisi de la urea depén de la temperatura, de manera que pot acon-
seguir-se qualsevol pH final mitjancant un control adequat de la temperatura.

SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

Encara que no hi ha dades suficients sobre el perill d’aquests compostos d’estronci i de bari,
ja que aquests elements produeixen enverinaments del tipus dels metalls pesants, és recomanable
no ingerir o respirar les pélvores i evitar el contacte amb la pell.

Procediment experimental

Es pesen 50 mg del carbonat del metall desitjat (en el cas del magnesi, s’utilitzen 80 mg de
I’0xid en comptes del carbonat) en un vas de precipitats de 50 ml. Afegiu-hi 4 ml d’aigua des-
til-lada i cobriu el vas amb un vidre de rellotge. Afegiu -hi HCI 6M, gota a gota, al solid amb agi-
tacio i escalfeu suaument la dissolucié fins que el solid s’haja dissolt.

Utilitzant aigua destil-lada, diluiu la dissolucié fins a 20 ml per a tots els metalls excepte per
al magnesi. Afegiu-hi dues gotes de vermell de metil. Fins a arribar a aquesta etapa, la dissolucid
ha de ser acida i de color vermell clar. Afegiu 3 ml d’una dissolucié saturada d’oxalat amonic i 3
¢ d’urea a la dissolucié. En el cas del magnesi, la quantitat d’urea ha de ser de 9 g.

Amb agitacio, s’escalfa a ebullicié la dissolucié fins que el color canvie de vermell a groc. Si
¢és necessari, afegiu-hi aigua per a compensar la pérdua per evaporacio (si la dissolucié es con-
centra massa, la urea pot precipitar). En aquest moment, hauria de comencar la precipitacié de
cristalls incolors de I’oxalat. Si aix0 no passa, afegiu unes gotes de NH; 6M per a neutralitzar
qualsevol excés d’acid. Refredeu la dissolucié a temperatura ambient. Recolliu el precipitat per
filtracié a buit. Renteu el producte amb aigua freda fins que estiga lliure d’ions clorur (utilitzeu
una dissolucié de AgNOs; el producte és lliure d’ions clorur quan unes gotes del filtrat no pre-
senten terbolesa en afegir-hi una gota de dissolucié de AgNO; a I'1%). Assequeu el producte
sobre paper de filtre. Calculeu-ne el rendiment.

Els productes obtinguts es caracteritzen mitjancant un experiment de TG-DTA. Cal fer I’ex-
periment en el cas de I'oxalat de calci, d’acord amb les indicacions del professor. Determineu la
temperatura de les diferents descomposicions que es produeixen i calculeu les perdues de pes de
les diferents etapes. Descriviu les reaccions corresponents a les diferents perdues de massa obser-
vades. Calculeu el nombre de molecules d’aigua de cristal-litzacio.

QUESTIONS
1) Descriviu les reaccions del carbonat calcic amb HCI. Escriviu la reaccié quimica.

2) Quin tipus d’indicador és el vermell de metil? Quin és I'interval de pH d’aquest indicador?

3) Per queé és necessari evitar un excés d’oxalat amonic durant la preparacié de I’oxalat de
magnesi hidratat?
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4) Com evoluciona la temperatura de descomposicié dels carbonats d’aquests elements en
els seus oxids? Quina tendeéncia periodica s’hi il-lustra? Justifiqueu-ho a partir de la teo-
ria ionica de I’enllag.

5) La temperatura a la qual es perd I’aigua en un compost hidratat indica la manera com és
enllacada. Com és enllagada I’aigua en els oxalats del grup 27

6) En el sulfat de coure pentahidratat hi ha dos tipus d’enlla¢ de les molecules d’aigua.
Comenteu quins son i expliqueu I’estructura del sulfat de coure.

7) L'equacié de Kaputinskii es pot utilitzar per a calcular d’'una manera simple 1’energia
reticular sense necessitat de conéixer la constant de Madelung.

—nz.z2 d
U=—*=—*(1- —).K
d ( d )
ond=r,+r. (/0\), d” és una constant relacionada amb la repulsié interelectronica (0.345 A), n és
el nombre d’ions en cada férmula unitat i K=1.21 MJ/mol. Coneixent el radi efectiu del CO42-
(1.85 A), calculeu les energies reticulars i les entalpies de formacio dels carbonats de magnesi, de
calci i de bari.
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B) Obtenci6 i analisi termica de peroxids del grup 2
INTRODUCCIO

Els oxids dels elements del grup S formen una varietat d’oxids de férmula M,0, M,0, i MO,
(grup 1) 1 MO i MO, (grup 2) que corresponen a compostos amb diferents estats d’oxidaci6 de
I’oxigen (i6 oxid, peroxid i superoxid).

Els 0xids reaccionen amb aigua i formen dissolucions basiques. Els del grup 1 sén més solu-
bles que els del grup 2. Tots aquests, a excepcid dels oxids de cesi i de beril-li, presenten estruc-
tures tipiques de compostos ionics. Pel que fa als peroxids i els superoxids, reaccionen amb aigua
o acids diluits per a formar peroxid d’hidrogen i oxigen. Els oxids i els peroxids son diamagne-
tics mentre que els superoxids sén paramagnetics. L'estructura dels superoxids i els peroxids de
férmula MO, esta relacionada amb la del NaCl.

Aquests compostos oxigenats sén un bon exemple d’aplicacié de la teoria ionica per a la inter-
pretacié de les seues propietats. Aixi, I’estabilitat dels oxids disminueix en baixar en el grup, men-
tre que passa el contrari en el cas dels peroxids i els superoxids (el mateix passa en la descomposi-
ci6 d’altres sals com carbonats, sulfats, etc.). D’aquesta manera, la pressié d’oxigen arriba a ser 1
atm a 357 °C en el cas de SrO,, mentre que aquesta €s d’una atmosfera a 840 °C en el cas del BaO,.
La diferent estabilitat d’aquests compostos també es reflecteix en els metodes de preparacio. Aixi,
si bé el SrO, i el BaO, es poden preparar per reaccio directa de I’0xid amb oxigen, el CaO, sols pot

preparar-se per via humida amb un procediment similar al que s’explica a continuacio.
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D’acord amb tot aix0, I’objectiu d’aquests experiments €s sintetitzar el peroxid de calci i de
bari i estudiar-ne I’estabilitat amb analisi térmica (vegeu anteriorment).

SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

L’amoniac €s toxic, la inhalaci6 dels vapors concentrats pot ser fatal. El peroxid d’hidrogen
presenta risc d’incendi i explosio i és un fort agent oxidant; les dissolucions concentrades sén molt
toxiques i fortament irritants. El clorur de bari dihidratat és verinds.

Procediment experimental
Obtencio de peroxid de bari

Es dilueixen 5 ml d’amoniac concentrat en 10 ml d’aigua i a continuacié s’hi afegeixen 30 ml
de peroxid d’hidrogen de 20 vol (s’ha de fer aquesta operaci6 en vitrina). La dissolucid resultant
es refreda en un bany de gel i s’hi afegeix, gota a gota, sobre una dissolucié aquosa, també freda,
preparada préviament, de 10.5 g de clorur de bari dihidratat en el minim volum d’aigua. Es deixa
reposar el precipitat 20 o 30 minuts en el bany de gel i, a continuacid, es filtra amb I’embut
Biichner, es renta amb petites porcions d’aigua freda i acetona i s’asseca el compost obtingut amb
papers de filtre i dins un dessecador de buit. Determineu-ne el rendiment.

Obtencio de peroxid de calci octahidratat

Per a obtenir aquest compost, es dissolen 11 g de clorur de calci hexahidratat en 5 ml d’ai-
gua. Es tracten amb 50 ml d’una dissoluci6 al 3% de peroxid d hidrogen recent i, a continuacid,
amb una dissolucié constituida per 7 ml d’hidroxid d’amoni concentrat en 100 ml d’aigua (cal fer
aquesta operacid en vitrina). Si el procediment es fa a la temperatura de 55 °C o s’utilitzen uni-
cament 30 ml per a diluir I’amonfac concentrat i s’aplica una temperatura de 20 °C, s’obté el deri-
vat amb 0.4 molecules d’aigua de hidratacié. Determineu-ne el rendiment.

Amb els compostos obtinguts es prepara una mescla homogenia amb 100 mg de cadascun.
Aquesta mescla es caracteritza per analisi termica d’acord amb les indicacions del professor.
Determineu la temperatura de les diferents descomposicions que hi ha i calculeu les perdues de
pes de les diverses etapes. Descriviu les reaccions corresponents a les diferents perdues de massa
observades.

QUESTIONS
1) Busqueu uns altres metodes de preparacio del BaO,.
2) Per que s’utilitza amonfac durant la preparacié?

3) Comenteu I’evolucid en I’estabilitat dels peroxids del grup 2. Justifiqueu-ho a partir de
la teoria ionica de I’enllac.

4) Comenteu les estructures dels compostos obtinguts. Com es poden derivar a partir de la
del NaCl?

5) L’equaci6 de Kaputinskii es pot utiltizar per a calcular d’una manera simple I’energia
reticular sense necessitat de conéixer la constant de Madelung.

“nEZ

U=d

*(1-—3;).1(
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ond=r, +r_(A), d* é una constant relacionada amb la repulsié interelectronica (0.345 A), n és

el nombre d’ions en cada férmula unitat i K=1.21 MJ/mol. A partir de I’entalpia de formaci6 del
peroxid d’estronci i de bari (-656 i -671 kJ/mol respectivament) calculeu el radi efectiu de I'i6
peroxid. Compareu el valor obtingut amb el de la bibliografia.
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3.Bloc D

El bloc D és el més nombrés de la taula periodica i I'estudi de la seua quimica resulta complex
com a conseqiiencia de la seua extensid i del seu comportament quimic. A pesar de tot, I’estudi dels
elements d’aquest bloc es pot simplificar si tenim en compte la gran diferéncia en el comportament
que hi ha entre els elements de la serie 3d respecte als de les series 4d i 5d. Aquestes dues udltimes
series mostren una quimica molt similar ja que, com a conseqiiencia de la contraccid lantanida, les
dimensions dels atoms dels segon i tercer periode son quasi identiques. A més a més, en aquest bloc
hi ha una major uniformitat dins el perfode que dins el grup. Aixi, nombroses propietats com per
exemple el radi i 'entalpia d’ionitzacio, varien lleugerament dins el periode mentre que hi ha grans
diferencies entre el primer element del grup i els altres. Aix0 fa que la quimica dels elements de la
serie 3d siga molt diferent a la de les altres dues series (pel que fa als estats d’oxidaci6 i la natura-
lesa dels compostos).

La sintesi dels metalls suposa la reduccié de la mena mitjancant metodes quimics o electroqui-
mics. En aquest sentit, els diagrames d’Ellingham (representaci6 de la variacié de energia lliure per
a la reducci6 d’un compost a I’element davant la temperatura) resulten de gran ajuda a I’hora d’en-
tendre el procés. Les propietats d’aquests elements es poden descriure en Iinies generals de la mane-
ra segiient: La quimica dels elements de les series 4 i 5d €s, en general, més complexa que la dels
elements de la serie 3d. Els metalls de les series 4d i 5d presenten, en general, una duresa major, punt
de fusié major i menor reactivitat que els metalls de la serie 3d, i els seus usos estan relacionats amb
aquestes propietats. Pel que fa als seus compostos, tots els electrons nd i (n+1)s participen en la qui-
mica dels elements amb 5 o menys electrons en els orbitals nd. Quan se supera aquest nombre d’e-
~ lectrons, els electrons d tenen una tendéncia menor a reaccionar (per exemple el Fe no presenta un
estat d’oxidacié +8).

Les diferencies fonamentals entre els elements 3d i els 4 i 5d, son les dimensions i I’estabilitat
~ dels estats d’oxidaci6. Els elements més voluminosos presenten, ordinariament, nombres de coordi-
. nacié més elevats, i els estats superiors d’oxidacié sén més estables per als elements més pesats.
Aixi, el Cr(VI) és fortament oxidant mentre el Mo(VI) i el W(VI) sén estables. Una diferéncia
important entre els elements 3d i 4 i 5d és la major tendéncia a la formacié d’isopolianions i a pre-
sentar coordinacions de 6 (o superiors) en aquestes dues dltimes series.

La quimica dels compostos d’aquests elements no es pot descriure tinicament a partir de la teo-
ria ionica. A més d’una important contribucié covalent (més accentuada en les series 4 i 5d), hi pot
haver enllag metall-metall (fonamentalment en els elements 4 i 5d). Per aquest motiu, la quimica d’a-
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quests elements resulta complexa, i s’hi manifesten propietats com la falta d’estequiometria, la
presencia de defectes en concentracions importants i el polimorfisme.

Per ultim, cal destacar que els elemets metal-lics i, sobretot, els que pertanyen al bloc D, pre-
senten una gran varietat de compostos de coordinacid, ja que hi ha diferents nombres de coordina-
ci6 possibles, diverses estructures i, cosa que €s més important, un gran nombre de lligands que con-
dueix a una amplia-varietat de combinacions i tipus d’enllag.

3.1 SINTESI I PROPIETATS DELS ELEMENTS
A) Preparaci6 de crom per reducci6 de I’oxid de crom (IIT)

INTRODUCCIO

La preparacié dels elements metal-lics implica la reduccié d’una mena que conté I’element.
Freqiientment les menes son oxids, si bé també sén abundants les menes de sulfur i de carbonat. En
la majoria dels casos aquestes menes se sotmeten a un procés anomenat torrament (reaccié amb aire)
o calcinacio (tractament teérmic), per a aconseguir 1’0xid corresponent que haura de reduir-se per a
obtenir el metall.

Per a predir si és factible la reduccié quimica d’un oxid, és a dir, determinar si és o no
espontania, com també per a seleccionar I’agent reductor més adequat i econdomic, hi ha prou
amb els arguments termodinamics. El criteri d’espontaneitat d’una reaccié consisteix en el fet
que, a una temperatura i pressié determinades, ’energia lliure de la reaccid siga negativa.
Normalment, és suficient utilitzar I’energia lliure estandard (AG® = -RT In(K)). En aquest sen-
tit, per a predir si un 0xid MO pot ser reduit pel carbd, seria necessari analitzar les energies 1liu-

res de les diferents reaccions possibles en funcié de la temperatura (cal recordar que AG° =
AHo- TAS®)

MO (s) + C (s) > CO (g) + M (s)
MO (s)+ 172 C (s) = 1/2CO, (g) + M (s)
MO (s) + CO (g) = CO, (2) + M (s)

Tota la informacio relativa a les energies Iliures de les reaccions de formaci6 dels diferents oxids
i a la seua evolucid amb la temperatura esta convenientment resumida en els diagrames
d’Ellingham. En aquest diagrama es representen les energies Iliures referides a un mol de O,, per

tal que, d’aquesta manera, la comparacié de les diferents Iinies siga directa. Per exemple, per al Mg
i per al Al es representarien les energies lliures corresponents a les reaccions:

2 Mg (s) + O, (g) = 2 MgO (s)
4/3 Al (s) + O, (g) = 2/3 Al,O; (s)

D’aquesta manera, si volem saber si el magnesi pot reduir 1’0xid d’alumini, dnicament hem de
comprovar si I’energia Iliure de formacié de I’0xid de magnesi €s inferior a la de I’0xid d’alumini;
és a dir, la Iinia d’energia lliure de I’0xid de magnesi ha de quedar per baix de la de I’oxid d’alumi-
ni a una temperatura concreta en el diagrama d’Ellingham.

Construccié del diagrama d’Ellingham. Si es considera que AG® = AH® - TAS®, i que
AHO i AS© per a I’oxidaci6 del metall no varien de forma considerable amb la temperatura, ales-
hores la variacié de I’energia lliure amb la temperatura ha de ser una linia recta d’ordenada AH®
i pendent --AS°.

D’acord amb aix0, I’objectiu d’aquest experiment és la construccié del diagrama d’Ellingham
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per a les parelles C, CO; Al, Al,Oj; Cr, Cr,05 i 'obtencié de crom per reduccié de 1’0xid de crom
(IIT) amb alumini.

SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

L'oxid de crom (III) €s toxic per ingestio i inhalacié. El dicromat potassic és toxic per ingestio i inha-
lacié; hi ha el perill d’incendi en contacte amb la materia organica; és un fort agent oxidant.

L’alumini en pols forma mescles explosives i inflamables amb I’aire. El magnesi és inflamable; hi
ha perill d’incendi (s’extingeix amb arena o talc).

Procediment experimental

Obtencio de crom

Es mesclen bé en un vas de precipitats 12.5 g d’0xid de crom (I1I) quimicament pur i sec (molt
préviament) amb 7 g de dicromat de potassi sec i en pols. Per a assecar el dicromat de potassi,
s'introdueix en un gresol i es fon amb 1’ajut d’un bufador; en ser fred es mol. L’ oxid de crom s’as-
seca escalfant-lo en un gresol fins a observar el color verd caracteristic de 1’0xid de crom (III). La
mescla es passa a un matras Erlenmeyer i es barreja amb 7 g d’alumini en pols. Precaucid: agiteu
la mescla dins el matras tancat, no s’ha de mesclar en el morter.

Es col-loca la mescla en un gresol de fang i es compacta bé. Al mig del gresol es col-loca un
tub de vidre amb una vareta de vidre en I’interior per a tenir un eix. Es lleva la vareta i es reple-
na el buit amb magnesi en pols. Amb molta cura es lleva el tub de vidre i s’insereix en el centre
una tira de magnesi metal-lic, netejada amb cura, d’uns 7.5 cm de llargaria. El gresol s’ introdueix
fins a la meitat dins d’un recipient que continga arena. S’encén la tira de magnesi i I’operador es
retira.

Quan s’ha acabat la reaccid, que és espectacular i que arriba a tenir temperatures superiors als
2000 °C, es deixa refredar el gresol, es trenca i se separa de forma mecanica el régul de metall
format. En alguns casos, el crom se separa en forma de petits globuls.

NOTA: Si, aparentment, la reaccié no s’inicia en el gresol, cal esperar com a minim .
minuts abans d’examinar la mescla reaccionant.

QUESTIONS

1) Amb les dades de les taules segiients, construiu el diagrama d’Ellingham per a les pare-
lles C, CO; Al, Al,O5; Cr, Cr,0s.

Entalpies d’oxidacié AH® (298 K) (kJ/mol).

CcO AL203 Cf203 MgO ||

-221 - 1113 — 752 - 1204 ]I

Entropies molars estandard AS° (298 K) (J/mol/K)

8 (S) O') CO Al A]zO} Cr Cr203 n

5.7 205.0 197.6 283 50.9 237 81.1 "
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2) Justifiqueu des d’un punt de vista termodinamic la reaccié que hi ha tingut lloc. Es
necessaria una temperatura tan alta perque ocdrrega la reduccio?

3) Escriviu les reaccions que tenen lloc durant el procés.
4) Quins elements poden obtenir-se per aquest metode?

5) S’ha treballat en condicions estequiometriques?
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3.2 SINTESI I PROPIETATS DELS COMPOSTOS
A) Obtencio de clorur de coure (II) i de clorur de coure (I)

INTRODUCCIO

Els halurs dels elements metal-lics en general constitueixen un grup molt nombrés de com-
postos amb grans diferéncies de propietats. Hi trobem des de solids ionics fins a compostos mole-
culars volatils (similars en molts aspectes als halurs dels no metalls). Una situacidé similar, enca-
ra que menys pronunciada, tenint en compte la menor polarizabilitat de 1'i6 O, es presenta en els
oxids.

Les variacions en les propietats observades son un reflex d’una participacié covalent creixent
de I’enllag (des del cas extrem de I’enllag ionic dels halurs alcalins a I’enllag covalent dels halurs
moleculars) per augment de la capacitat de polaritzacié del catié i de la polaritzabilitat de I’anio.
Aquestes propietats depenen de les caracteristiques dels ions: radi i, per als cations, carrega i con-
figuracio electronica.

En analitzar un grup d’halurs de diferents cations pero d’igual férmula, o dels mateixos
cations perd amb diferent estat d’oxidacid, les diferencies en I’enllag es reflecteixen en: i) I’es-
tructura; s’observa una perdua de tridimensionalitat en augmentar el caracter covalent (tridimen-
sional — laminar — cadenes — molecules); ii) solubilitat en aigua (disminueix amb el caracter
covalent); iii) punts de fusié i ebullicié (disminueixen en perdre tridimensionalitat 1’estructura);
iv) color; v) metodes de preparacid i vi) reactivitat.

Per dltim, cal destacar que els halurs sén un grup de compostos, a més dels carbonils
metal-lics i compostos relacionats, en els quals podem trobar enllag metall-metall. Aquesta situa-
ci6 es presenta en aquells compostos d’elements metal-lics d’alta energia de vaporitzacié (molt
refractaris) de la segona i tercera seérie de transicié (per exemple, metalls dels grups 4 a 9 de les
series 4d 1 5d) quan presenten estats d’oxidaci6 baixos.

En aquests experiments se sintetitza el clorur de coure (II) i, a partir d’aquest, el clorur de
coure (I). L’obtencié d’aquests compostos reflecteix moltes de les caracteristiques que s han
esmentat anteriorment.
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SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

L’acid clorhidric és toxic per ingestié i inhalacid, i és un fort irritant per als ulls i per a la pell.
L’acid nitric és molt toxic per inhalacid, corroeix la pell i les membranes mucoses; és un fort agent
oxidant. L’acid sulfurds €s toxic per ingestié i inhalacio; €s un fort irritant per als teixits.

Procediment experimental
Obtencio de clorur de coure (IT)

El clorur de coure (I) dihidratat pot obtenir-se a partir de coure metal-lic. Cal fer I’atac amb
acid clorhidric en vitrina. En un Erlenmeyer de 250 ml es col-loquen 3 g de fil de coure, netejat
previament amb acetona. S’hi afegeixen 14 ml d’acid clorhidric al 25% i s’escalfa. En la boca de
I’Erlenmeyer es col-loca un embut i, sobre aquest embut, un matras redé de fons pla amb gel. Poc
a poc s’hi afegeixen 7 ml d’acid nitric al 25%. Una vegada atacada la major part del coure (apro-
ximadament 30-40 min), el liquid, de color verdds, es filtra. El producte filtrat s’evapora a seque-
dat en una capsula de porcellana amb la finalitat d’eliminar I’excés d’acid. Peseu el producte i
determineu-ne el rendiment. Reserveu 1.3 g del producte per a la sintesi del clorur de coure (I).
Després de tractar el residu amb aigua, es concentra fins a un volum de 10 ml i es col-loca en un
bany de gel perque cristal-litze. Els cristalls es filtren amb un embut Biichner.

Obtencio de clorur de coure (I)

El clorur de coure (I) es prepara per reduccio dels ions de coure (II) amb dioxid de sofre o
ions sulfit en preséncia d’ions clorur. Els ions coure (I), una vegada formats, reaccionen amb els
ions clorur i formen el clorur de coure (I) insoluble.

Per a la sintesi (en vitrina), prepareu les dissolucions segiients:

a) Dissoleu 1 g de sulfit sodic en 5 ml d’aigua.

b) Dissoleu 1.3 g de clorur de coure (II) en 2.5 ml d’aigua.

¢) Prepareu una dissolucié d’acid sulfurds: 0.1 g de sulfit sodic en 100 ml d’aigua i afegiu-
hi 1.2 ml de HCI 2M.

Afegiu lentament, amb agitacié constant, la dissolucié de sulfit sodic a la dissolucié de clorur
de coure (IT). Diluiu la suspensié de clorur de coure (I) formada amb la meitat de la dissolucié d’a-
cid sulfurds. Deixeu que el precipitat es deposite i decanteu la major part de la dissolucié sobrena-
dant. Filtreu a buit en un embut de placa filtrant; renteu el precipitat en I’embut amb una dissolucid
d’acid sulfurds. S’ha de tenir la precaucid que, durant aquesta operacid, el clorur de coure (I) estiga
cobert d’una capa de dissolucié. Finalment, es renta el producte amb porcions d’acid acetic glacial,
alcohol i eter. Assequeu el producte amb papers de filtre. Calculeu-ne el rendiment. Com que el pro-
ducte s’oxida lentament en contacte amb I’aire, s’ha de guardar en tubs tancats.

Amb els productes obtinguts, feu i interpreteu els assajos segiients:

a) Prepareu uns 5 ml de dissolucié de clorur potassic 1 afegiu 0.25 g de clorur de coure (I).

Observeu i interpreteu el que passa.

b) Afegiu-hi unes gotes d’etilendiamina, identifiqueu el precipitat format i expliqueu el pro-

cés.

¢) Proveu la solubilitat del clorur de coure (II) en acid clorhidric concentrat i diluiu-lo en

aigua.

d) A una part de la dissolucié anterior, afegiu-hi una dissolucié de I'.
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QUESTIONS

1) Descriviu les estructures del clorur de coure (II) i del clorur de coure (I). Expliqueu les
diferencies que hi trobeu.

2) Com que el clorur de coure (I) és inestable, s’ha de guardar en un recipient tancat i evi-
tar-hi la llum. Seria adequat guardar-lo en un recipient d’alumini? Expliqueu que en cal-
dria esperar.

3) Per que a la dissolucié que ataca els fils de coure se li afegeix acid clorhidric i nitric?

4) Seria possible preparar clorur de coure (I) per oxidacié directa de coure metal-lic? Si no
és possible fer-ho d’aquesta manera, quin procediment dissenyarieu? Justifiqueu-ho.

5) Com s’afecta el potencial de la parella Cu2+/Cu en presencia d’etilendiamina?

6) Encara que els radis del Cu* i del Nat sén similars, la coordinacié d’aquest dltim i6 en
el NaCl és superior a la del CuCl. Com s’expliquen les diferencies? Per qué hi ha tanta
diferencia entre la solubilitat del CuCl i la del NaCl?

7) Calculeu la constant d’equilibri corresponent a la desproporcionacié del Cut.
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B) Obtencié de manganat potassic

INTRODUCCIO

Com ja hem comentat anteriorment (p. 87), la quimica dels elements del bloc D resulta com-
plexa a causa de la seua extensio i del comportament quimic. Sobretot, resulta d’especial dificul-
tat I’estudi dels elements dels grups 5 a 7 per I’ampli interval d’estats d’oxidacié que poden pre-
sentar.

En aquest sentit, s aprecia que el caracter acid dels oxids metal-lics augmenta amb I’estat d’o-
xidaci6 del metall. En general, els 0xids metal-lics corresponents a estats d’oxidacié baixos (II i
III) sén basics, mentre que els que contenen elements amb estats d’oxidacié superiors (V-VII) son
acids. Aixi, els cations amb estats d’oxidacio baixos en dissolucié aquosa, en general, estan hexa-
coordinats per molecules d’aigua, mentre que en augmentar I’estat d’oxidacié el caracter acid
creix i poden formar oxoanions simples i polimeritzats (isopoli i heteropolianions), com també
altres oxocomplexos.

Com que I’oxigen és present en dissolucié aquosa, en I’atmosfera i com a atom donador
en nombrosos compostos organics, no €s sorprenent que els oxocomplexos tinguen una gran
importancia en la quimica dels elements metal-lics, sobretot per als estats d’oxidacié supe-
riors.

El tipus d’especies que s’obtenen en dissolucié aquosa depén de I’estat d’oxidaci6 del metall
i del pH. De fet, la transicié entre aquolligands, hidroxolligands i oxolligands es pot afavorir amb
una elevada carrega de I'i6 metal-lic. En augmentar la carrega de I’element, el caracter polaritzant
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és major i, per aixo, es poden alliberar amb major facilitat els protons dels enllagcos O-H. En
aquest sentit, €s senzill interpretar i relacionar aquests lligands diferents per mitja d’equilibris
acid-base.

Pel que fa als oxoanions simples, hi queda ben reflectit I'augment en I’estabilitat dels estats d’o-
xidacié superiors en les series 4 i 5d respecte de la 3d. Aix, I'estabilitat dels ions permanganat, per-
tecnat i perrenat creix de forma considerable en aquest sentit, i hi ha els acids d’aquests dos dltims
elements en dissolucié aquosa. La interpretacié de 1’enllag en aquests oxoanions requereix 1’ds de la
teoria d’orbitals moleculars a conseqiiencia de I’accentuat caracter covalent de I’enllag.

En disminuir el pH, els oxoanions poden polimeritzar-se mitjancant el mecanisme general
segiient. A pH baixos, un oxoligand pot protonar-se i es pot produir, a continuacid, la condensa-
ci6 per deshidratacié. Com a exemple d’aquest procés tenim la formacié del dicromat a partir del
cromat. Els isopolianions, a excepcié dels formats pel Cr(VI), per la seua coordinacio tetraédrica,
consisteixen en conjunts discrets constituits per 1’associacié d’octaedres que comparteixen ares-
tes 1 vertexs. Aquests octaedres es troben deformats, ja que tots els atoms d’oxigen de I’agregat
no son equivalents, i perque els atoms metal-lics que ocupen el centre de I'octaedre tendeixen a
situar-se el més allunyats possible entre si. Aquest és el motiu del fet que, en augmentar el grau
de polimeritzacio, I’estabilitat de I'isopolianié disminueix i del fet que I’estructura conté una pro-
porcié cada vegada més important d’octaedres units per compartiment de vertexs.

La polimeritzacio d’oxoanions requereix que la capacitat de polaritzacié del catié no siga massa
elevada perque I'estructura polimerica es desestabilitze per repulsié entre els ions metal-lics o per
debilitament dels enllacos M-O-M. En aquest sentit, la tendéncia a la polimeritzacié és molt més
important en les series 4 1 5d que en la 3d. Aixi, el Mn en els estats d’oxidaci6 VI i VII forma oxo-
anions simples; el Cr(VI) forma I’'i¢ cromat i mostra certa tendencia a la polimeritzacid; els oxoa-
nions dels elements Mo, W i del grup del V tenen una tendéncia accentuada a la polimeritzacio.

L’ objectiu de I’experiment que es presenta a continuacié €s sintetitzar el manganat potassic
(oxoanio simple) i el de comprendre la quimica del manganés a partir de diagrames de Frost (p.
74) i de Pourbaix.

Els diagrames de Pourbaix consisteixen en representacions del potencial formal davant el
pH. S’utilitzen per a discutir I’efecte del pH en el potencial redox dels diferents estats d’oxidacio
d’un element. Les diferents regions del diagrama mostren condicions de pH i de potencial en les
quals cada especie €s estable.

SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

L’ hidroxid potassic €s toxic per ingestio i inhalacio; és una base molt forta que s’ha de manipular
amb guants; corroeix els teixits. El permanganat i el manganat potassic son agents oxidants forts
que presenten risc d’incendi en contacte amb substancies organiques.L’acid clorhidric és toxic per
ingestié i inhalacid; és un fort irritant de pell i ulls. El sulfur sodic és inflamable; presenta risc
d’incendi i d’explosid; és un fort irritant de la pell i dels teixits; allibera sulfur d’hidrogen (toxic)
en contacte amb acids.

Procediment experimental

Dissoleu hidroxid potassic (6 g) en aigua (= 5 ml) i afegiu-hi permanganat potassic (2 g). Escalfeu
la dissolucié, amb cura, a ebullici6 (al voltant de 120-140 °C) en un matras Erlenmeyer. Continueu
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I’escalfament, amb agitacid, fins que el color purpura del permanganat haja canviat al verd del man-
ganat. Reposeu 1’aigua evaporada. El manganat potassic solid se separa durant la reaccio. A fi d’e-
vitar esquitxades de la dissolucid, forca alcalina, col-loqueu en la boca del matras un embut.

Quan la reaccio es complete, refredeu el matras, afegiu-hi una dissolucié d’hidroxid potassic (10
g de KOH en 10 ml d’aigua), refredeu-la en gel i filtreu-la en un embut de placa filtrant. Assequeu
el producte en un dessecador a buit sobre hidroxid potassic. Es poden aconseguir quantitats addi-
cionals de manganat potassic mitjangant la concentracié de les aigiies mares i el refredament amb
gel. Determineu-ne el rendiment.

Una recristal-litzacié posterior del producte es pot fer mitjancant la redissolucié del producte en
la minima quantitat d’una dissolucié d’hidroxid potassic 1M, concentracié per escalfament al
bany maria i refredament lent.

Amb el producte obtingut feu els assajos segiients:

a) Dissoleu una petita quantitat del producte en una dissolucié concentrada d’hidroxid potas-
sic, acidifiqueu lentament la dissolucié amb acid clorhidric i feu un seguiment dels canvis
de pH.

b) A una porcié de la dissoluci6 final resultant de 1’assaig a), afegir carbonat sodic. A una
segona porci6 de la dissolucio, afegiu sulfur sodic.

¢) Afegiu una petita quantitat de producte a una dissolucié de iodur potassic acidificada.

QUESTIONS

1) Observeu els fenomens que es produeixen en I’assaig a) i interpreteu-los amb I’ajut del dia-
grama de Pourbaix (representacio de -log. E vs pH, on E és el potencial formal).

0.8 GUYTR RESN

1.2 1
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pH
2) Observeu i interpreteu els fenomens de 1’assaig b).
3) Observeu i interpreteu els fenomens de I’assaig c).

4) Construiu el diagrama de Frost per al Mn en medi acid i en medi basic. Discutiu breument
I’estabilitat dels diferents estats d’oxidaci6 del Mn en els dos medis.
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5) Existeix 1’acid manganic?
6) Escriviu I’equacié de la Iinia MnO,2/MnO, del diagrama de Pourbaix.

7) Com se sintetitza el permanganat potassic?
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C) Obtenci6 de dicromat sodic i dicromat potassic

INTRODUCCIO

L’estat d’oxidaci6 (VI) del crom constitueix un exemple d’aquells elements que tenen tenden-
cia a la formacié d’oxoanions en dissolucié aquosa i que, a més a més, en condicions de pH ade-
quades, polimeritzen i formen isopolianions (p. 93). En el cas concret del crom, la polimeritzacié
es limita a la formaci6 del tricromat i del tetracromat, cosa que contrasta de forma considerable
amb el comportament dels elements del grup que el precedeix.

Els dicromats d’elements alcalins, i en concret el dicromat sodic, son els compostos més
importants del crom. Aquests compostos tenen importants aplicacions en la sintesi de pigments,
com a inhibidors de la corrosid, com a oxidants en molts processos organics, en analisis volume-
triques, etc. Per a aquesta dltima aplicacio, és preferible 1'Gs del dicromat potassic, ja que el dicro-
mat sodic te un caracter higroscopic important i not pot usar-se com a patr6 primari. A causa del
contingut major de crom en els dicromats i del fet que poden obtenir-se amb una puresa major,
aquests compostos son preferibles als cromats.

El dicromat sodic s’obté en la industria a partir de cromat sodic. Una vegada preparat aquest
compost, se sintetitzen altres derivats com el dicromat potassic, el dicromat amonic, 1’0xid de
crom (VI), I’oxid de crom (III), etc. L'objectiu d’aquesta practica €s obtenir dicromat sodic per un
procediment similar al de la industria i preparar, a partir d’aquest compost, el dicromat potassic.
Aixi, s’ha de treballar amb oxoanions simples i isopolianions; i cal comprendre la quimica del
crom mitjancant 1’ds dels diagrames de Frost (p. 74) i de Pourbaix (p. 93).

SECCIO EXPERIMENTAL

Perillositat

Els cromats i els dicromats sén materials toxics per ingestié i inhalacid; son oxidants forts.
L’acid sulfiric és un irritant fort per als teixits; cal tenir cura a I’hora de mesclar-lo amb aigua a
causa de les esquitxades que pot provocar I’evolucio de calor que es produeix.

Procediment experimental

- Obtencié de dicromat sodic

Es dissolen 2.5 g de cromat sodic en uns 3 ml d’aigua. S hi afegeix el volum necessari d’una
dissolucié d’acid sulftric 2M per a aconseguir un pH proper (perod no inferior) a 3. La dissolucié
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resultant es concentra fins un 70% en pes aproximadament. Se separa el precipitat resultant i la
dissolucié mare es concentra fins a 1-2 ml. Es deixa refredar i precipita el producte. Filtreu-lo en
buit, assequeu-lo amb I’ajut de paper de filtre i determineu-ne el rendiment.

Obtencio de dicromat potassic

Els dicromats potassic i amonic s’obtenen per una reaccié de metatesi entre el dicromat sodic
i sals de potassi 0 amoni. A partir del dicromat sodic obtingut anteriorment, es mescla una disso-
luci6 de 400 g/l de dicromat sodic amb una altra de 200 g/l de clorur potassic mentre s’escalfa a
ebullicid. El clorur sodic que precipita es filtra de la dissoluci6 calenta i el dicromat potassic pre-
cipita en refredar-se la dissoluci6. Filtreu-lo, assequeu-lo amb I’ajut d’un paper de filtre i deter-
mineu-ne el rendiment.

Amb el producte obtingut, feu els assajos segiients:

a) En un tub d’assaig s’introdueix 1 gota d’acid sulftric 2M, dos de peroxid d’hidrogen al
3% i un ml d’eter. Sobre aquest tub s’addicionen gotes d’una dissolucié de dicromat aci-
dulada amb acid sulftric. S’agita en cada addici6.

b) A una dissoluci6 de dicromat acidulada, afegiu, a poc a poc, gotes d’una dissolucié de
peroxid d’hidrogen al 3%. Escalfeu a ebullicio.

¢) A una dissoluci6 de dicromat acidulada, afegir unes gotes de peroxid d’hidrogen al 3%
1, posteriorment, 4 gotes d’una dissolucié d’EDTA.
QUESTIONS

1) Raoneu, amb I’ajut del diagrama de Pourbaix (vegeu p. 93) el metode de preparacio del
dicromat sodic. Raoneu el metode de preparacié del dicromat potassic.

CroH”
1€ry037)

=

L2

0.4

pH
2) Observeu 1 interpreteu els fenomens dels assajos a), b) i ¢). Useu, quan siga necessari,
el diagrama de Pourbaix.
3) Escriviu les equacions de les linies Cr,0,2/Cr3+ i Cr,0,%/Cr(OH), (s).
4) El crom, a diferéncia dels elements dels grup 5 i del Mo i W, forma un petit nombre d’i-

sopolianions en els quals la coordinacié de I’element metal-lic és 4. Expliqueu quins
poden ser els motius d’un comportament tan diferent.
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5) Expliqueu I’estructura i I’enllag dels ions cromat i dicromat.

6) Expliqueu per que el dicromat sdodic t€ major caracter higroscopic que el potassic.
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D) Determinaci6 de la formula d’una sal pel metode de Job

INTRODUCCIO

Hi ha diversos metodes per a la determinacié de la formula empirica d’un compost quimic,
que s’apliquen depenent del tipus de compost. Entre aquests metodes es troba 1’analisi gravime-
trica, les valoracions i els metodes espectroscopics.

En I’analisi gravimetrica, es porta a cap una reaccié que produeix un precipitat solid, la cons-
tant d’equilibri de la qual es troba molt desplagada vers la formacio del precipitat (per exemple la
determinacié de Ba?*+ en dissolucio per precipitacié amb SO,2).

Aquest experiment introdueix el metode de Job per a la determinacié de la férmula empi-
rica de sals simples relativament insolubles. El metode consisteix a mesclar quantitats conegu-
des del catié i de I’ani6 corresponent en diferents proporcions i en la determinacié de la pro-
porcié que dona lloc a la major quantitat de sal precipitada. Aquesta proporcié catié/anié
correspon a la relacié estequiometrica d’ambdés en la sal. Per exemple, suposem que volem
determinar la férmula empirica del carbonat de plata. Per a fer-ho, es preparen dissolucions de
nitrat de plata i de carbonat sodic. Fixant un volum total de dissolucié es mesclen quantitats
variables de les dues dissolucions. El precipitat (Ag,COs) es recull, s’asseca i es pesa en cada
cas. Es representa la massa del precipitat enfront de la quantitat de reactiu (catié o anid)
quantitat de precipitat maxima s’obté quan es mesclen quantitats estequiometriques de les dues
especies. Per conveniéncia, les concentracions de les dissolucions del cati6 i de 1’ani6 sén
iguals i el volum total és constant. Aquest metode es basa en el concepte de reactiu limitant; s
a dir, la quantitat de reactiu present €s insuficient per a completar la reaccié de 1’altre compo-
nent present.

En aquest experiment es determina la formula de la sal resultant de la mescla de sulfat de ferro
(II) i diamoni hexahidratat (sal de Mohr) amb acid oxalic dihidratat.

SECCIO EXPERIMENTAL
Perillositat

L’acid oxalic és toxic per ingestio i inhalacid; és un fort irritant.

Procediment experimental

Prepareu 40 ml d’una dissolucié 0.1M de sal de Mohr i 40 ml d’una dissolucié d’acid oxalic
0.1M. Mescleu en recipients diferents 1.0, 3.0, 5.0, 7.0, 9.0 i 11.0 ml de dissoluci6 de sal de Mohr
amb, respectivament, 11.0, 9.0, 7.0, 5.0, 3.0 i 1.0 ml de la dissolucié d’acid oxalic. Agiteu la mescla
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i escalfeu-la lleument durant un o dos minuts. Deixeu refredar a temperatura ambient. Filtreu la dis-
soluci6 en filtres pesats préviament i recolliu tot el precipitat possible, amb 1’ajuda de 2-3 ml d’ai-
gua destil-lada. Renteu el precipitat amb 2-3 ml d’aigua addicionals. Renteu el precipitat dues vega-
des amb acetona (2-3 ml cada vegada). Repetiu aquest procediment per a les diferents dissolucions.
Assequeu, el més possible, els papers que contenen el precipitat amb papers de filtre. A continuacid,
introduiu els papers en un dessecador al buit. Una vegada sec el producte, peseu el solid.

QUESTIONS
1) S’han obtingut les dades segiients per a I’experiment del carbonat de plata esmentat abans:
1 2 3 4 5 6
Mols Ag+ 104 3-104 5104 7-104 9-10-4 1,1-104
Mols CO42 1.1-10-4 9-104 7-104 5-104 3-104 104
mg producte 135 39-8 65-5 923 80-0 26-8

a. Construiu la representacié de Job i determineu la férmula empirica del producte.

b. A partir del pendent de la representacié anterior, calculeu el pes empiric del compost (el
pendent per al cas de Ag* seria mg prod./mol Ag+).

2) Construiu la representacié de Job. Determineu la féormula del producte i el seu pes empi-
ric. De quin compost es tracta?

3) Expliqueu per qué el metode de Job és adequat per a determinar la férmula d’un compost.

4) En quins altres tipus de tecniques experimentals (reaccions) es podria aplicar el metode de
Job?

5) El pes empiric calculat inclou les molecules d’aigua de cristal-litzacié. A partir de la for-
mula empirica i del pes empiric calculat, determineu el nombre de molecules d’aigua pre-
sents en el compost.

6) Amb I’ajut del diagrama de Pourbaix (p. 98) del Fe, discutiu I’estabilitat de 1’estat d’oxi-
daci6 +2 en presencia d’aire i del Fe metall en variar el pH. Quin €s el motiu d’usar sal de
Mohr per a portar a cap I’experiment?

7) Escriviu I’equaci6 de la Iinia Fe(IIl)/Fe(Il) del diagrama de Pourbaix.
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E) Obtencio de compostos de coordinacio
INTRODUCCIO

La quimica dels compostos de coordinaci6 constitueix una de les parts més amplies de la qui-
mica inorganica. La formacié d’aquests compostos és caracteristica d’elements metal-lics, fona-
mentalment dels metalls dels blocs d i p. Un compost de coordinacié es forma quan una base de
Lewis (el lligand), s’uneix a un acid de Lewis (element metal-lic). Quan el lligand conté més d’un
atom, el que es troba directament enllagat al metall s’anomena atom donador.

El nombre d’especies que poden actuar com a lligands €s molt gran; practicament, totes
aquelles que tinguen parelles d’electrons disponibles amb els quals puga enllagar-se a 1’element
metal-lic, sén possibles lligands. Aix{, tant ions com molecules neutres poden acomplir aques-
ta funci6. Els lligands es classifiquen normalment atenent el nombre d’atoms donadors que con-
tenen. Aix{, hi ha lligands mono-, bi-, tri-, tetra-, penta- i hexadentats. Per exemple, els ions
halur sén monodentats, mentre que 1’i6 oxalat i I’i6 carbonat son bidentats. Els lligands ano-
menats quelats son també bidentats, i es caracteritzen per formar anells quelat en unir-se al
metall. Aquests anells contenen 5 o 6 membres, cosa que dona una estabilitat especial a la unié
(efecte entropic).

L’estabilitat dels compostos de coordinacié depén de nombrosos factors, entre els quals cal
destacar: i) I'i6 metal-lic i la carrega que té (I’estabilitat del compost és major per a I’estat d’oxi-
daci6 43 que per a I’estat +2 i €s major en disminuir el radi); ii) la relaci6 entre el metall i I’atom
donador (els metalls més electropositius formen compostos més estables amb lligands que afavo-
reixen la interaccié electrostatica; els metalls menys electropositius formen els compostos més
estables amb lligands que tenen orbitals 7 buits disponibles per a acceptar la carrega del metall);
iii) el tipus de lligand (per exemple, I’efecte quelat).

Els nombres de coordinacié depenen de molts factors (carrega del lligand i del metall, relacio
de radis, polaritzabilitat de 1’ani6, etc.). Es possible trobar nombres de coordinacié que varien des
de 2 (per exemple, el catié diaminplata (I)) fins a 16 (per exemple, certs compostos organo-
metal-lics i borohidrurs metal-lics).

Una de les caracteristiques més importants de la quimica dels compostos de coordinacio és
I’existencia d’isomeria, cosa que no €s tan freqiient en els altres compostos de la quimica inorga-
nica, a diferéncia del que passa en la quimica organica. Els tipus possibles d’isomeria sén la iso-
meria constitucional, que comprén compostos amb la mateixa férmula en els quals els compo-
nents estan units de forma diferent, i la estereoisomeria, que inclou la isomeria cis-trans o geome-
trica i la isomeria Optica, que apareix com a conseqiiencia de la diferent ordenacié espacial dels
lligands. Dins la isomeria constitucional hi ha la isomeria d’ionitzacid, de solvatacid, d’enllag, de
coordinacid, de lligand i de polimeritzacio.

L’enllag en els compostos de coordinacié ha estat ampliament estudiat. Les diferents teories que
s’han desenvolupat sé6n aplicacions de les teories generals (idnica i covalent) de I’enlla¢ quimic a
aquests compostos. Les teories desenvolupades pretenen explicar les diferents propietats d’aquests
compostos (propietats Optiques, magnetiques, estructurals, termodinamiques, cinetiques, etc.).
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Una de les teories més simples €s la de ’enllag de valeéncia, que es basa a considerar I’enllag
en els compostos de coordinacié com si féra una interaccio entre acids i bases de Lewis. Aixi,
s’estableix la hibridacié d’orbitals buits i d’energia adequada del metall, de manera que aquest
conjunt d’orbitals poden interaccionar amb els orbitals ocupats dels lligands. Aquesta teoria és ttil
per a explicar de forma qualitativa la geometria i el paramagnetisme d’aquests compostos. A causa
de les importants limitacions d’aquesta teoria es va tornar a la idea original de tractar I’enllag uti-
litzant només forces ioniques. D’aquesta manera es va desenvolupar la teoria del camp cristal-If,
la qual, a pesar de la seua simplicitat, condueix a resultats satisfactoris en la interpretacio de les
propietats espectroscopiques i magnétiques. Es basa a considerar la influéncia que exerceix el
camp electrostatic dels lligands sobre I’energia dels orbitals d dels metalls de transicié. El desdo-
blament és determinat, per tant, per la simetria del compost de coordinacid, de manera que és pos-
sible calcular I’energia d’estabilitzacié del camp cristal-1i. Una modificacié posterior a aquesta
teoria, que considera que I’enllag és parcialment covalent, s’ha anomenat teoria del camp del 1li-
gand. Amb aquesta modificacid es pretén incorporar al model d’enlla¢ la contribucié covalent a
I’enllag observada experimentalment, sense la qual no és possible explicar, per exemple, que el
lligand CO forme enllagos més forts amb I’element metal-lic que un anié com el F- en el qual és
molt afavorida la interacci6 electrostatica amb el catid.

La teoria que ofereix millors resultats en ser aplicada als compostos de coordinacid, encara
que t€ una complexitat major, és la teoria de OM (teoria d’orbitals moleculars). En aquesta teoria
es considera que els orbitals dels lligands de simetria adequada interaccionen amb els orbitals del
metall.

La sintesi d’aquests compostos involucra reaccions de substitucid, tant en dissolucié aquosa
com no aquosa o en absencia de dissolvents (reacci6 solid-gas), dissociacid térmica en estat solid,
reaccions d’oxidacié-reducciod, etc. Aplicant aquests tipus de reaccions al gran nombre de Iligands
i elements metal-lics que hi ha, és possible obtenir un gran nombre de compostos, cosa que fa que
el camp de la quimica de coordinacié i dels compostos organometal-lics siga tan extens.
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E.1) Obtenci6 del clorur d’hexaamincobalt (IIT)

SECCIO EXPERIMETAL
Perillositat

El clorur de cobalt (I) pot causar danys en la circulacié sanguinia. L.'amonfac és molt toxic;
la inhalacié dels fums concentrats pot ser fatal. El carbé actiu és inflamable; és toxic per inhala-
ci6 de les polvores.

Procediment experimental

S’afegeixen 240 g de clorur de cobalt (IT) hexahidratat i 160 g de clorur d’amoni a 200 ml
d’aigua. La mescla s’agita fins que les sals estiguen quasi totalment dissoltes. A continuacid s’hi
afegeixen 4 g de carbé actiu en pols i 500 ml d’una dissolucié concentrada d’amoniac. Es fa pas-
sar un corrent intens d’aire (aproximadament 5 bombolles/segon) a través de la mescla durant 3
h. Aquesta operacio es fa millor utilitzant un flascé rentador, el tub d’entrada del qual ha d’arri-
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bar sota la superficie del la mescla de reactius. Durant el procés d’oxidacid, la dissolucid, que ori-
ginalment tenia color vermell, finalment pren un color café groguenc. El producte cristal-litza a
mesura que la reaccié va produint-se.

La mescla de carbd i de producte es filtra, es deixa escorrer bé i, de seguida, s’afegeix a una dis-
solucié de 25 ml d’acid clorhidric concentrat en 1500 ml d’aigua calenta. Quan tota la sal s’ha dis-
solt (escalfant-la posteriorment, si és necessari), el residu de carbo es filtra de la solucié calenta per
succio. El filtrat es col-loca en gel i s’hi afegeixen 400 ml d’acid clorhidric concentrat, refredat pre-
viament amb un bany de gel, i després s’agita. Quan tota la mescla es refreda en un bany de gel, es
filtra i el producte es renta, primer amb 100 ml d’alcohol al 60% refredat en un bany de gel i des-
prés amb la mateixa quantitat d’alcohol al 95%. Determineu-ne el rendiment. Feu els calculs per a
obtenir 10 g del producte. En procediments que es porten a una escala menor que la descrita dalt,
s’ha d’utilitzar com a minim [ g de carb¢ actiu en la reaccid. Determineu I’espectre d’absorcié com
s’indica: prepareu una dissolucié 0.01 M del producte i feu un escombratge entre 200 i 750 nm.

QUESTIONS
1) Quina estructura té el complex? Dibuixeu-la i expliqueu-la mitjacant la teoria de I’enllag
de valencia.

2) En la majoria de les sals de cobalt aquest element es troba en un estat d’oxidacidé +2; mal-
grat tot, en els compostos de coordinacid, esta més estabilitzat I’estat +3. Expliqueu aquest
comportament amb I’ajut de la teoria de I’enllag de valencia.

3) Si el potencial normal de la parella Co3+/CoZ* en dissolucié aquosa és 1.84 V, quin és el valor
del potencial formal en formar el catié hexaamincobalt (III)? El logaritme de la constant de
formacio de I’'i6 hexaamincobalt (I) és 4.4 mentre que el corresponent al Co(III) és 35.

4) Determineu, a partir de I’espectre d’absorcid, I’energia de desdoblament dels orbitals d del
metall (Ag). Ay, en el cas del catid tri(etilendiamin)cobalt (IIT), és superior; expliqueu els
motius d’aquesta diferéncia.

5) A quina regi6 de I'espectre de radiacié apareixen les bandes? Aquestes transicions d-d sén
transicions molt o poc energetiques? Expliqueu-ho.

6) Calculeu I’energia d’estabilitzaci6 del camp cristal-li.
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SECCIO EXPERIMETAL
Perillositat

L’etilendiamina €s toxica per inhalacié i absorci6 cutania; €s un irritant fort per a la pell i per
al ulls; és inflamable. L’acid clorhidric és toxic per ingestid i inhalacid; és un irritant fort per a la
pell i per als ulls. El clorur de cobalt (II) pot causar danys en la circulacié sanguinia.

Procediment experimental

Es dissolen 18. g d’etilendiamina anhidra en 50 ml d’aigua, i la dissoluci6 es refreda en gel
mentre s hi afegeixen lentament 17 ml d’acid clorhidric 6M. Es prepara una altra dissolucié amb
24 g de clorur de cobalt (IT) hexahidrat en 75 ml d’aigua i s’aboquen sobre la dissolucié que conté
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I’amina parcialment neutralitzada. L’ oxidaci6 es porta a cap fent passar aire (de 4 a 5 bombolles
per segon) a través de la mescla en un flascé rentador. Després de tres hores, la dissolucié de color
café obscur s’evapora sobre un bany maria fins que comence a formar-se una crosta sobre la
superficie; el volum sera de 15-20 ml. S’ hi afegeix una mescla formada per 15 ml d’acid clorhi-
dric concentrat i 30 ml d’alcohol i es refreda a continuacié tot el material en un bany de gel. Els
cristalls del producte, de color groc-taronja, es renten en el filtre amb alcohol fins que el liquid
dels rentats siga incolor. Es deixen assecar en estufa (temperatura entre 80-100 °C). Calculeu-ne
el rendiment. Feu els calculs per a obtenir 5 g del producte.

Es possible obtenir un poc més de producte afegint més alcohol al licor mare. Aquest es pot
purificar dissolent-lo en la minima quantitat d’aigua possible i fent una precipitacié amb un volum

igual d’alcohol. Determineu I’espectre d’absorcié com s’indica: dissoleu 0.15 g del producte en
10 ml d’aigua. Diluiu 1 ml de la dissolucié a 10 ml.

QUESTIONS

1) Quina estructura té el complex? Dibuixeu-la i expliqueu-la amb la teoria de I’enllag de
valéncia.

2) En la majoria de les sals de cobalt aquest element es troba en un estat d’oxidacié +2; mal-
grat tot, en els compostos de coordinacid, esta més estabilitzat I’estat +3. Expliqueu aquest
comportament amb I’ajut de la teoria de I’enllag de valencia.

3) Si el potencial normal de la parella Co3+/Co2* en dissoluci6 aquosa és 1.84 V, quin és el valor
del potencial formal en formar el catié hexaamincobalt (IIT)? El logaritme de la constant de
formacié de I'i6 hexaamincobalt (II) és 4.4, mentre que el corresponent al Co(TII) és 35.

4) Determineu, a partir de I’espectre d’absorcio, I’energia de desdoblament dels orbitals d del
metall (Ag). Ay, en el cas del catié hexaamincobalt (III), és inferior; expliqueu els motius
d’aquesta diferéncia.

5) En quina regié de I’espectre de radiacio apareixen les bandes? Aquestes transicions d-d sén
transicions molt o poc energetiques? Expliqueu-ho.

6) Calculeu I’energia d’estabilitzacié del camp cristal-If.
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E.3) Obtenci6 del sulfat de tetraamincoure (II)

SECCIO EXPERIMETAL
Perillositat

L’oxid de calci és un fort irritant. El sulfat de coure (IT) €s toxic per ingestio; és un fort irri-
tant. El nitrat de coure (IT) és un agent oxidant. L_amoniac és molt toxic; la inhalacié dels fums
concentrats pot ser fatal. L'hidroxid sodic corroeix els teixits en presencia d’humitat; és un fort
irritant per als teixits i €s toxic per ingestio.

Procediment experimental

Es prepara un muntatge per a la produccié d’amonfac (p. 40-42) (30 g de clorur amonic en el
matras i una dissolucio de 25 g de NaOH en 30 ml d’aigua en I’embut d’addici6). El corrent d’a-
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moniac es dirigeix a un tub de combustié i no a un flascé de mostra. Es trituren 5 g de sulfat de
coure pentahidratat i es deshidraten mitjangant un escalfament gradual en una capsula de porce-
llana. Quan el solid esta completament blanc, es deixa refredar en un dessecador i s’introdueix al
tub de combustid, procurant que ocupe un maxim de superficie. A mesura que 1I’amoniac passa a
través del tub de combustid, el producte pren un color blauvioleta. La reaccié es deté en el
moment que el color del compost siga uniforme.

Determineu I’espectre d’absorcid de les dissolucions que a continuaci6 s’indiquen. Prepareu
10 ml d’una dissolucié 1M de nitrat de coure (II): a) 0.5 ml de la dissolucié de coure (II) 1M es
dilueixen amb aigua fins a 25 ml (aquesta dissolucié conté 1'i6 Cu(II) hexahidratat; b) afegiu 0.5
ml d’amonfac concentrat a 0.5 ml de la dissoluci6 de coure (IT) 1M; diluiu-la a continuacié amb
aigua fins a 25 ml (aquesta dissolucié conté el cati6 tetraamindiaquocoure (II)). Enregistreu I’es-
pectre d’absorcié entre 500 i 1000 nm.

QUESTIONS

1) Quina estructura té el complex? Dibuixeu-la i expliqueu-la mitjancant la teoria
de I’enlla¢ de valencia.

2) En la majoria de les sals de cobalt aquest element es troba en un estat d’oxida-
cid +2; malgrat tot, en els compostos de coordinacid, esta més estabilitzat 1’estat
+3. Expliqueu aquest comportament amb [’ajut de la teoria de 1’enlla¢ de valén-
cia.

3) Si el potencial normal de la parella Co3+/Co2+ en dissolucié aquosa és 1.84 V,
quin €s el valor del potencial formal en formar el catié hexaamincobalt (III)? El
logaritme de la constant de formacidé de 1’i6 hexaamincobalt (IT) és 4.4, mentre
que el corresponent al Co(III) és 35.

4) Determineu, a partir de I’espectre d’absorcid, ’energia de desdoblament dels
orbitals d del metall (Ay) en els dos casos. Expliqueu I’evolucié de A,.

5) En quina regié de I’espectre de radiacié apareixen les bandes? Aquestes transi-
cions d-d sén transicions molt o poc energétiques? Expliqueu-ho.

6) Calculeu I’energia d’estabilitzacié del camp cristal-1i.
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XI. SINTESI I REACCIONS DELS ELEMENTS I ELS SEUS COMPOSTOS

OBJECTIUS ESPECIFICS

Amb aquestes experiencies es pretén conéixer les reaccions de sintesi més importants dels ele-
ments i dels seus compostos, com també destacar les caracteristiques més importants en la perio-
dicitat de les reaccions dels elements de la taula periodica.

PROCEDIMENT EXPERIMENTAL
1. Les experiencies sempre es fan en tubs d’assaig.

2. Les quantitats de reactius que s’hi han d’utilitzar sempre son reduides, de 1’ordre de 1-2 cm?
de liquids o 0,5-1,0 g de solids.

Per a manipular els liquids cal usar comptagotes i afegir-los-hi sempre gota a gota.

4. Les reaccions en les quals es manipulen acids concentrats o en que es desprenguen gasos han
de fer-se en campanes extractores.

5. Observeu i interpreteu els experiments.
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GRUP 17
Experiéncia 1. Gradacié del caracter oxidant dels halogens: sintesi de brom i de iode

a) Tracteu una dissolucié diluida de bromur potassic amb unes gotes d’aigua de clor durant uns
minuts. Agiteu-la després amb 1 cm3 de tetraclorur de carboni.

b) Tracteu una dissolucié diluida de iodur potassic amb unes gotes d’aigua de clor durant uns
minuts. Agiteu-la després amb 1 cm?3 de tetraclorur de carboni.
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¢) Addicioneu a una gota de dissoluci6 de triiodur de potassi un gran excés d’aigua de clor.

d) Tracteu una dissoluci6 de iodur potassic amb uns cm? d’aigua de brom. Agiteu-la amb 1 cm?
de tetraclorur de carboni.

- Relacioneu els resultats de a), b), ¢) i d) amb els potencials normals dels halogens.
- Es pot esperar que reaccione I’aigua de brom amb la dissolucié de clorur potassic?

e) Tracteu una dissolucid de nitrit sodic, separadament, amb aigua de brom i amb una dissolu-
ci6 de triiodur de potassi.

Experiencia 2. Gradaci6 del caracter reductor dels ions halur

a) Tracteu una dissoluci6 de iodur potassic amb una dissolucié de nitrit sodic. Agiteu-la amb
tetraclorur de carboni i observeu si el color de la capa no aquosa canvia.

b) Repetiu I’assaig a) acidificant amb acid acetic 2 M. Expliqueu el diferent comportament de
a)ib).

¢) Repetiu I'assaig anterior amb dissolucié diluida de bromur potassic acidificada amb acid ace-
tic 2 M. Es pot esperar que reaccione la dissolucié de clorur potassic amb una dissolucié de
nitrit sodic en medi acid?

d) Tracteu una dissolucié de bromur potassic acidificada amb acid sulftric 1 M amb una gota de
dissoluci6 de permanganat potassic. Porteu-la a ebullicié i manteniu-la durant uns segons.
Exposeu un paper humit de dissoluci6 de iodur potassic a I'accié dels vapors produits.

- Observeu el color del paper.
- Que hi podem preveure si repetim I’experiéncia amb una dissoluci6 de iodur potassic?

e) Repetiu 'experiencia d) amb una dissolucié diluida de clorur potassic acidificada amb acid
sulfuric 1 M.

f) Tracteu un poc de permanganat potassic solid amb acid clorhidric concentrat i exposeu un
paper humit amb una dissolucié de iodur potasic a I’accié dels vapors produits. Com s’inter-
preta el diferent poder oxidant del permanganat potassic segons I’acidesa del medi?

Experiencia 3. Poder oxidant dels halats

Sobre una dissoluci6 de nitrit de sodi, afegiu unes gotes de dissoluci6 de clorat potassic i unes
gotes d’acid sulfiric 1 M, separadament. Escalfeu-la suaument i afegiu-hi a continuacié unes
gotes de dissolucié de nitrat de plata. Observeu el precipitat format. Comproveu que unes gotes

de clorat potassic diluides en aigua destil-lada no precipiten amb nitrat de plata, en medi acid (acid
sulftric).

GRUP 16

Experiéncia 4. Propietats redox del peroxid d’hidrogen: Sintesi de iode i d’oxigen
Tracteu peroxid d’hidrogen al 3% amb unes gotes de:

a) Dissolucio acidulada de iodur potassic

b) Dissolucié acidulada de permanganat potassic

Experiéncia 5. Comportament diferencial de sulfurs i polisulfurs: Sintesi de sulfur d’hidro-
gen i de polisulfur de sodi.

a) Tracteu una dissoluci6 de sulfur sodic amb acid clorhidric diluit, i exposeu un paper humit
amb dissolucié de nitrat de plom a I’accié dels gasos formats. Observeu la dissolucio i el
paper.
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b) Tracteu una dissolucié de polisulfur amonic amb acid clorhidric 2 M. Observeu el precipitat
format i el despreniment de gasos.

¢) Comproveu amb paper indicador universal el pH d’una dissolucié de sulfur sodic. Com s’ex-
plica el caracter basic de la dissolucig?

d) Escalfeu una dissolucié concentrada de sulfur sodic amb sofre en pols. Filtreu la dissolucid i
acidifiqueu el filtrat amb acid clorhidric 6 M.

Experiéncia 6. Accié reductora de I’i6 sulfit
a) Comproveu amb paper indicador el pH d’una dissolucié de dioxid de sofre.

b) Tracteu una dissoluci6 de dioxid de sofre amb una dissolucié de triiodur potassic. Com pot
manifiestar-se la formacié de sulfat?

¢) Tracteu una dissolucié aquosa de didxid de sofre amb unes gotes de dissolucié de permanga-
nat potassic acidificada préeviament amb acid clorhidric diluit. Com pot manifiestar-se la for-
maci6 de sulfat?

Experiencia 7. Obtenci6 d’una dissolucio de tiosulfat sodic

a) Escalfeu en un bany d’aigua a 80°C durant una hora una dissolucié de sulfit sdodic amb sofre
en pols.

b) Filtreu la dissolucio de I’apartat anterior i tracteu-la amb una dissolucié d’acid clorhidric 2M.

Experiencia 8. Propietats de I’i¢ tiosulfat

a) Tracteu un volum de dissolucié diluida de tiosulfat sodic, amb una porcié més gran d’una
altra dissolucid, també diluida, de nitrat de plom (II).

b) Decanteu i renteu el precipitat format. Tracteu-lo amb una dissolucié de tiosulfat de sodi en
excés. Interpreteu la redissolucio del precipitat.

¢) Escalfeu a ebullicié la dissolucié obtinguda en I’apartat b). Observeu I’aparicié d’un precipi-
tat negre de sulfur de plom.

d) Afegiu unes gotes de dissolucié aquosa de triiodur potassic a una dissolucié de tiosulfat de «

Experiencia 9. Acci6 deshidratant de I’acid sulfiiric concentrat: Preparacié de carbé a par-
tir de sucre

Dissoleu sucre en 1 ml d’aigua i addicioneu lentament i amb cura 3 ml d’acid sulftric con-
centrat. Observeu la separacid dels productes de carbonitzacié.

Experiéncia 10. Accié oxidant de ’acid sulfiric concentrat

Escalfeu en un tub d’assaig un poc d’acid sulfuric concentrat amb fils o llimadures de coure
(el tub ha d’escalfar-se amb cura, gradualment, per la zona corresponent a la part superior del
liquid, i amb el tub inclinat, sobre una flama petita). Deixeu-lo refredar i aboqueu una part del
liquid sobre aigua. Observeu el color de la dissolucid.

GRUP 15
Experiéncia 11. Preparacié d’amoniac i propietats acid-base del sistema amoni/amoniac

a) Escalfeu lleugerament en un tub d’assaig una mescla de 2 cm3 de dissolucié de clorur d’a-
moni i 2 cm? d’hidroxid de sodi 2 M. Exposeu un paper indicador de pH als vapors produits.

b) Exposeu una vareta humitejada amb acid clorhidric concentrat als vapors. Observeu 1’ apari-
ci6 de fums blancs.
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Experiencia 12- Propietats reductores de I’amoniac

Afegiu dissolucié d’amonfac concentrat sobre una dissolucié d’hipoclorit sodic o de lleixiu
de blanqueig. Observeu el despreniment gasos.

Experiéencia 13. Propietats redox dels nitrits

a) Tracteu una dissolucié de nitrit sodic, acidificada amb acid acetic 2 M, amb una gota de dis-
solucié de permanganat potassic.

b) Tracteu una dissoluci6 calenta de nitrit sodic amb clorur amonic solid. Observeu el despreni-
ment gasos.

Experiéncia 14. Accio de I’acid nitric sobre els metalls: Preparacio de nitrats de metalls
a) Tracteu amb unes gotes d’acid nitric concentrat, separadament, una petita quantitat de Cu, Sn
i Pb. Escalfeu-les gradualment i observeu en cada cas els canvis produits.

b) Repetiu I'assaig anterior amb acid nitric 2 M.

Experiéncia 15. Propietats comparatives de fosfats i hipofosfits

a) Tracteu una dissolucio de 1) fosfat disodic i 2) hipofosfit sodic fred, amb unes gotes de dis-
solucié de nitrat de plata. Observeu I’aparicié de precipitats.

b) Escalfeu els precipitats anteriors a ebullici6 dins les mateixes solucions mares. Observeu els
canvis produits. Quines conseqiiencies es poden deduir pel que fa al poder reductor dels fos-
fats i dels hipofosfits?

GRUP 14

Experiencia 16. Acci6 adsorbent del carbé actiu

a) Afegiu a una dissolucid diluida de blau de metilé una petita quantitat de carbé actiu en pols i
filtreu la mescla. Interpreteu els resultats obtinguts.

b) A una dissoluci6 de nitrat de plom (II) (diluiu amb aigua (1:1) la dissolucié de que es dispo-
sa) afegiu carbd actiu i escalfeu-la a ebullicié uns minuts; refredeu i filtreu la mescla.
Investigueu amb aigua sulfhidrica la presencia de Pb2+ en la dissolucid.

Experiéncia 17. Accio dels acids no oxidants sobre el plom: Preparacié de clorur i iodur de
plom (II)
a)- Tracteu una petita quantitat de plom amb acid clorhidric concentrat, en calent. Deixeu refre-
dar i decanteu la dissolucid.

b) Afegiu una dissolucio de iodur de potassi a la major part de la dissolucié anterior, si és neces-
sari, després de filtrar-la. Filtreu-la i decanteu-la. Dissoleu el solid en la minima quantitat pos-
sible d’aigua calenta i deixeu-la refredar en repos.

Experiencia 18. Descomposicio del bicarbonat sodic i caracter acid del dioxid de carboni:
Preparacioé de carbonat sodic i de dioxid de carboni

Introduiu una petita quantitat de bicarbonat sodic en un tub d’assaig (25x250 mm) tapat amb
un tap foradat en el qual s’ha introduit un tub de vidre amb dos colzes. Escalfeu suaument i satu-
reu amb el gas alliberat una petita quantitat d’aigua continguda en el tub d’assaig. Comproveu el
pH de la dissolucid.
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Experiéncia 19. Preparacioé i propietats del SnO.H,O

a) Tracteu una dissolucié de diclorur d’estany, gota a gota, amb una dissoluci6 d’hidroxid sodic
2 M fins a obtenir-ne un precipitat. Filtreu-lo i renteu-lo.

b) Tracteu una part del precipitat obtingut en I’apartat a) amb acid clorhidric diluit.
¢) Tracteu una part del precipitat obtingut en I’apartat a) amb hidroxid sodic diluit.

Experiéncia 20. Preparaci6 i caracter amfoter de I’hidroxid de plom(II)

a) Tracteu una dissoluci6 de nitrat de plom amb hidroxid sodic 2 M fins a obtenir-ne una preci-
pitacié abundant. Filtreu, renteu i recolliu el precipitat.

b) Tracteu una part del precipitat anterior amb acid nitric i observeu els canvis produits.

c) Tracteu una part del precipitat obtingut en I’apartat a) amb hidroxid sodic 2 M.

GRUP 13

Experiencia 21. Caracter debil de ’acid boric. Hidrolisi dels borats

a) Afegiu una gota de vermell de metil i una altra de blau de metilé a una dissolucié saturada
d’acid boric; i agregueu-hi després un poc de manitol. Agiteu la mescla. Expliqueu el canvi
observat.

b) Dissoleu una petita quantitat de borax en aigua i mesureu el pH.

Experiéencia 22. Accio dels acids i les bases sobre 1’alumini
a) Tracteu una petita quantitat d’alumini amb acid clorhidric 2 M.
b) Tracteu una petita quantitat d’alumini amb acid nitric concentrat.

¢) Tracteu una petita quantitat d’alumini amb hidroxid sodic 2 M. Escalfeu-lo si és necessari.

GRUP 1
Experiéncia 23. Hidrolisi dels carbonats alcalins

Mesureu el pH de les dissolucions de clorur sodic, de carbonat sodic i de bicarbonat sodic
amb I’ajut del paper indicador. Expliqueu el diferent comportament de cada sal.

GRUP 2

Experiencia 24. Accio dels acids sobre el magnesi. Preparaci6 i propietats de I’hidroxid de
magnesi

a) Ataqueu granalla de magnesi amb acid clorhidric 2 M.
b) Tracteu una part de la dissolucié obtinguda en I’apartat a) amb hidroxid sodic 2 M en excés.

¢) Tracteu granalla de magnesi amb una dissolucié d hidroxid sodic.

Experiencia 25. Caracter basic de I’oxid de calci. Preparacio de I’hidroxid de calci.

a) Tracteu calg viva (0xid de calci) amb aigua fins a obtenir una pasta i determineu el pH de la
dissoluci6 obtinguda.

b) Tracteu una petita quantitat de cal¢ viva amb acid clorhidric 2 M. Quin €s el caracter de I’0-
xid de calci?
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Experiéncia 26. Preparaci6 i propietats dels hidroxids i dels carbonats de Mg, Ca i Ba

a) A tres tubs d’assaig que continguen solucions de clorur de magnesi, clorur de calci i clorur
de bari, respectivament, addicioneu a poc a poc amoniac 2 M en excés.

b) Repetiu ’experiencia anterior amb una dissolucié de clorur de magnesi, a la qual s’hauran
afegit previament uns cristalls de clorur amonic.

c) A tres tubs d’assaig que continguen dissolucions de clorur de magnesi, clorur de calci i clo-
rur de bari, respectivament, addicioneu una dissolucié de carbonat sodic.

d) Decanteu i renteu els precipitats de 1’apartat c) i tracteu-los amb acid clorhidric 2 M.

2. Blocd
GRUP 4

Experiéncia 27. Disgregacio del dioxid de titani (per parelles)

a) Foneu una petita quantitat de dioxid de titani amb sis vegades el seu pes de bisulfat potassic,
en un gresol de porcellana. Manteniu la calefaccié durant algunes hores; aboqueu la massa
fosa sobre una capsula ben seca i, una vegada freda, polvoritzeu-la amb I’ajut d’una espatula
o d’una vareta. Dissoleu la massa en acid sulftric 1 M, i espereu, si és necessari, fins al dia
segiient. Escalfeu la mescla per a afavorir la dissoluci6. Decanteu la dissolucié clara i con-
serveu-la per a assajos posteriors.

b) Tracteu una fraccié de la dissolucié acida del catié6 monoxotitani (IV) amb peroxid d’hidro-
gen.

Experiéncia 28. Precipitacié i caracter del dioxid de titani hidratat

a) Tracteu la dissolucié del catié monoxotitani (IV), obtinguda anteriorment, amb hidroxid sodic
2 M, en fred. Filtreu i renteu el precipitat obtingut.

b) Tracteu una part del precipitat a) amb acid clorhidric (1:1) i observeu els canvis que puguen
produir-s’hi.

c) Tracteu una part del precipitat a) amb hidroxid sodic i1 observeu els canvis que puguen pro-
duir-s’hi.

d) Repetiu I’assaig a) en calent i assageu amb el precipitat obtingut, com en b) i en ¢). Observeu
el diferent comportament de I’0xid de titani hidratat en ambdues experiencies.

Experiéncia 29. Reduccié del Ti(IV). Caracter reductor de les sals de Ti(ILI)

a) Afegiu zinc a la dissoluci6 sulftrica del catié monoxotitani (IV), obtingut en la experiéncia
num. 27, i deixeu-la reposar uns minuts.

b) Afegiu una gota de dissolucidé de permanganat potassic a la dissolucié anterior.

GRUP 5
Experiencia 30. Preparacio d’ortovanadats i de polivanadats

Afegiu dues gotes d’hidroxid sodic 2 M a la dissolucié de metavanadat i, a continuacid, gota
a gota, un excés d’acid clorhidric 2 M. Quines sén les principals especies ioniques que hi ha en
les dissolucions de vanadi (V) en variar el pH de medi basic a acid fort?
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GRUP 6
Experiéncia 31. Preparacio d’oxid i d’hidroxid de Cr (III)

a)
b)
¢)
d)

¢)

f)

Afegiu, gota a gota, sobre una dissoluci6 de clorur de crom (III), un excés d’hidroxid sodic 2 M.
Aciduleu gradualment la dissolucié obtinguda en I’apartat a).

Tracteu una dissolucié de clorur de crom (II) amb una altra de tiosulfat sodic i escalfeu-la a
ebullicié uns minuts.

Tracteu una dissolucié de clorur de crom (III) amb amonifac concentrat, gota a gota, fins a
tenir un excés de reactiu. Filtreu i observeu el color de la dissolucié.

El precipitat obtingut en I’apartat d) es passd a un gresol de porcellana i es calcina uns minuts.
Assageu la solubilitat del residu en acid clorhidric. Expliqueu el comportament diferent en els
apartats b) i ¢).

Foneu el residu obtingut en I’apartat d), una vegada dessecat en el mateix gresol, amb un poc

d’hidrogensulfat de potassi. Dissoleu la massa fosa en aigua, en ser freda, i assageu la preci-
pitacié del Cr (IIT) amb amoniac 2 M.

Experiéncia 32. Preparaci6 de cromats i dicromats. Caracter oxidant del crom(VI)

a) A una dissolucio de clorur de crom (II) s’afegeix un lleuger excés d’hidroxid sodic 2 M i
unes gotes de peroxid d’hidrogen. Escalfeu-la.

b) Tracteu, separadament, dissolucions de clorur de bari, nitrat de plata i nitrat de plom (II) amb
una dissolucié de cromat.

¢) A unadissolucié de cromat afegiu acid 1 base successivament.

d) A unadissolucio de dicromat afegiu base i acid successivament. Quines son les especies ioni-
ques predominants en la dissoluci6 aquosa de crom (VI) segons el pH del medi?

e) Tracteu, separadament, dissolucions de clorur de bari, de nitrat de plata i de nitrat de plom (II)
amb una dissolucié de dicromat.

f)  Aciduleu amb acid clorhidric 2 M una dissoluci6 de cromat; afegiu unes gotes d’aquesta dis-
solucio sobre: 1) una dissolucié de iodur potassic i 2) aigua sulfurosa.

GRUP 7

Experiéncia 33. Preparaci6 de I’hidroxid de manganés (II). Acci6 de I’aire

a)

b)

Tracteu una dissolucié de sulfat de manganés(II) amb hidroxid sodic 2 M, gota a gota, fins a
tenir un excés de reactiu.

Filtreu la mescla anterior amb paper de filtre sense plecs i exposeu el precipitat a Iaire uns
minuts.

Experiencia 34. Propietats redox del Mn(IV)

a)

b)

Tracteu una petita quantitat de dioxid de manganés solid amb acid clorhidric concentrat.
Observeu el color del gas després. Identifiqueu-lo.

Tracteu una dissoluci6 de sulfat de manganés (II) amb una gota de dissolucid neutra de per-
manganat potassic.

Experiencia 35. Poder oxidant del permanganat

a)

Tracteu perdxid d’hidrogen al 3% acidulat amb acid sulfiric, gota a gota, amb una dissolucio
de permanganat.
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b) Tracteu una dissolucid de sulfit sodic amb unes gotes de dissolucié neutra de permanganat
potassic.

¢) Tracteu una dissolucié de sulfit sodic amb unes gotes de dissolucié de permanganat acidula-
da amb acid sulftric.

-Expliqueu el comportament distint de b) i de c).
-Com es manifestaria el producte d’oxidacié de 1'i6 sulfit en b)?

d) Tracteu una dissolucié de sulfat de manganés (II) amb unes gotes de dissolucid neutra de per-
manganat potassic.

GRUPS 8,91 10

Experiencia 36. Acci6 dels acids sobre el ferro

Tracteu un clau de ferro, separadament, amb acid clorhidric i acid nitric concentrats i diluits.

Experiéencia 37. Preparacio de I’hidroxid de ferro (II). Accié de I’aire

a) Afegiu, gota a gota, a una dissolucié de sulfat de ferro (II), preparada de nou, un excés
d’hidroxid de sodi 2 M.

b) Separeu el precipitat per decantaci6 i exposeu-lo a I’aire durant uns minuts.

Experiencia 38. Oxidaci6 de Fe (II) a Fe (III)

a) Tracteu una dissolucié acida de Fe (II) amb unes gotes de peroxid d’hidrogen. Escalfeu-la a
ebullici6 uns minuts. Una vegada freda la dissoluci6, afegiu-hi unes gotes de dissolucié d’he-
xacianoferrat (II) de potassi.

b) Repetiu I’assaig a) substituint el peroxid d’hidrogen per acid nitric concentrat i assageu la
reaccié amb hexacianoferrat (II) de potassi.

Experiencia 39. Preparaci6 d’ions complexos de Fe (IIT)
a) Tracteu una dissolucié de sulfat de ferro (III) amb unes gotes de dissolucié de tiocianat sodic.
b) Afegiu unes gotes de la dissolucié anterior sobre una dissolucié de fluorur calcic.

¢) Afegiu, gota a gota, la dissolucié obtinguda en I’apartat a) sobre una dissolucié d’oxalat
potassic.

Experiencia 40. Preparacio i oxidacio de ’hidroxid de cobalt (IT). Ions aminats de Co (II)

a) Afegiu a una dissolucio de nitrat de cobalt (II), gota a gota, un excés d’hidroxid sodic 2 M.
Escalfeu lleugerament la suspensi6 anterior. Filtreu i renteu el precipitat.

b) Passeu una part del precipitat obtingut en I’apartat a) a un gresol de porcellana. Dessequeu i
calcineu el precipitat suaument.

c) Afegiu acid clorhidric 2 M al gresol i escalfeu-lo suaument.

d) Tracteu una dissolucié de nitrat de cobalt (II) amb amonfac concentrat gota a gota, fins a tenir
un excés de reactiu.

Experiéncia 41. Oxidacié de Co (II) a Co (III)

a) Afegiu amoniac concentrat en excé€s, gota a gota, sobre una dissolucio de nitrat de cobalt (IT)
i, a continuacid, unes gotes de peroxid d’hidrogen.
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b) Afegiu hidroxid sodic concentrat a la dissolucié obtinguda en I’apartat a) i escalfeu-la suau-
ment. Decanteu la dissolucid. Diluiu amb aigua la suspensi6 residual. Filtreu-la. Afegiu acid
clorhidric 6 M sobre el filtre. Observeu el color i I’olor del gas format.

¢) Tracteu una dissolucié de nitrat de cobalt (IT) amb hidroxid de sodi i unes gotes de peroxid
d’hidrogen.

GRUP 11

Experiéncia 42. Preparaci6 i caracter de 1’0xid i de I’hidroxid de coure (II)

a)

b)

¢)

Tracteu una dissolucié de sulfat de coure (II) amb hidroxid sodic 2 M, gota a gota, fins a tenir
un excés de reactiu.

Filtreu la mescla anterior, passeu el precipitat a un gresol de porcellana i calcineu el produc-
te. En ser fred, afegiu acid clorhidric sobre el residu.

Afegiu dissolucié de carbonat sodic en excés sobre una dissolucid de sulfat de coure (II).
Centrifugueu, decanteu i renteu el precipitat. Passeu el residu a un gresol de porcellana i cal-
cineu-lo.

Experiéncia 43. Formaci6 d’ions complexos de Cu (II)

a)

b)

Tracteu una dissolucié de sulfat de coure (II) amb amoniac, gota a gota, fins a tenir un
excés de reactiu. Compareu el color de la dissolucié final amb el color de la dissolucio de
Cu (II).

Tracteu una dissolucié de sulfat de coure (IT) amb un excés de dissolucié d’acid tartaric, afe-
giu a continuacié una dissolucié d’hidroxid sodic 2 M. Compareu el color de la dissolucié
resultant amb el de la dissolucié de Cu (II).

Experiencia 44. Reducci6 del Cu (II). Preparaci6 de coure metall

a)
b)
c)

d)

Tracteu una dissolucié de sulfat de coure (II) amb unes gotes de dissolucié de iodur potassic
Afegiu a la mescla anterior unes gotes de tetraclorur de carboni i agiteu-la.

Tracteu una dissolucio de sulfat de coure (II) amb un lleuger excés d’acid tartaric, i afegiu-hi
excés d’una dissolucié d’hidroxid sodic fins a obtenir una reaccid basica (la mescla resultant
s’anomena licor de Fehling). Afegiu-hi unes gotes de dissolucio de glucosa i escalfeu-la lleu-
geramente.

Tracteu una dissolucié de sulfat de coure (II) amb un clau de ferro i observeu-lo després d’un
cert temps.

Experiencia 45. Gradaci6 de la solubilitat d’algunes sals de Ag (I). Preparacié de cromat,

a)
b)

c)

d)

clorur, iodur i sulfur de plata (I)
Tracteu una dissolucid neutra de nitrat de plata amb una dissolucié de cromat potassic.

Agiteu el precipitat obtingut en I’apartat a) amb una dissoluci6 de clorur de potassi. Filtreu i
observeu el color de la dissolucio. Renteu el precipitat. Observeu el color.

Agiteu el precipitat obtingut en ’apartat b) amb una dissolucié de iodur de potassi. Filtreu-
la, decanteu i renteu el precipitat. Observeu-ne el color.

Agiteu el precipitat obtingut en I’apartat ¢) amb una dissolucié de sulfur sddic. Observeu el
canvi de color del precipitat.
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Experiéncia 46. Formacié d’ions complexos de Ag (I)

a) Tracteu una dissolucié de nitrat de plata, gota a gota, amb un excés de dissolucié de sulfit
sodic.

b) Afegiu unes gotes de dissolucid de nitrat de plata a un excés de dissolucié de tiosulfat de sodi.
Escalfeu la mescla fins a I’ebullicio.

c) Afegiu unes gotes de dissolucié de tiosulfat de sodi sobre una dissolucié de nitrat de plata.
Escalfeu-la lleugerament.

GRUP 12

Experiéncia 47. Atac del zinc amb acids i bases
a) Tracteu un poc de granalla de zinc amb acid clorhidric 2 M.

b) Tracteu un poc de granalla de zinc amb una dissolucié d’hidroxid sodic 2 M. Decanteu la dis-
solucio i guardeu-la.

¢) Afegiu acid clorhidric 2 M a la dissolucié obtinguda en I’apartat b), gradualment, fins a obte-
nir una reaccid clarament acida.

Experiencia 48. Preparacio i redissolucio de I’hidroxid de zinc
a) Tracteu una dissolucié de sulfat de zinc amb excés d’hidroxid sodic 2 M, gota a gota.
b) Tracteu una dissolucié de sulfat de zinc amb excés d’amoniac, gota a gota.

¢) Mescleu | ml de dissoluci6 de sulfat de zinc amb un altre volum igual de dissolucié de clo-
rur amonic. Afegiu-hi després, a poc a poc, excés d’amoniac 2 M.

-Interpreteu el diferent comportament en b) i en c).

-Indiqueu altres cations divalents que no precipiten amb amonfac en presencia de clorur amo- |
nic.

-Apunteu cations trivalents que precipiten amb amoniac fins i tot en presencia de sals amoni-
ques.

Experiéncia 49. Formaci6 d’ions complexos de Zn (II)

Recordeu la formacié de 1'i6 aminat (experiencia 48-b).



XII. APENDIX
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IX II: INDICACIONS DE RISC (FRASES R)

Is riscos especifics atribuits a les substancies i els preparats perillosos.
3/1995 de 10 de marg, BOE nim. 133 de 5 de juny de 1995, annex III)

' Explosiu en estat sec.

Risc d’explosié per xoc, friccid, foc o altres fonts d’ignicid.
Alt risc d’explosié por xoc, friccid, foc o altres fonts d’ignicid.
Forma compostos metal-lics explosius molt sensibles.

Perill d’explosié en cas d’escalfament.

Perill d’explosid, tant si hi ha aire com si no n’hi ha.

Pot provocar incendis.

Perill de foc en contacte amb materials combustibles.

Perill d’explosié en mesclar-se amb materials combustibles.
Inflamable.

Facilment inflamable.

Extremadament inflamable.

Gas liquat extremadament inflamable.

Reacciona violentament amb aigua.

Reacciona amb aigua i allibera gasos facilment inflamables.
Pot explotar per mescla amb substancies comburents.
S’inflama espontaniament en contacte amb [ aire.

En usar-lo poden formar-se mescles aire-vapor explosives/inflamables.
Pot formar peroxids explosius.

Nociu per inhalaci6.

Nociu en contacte amb la pell.

Nociu per ingestio.

R 23 Toxic per inhalacid.

R 24 Toxic per contacte amb la pell.
R 25 Toxic per ingestio.

R 26 Molt toxic per inhalaci6.

27 Molt toxic per contacte amb la pell.

28 Molt toxic per ingestio.

29 En contacte amb aigua allibera gasos toxics.
30 Pot inflamar-se molt facilment en usar-lo.
31 En contacte amb acids allibera gasos toxics.
32 En contacte amb acids allibera gasos molt toxics.
33 Perill d’efectes acumulatius.

Provoca cremades.

35 Provoca cremades greus.

36 Irrita els ulls.

37 Irrita les vies respiratories.

38 Irrita la pell.

39 Perill d’efectes irreversibles molt greus.

40 Possibilitat d’efectes irreversibles.

AT AIAAIA A RIAAIIAIAIRI D
W
x



120

Diego Cazorla, Isidro Martinez, M. Carmen Romén

41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64

TR IR AR IR AR AR AR AIAAINAAAINRIA

Risc de lesions oculars greus.

Possibilitat de sensibilitzacié per inhalacid.

Possibilitat de sensibilitzacio en contacte amb la pell.

Risc d’explosio en escalfar-lo en ambiente tancat.

Pot causar cancer.

Pot causar alteracions genetiques hereditaries.

Pot causar malformacions congenites.

Risc d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicio prolongada.
Pot causar cancer per inhalacié.

Molt toxic per als organismes aquatics. ‘
Toxic per als organismes aquatics. ‘
Nociu per als organismes aquatics.

Pot provocar a la Ilarga efectes negatius en el medi ambient aquatic.

Toxic per a la flora.

Toxic per a la fauna.

Toxic per als organismes del sol.

Toxic per a les abelles.

Pot provocar a la llarga efectes negatius per al medi ambient.

Perillés per a la capa d’0z6.

Pot perjudicar la fertilitat.

Risc durant I’embaras d’efectes adversos per al fetus.

Possible risc de perjudicar la fertilitat.

Possible risc durant I’embaras d’efectes adversos per al fetus.

Pot perjudicar els nens alimentats amb Ilet materna.

INDICACIONS DE RISC COMBINADES

14/15
15/29
20721
20/22
20/21/22
21/22
23/24
23/25
23/24/25
24/25
26/27
26/28
26/27/28
27728
36/37
36/38
36/37/38

AR AII AR AANAIAAIAIAIRIAA

Reacciona violentament amb I’aigua i allibera gasos molt inflamables.
Reacciona amb I’aigua i forma gasos toxics i facilment inflamables.
Nociu per inhalaci6 i per contacte amb la pell.

Nociu per inhalacid i per ingestio.

Nociu per inhalacid, per ingestid i per contacte amb la pell.

Nociu per contacte amb la pell i per ingestid.

Toxic per inhalacid i per contacte amb la pell.

Toxic per inhalacid i per ingestio.

Toxic per inhalacid, per ingestio i per contacte amb la pell.

Toxic en contacte amb la pell i per ingestio.

Molt toxic per inhalacié i en contacte amb la pell

Molt toxic per inhalacié i per ingestid.

Molt toxic per inhalacid, per ingesti6 i per contacte amb la pell
Molt toxic per contacte amb la pell 1 per ingestio.

Irrita els ulls i les vies respiratories.

Irrita els ulls i la pell.

Irrita els ulls, la pell i les vies respiratories.



Experimentacio en sintesi quimica: quimica inorganica

121

R 37/38

R 39/23

R 39/24

R 39/25

R 39/23/24

R 39/23/25

R 39/24/25

R 39/23/24/25

R 39/26
R 39/27
R 39/28
R 39/26/27

R 39/26/28
R 39/27/28

R 39/26/27/28

R 40720

R 40721

R 40/22

R 40/20/21

R 40/20/22

R 40/21/22

R 40/20/21/22

R 42/43
R 48/20

R 48/21

R 48/22

R 48/20/21

R 48/20/22

R 48/21/22

R 48/20/21/22

R 48/23

Irrita las vies respiratories 1 la pell.

Toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per inhalacid.

Toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per contacte amb la pell.

Toxic: perill d’efectes irreversibles per ingestio.

Toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per inhalaci6 i contacte amb la pell.
Toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per inhalacid i ingestid.

Toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per contacte amb la pell i ingestio.
Toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per inhalacid, contacte amb la
pell i ingestid.

Molt toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per inhalacio.

Molt toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per contacte amb la pell.
Molt toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per ingestio.

Molt toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per inhalacié i contacte amb
la pell.

Molt toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per inhalacié i ingestio.
Molt toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per contacte amb la pell i
ingestio. .

Molt toxic: perill d’efectes irreversibles molt greus per inhalacid, contacte amb
la pell i ingestio.

Nociu: possibilitat d’efectes irreversibles per inhalacid.
Nociu: possibilitat d’efectes irreversibles per contacte amb la pell.
Nociu: possibilitat d’efectes irreversibles per ingestio.
Nociu: possibilitat d’efectes irreversibles per inhalacié 1 contacte amb la pell.
Nociu:
Nociu:

possibilitat d’efectes irreversibles per inhalacié i ingestio.

possibilitat d’efectes irreversibles per contacte amb la pell i ingestio.
Nociu: possibilitat d’efectes irreversibles per inhalacid, contacte amb la pell i
ingestio.

Possibilitat de sensibilitzacié per inhalacid i contacte amb la pell.

Nociu: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicié prolongada per
inhalacio.

Nociu: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicié prolongada per
contacte amb la pell.

Nociu: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicié prolongada per
ingestio.

Nociu: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicio prolongada per
inhalacié i contacte amb la pell.

Nociu: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicié prolongada per
inhalacié 1 ingestio.

Nociu: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicié prolongada per
contacte amb la pell i ingestid.

Nociu: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicio prolongada per
inhalacid, contacte amb la pell i ingestio.

Toxic: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicié prolongada per
inhalacid.
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R 48/24 Toxic: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicié prolongada per
contacte amb la pell.

R 48/25 Toxic: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicié prolongada per
ingestio.

R 48/23/24 Toxic: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicid prolongada per
inhalacid i contacte amb la pell.

R 48/23/25 Toxic: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposici6 prolongada per
inhalacio i ingestio.

R 48/24/25 Toxic: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicié prolongada per
contacte amb la pell i ingestio.

R 48/23/24/25  Toxic: perill d’efectes greus per a la salut en cas d’exposicié prolongada per
inhalacid, contacte amb la pell i ingestid.

R 50/53 Molt toxic per als organismes aquatics, pot provocar a la llarga efectes negatius
en el medi ambient aquatic.

R 51/53 Toxic per als organismes aquatics, pot provocar a la llarga efectes negatius en el
medi ambient aquatic.

R 52/53 Nociu per als organismes aquatics, pot provocar a la llarga efectes negatius en
el medi ambient aquatic.

INDICACIONS DE SEGURETAT (FRASES S)
Consells de prudencia relatius a les substancies i els preparats perillosos.
(RD 363/1995 de 10 de marg, BOE nim. 133 de 5 de juny de 1995, annex 1V)

S 1 S’ha de conservar sota clau.

S 2 S’ha de mantenir fora de I’abast dels nens.

S 3 S’ha de conservar en lloc fresc.

§ 4 Manteniu lluny de locals habitats.

S 5 S’ha de conservar en... (liquid apropiat que ha d’especificar el fabricant).

S 6 S’ha de conservar en... (gas inert que ha d’especificar el fabricant).

s 7 Manteniu el recipient ben tancat.

S 8 Manteniu el recipient en lloc sec.

S 9 Conserveu el recipient en lloc ben ventilat.

S 12 No tanqueu el recipient hermeticament.

S13 Manteniu lluny d’aliments, begudes i pinsos.

S 14 S’ha de conservar lluny de... (materials incompatibles que ha d’especificar el
fabricant).

S 15 S’ha de conservar allunyat de la calor.

S 16 S’ha de conservar allunyat de fonts d’ignici6. No fumeu.

S 17 S’ha de mantenir lluny de materies combustibles.

S 18 Manipuleu i obriu el recipient amb prudéncia.

S 20 No menjeu ni beveu durant la utilitzacié d’aquesta substancia.

S21 No fumeu durant la utilitzacié d’aquesta substancia.

S22 No respireu les pdlvores.

S23 No respireu els gasos/fums/vapors/aerosols (denominacions adequades que ha

d’especificar el fabricant).
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S24
S 25
S 26

S 27
S28

S 29
S 30
S33
S 34
S 35

S 36
S 37
S 38
S 39
S 40

S 41
S 42

S43

S 44
S 45

S 46
S 47

S 48

S 49
S 50
S 51
S 52
S 53

S 54

S 55

S 56

Eviteu el contacte d’aquesta substancia amb la pell.
Eviteu el contacte d’aquesta substancia amb els ulls.

En cas de contacte amb els ulls, renteu-los immediatament i abundantment amb
aigua i acudiu a un metge.

Lleveu immediatament la roba tacada o esquitxada.

En cas de contacte d’aquesta substancia amb la pell, renteu immediatament 1
abundantment amb... (productes que ha d’especificar el fabricant).

No llenceu els residus pel desguas.

No aboqueu mai aigua al producte.

Eviteu I’'acumulaci6 de carregues electrostatiques.

Eviteu colps i fregaments.

Elimineu els residus del producte i els recipients amb totes les precaucions
possibles.

Useu indumentaria protectora adequada.

Useu guants adequats.

En cas de ventilacié insuficient, useu un equip respiratori adequat.
Useu proteccid per als ulls o la cara.

Per a netejar el sol i els objectes contaminats per aquest producte, useu... (ho ha
d’especificar el fabricant).

En cas d’incendi i/o explosid, no aspireu els fums.

Durant les fumigacions/polvoritzacions, useu un equip respiratori adequat (les
denominaciéns adequades les ha d’especificar el fabricant).

En cas d’incendi, useu... (els medis d’extinci6 els ha d’especificar el fabricant.
Si I’aigua augmenta el risc, s’ha d’afegir: “no hi useu mai aigua™).

En cas de malestar, acudiu al metge (si €s possible, mostreu-li I’etiqueta).

En cas d’accident o malestar, acudiu immediatament al metge (si és possible,
mostreu-li Ietiqueta).

En cas d’ingestid, acudiu immediatament al metge i mostreu-li I’etiqueta o I’envas.
Conserveu aquest producte a una temperatura no superior a...°C (I’ha d’especi-
ficar el fabricant).

Conserveu aquest producte humit amb... (medi apropiat que ha d’especificar el
fabricant). :
Conserveu unicament en el recipient d’origen.

No mescleu aquest producte amb... (ho ha d’especificar el fabricant).

Useu aquest producte en llocs ben ventilats.

No useu aquest producte sobre grans superficies o en locals habitats.

Eviteu I’exposici6 d’aquest producte (mireu-ne les instruccions especials abans
de I’ds).

Obteniu autoritzacié de les autoritats de control de la contaminacié abans d’a-
bocar aquesta substancia en les instal-lacions de depuracio d’aigiies residuals.
Tracteu-lo amb les millors tecniques disponibles abans de llencar a desguas o al
medi aquatic.

No llenceu al desguas o al medi ambient. Elimineu en un punt autoritzat de reco-
llida de residus.
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60
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S

62

Utilitzeu un envas de seguretat adequat per a evitar la contaminacié del medi
ambient.

Elimineu aquesta substancia com a residu perillés.

Retorneu al fabricant proveidor per a obtenir informacio sobre el reciclatge o la
recuperacio.

Elimineu el producte i/o el recipient com a residus perillosos.

Eviteu alliberar-ho al medi ambient. Consulteu les instruccions especifiques de
la fitxa de dades de seguretat.

En cas d’ingestio no provoqueu el vomit: acudiu immediatament al metge i mos-
treu-li I’etiqueta o I’envas.

INDICACIONS DE SEGURETAT COMBINADES

S

»nn »n wn

»nn »n

v nn n n v

wn »n

1/2
3/7/9
3/9
3/9/14

3/9/14/49

3/9/49

3/14

7/8
7/9
7147

20721
24/25
29/56
36/37
36/37/39

36/39
37/39
47/49

Conserveu aquest producte amb clau i manteniu-la fora de 1’abast dels xiquets.
Conserveu el recipient en lloc fresc i ben ventilat i manteniu-lo ben tancat.
Conserveu el recipient en lloc fresc i ben ventilat.

Conserveu el recipient en lloc fresc i ben ventilat i lluny de... (materials incom-
patibles que ha d’especificar el fabricant).

Conserveu aquest producte tinicament en el recipient d’origen, en lloc fresc i ben
ventilat i lluny de... (materials incompatibles que ha d’especificar el fabricant).
Conserveu aquest producte tinicament en el recipient d’origen, en lloc {resc i
ben ventilat.

Conserveu aquest producte en lloc fresc i lluny de... (materials incompatibles
que ha d’especificar el fabricant).

Manteniu el recipient ben tancat i en lloc sec.

Manteniu el recipient ben tancat i conserveu en lloc ben ventilat.

Manteniu el recipient ben tancat i conserveu a una temperatura no superior
a...°C (I’ha d’especificar el fabricant).

No menjeu, ni beveu, ni fumeu durant la utilitzacio.

Eviteu el contacte d’aquest producte amb els ulls i la pell.

No llenceu els residus pel desguas.

Useu indumentaria i guants de proteccio adequats.

Useu indumentaria i guants de proteccié adequats i proteccid per als ulls o la
cara.

Useu indumentaria i proteccid per als ulls o la cara.
Useu guants adequats i proteccid per als ulls o la cara.

Conserveu aquest producte tinicament en el recipient d’origen i a una tempera-
tura no superior a ...°C (I’ha d’especificar el fabricant).
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APENDIX III: CONSELLS D’EMMATGATZEMATGE 1 MANEIG (FRASES F)

Sensible a I’aire i a la humitat.

Sensible a I'aire i al CO,.

Higroscopic.

No escalfeu aquesta substancia a més de...°C.
Com a substancia seca capag d’esclatar.
Reacciona amb acids.

Conserveu aquesta substancia amb CO,.
Sensible a la llum.

Conserveu aquesta substancia amb nitrogen.
Conserveu aquesta substancia amb argon.
Conserveu aquesta substancia amb gas inert.
Agiteu abans d’utilitzar aquesta substancia.
Pudent.

Presteu atencié a I’avis adjunt.

Conservaci6 limitada.

Es descompon facilment.

Possible descomposicié explosiva.

Maneig tnicament per personal instruit.
Lacrimogen.

No ingeriu aquesta substancia.

Sensible a la humitat.

Protegiu aquesta substancia de la pols i conserveu-la en lloc obscur.
Sensible a I'aire.

Autoinflamable amb alcohol.

Conserveu aquesta substancia amb CO.
Abans de destil-lar aquesta substancia controleu si esta sense peroxid.
Refrigereu aquesta substancia abans d’obrir.
Pot contenir precipitat (poliformaldehid)
Com a substancia seca autoinflamable.
Precipitacid inevitable.

No obriu aquest envas a la for¢a.

Eviteu el contacte amb sals de metalls pesants, especialment sals de ferro.
Causa el col-lapse de la pressié arterial.
Sensible al CO,.
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APENDIX IV: COLORS CORRESPONENTS A L’ESPECTRE VISIBLE

Color Longitud d’ona Color complementari
(mm)
Violeta 400-430 Groc
Blau 430-490
Blau/verd 490-510 Taronja
Vermell
Verd 510-570
Purpura
Groc 570-600 Violeta
Blau
Taronja 600-620 Blau/Verd
Vermell 620-750

APENDIX V: EQUIVALENCIES DE CONCENTRACIO-DENSITAT-TEMPERATURA
D’ALGUNS PRODUCTES D’US HABITUAL

Amoni hidroxid (% en NHj)

% | -15°C | -10°C -5°C 0°C 5°C 10°C 20°C 25°C | % | 4,85

1 | 09943 | 09954 | 09959 | 09958 | 0,9955 | 09939 0993 | 32 | 0,889
2| 0,9906 | 09915 | 0,9919 | 09917 | 09913 | 0,9895 0988 | 36 | 0877
4 | e 09834 | 09840 | 09842 | 09837 | 0,9832 | 09811 0980 | 40 | 0,865

8 0970 | 09701 | 09701 | 09695 | 0,9686 | 09677 | 0,9651 0964 | 45 | 0,849

12 | 0958 | 09576 | 09571 | 09561 | 0,9548 | 09534 | 09501 0948 | 50 | 0,832

16 | 0947 | 09461 | 0,9450 | 09435 | 09420 | 0,9402 0,9362 0934 | 60 | 0,796

200 | - 09353 | 09335 | 09316 | 09296 | 09275 09229 | - | 70 | 0,755
24 | e 09249 | 09226 | 09202 | 09179 | 09155 | 09101 | ----mem- 80 | 0,711
28 | e 09150 ] 09122 | 09094 | 09067 | 09040 | 08980 | -------- 90 | 0,665

30 | - 09101 | 09070 | 0,9040 | 0,9012 | 0,8963 | 08920 | ----mmm- 100 | 0,618




Experimentacio en sintesi quimica: quimica inorganica

127

Acid clorhidric (HCI)

%0 -5°C 0°C 10°C 20°C 40°C 60°C | 80°C |100°C
1 1,0048 1,0052 1,0048 1,0032 | 0,9970 | 09881 |0,9768 [0,9636
2 1,0104 1,0106 1,0100 1,0082 1,0019 0,9930 10,9819 |0,9688
4 1,0213 1,0213 1,0202 1,0181 1,0116 1,0026 {0,9919 {0,9791
6 1,0321 1,0319 1,0303 1,0279 1,0211 1,0121 | 1,0016 |0,9892
8 1,0428 1,0423 1,0403 1,0376 1,0305 1,0215 | 1,0111 (10,9992

10 1,0536 1,0528 1,050 1,0474 1,0400 1,0310 |1,0206 |1,0090

12 1,0645 1,0634 1,0607 1,0574 1,0497 1,0406 |1,0302 |1,0188

14 1,0754 1,0741 1,0711 1,0675 1,0594 1,0502 | 1,0398 |1,0286

16 1,0864 1,0849 1,0815 1,0776 1,0692 1,0598 | 1.0494 |1,0383

18 1,0975 1,0958 1,0920 1,0878 1,0790 1,0694 |1,0590 [1,0479

20 1,1087 1,1067 1,1025 1,0980 1,0888 1,0790 |1,0685 |1,0574

22 1,1200 L LT7% 1,1131 1,1083 1,0986 1,0886 | 1,0780 |1,0668

24 1,1314 1,1287 1,1238 1,118 1,1085 1,0982 | 1,0874 [1,0761

26 1,1426 1,1396 1,1344 1,1290 1,1183 1,1076 |1,0967 |1,0853

28 1,1537 1,1505 1,1449 1,1392 1,1280 1,1169 | 1,1058 [1,0942

30 1,1648 1,1613 1,1553 1,1493 1,1376 1,1260 | 1,1149 |1,1030

32 1,1593

34 1,1691

36 1,1789

38 1,1885

40 1,1980
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Acid sulfiiric (H,SO,)

% 0°C 10°C 15°C | 20°C | 25°C | 30°C 40°C | 60°C |100°C

1 1,0074 | 1,0068 |1,0060 [1,0051 |1,0038 |1,0022 |0,9986 |0,9895 |0,9645

2 1,0147 | 1,0138 | 1,0129 |1,0118 | 1,0104 | 1,0087 | 1,0050 |0,9956 |0,9705
4 1,0291 1,0275 11,0264 |1,0250 |1,0234 |1,0216 | 1,0176 | 1,0078 |0,9827
8 1,0585 | 1,0556 |1,0539 |1,0522 |1,0502 | 1,0481 | 1,0437 |1,0330 |1,0076
12 1,0886 | 1,0846 |1,0825 [1,0802 |1,0780 |1,0756 |1,0705 |1,0593 |1,0335
16 1,1194 | 1,1145 |1,1120 |1,1094 | 1,1067 | 1,1040 | 1,0985 |1,0868 |1,0605
20 1,1510 | 1,1453 |[1,1424 |1,1394 |1,1365 |1,1335 | 1,1275 |[,1153 |1,0885
24 1,1832 | 1,1768 |1,1736 |1,1704 |1,1672 |1.1640 | 1,1576 |1,1448 |1,1176
28 1,2160 | 1,2091 |1,2057 |1,2023 | 1,1989 | 1,1955 | 1,1887 |1,1753 |1,1476

32 1,2493 | 1,2421 |1,2385 |1,2349 | 1,2314 | 1,2278 | 1,2207 | 1,2068 |1,1787

36 1,2831 | 1,2757 |1,2720 |1,2684 | 1,2647 |1,2610 | 1,2538 |1,2394 |1,2109

40 1,3179 | 1,3103 |1,3065 |1,3028 | 1,2991 |1,2953 | 1,2880 |1,2732 |1,2446

44 1,3538 | 1,3461 |1,3423 |1,3384 | 1,3346 |1,3308 | 1,3234 |1,3086 |1,2796

48 1,3915 | 1,3835 | 1,3797 |1,3758 | 1,3719 | 1,3680 | 1,3604 |1,3455 |1,3159

52 1,4310 | 14228 |1,4188 |1,4148 | 1,4109 |1,4069 | 1,3991 |1,3837 |1,3540

56 1,4724 | 1,4640 |1,4598 |1,4557 |1,4516 |1,4475 |1,4396 |1,4239 |1,39.

60 1,5154 | 1,5067 |1,5024 |1,4983 |1,4940 |1,4898 | 1,4816 |1,4656 |1,4344

64 1,5600 | 1,5510 |1,5465 |1,5421 [1,5378 [1,5335 | 1,5250 |1,5086 |1,4766
68 1,6059 | 1,5965 |1,5920 (1,5874 | 1,5829 |1,5785 | 1,5697 |1,5528 |1,5198
72 1,6529 | 1,6433 |1,6385 [1,6338 | 1,6292 |1,6246 | 1,6155 |1,5981 |1,5637
76 1,7008 | 1,6908 |1,6858 [1,6810 |1,6761 |1,6713 | 1,6619 |1,6435 |1,6074

80 1,7482 | 1,7376 |1,7323 |[1,7272 | 1,7221 |1,7170 | 1,7069 |1,6873 |1,6493

84 1,7916 | 1,7804 |1,7748 |1,7693 | 1,7639 | 1,7585 | 1.7479 | 1,7274 |1,6878

88 1,8243 | 18132 |1,8077 |[1,8022 | 1,7968 |1,7914 | 1,7809 |1,7602 |1,7202

92 1,8453 | 1,8346 |1,8293 |1,8240 | 1,8188 |1,8136 | 1,8033 |1,7832 |1,7439

96 1,8560 | 1,8457 |1,8406 |[1,8355 |1,8305 |1,8255 |1,8157 |1,7965 | ——

100 1,8517 | 1,8409 |1,8357 |1,8305 |1,8255 |1,8205 | 1,8107 |1,7922 | ——
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Acid nitric (HNO;)

%o 0°C 10°C 15°C 20°C 25°C 30°C | 40°C 60°C | 100°C
1 | 1,0058 | 1,00534 [1,00464 | 1,00364 |1,00241 |1,0009 |0,9973 | 0,9882|0,9632
2 [ 1,0117 | 1,01099 |1,01018 | 1,00909 |1,00778 |1,0061 | 1,0025 | 0,9932|0,9681
4 | 1,0236 | 1,02240 [1,02137 | 1,02008 |1,01861 |1,0168 | 1,0129 | 1,0033 |0,9779
8 | 1,0480 | 1,0458 |1,0443 |1,0427 |1,0409 |1,0389 |1,0344 | 1,0241 10,9980

12 | 1,0733 | 1,0700 [1,0681 |1,0661 |1,06040 [1,0618 | 1,0567 | 1,0455|1,0186

16 | 1,0992 | 1,0950 |[1,0927 |1,0903 |1,0879 |1,0854 | 1,079 1,0675 | 1,0393

20 | 1,1255 | 1,1206 |1,1178 | 1,1150 |[1,1123 |1,1094 | 1,1031 | 1,0899 | 1,0598

24 | 1,1525 | 1,1469 |[1,1437 |1,1404 |1,1374 |1,1343 | 1,1271 | 1,1127 | 1,0805

28 | 1,1803 | 1,1738 |1,1702 |1,1666 |1,1631 |1,1597 | 1,1519 | 1,13621,1016

32 | 1,2088 | 1,2014 [1,1974 | 1,1934 |1,1896 |1,1857 | 1,1772 | 1,1602 | 1,1228

36 | 1,2375 | 1,2294 |1,2249 |1,2205 |[1,2163 |[1,2119 | 1,2028 | 1,1842 | 1,1440

40 | 1,2649 | 1,2560 [1,2511 |1,2463 |1,2417 |1,2370 | 1,2270 | 1,2069 | 1,1638

44 | 1,2922 | 1,2824 |1,2771 | 1,2719 |1,2669 |1,2618 | 1,2510 | 1,2294 | 1,1831

48 | 1,3194 | 1,3087 |[1,3031 |1,2975 |1,2921 |1,2867 | 1,2750 | 1,2518 | 1,2024

52 | 1,3454 | 1,3338 |1,3278 |1,3219 |1,3160 |1,3102 |1,2978 | 1,2731 | 1,2208

56 | 1,3700 |1,3576 |1,3512 |1,3449 |1,3386 |1,3324 | 1,3194 | 1,2932 | 1,2382

60 | 1,3931 | 1,3801 |[1,3734 |1,3667 |1,3600 |1,3533 | 1,3398 | 1,3124|1,2547

64 |——— |1,4007 |[1,3936 |1,3866 |1,3795 |1,3725

68 | —— |[1,4196 |1,4122 |1,4048 |[1,3976 |1,3900

72 | —— | 14377 |1,4294 |1,4218 (14142 |1,4063

76 | ——— [ 1,4533 |1,4454 14375 |1,4296 |1,4217

80 | —— | 1,4683 [1,4601 |1,4521 |[1,4439 |1,4357

84 | —— | 1.4820 |1,4737 |1,4655 |14572 |1,4487

88 | —— |[1,4942 |1.4858 |[1,4773 |1,4690 |1,4605

92 | —— | 1,5048 |1,4960 |1,4873 |1,4789 |1.4707

9% | —— [ 1,5130 |1,5040 |[1,4952 |1,4867 |1,4781

100 | —— | 1,5310 |1,5217 |1,5129 |[1,5040 |1,4952
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APENDIX VI: CONSTANTS D’ACIDESA D’ALGUNS ACIDS,
EXPRESSADES COM A pK,

Acid PK,; PK,; PKy3
[AI(H,0)]3 5,00

H,CO4(CO, + H,0) 6.4 10,3

CH,COOH 4,75 ‘

H,C,0,4 1,25 4,30

NH,* 9,25

HNO, 3,30

H,PO, 2,20 7,20 12,3
H,S 7,00 12,9

H,S0, 1,90 7,20

HSO, 1,90

H,BO, 9,14 12,74

APENDIX VII: CONSTANTS DE DISSOCIACIO D’IONS COMPLEXOS

Reaccio K,

[Ag(NH;),]* — Ag*t+ 2 NH;4 6.8 x 108
[Ag(CN),]- — Ag++2CN- 1,8 x 10-19
[Ag(S,05),13 — Agt+2 S,0:% 6,0 x 10-14
[AI(OH),]- — AIl(OH); + OH- 2,5 x 102
[B(OH)4]- — B(OH); + OH- 1,8 x 105
[Co(NH;)¢]>+ — Co?* + 6 NH;4 1,25 % 10+
[Co(NH;3)¢]3+ — Co3 + 6 NH, 2,2 x 103
[Cu(NH3)4)>* — Cu?* +4 NH,4 4,6 x 10-14
[Hely]> — Hg2+47T 5,0 x 1031
[Pb(OH);]- — Pb(OH), + OH- 50

[Zn(OH),]?- = Zn(OH), + 2 OH- 10
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APENDIX VIII: PRODUCTES DE SOLUBILITAT A 25°C*

Carbonats Ko Sulfurs Ksp
Ag,CO4 8.45 x 10-12 Ag,S 6.69 x 10-30
BaCO, 2,58 x 107 CdS 1.40 x 10-29
CaCO, 4.96 x 109 CuS 1.27 x 1036
FeCO4 3.07 x 101 FeS 1.59 x 10-19
MgCO, 6.82 x 10 HgS 0.44 x 10-3
MnCO4 2.24 x 10-11 MnS 4.65 x 10-14
NiCO4 1.42 x 107 NiS 1.07 x 10-2!
PbCO, 1.46 x 10-13 PbS 9.04 x 10-29
SrCO; 5.60 x 10-10 SnS 3.25x 1028
ZnCOs 1.19 x 1010 ZnS 293 x 105
Fluorurs Ko Sulfats K,
BaF, 1.81 x 107 Ag,SO, 1.20x 10
CaF, 1.46 x 10-10 BaSO, 1.07 x 10-10
MgF, 7.42 x 10-11 CaSO, 7.10 x 105
PbF, 7.12 x 107 Hg,SO, 7.99 x 107
SrF, 4.33 x 10”9 PbSO, 1.82 x 107
Znf, 3.04 x 102 SrSO, 3.44 x 107
Cromats Ksp Clorurs Keg
Ag,CrO, 1.12 x 1012 AgCl 1.77 % 1Q-10
BaCrOy 1.17 x 10-10 CuCl 1.72 x 107
PbCrO, 2,0x 1019 Hg,Cl, 1.45 x 10-18
SrCrO, 3.6x 109 PbCl, 1.17 x 105
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Hidroxids K,, Todurs K,
Ca(OH), 4.68 x 10-6 Agl 8.51 x 10-17
Co(OH), (rosa) 1.09 x 10-15 Cul 1.27 x 10-12
Fe(OH), 4.87 x 10-17 Hg,l, 5.33x 1029
Fe(OH), 2.64 x 10-39 Hgel, 2.82 x 102
Mg(OH), 7.94 x 10-12 Pbl, 8.49 x 10
Be(OH), 102!

Mn(OH), 2.06 x 10-13

Pb(OH), 1.42 x 10-20

Sn(OH), 545 x 1027

Zn(OH), 6.68 x 10-17

(*): J. C. CHANG, en Handbook of Chemistry and Physics, David R. Lide, ed. 69th, Ed. CRC Press, Boca
Raton, FL, 1992-93, 8-43..

APENDIX IX: POTENCIALS DE REDUCCIO*

Semireaccio EO(V)
AP+ +3e — Al -1,66
H,AlO;y + H,O + 3 e — Al + 4 OH- -2,33
H;AsO, + 2 H* + 2 ¢ ~ HAsO, + 2 H,O 0,560 }
AsO3 +2H,0+2e — AsOy +4 OH- -0,710
Bry(I) +2e ~ 2 Br 1,07
HBrO + H+* + e ~ 1/2 Bry(aq) + H,O 1,57
BrO; + 6 Ht + 5e — 1/2 Br, + 3 H,0 1,48
BrO; + 3 H,O0 + 6 ¢ = Br + 6 OH- 0,610
Chg)+2e ~2Cl 1,36
HCIO- + H* + ¢ = 1/2 Cl, + H,0 1,61
ClOy +6H*+5¢ —~ 1/2Cl, + 3 H,0O 1,47
ClO;-+3H,0+6¢ — CI-+ 6 OH 0,620
Co3+ + ¢- ~ Co2+ (H,SO, 2 M) 1,83
[Co(NH;)4]3* + e ~ [Co(NH;)4]%* 0,108
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Semirreaccio E% (V)
Cr3++ e — Cr2+ -0,407
Cr,02 + 14 Ht + 6 &« =2 Cr3* + 7 H,0 183
CrO, +4 H,O + 3 e — Cr(OH); + 5 OH- -0,130
Cut+e ~ Cu 0,521
Cu?t + e ~ Cut 0,153
Cu,0+H,0+2¢ « 2Cu+2OH- -0,360
Fe2+ + 2 ¢ — Fe -0,447
Fe3+ + 2 ¢ — Fe2+ 0,771
2H++2e¢ — H, 0,000
2H,0+2¢ — H, +2 OH- 0,828
H,0,+2H*+2 e — 2H,0 1,78
Hg?*+2 ¢ — Hg 0,851
2 Hg?* +2 ¢ — Hg)?* 0,920
Hg,>*+2e¢ — 2 Hg 0,797
L+2e —2T 0,536
HIO + H*+2 ¢ —1-+ H,0 0,987
210y +12H*+ 10e — L, + 1,20
Mg2 +2 e — Mg -2,37
MnO, + 4 H + 2 ¢ = Mn2* + 2 H,0 1,22
MnO, + 4 H* + 3 e — MnO, + 2 H,0 1,68
MnO, + 8 H*+ 5 ¢ ~ Mn?* + 4 H,0 1,51
N, +5Ht+4 e — NH+ 0,23
N, +4 H,0 + 4 ¢ — N,H, + 4 OH- 1,16
HNO, + H* + e« ~ NO + H,0 0,983
NO, +H,0+3¢ = NO+ 2 OH -0,460
NO; + 3 H*+ 2 ¢ ~ HNO, + H,0 0,934
0,+2H*+2e ~ H,0, 0,695
0,+4H*+4¢ — 2H,0 1,23
H,PO, + 2 H* +2 ¢ = H;PO, + H,0 -0,499
H,PO, + 2 H* +2 ¢ ~ H;PO; + H,0 -0,276
PbO, + 4 H* +2 e — Pb%* +2 H,0 1.46
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Semirreaccio EO (V)
S+2e — S~ -0,476
S+2H++2e — H,S (aq) 0,142
H,SO;+4H*+4¢ —~ S+3H,0 0,449
2805 +3H,0+4 e — S,0>+6 OH -0,571
SO +4 H++2e — H,SO; + H),O 0,172
SO, + H,0+2 ¢ — SO;32 +2 OH- -0,930
SiO, (quars) + 4 H* + 4 e- ~ Si+ 2 H,0O 0,857
SiO;> +3H,0+4 ¢ — Si+6H- -1,67
Sn?t+2e ~ Sn -1,38
A1 Sn*+2e — SnZt 0,151
HSnO, + H,O+2¢ ~ Sn+ 3 OH -0,909
TiOH3** + H* + e — Ti3* + H,0O -0,0550
Vit +e — V2 -0,255
VO2+ + 2 H* + e~ = V3 + H,0 0,337
VO,*+2 Ht + e — VO + H,0 0,991
V(OH)* + 2 H* + e- = VO2* + 3 H,0 1,00
Zn>* +2H*+e — Zn -0,762
Zn0,2 + 2 H,0 + 2 ¢ — Zn + 4 OH- 1,22

(*) PETER VANYSEK en Handbook of Chemistry and Physics, David R. Lide ed., 69th, Ed., CRC

Press, Boca Raton, 1992-1993, 8-17/8-22.
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APENDIX X: VOCABULARI BASIC ANGLES-CATALA-CASTELLA

ACAATEY o oo nimssswosmommmonssinsn onsaiise
activated.......ccoeeevveeeeeiieiiiinne,

LG} o] ) .
G ssoimemmsssovsmsenssumsimsns

capillaty tube ... disnsssiinisns
CHAlYSIS e ans mutratosm
CAtAlYSErasusmssnsmmmsmassssi s

(o531 11 0111 02 SURERRER S p—

centrifuge tube

COATSEC e
EOTOEIII v s smmvnrcassusasismmsnsimne
(035 1101 [ S,
compound ........cceeeviiiiiiiiinnn
condenser-...

(11 (611 ] [ R S
crucible tONES ..nvvmssasmenes

acidesa

activat
adaptador
alcalinitat
aliatge

anhidre

anio

anode

cendra

assaig

balanga
bardmetre

vas de precipitats
negre

mescla, barreja
ros

bufador

blau

ebullicié

punt d’ebullicié
enllag

marca

escovillo
bombolla
bureta

blener

calcinat
calibrat

tub capil-lar
catalisi
catalitzador
catode
centrifuga

tub de centrifuga
pinga

gros

columna
complex
compost
condensador (refrigerant)
gresol

pinces per a gresol

acidez

activado
adaptador
alcalinidad
aleacion

anhidro

anion

anodo

ceniza

ensayo

balanza
barémetro

vaso de precipitados
negro

mezcla

rubio

soplete

azul

ebullicion

punto de ebullicién
enlace

marca

escobilla

burbuja

bureta

mechero
calcinado
calibrado

tubo capilar
catalisis
catalizador
cédtodo
centrifuga

tubo de centrifuga
pinza

grueso

columna
complejo
compuesto
condensador (refrigerante)
crisol

pinzas para crisol
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(677 101101 (R, proveta probeta

i1 | O cristall cristal

EEYSTAIING w.ovvevovssmsamssvmmmassssnsns cristal-1{ cristalino

crystalliser cristal-litzador cristalizador

UEoHEEL. e = o Ty grau grado

¢ 51111711 (o1 ;R densimetre densimetro

AeSTECAtON summmssusssmsmsmssasenssni dessecador desecador

Dimroth’s condenser ................ refrigerant de Dimroth refrigerante de Dimroth
T ] 21 () (M destil-lador destilador

flascé de Drechsel frasco de Drechsel

embut d’addicio embudo de adicidon

erlenmeyer flask

freezing point

gas-washing bottle....................

glass transition

graduated Cylinder

heating mantle

flasco secador
eléctrode

matras Erlenmeyer
filtre

paper de filtre
matras de filtracio
foc

escates, escames
punt d’inflamacio
matras

Iliure

punt de cristal-Ititzacié
embut

flascé rentador de gasos
capsula de Petri
agitador de vidre
portaobjectes
transicio vitrea

tub de vidre
material de vidre
llana de vidre
proveta graduada
verd

gris

duresa

calor de combustié
manta calefactora
placa calefactora
gel

dropping pipet ...ccccecevvevuenunennn. comptagotes cuentagotas
i gel sec hielo seco
dessecacio desecacion

frasco secador
electrodo

matraz erlenmeyer
filtro

papel de filtro
matraz de filtracion
fuego

escamas

punto de inflamacion
matraz

exento, libre

punto de cristalizacion
embudo

frasco lavador de gases
cdpsula de Petri
agitador de vidrio
portaobjetos
transicion vitrea
tubo de vidrio
material de vidrio
lana de vidrio
probeta graduada
verde

aris

dureza

calor de combustion
manta calefactora
placa calefactora
hielo
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ignition point........ccccveeveevenenne.
INETT ZAS v
Ti10e] L] o] |

Licbigs condenser ..o
[itMUs Paper.......coceevvercrvennennes
MAZNCL .o
MAZNELiC SLIITET..c.cvvverirerrirucns
MEASUTING PIPE wovvveveereeniiienies
mechanical shaking..................
(1151 1412 O ———
melting Point e
MNICLOSCOPE: sssssvwwssssssssunsswussassnias

mixture

DTESSUIBsssessrwsmemussmams e
PLOAUEE. .. ..o sioecivsns smssissssssssssnnss

TEAZENL vt
TEAUCET ..oveesvesneessssassaessnassaassansen
115015701 110 ) | (PO ——
refrigerant......cuosasmnmsumnses

punt d’ignicid
gas inert
insoluble

cercol

xarxa cristal-lina
capa

llei

lents

refrigerant Liebig
paper tornasol
imant

agitador magnetic
pipeta graduada
agitacio magnetica
fusié

punt de fusio
microscopi
mescla

humitat

molaritat

mol

morter

agulles

nou

columna de farcit
punta, cim
llentilla

pastilla

pipeta

propipeta

flascé llavador (d’aigua)

pols, polvores
precipitat
pressio
producte
estufa
constant de velocitat
brut, cru
reactor
reactiu
reductor
reduccio
refrigerant

punto de ignicién
gas inerte
insoluble

aro

red cristalina

capa

ley

lentes

refrigerante Liebig
papel tornasol
imdn

agitador magnético
pipeta graduada
agitacion magnética
fusion

punto de fusion
microscopio
mezcla

humedad
molaridad

mol

mortero

agujas

nuez

columna de relleno
pico

lenteja

pastilla

pipeta

propipeta

frasco lavador (de agua)

polvo
precipitado
presion
producto
estufa

constante de velocidad

bruto, crudo
reactor
reactivo
reductor
reduccion
refrigerante
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rotatory evaporator ...................
round-bottomed flask ...............

LU 6970 (o0 I
STOPPEI ousavnssssmsosvarsnsonsosussssssnte

suction flask .

test tube 1ack ...ccomiessesemamarssass
12977 <7210 [FVRENR N SR
tREFMOTHEIET oxrmmmrs oo
160121 5(0) | SO ——

VACUUM PUMDP e
Vigreux Column .....c.coeesmisssmnses
volumetric flask........ccccocerrnee.
volumetric pipet.......ccoovveeveennen.
wavelength...........ooonn.

watch glass ....ccooovevviiinnerenns

varetes

evaporador rotatori
matras esferic de fons redd
tub de goma

embut de decantacio
lamina

dissolvent

font

extractor Soxhlet
espatula

suport

patré

vareta d’agitar

tap

matras Kitasato
assaig

tub d’assaig

graella per a tub d’assaig
fil

termometre
valoraci6

tripode

buit

bomba de buit
columna de Vigreux
matras aforat

pipeta aforada
longitud d’ona
vidre de rellotge
humit

pes

blanc

reixeta

triangle

groc

varillas

rotavapor

matraz esférico de fondo redondo
tubo de goma
embudo de decantacion
lamina

disolvente

fuente

extractor Soxhlet
espdtula

soporte

patrén

varilla de agitar
tapon

matraz Kitasato
ensayo

tubo de ensayo
gradilla para tubos de ensayo
hilo

termémetro
valoracion

tripode

vacio

bomba de vacio
columna de Vigreux
matraz aforado
pipeta aforada
longitud de onda
vidrio de reloj
himedo

peso

blanco

rejilla

tridngulo

amarillo
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