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Proleg

El llibre Practiques de quimica analitica basica*? recull la informacié necessaria per dur a
terme |’activitat experimental en un curs d’introduccio a la quimica analitica. De fet, aques-
ta publicaci6 substitueix Guia per a les practiques de quimica analitica que els mateixos au-
tors vam publicar anteriorment com a text guia i que estava dirigida a estudiants de la lli-
cenciatura de Farmacia. Actualment, la introduccié a la quimica analitica s'imparteix a
I'inici de molts graus com ara el de Farmacia o el d’Enginyeria Quimica, i aixo fa que el
alumnes tinguin una dificultat afegida pel fet de no haver cursat assignatures de quimica
més enlla de les propies del batxillerat. Cal esperar, doncs, que aquest llibre pugui ser també
util per a tots els estudiants que s’han d’iniciar en les operacions i els principis basics de
I'experimentacié de la quimica analitica.

Les practiques que es proposen estan relacionades, en gran part, amb l'aplicacié dels
anomenats metodes quimics classics, com és el cas de les volumetries, on els equilibris io-
nics, el control dels equilibris concurrents i 'extensio de les reaccions, tenen una funcio re-
llevant per fer possible les mesures quantitatives i 'exactitud del metode. El llibre recull
també algunes practiques d’analisi basades en I'ts de les tecniques espectrofotometriques
d’absorcié molecular i potenciometriques, on I'alumne pot familiaritzar-se amb el calibrat-
ge i els principals metodes de quantificacié emprats en I’analisi instrumental. Les aplica-
cions analitiques que es proposen es presenten com a solucions a problemes reals que es
poden trobar en I'analisi quimica aplicada al control de qualitat d’aigties, de farmacs, fito-
sanitaris i d’aliments, entre d’altres.

El manual de laboratori que ara presentem inclou com a novetats principals una infor-
macié més detallada tant de les practiques com de la infraestructura necessaria, els reactius
i 'equipament necessaris. També s’inclou una seccié dedicada a la mesura analitica i 'ex-
pressié de resultats i un capitol final per autoavaluar 'aprenentatge aconseguit. Lalumne
trobara una descripcio exhaustiva dels procediments analitics, la qual cosa permet centrar
I'objectiu docent en la comprensio del fonament de les analisis i les operacions de laborato-
ri que es fan i deixar per a cursos superiors les estrategies per seleccionar les tecniques i pro-
cediments analitics. En la part de les aplicacions, s'incorporen també algunes volumetries
com so6n I'analisi quimica de ferro en medicaments antianemics, d’hidrogencarbonat en
aiglies, de coure en antiftingics fitosanitaris, i d’halurs en aliments i farmacs. Pel que fa a
I’analisi instrumental, s’han incorporat I'analisi de nitrats i fluorurs com a determinacions
potenciometriques i ’analisi colorimetrica de fosfats i amoniac.

El llibre és un complement titil per iniciar-se en la practica del procés analitic i per
aprendre habilitats com ara fer una eleccio i un ts correcte del material volumetric en un
laboratori analitic aixi com fer els calculs previs i expressar els resultats en una analisi qui-
mica. El text incorpora algunes seccions dedicades a tractar aspectes basics com ara la in-

1 Aquest text docent va ser revisat (2016) pels professors del Departament de Quimica Analitica: Fernando J. Be-
navente, Elisabet Fuguet, Santiago Herndndez-Cassou, Estela Giménez, Lluis Puignou, Ntria Serrano, Xavier Subirats
i Alex Tarancén. Activitat realitzada en el marc del projecte «Millora de 'aprenentatge a les assignatures practiques de
Quimica Analitica mitjan¢ant una planificacié integral basada en ’avaluacié continuada i nous instruments d’avaluacié»
(2016PID-UB/014) del Programa de Millora i Innovacié Docent de la Universitat de Barcelona.

2 Aquesta segona edici6 inclou modificacions revisades (2023) pels professors Fernando J. Benavente i Llufs Puignou.
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fluencia de la incertesa experimental en I'expressio dels resultats analitics, la classificacio
de l'utillatge més freqiient en un laboratori, la seguretat i el tractament dels residus quimics
que es generen en el laboratori.

Els procediments analitics es descriuen com a protocols normalitzats de treball per fa-
cilitar a 'alumne que s’introdueixi a les bones practiques de laboratori, que li seran molt
necessaries al llarg de la seva formaci6 academica i també en la seva activitat professional
futura. Com que es tracta en molts casos de metodes classics d’analisi quimica, la bibliogra-
fia consultada, integrada en un capitol a part, inclou totes les obres i llibres de referencia
(nous i antics) que es poden trobar en una biblioteca universitaria especialitzada en cien-
cies i que poden ser emprats pels alumnes en la preparacié més acurada de les practiques.

Al final del llibre, per a ’autoavaluacio de les practiques de laboratori, es plantegen
qliestions, algunes formulades com a calculs numerics propis de les determinacions ana-
litiques que es proposen; d’altres, com a qiiestions que es resolen en triar una resposta o
multiples respostes.

Agraiments

A tots els professors i collaboradors del Departament de Quimica Analitica de la Universitat
de Barcelona que han dut a terme durant més de vint anys la realitzacio de les practiques de
laboratori de quimica analitica. Tots ells ens han fet arribar informacié, correccions i sugge-
riments que han facilitat la redaccié d’aquest llibre. Aixi mateix, agraim també la col-
laboraci6 de la Sra. Merche Ramos, que ha fet possible la composicié de les imatges fotogra-
fiques del material volumetric d’as freqiient que es recullen en aquesta edici6.



INTRODUCCIO

Les practiques de quimica analitica en un curs d’iniciaci6 tenen com a objectiu donar a co-
neixer algunes de les tecniques i dels procediments més basics que s'utilitzen en un labora-
tori analitic. Es important també familiaritzar-se amb el material volumetric d'is freqiient
aixi com amb les operacions més elementals, com ara la preparacio de dissolucions, valora-
cions, calculs previs i expressié de resultats, entre d’altres. Abans de comencar el treball al la-
boratori, I'alumne rep instruccions en un seminari previ que I’ajudaran a preparar les practi-
ques. En aquest seminari es visiona un video sobre I'tis de les tecniques volumetriques
d’analisi on es veu el tipus de material volumetric que es fa servir i les dificultats més habi-
tuals que es poden trobar en les valoracions. A més, es comenten algunes de les conside-
racions generals i altres aspectes que es descriuen en aquest capitol d’'introduccié com ara la
necessitat de fer calculs previs i 'expressié dels resultats tenint-ne en compte la incertesa.

Material volumeétric i equipament d’us freqiient al laboratori analitic

En un laboratori analitic es poden trobar tres arees ben diferenciades de treball: sala de ba-
lances, sales d’instruments i el laboratori propiament dit, que és un espai de taulells per a la
preparacio i el tractament de mostres, on s’'inclouen també les vitrines de fums.

La sala de balances inclou les balances analitiques, que han d’estar aillades de fums i vibra-
cions ihan de tenir la humitat controlada. Opcionalment pot incloure els granetaris, que també
es poden trobar a I'espai de taulells. Els altres instruments de mesura, poden estar agrupats en
diferents sales segons els requeriments de climatitzacio i serveis auxiliars. Els elements de segu-
retat i també els necessaris per al tractament de residus estan habitualment dins del laboratori.

A continuacio es descriu el material volumetric i 'equipament més habitual que es pot
trobar en els diferents espais d'un laboratori analitic basic. S’ha agrupat segons la seva fun-
cionalitat i aplicacio, i s’ha distingit els instruments de mesura i el material volumetric de la
resta d’equipament i accessoris.

e Material volumetric de precisié. De contingut: matras aforat. De vessament: pipeta aforada
o volumetrica; bureta; micropipeta.

eMaterial volumetric de menor precisié. De contingut: erlenmeyer; vas de precipitats. De
vessament: proveta; pipeta graduada; dosificador; xeringues; comptagotes.

eMaterial volumetric d’ds freqiient al laboratori. Vareta; dessecador; vial; pesa-substancies;
vidre de rellotge; morter; capsula; gresol; placa filtrant.

e Altres accessoris. Aspiradors de liquids (pi-pum); trespeus; reixeta; triangle; nou; suport
(peu); trompa d’aigua; pinca; filtres; espatules.

e Equipament per a tractaments termics. Estufa; forn de mufla; manta calefactora; crema-
dor Bunsen o bec de Bunsen; bany de sorra; bany d’aigua.

eInstruments de mesura. Balances de laboratori: balanga analitica i granetari (massa); po-
tenciometre/pH-metre (potencial); espectrofotometre (absorbancia).

k INTRODUCCIO
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Matras aforat

Microbureta

Bureta
P}'peta dé-dbs
aforaments

“uPipeta dun
“-waforament '’

=Micropipeta

Material volumeétric de precisié (les fletxes indiquen les marques d’aforament)



Material volumeétric de menor precisié

Provetes

NMmeyers

- Vasos de:_prec.ipilat

“i Dosificador

V' Pipeta gréduéda

“Xeringa. «

Comptagotes

1
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Material d’Us frequient al laboratori

Dessecador

Kitasato

Embut Bichner

Placa filtrant

Pesasubstancies

__. Adaptador

—— Capsula de porcellana

Embuts

—— Ma de morter




Altres accessoris

Flascé rentador

Reixeta

Trespeus

. Filtres

Pi-pum - .

:Pinga Fischér :

- Peu

: Triangle

.., Pinga metal-lica.

Trompa de buit
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aigua

Maa calefactra

Bany de sorra

Equipament per a tractaments termics
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~ Granetari

Espectrofotometre UV-Vis.

Instruments de mesura

pH-metre

15
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Consideracions generals

En aquesta seccid es descriuen esquematicament algunes de les tasques més habituals en el
treball experimental: la preparacio de la practica i del material volumetric que s’hi emprara,
I'elaboraci6 de la llibreta de laboratori i els calculs previs.

Etapes del treball experimental

* Determinacié que es vol fer.

e Anotar les dades de la mostra (estat fisic, tipus de mostra, etc.).

* Llegir la practica al llibre i consultar, si escau, les referencies bibliografiques.

e Comentar amb el professor els procediments trobats i entendre el fonament de les
operacions que cal fer, especialment els equilibris quimics, el tipus de material volu-
metric i de mesures implicades.

e Fer un esquema del procediment, els calculs previs i ensenyar-los al professor.

e Demanar la mostra al professor.

e Pretractament de la mostra (si la mostra és solida, assecar-la si cal, homogeneitzar-la,
dissoldre-la, etc.).

e Fer la determinaci6 experimental, per triplicat.

e Fer els calculs finals i lliurar els resultats al professor responsable.

Neteja del material volumétric de vidre

* Primer, aigua de l'aixeta + sabd.

* A continuacio, aigua de I’aixeta.

e Finalment, aigua desionitzada.

¢ Si cal una neteja més profunda caldria emprar un tractament més agressiu amb acids
concentrats, mescla cromica (dicromat de potassi+acid sulfuric) o detergents especials.

Llibreta de laboratori

e S’ha de fer al laboratori.

e S’hi ha d’explicar que s’ha fet de manera comprensible.

e S’hi han d’anotar totes les dades i observacions (mesures experimentals, canvis de
coloracio, aparicié o desaparicié de precipitats, etc.).

e S’hi han d’anotar les incidencies (perdua de mostra, equivocacions, etc.).

Contingut

16

e Titol de la practica.

e Data i paginacio.

* Objectius.

¢ Dades inicials de la mostra.

* Bibliografia.

* Esquema breu del procediment seleccionat.
e Calculs previs.

e Totes les dades experimentals (pesades, dilucions, volums, etc.).
¢ Observacions/incidencies.

e Calculs finals.

¢ Autoavaluacié dels resultats.



Llibreta de laboratori: exemple

Data: xx/xx/xx 1/4
DETERMINACIO DEL CONTINGUT DE CLOR ACTIU EN UN LLEIXIU
Objectiu

Es vol determinar la quantitat de Cl,, expressada en g L', equivalent a I’hipoclorit present en
un lleixiu o en pols blanquejant on el clor es pot relacionar amb I’hipoclorit i el clorur per
equilibri ionic segiient:

Cl, + H,0 5 HCIO +CI + H*
L'hipoclorit reacciona amb el iodur en medi acid per formar iode:
ClO + 2l + 2H* S CI+1,+ H,0
Bibliografia

- A.L VoGEL. Vogel’s Textbook of Quantitative Chemical Analysis. 5a ed. revisada per G.H.
Jeffery, J. Basset, J. Mendham | R.C. Denney. Essex, GB: Longman, 1989, p. 382.

- .M. KoLTHOFF, E.B. SANDELL, E.J. MEEHAN | S. BRUCKENSTEIN. Andlisis Quimico Cuantitativo.
Trad. de la 4a ed. original. Libreria y Editorial Nigar, 1972, p. 881.

Dades inicials de la mostra
El lleixiu comercial és una solucié blanquejant que conté una quantitat d’hipoclorit de sodi
equivalent a 40-50 g de clor per litre.

Pes molecular del Cl, = 34,45 x 2 = 70,90

Esquema de treball (a la pag. 3/4 es mostra 'esquema més detallat després de fer els calculs
previs)

- Es prepara una solucié diluida de la mostra que contingui de 65-75 mg de clor actiu
(veure calculs previs).

- Es pren l'aliquota de la solucié diluida i s’introdueix en un erlenmeyer.

— Es dilueix amb aigua fins a 100-150 mL aproximadament.

- S’addicionen 20 mL de KI 10%.

- S’afegeixen 10 mL d’acid sulfuric 3 mol L.

- El iode format es valora amb tiosulfat de sodi (vermell intens/groc pal:lid) emprant midé
com a indicador (blau/incolor) d’acord amb la reaccié segiient:

$,0.2+1, 5 5,02 +2I

17
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