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1. IDENTIFICACION DEL INSTRUMENTO:

Programa de Formacién: Ficha de Caracterizacion:
Tecnologia en Quimica Aplicada a la Industria

Nombre de la Guia: Generar propuesta del proyecto de formacion — Cdédigo de la Guia:
Alistamiento de Materiales y Equipos 9230-FP-0O-289 V2

Nombre del Instructor: Marcelo Guancha, Diana |. Leon C., Jaqueline Garcia C., Monica Soto.

Ciudad y Fecha: Santiago de Cali, Octubre 28, 2021

2. PRESENTACION E INSTRUCCIONES PARA EL DILIGENCIAMIENTO:
Sefior/a Aprendiz:

€ Investigar sobre los temas planteados en la guia.

€ Elaborar y entregar el Pre-Informé respectivo de la practica de Laboratorio y socializarlo en plenaria.
€ Realizar la practica de Laboratorio de acuerdo al procedimiento definido en la guia.

€ Entregue los productos al Instructor (Tabla de datos e Informe respectivo) y socializar en plenaria.

3. CUERPO DEL INSTRUMENTO

INTRODUCCION

El material volumétrico de vidrio es una herramienta importante en el analisis quimico de una muestra, dicho
material esta disefiado para contener, extraer o entregar un volumen conocido con exactitud y precision.
Esta practica esta disefiada para conocer el material de vidrio de tipo volumétrico, su manejo y la verificaciéon
de su calibracion.

La medida de volumen en un material volumétrico se ve afectada por distintos factores tales como: cambios
de densidad del liquido y del aire debido a la influencia de la temperatura, presidon atmosférica y humedad
relativa del medio; por lo tanto, estas variables se deben tener en cuenta para la determinaciéon de la
incertidumbre y la verificacién de la calibracién utilizando distintas ecuaciones propuestas en las normas
ASTM E542-01 (2021) y NTC 2454 (2016), para reportar resultados confiables.

En esta practica se realizard una calibracion directa y la determinacion de la incertidumbre utilizando el
método directo o gravimétrico, que se basa en la medicion directa de las masas de agua entregada por una
bureta o pipeta, o contenida en un matraz volumétrico, las cuales se convierten a volumen con la densidad,
a la temperatura especificada.

OBJETIVO GENERAL
Verificar la calibracion del material de vidrio de tipo volumétrico usado en el laboratorio aplicando el método
gravimétrico.

ACTIVIDADES PRELABORATORIO

Consultar y realizar el mapa conceptual sobre los siguientes temas:

e Identificacion y Clasificacion del material de vidrio volumétrico y graduado usado en el Laboratorio, de
acuerdo con la calidad de este.

e Limpieza del material volumétrico usado en el Laboratorio.

Técnicas apropiadas para la lectura de volumen (colocacién del menisco) en el material de vidrio de

tipo volumétrico.

Tiempo de vertido en pipetas y buretas.

Efecto de la temperatura sobre la densidad del agua.

Coeficiente de dilatacion lineal de material de vidrio de Laboratorio.

Incertidumbre absoluta e incertidumbre relativa.

MATERIALES DEL APRENDIZ

Cada Aprendiz debe contar con los siguientes implementos de trabajo y seguridad

e Guia de laboratorio y Cuaderno de trabajo experimental (exclusivo para el laboratorio)
Bata de Laboratorio.

Gafas de seguridad de alta transparencia.

Guantes de nitrilo.

Botas de seguridad.

Calculadora, regla, tijeras, cinta de enmascarar y toalla pequenia.
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MATERIALES QUE SUMINISTRA EL LABORATORIO (POR GRUPO)
1 Pipeta aforada de 25 mL
1 Pipeta graduadas de 10 mL
1 Bureta de 50 mL
1 Bal6n aforado de 50 mL
1 Beaker de 50 mL
1 Beaker de 100 mL
1 Erlenmeyer de 250 mL
1 Soporte universal
1 Pinza para bureta 1 Pera de succién
1 Termémetro de mercurio
1 Embudo de vidrio
1 Gotero
1 Varilla de Agitacion

EQUIPOS
1 Cronémetro.
1 Balanza electrénica.

REACTIVOS
Agua destilada

ACTIVIDADES EXPERIMENTALES
A. Reconocimiento de las Caracteristicas del Material Volumétrico a Calibrar

Completar la Tabla No.1 para identificar el material a calibrar, de acuerdo con la orientacién del instructor
y teniendo en cuenta la figura 1.

. - . )
P|petas Rotulacién de na pipeta aforada BLAUBRAND

aforadas

Distintivo de BRAND para
certificar la conformidad de
acuerdo con la norma de
contraste alemana
(Eichordnung) y DIN 12 600
DIN Distintivo de la asocia-
cion correspondiente

Temp. de referencia (20 °C),
ajuste (aqui 'Ex' = vertido) y
tiempo de espera (15 s)

Fabricante

Marca registrada de BRAND
para los aparatos volumétri-
cos de la mas alta calidad

Clase 'A’ significa que el apa-
rato es de la mas alta calidad.
'S' = vaciado rapido.

Volumen nominal

Tolerancia
(limite de error)

Pais de origen
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B. Calibracion de una Pipeta Graduada de 10 mL

1.

akrwn

No

8.

9

Agregar a un beaker de 100 mL, previamente limpio y seco, aproximadamente 50 mL
de agua destilada.

Medir la temperatura de la muestra de agua destilada con un termémetro de mercurio.
Pesar un beaker de 50 mL previamente limpio y seco.

Tomar una pipeta graduada de 10 mL y verificar que se encuentre limpia.

Llenar la pipeta graduada de 10 mL con agua destilada, utilizando una pera de
succién, hasta su enrase maximo.

Eliminar cualquier gota de agua externa de la pipeta, usando un pafio absorbente.
Verter el agua contenida en la pipeta al beaker previamente pesado (item 3), dejando
gue el agua caiga por su propio peso desde la pipeta colgada verticalmente.

Medir con un cronémetro el tiempo de vertido de la pipeta, mientras se lleva a cabo
la accion del punto anterior (item 7).

Pesar el beaker con la muestra.

10. Realiza el procedimiento 5 veces.

11.

Registrar los datos en la Tabla No.2

C. Calibracion de Pipeta Aforada de 25 mL

1.

aprwDd

No

8.

9

10.
11.

Agregar a un beaker de 100 mL, previamente limpio y seco, aproximadamente 50 mL
de agua destilada.

Medir la temperatura de la muestra de agua destilada con un termémetro de mercurio.
Pesar un beaker de 50 mL previamente limpio y seco.

Tomar una pipeta aforada de 25 mL y verificar que se encuentre limpia.

Llenar la pipeta aforada de 25 mL con agua destilada, utilizando una pera de
succién, hasta que coincida con la marca de calibrado o aforo.

Eliminar cualquier gota de agua externa de la pipeta, usando un pafio absorbente.
Verter el agua contenida en la pipeta al beaker previamente pesado (item 3),

dejando que el agua caiga liboremente por su propio peso, desde la pipeta colgada
verticalmente.

Medir con un cronémetro el tiempo de vertido de la pipeta, mientras se lleva a cabo
la accion del punto anterior (item 7).

Pesar el beaker con la muestra.

Realiza el procedimiento 5 veces

Registrar los datos en la Tabla No.3.

D. Calibracién de Bureta de 50 mL

1.

2.
3.

oo

13.

14.
15.
16.

Tomar una bureta de 50 mL, verificar que esté limpia, si es necesario utilizar una
solucion de hidroxido de potasio en etanol para su limpieza.

Verificar que la llave de paso esté lubricada.

Purgar la bureta con agua destilada y ubicarla en la pinza para bureta sostenida en el
soporte universal, de acuerdo con el montaje de la figura 2.

Agregar a un beaker de 100 mL, previamente limpio y seco, aproximadamente 50 mL
de agua destilada

Medir la temperatura de la muestra de agua destilada con un termémetro de mercurio.
Llenar la bureta con el agua destilada, usando un embudo de vidrio, hasta la marca
0,00 mL, verificar que no haya burbujas de aire y dejar salir el liquido por la parte
inferior para evacuar el aire en la llave y la punta de la bureta.

Ajustar el menisco a exactamente 0,00 mL.

Pesar el erlenmeyer de 250 mL previamente limpio y seco.

Verter desde la bureta 1 mL de agua al erlenmeyer pesado en el punto anterior (item 8).

. Pesar el Erlenmeyer con la muestra de agua y tomar el dato.
. Repetir el procedimiento (item 9 y 10) hasta haber adicionado un total de 10 mL.
. A partir de los 10 mL continuar vertiendo volimenes de 10 mL en 10 mL y pesar en

cada adicion. La velocidad de adicién debe ser menor o igual a 20 mL/min.

Realizar el procedimiento hasta transferir el total del volumen de la bureta (hasta los
50 mL), tener en cuenta no sobrepasar el trazo correspondiente a los 50 mL en el
altimo intervalo.

Realizar el procedimiento por duplicado.

Registrar los datos en la Tabla No.4.

Realizar una grafica de incertidumbre relativa vs. volumen adicionado.
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17. Realizar una curva de calibracién representando el factor de correccién de cada
intervalo de 10 mL.

18. Llenar la bureta hasta la marca de 0,00 mL y determinar el tiempo de vertido.
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E. Calibracién del matraz aforado de 50 mL
1. Agregar a un beaker de 100 mL, previamente limpio y seco, aproximadamente 50 mL
de agua destilada.

2. Medir la temperatura de la muestra de agua destilada con un termémetro de mercurio o
alcohol.

3. Pesar el Matraz Aforado de 50 mL previamente limpio y seco.

4. Agregar agua destilada al matraz aforado, utilizando un beaker y una varilla de
Agitacién, hasta la marca de aforo. Asegurarse que no haya burbujas en el interior del
Matraz y que esté completamente seco en su parte exterior.

5. Pesar el matraz con la muestra.

6. Realiza el procedimiento 5 veces

7. Registrar los datos en la Tabla No.5.
RESULTADOS

A. Célculos

> Para calcular el factor de correccion, emplear la Ecuacion 1:

_ 1 1
Fe= 1-— Paire * Pagua * [1 - a(T - Tref)] (Ec.1)
agua

> Para determinar la densidad del aire (p_. ), utilizar la Ecuacion 2:

aire

H, 0.061T gjre
100) e
1000(273,15 + Tyire)

0,34848Pcy, — 0.009 (
paire =

(Ec.2)

> Para calcular el volumen de calibracion o volumen corregido del instrumento, utilizar la
Ecuacién 3:

Vear = (Mg —my) * Fe (Ec.3)
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> Para calcular la incertidumbre absoluta (U,,s) 0 desviacion estandar (s), utilizar la Ecuacion 4:

n—1

2
n . —
S = \/M = Uyps (Ec.4)

> Para calcular la incertidumbre relativa (U,.;), utilizar la Ecuacién 5:

U
Urer (%) = VabS

cal

* 100 (Ec.5)

Donde:

Vea: Volumen de calibracién o volumen corregido del instrumento (cmS3)
Fc:  Factor de correccion

Mz1: Masa del beaker vacio (g)

Mz: Masa del beaker con agua (g)

Pagua: Densidad del agua (g/cm3)

P .- DeNsidad del aire (g/cm?3)

T: Temperatura de la muestra de agua (°C)

T,.r. Temperatura de referencia (20 °C)

a: Coeficiente de dilatacion térmica del vidrio= 0.0001 (°C)!
H,: Humedad relativa (%)

T,ire: Temperatura del aire (°C)

P,:m: Presion atmosférica (hPa)

Ugps: INncertidumbre absoluta

U,er: Incertidumbre relativa

B. Preguntas Adicionales

1- (El error obtenido en cada uno de los ensayos depende del equipo o la técnica?
¢, Qué medidas puede tomar para limitar los errores en cuanto a la técnica?

2- Si se tiene en cuenta la magnitud del factor de correcciébn en comparaciéon con los
volimenes que puede medir con cada material volumétrico. ¢ En qué casos es importante
tener en cuenta la correccion y cuando se puede ignorar?

3- ¢Qué se puede analizar de la gréfica obtenida de incertidumbre relativa vs volumen para
el caso de la bureta?

4- ¢ Por qué para la calibracién de los matraces aforados y probetas deben estar secos y las
pipetas y buretas no?

5- ¢ Qué tipo de error se comete si durante una calibracién se cae un recipiente y se derrama
parte de su contenido?

6- En la calibracién de las pipetas no se debe soplar para vaciar las Ultimas gotas que
contienen en la punta. ¢ Por qué?

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

ASTM International. (2021). Standard Practice for Calibration of Laboratory Volumetric Apparatus
(E542-01).

Norma Técnica Colombiana (NTC). (2016). Material de vidrio para laboratorio. Instrumentos
volumétricos. Métodos el ensayo de capacidad y para el uso (NTC 2454).




*N/A: No aplica

Tabla No. 2. Calibracion Pipeta Graduada de 10 mL.
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ANEXO A: TABLAS PARA EL REPORTE DE DATOS
Préactica: Verificaciéon de la calibracién del Material Volumétrico
Fecha:
Integrantes:
Firma:
Firma:
Firma:
Firma:
Firma:
Tabla No. 1. Caracteristicas del material volumétrico a calibrar.
. Volumen Limite Temperatura Tiempo de .
Material Nominal | de Error de Ref. (°C) Clase Vertido Fabricante
Bureta
Pipeta
aforada
Pipeta
graduada
Matraz
aforado

Temperatura muestra agua destilada (°C)

Masa beaker 50 mL vacio (g)

Factor de Correccion (Fc)

Volumen agua
medido
(mL)

Tiempo de
vertido (s)

Masa de
agua
medida (g)

Volumen
corregido

(mL)

Diferencia de
volumen
(mL)

10

10

10

10

10

Incertidumbre absoluta

Incertidumbre relativa (%)
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Tabla No. 3 Calibracion pipeta aforada de 25 mL.

Temperatura muestra agua destilada (°C)
Masa beaker 50 mL vacio (g)
Factor de correccioén (Fc)
Volumen Agua Tiempo de Masa de Volumen Diferencia de
Medido vertido agua corregido volumen
(mL) (s) medida (g) (mL) (mL)
25
25
25
25
25
Incertidumbre absoluta
Incertidumbre relativa (%)
Tabla No. 4. Calibracion bureta de 50 mL.
Temperatura muestra de agua destilada (°C)
Masa Erlenmeyer vacio (g)
Volumen inicial (mL)
Factor de correccién (Fc)
Muestra 1 Muestra 2 .
Volumen Plromedl_o
agua Masa Vol Dif . M Vol bif . diferencia
R olumen iterencia . asa olumen itferencia . de
adicionado agﬁa corregido | volimenes Inr(;?;?iegrg/bo)re deagua | corregido | volumenes Inr(;?;'isgrzlz)re volamenes
(mL) © (mL) (mL) © (mL) (mL) (mL)
1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
Incertidumbre absoluta
20
30
40
50

Incertidumbre absoluta
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Tabla No. 5 Calibracion matraz aforado de 50 mL.

Temperatura
destilada (°C)

muestra

agua

Masa matraz 50 mL vacio (g)

Factor de correccion (Fc)

Volumen
agua medido
(mL)

Masa de agua

@)

Volumen
corregido
(mL)

Diferencia de
volumen
(mL)

50

50

50

50

50

Incertidumbre absoluta

Incertidumbre relativa (%)




