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MEMORIA DE LA ACCION
Especificaciones

Apartados

1.

Introduccion (justificacion del trabajo, contexto, experiencias previas etc.)

Actualmente, se tiende a cambiar de forma considerable el modelo tradicional de
ensefianza universitaria. Las clases magistrales tienden a perder importancia relativa.
Las clases donde el alumno realiza una serie de actividades disefiadas para facilitar el
aprendizaje van ganando importancia. Entre las actividades que pueden realizar los
alumnos en las clases se encuentran las practicas de laboratorio de quimica y los
seminarios. En los seminarios, los alumnos deben realizar una serie de actividades tales
como son la resolucidon de problemas, el uso de programas informaticos, la construccion
de modelos, la exposicion de trabajos, los debates, el analisis de los resultados
obtenidos mediante experimentos en el laboratorio, etc. Frecuentemente, para trabajar
en clase se requieren una serie de datos experimentales que no se encuentran
disponibles en los libros de texto. La obtencion de los datos experimentales mas
adecuados e ilustrativos no es siempre una tarea facil para el docente. Algunas veces,
los experimentos son lentos y se requieren varias horas de espera hasta concluir las
medidas. Otras veces, la interpretacion de los resultados experimentales es compleja,
especialmente para un estudiante, debido a que el material no muestra un
comportamiento “ideal”, y el alumno se puede ver frustrado y perder el interés.
Frecuentemente, el alumno tiene una vision de la asignatura como algo tedrico, que
pertenece a un entorno puramente académico y lejano al mundo real.

Por otra parte, es un hecho la disminucion del nimero de estudiantes universitarios
de Ciencias, y de Quimica en particular, en los Gltimos afios. Asimismo, es dificil
encontrar estudiantes de doctorado que tengan una decidida vocacion para la
investigacion cientifica. Es frecuente encontrar licenciados, incluso con buenas
calificaciones, y titulados que han terminado los cursos de master o postgrado, que
comienzan a realizar la tesis doctoral careciendo de unas buenas capacidades
operativas. Se constata la dificultad que tienen algunos doctorandos incluso para aplicar
conceptos basicos relacionados con la estequiometria de los compuestos. Por ejemplo,
hemos constatado la incapacidad de una parte importante de estudiantes de postgrado
para relacionar una simple curva termogravimétrica, la pérdida de peso correspondiente
en el sélido y las reacciones estequiométricas que tienen lugar. Una posible causa de
este fendmeno seria que la docencia impartida fuera demasiado teérica, de forma que
los egresados han sido capaces de superar una serie de exdmenes pero no han adquirido
capacidades y habilidades que puedan aplicar en el ejercicio de su profesion. Podemos




deducir que es necesario mejorar la calidad de la docencia y facilitar el aprendizaje de
los alumnos, de forma que adquieran capacidad real para aplicar los conocimientos
tedricos a la resolucion de cuestiones practicas sencillas usando datos experimentales
obtenidos en nuestros laboratorios de investigacion.

Por todo expuesto anteriormente, es aconsejable disponer de un buen numero de
datos experimentales que tengan valor pedagdgico y que puedan ser manejados por los
alumnos con programas informaticos actuales y disponibles en su universidad. En el
caso de la Quimica de Materiales, especialmente recomendable seria el disponer de
datos diversos que complementen la caracterizacion de un material desde diversos
puntos de vista (estructura, reactividad, cristalinidad, morfologia, etc). Con objeto de
realizar un proyecto viable, hemos considerado conveniente centrarlo en el empleo del
Anélisis Térmico.

Objetivos (concretar qué se pretendio con la experiencia).

El objetivo altimo es el desarrollo de actividades docentes que faciliten el
aprendizaje de técnicas de Analisis Térmico, en el contexto de la Quimica de Materiales
Inorgénicos. Los resultados del proyecto se espera que den lugar a informacién util que
podra utilizarse en clases de seminarios.

Se ha pretendido construir una especie de base de datos experimentales
seleccionados, o repositorio. Estos datos serviran como ejemplos ilustrativos de las
propiedades de los materiales, de forma que los alumnos puedan trabajar con ellos y
obtener facilmente conclusiones cientificas.

Formar a los estudiantes, que adquieran capacidad y destreza para aplicar
conocimientos teoricos al estudio de las materiales. Es decir, ademas de estudiar
modelos y ecuaciones en clases de teoria, se pretende conseguir que los alumnos sean
capaces de aplicar estos modelos y ecuaciones en situaciones reales. Que el alumno
realmente sea capaz de estudiar por si mismo las propiedades de un so6lido inorganico.

Los resultados del proyecto deben ayudar a fomentar la participacion de los
alumnos en clase, proporcionando datos experimentales que sean faciles de interpretar y
que sirvan como referencias.

Fomentar y facilitar el trabajo en grupo y los debates cientificos, mediante el disefio
de actividades adecuadas en un ambiente de trabajo agradable. Colaboracion entre
alumnos y profesor.

La base de datos resultante del proyecto debe servir para ilustrar con ejemplos
practicos los aspectos teoricos estudiados en clase, motivando al alumno mediante una
vision mas préactica y cercana de la asignatura correspondiente.

Introducir a los alumnos en la investigacion cientifica. Se pretenden que los
alumnos trabajen con datos “reales” obtenidos en laboratorios cercanos a ellos mismos,
y no s6lo con resultados tomados de libros de texto. Los alumnos deben aprender a
relacionar los datos experimentales con las teorias cientificas, asi como ser capaces de
utilizar programas informaticos relativamente simples utilizados en los laboratorios de
investigacion de la universidad en que estudian. Los alumnos trabajaran con datos
seleccionados que sean faciles de tratar y analizar, como método para adquirir la
capacidad de resolver los problemas que puedan encontrar en el ejercicio de su
profesion.

Facilitar la formacion del alumnado en capacidad autbnoma para emitir un informe
sobre las propiedades térmicas de un material.
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Creacion de repositorio digital y grabacion de un CD, o DVD, con los resultados
experimentales seleccionados y los correspondientes programas informaticos. Es decir,
el CD resultante debe contener todos los programas, informacion y datos
experimentales necesarios para poder ser usados directa y facilmente por docentes y
estudiantes.

Descripcion de la experiencia (exponer con suficiente detalle lo realizado en la
experiencia).

En este proyecto se han realizado experimentos de andlisis térmico diferencial y de
analisis termogravimétrico de diversos elementos (Tabla 1) y compuestos quimicos
(Tabla 2), asi como de reacciones entre dos sélidos (Tabla 3). Entre los compuestos
estudiados se encuentran oxalatos, sulfatos, carbonatos, cloruros y oxidos. Una vez
realizadas las medidas experimentales, se han analizado los resultados, con el fin de
seleccionar los resultados que fueran mas utiles desde un punto de vista pedagogico.

Materiales y métodos (describir la metodologia seguida y, en su caso, el material
utilizado).

Actividad 1: Realizacion e interpretacion de experimentos de andlisis térmico. Se
realizaron en el laboratorio mas de treinta medidas en instrumentos de analisis
termogravimetrico (ATG) y andlisis térmico diferencial (ATD). Se estudio el efecto del
calentamiento controlado de una serie de reactivos quimicos comunes. Para ello se uso
un instrumento Shimadzu DTG-60 que simultaneamente registra las curvas de ATD y
ATG. Las experiencias se realizaron usando portamuestras de aluminio o de alimina,
en atmasfera de aire, y situando en el termopar usado como referencia un portamuestras
vacio. Los reactivos utilizados fueron mayoritariamente suministrados por Panreac,
aunque también se usaron reactivos de Aldrich y Merck. Los resultados obtenidos se
analizaron e interpretaron usando el programa TA60. Asi mismo, se consultaron
diversos libros y articulos cientificos.

Actividad 2: Creacion de una base de datos y repositorio digital. Se han grabado varios
DVDs conteniendo los resultados experimentales en un formato adecuado para que los
alumnos puedan trabajar con ellos, los programas informéaticos correspondientes y
diverso material.

Resultados obtenidos y disponibilidad de uso (concretar y discutir los resultados
obtenidos y aquéllos no logrados, incluyendo el material elaborado y su grado de
disponibilidad).

Se han obtenido maltiples resultados de analisis térmico, incluyendo curvas de ATG
y ATD, seguln el proyecto presentado. La mayor parte de las experiencias realizadas se
incluye en las Tablas 1-3.

En algunos casos, los resultados obtenidos muestran cierta desviacion con respecto
a lo esperado, o la interpretacion de los mismos no es definitiva. Estos resultados se han
calificados como de validez “dudosa” en las tablas, y deberia evitarse su uso en clase,
salvo que se quieran usar en las clases mas avanzadas (postgrado) y mediante la
explicacion aclaratoria correspondiente. La validez didactica de otros resultados se ha
descartado de forma mas radical, referidas como “no” en las tablas.



Se han estudiado reacciones de desplazamiento o sustitucién entre BaO y PbSO,
(Tabla 3). Estas reacciones transcurren mediante el denominado efecto Hedvall [Garcia-
Clavel (1981)]. Los resultados obtenidos son de interpretacion dudosa y dificultosa.

En el DVD resultante de este proyecto, se incluye el programa informatico TAG0,
resultados experimentales en un formato adecuado, ejercicios y cuestiones para el
estudio del analisis térmico (en inglés para su uso por estudiantes extranjeros), asi como
videos seleccionados bajados de internet que consideramos pueden ser Utiles en esta
temaética.

El trabajo que hemos desarrollado en este proyecto se espera que sirva para que los
alumnos realicen diversas actividades en clase. Estas actividades ayudaran a la
ensefianza y el aprendizaje de las propiedades de los materiales inorgéanicos. Se trata de
fomentar la participacion de los alumnos mediante una serie de actividades,
previamente contrastadas. Los resultados experimentales obtenidos en este proyecto se
pueden “filtrar”, de forma que se seleccionen aquellos materiales y resultados que
ilustren de forma mas pedagdgica y sencilla las propiedades de los sélidos, adecuandose
al nivel exigido en el curso. Se descartaran los experimentos que den lugar a resultados
ambiguos, dificiles de interpretar para los alumnos, poco reproducibles o de escaso
valor didactico. Los resultados seleccionados del proyecto servirdn para usarse en
clases, fundamentalmente de seminarios, realizar calculos, resolver cuestiones y
ejercicios y aplicar programas informaticos. Alternativamente, los alumnos podran
extraer por si mismos algunos de los resultados experimentales mediante la realizacion
de précticas de laboratorio y, posteriormente, trabajar con ellos en seminarios en el aula.
Idealmente, los alumnos podrian adquirir la capacidad de emitir un informe relativo a
las propiedades de un material objeto de su estudio, partiendo de datos experimentales.

A modo de ejemplo sencillo, se muestra una figura de ATG-ATD correspondiente a
la deshidratacién del BaCl,.2H,0 (Figura 1.). La figura 1 ha sido obtenida directamente
del programa TA60. Se observan dos picos endotérmicos en la curva de ATD, que se
corresponden bien con dos etapas de pérdida de peso en la curva de ATG. La figura
también muestra las pérdidas de peso de cada una de las dos etapas. El programa
permite corregir la deriva tipica en linea de base de la curva de ATD hasta hacerla
horizontal. Mediante el uso de un patrén como Sn o In, y teniendo en cuenta la entalpia
del punto de fusién del patrén, los alumnos podrian calcular facilmente la entalpia de la
deshidratacién del BaCl,.2H,0.



TABLA 1. Datos experimentales e interpretacion de los resultados para varios elementos quimicos. Atmoésfera utilizada: aire

Fichero Elemento Origen | Velocidad de |Portamuestras Reacciones Observaciones Validez
calentamiento
, %/min
SnPanr Sn Panreac Al Sn(s) + Q = Sn(l) Fusion de un elemento. Valido para calibrado Si
InRef2 In Aldrich 10 Alimina In(s) + Q = In(l) Fusion de un elemento. Valido para calibrado Si
Oxidacion exotérmica de las nanoparticulas al
RnNi Ni Aldrich 10 alimina Ni + % O, = NiO calentarlas al aire. La ganancia de masa es| Dudosa
menor que la tedrica.
RFel Fe Merck 10 alimina Fe + 0, = Fe,0; Oxidacion exo_térmica de las nanoparticulas al Dudosa
calentarlas al aire.
TABLA 2. Datos experimentales e interpretacion de los resultados para varios compuestos quimicos. Atmésfera usada: aire.
Fichero Formula Origen Masa | Velocidad de |Portamuestras Reacciones Observaciones Validez
inicial, |calentamiento
mg , °/min
SnC204b SnC,0, 2.9 Al Snsgiz)oi(s’z) goof(g)fq La oxidacion de Sn(l1) a Sn(IV) es exotérmica Si
COCZO4.2H20(S) + Q =
. CoC,04(s) + 2 H,0 La oxidacion parcial del Co(ll) a Co(lll) es .
Cooxalhid| C0C,0,.2H,0 36 Al 3C0C204((s)) " Oz(é?): La oxidacion p (I1) a Co(i) Si
Co304(s) + 6 COx(9) +Q
CaC,04.H,0(5) +Q =
CaC,04(s) + H,0O(g) |EI CO que proviene de la descomposicion del
. A CaC,04(s) + 1/2 O,(g) = [CaC,0, con el oxigeno del aire se oxida
CaOxHid | CaC,0,.H,0 48 10 Alimina CaCog((S)) . COz(g)(?-)Q oot o ng Dudosa
CaCO;(s) + Q = CaO(s) +
COy(9)
Mg(CH3COO0),.4 A La pérdida de peso es mayor de la esperada, y la
MgAc_1 o« H,O ) Panreac 4.3 5 Aldmina IineF; de base d% ATG tienye cierta der?va. Y Dudosa
Zn(CH3C00),-2H,0 =
Zn(CHACO0),-2 _ Zn(CH3COO0),+ 2H,0(g) |Deshidratacion segui_da de descomposici()r_] _del
ZnAcl6_1 |_3| 0 2 Panreac 4,9 5 Alimina Zn(CH3COO), + 30, = |acetato. La reaccion de descomposicion Si
2 ZnO + 2C0O +2C0O, + |propuesta es una simplificacion [Ghule (2004)]
3H,0
Preparado CaC3H,0, *2H,0 =
SM-Ca-1- en CaC;3H,0, + 2H,0 Deshidratacion seguida de descomposicion del .
goecd | CaCaH04 2H01 o oratori Al CaC;H,0, + 20, (:g) malonato ’ P S
0 CaCO; + 2CO, + H,0
SM-Fe-R- Preparado FeC3H,0, -2H,0 = Deshidratacion segui_d,a de descomposicion de] )
2-80°C FeC;H,0,4 -2H,0 en FeC3H,0, + 2H,0(q) malqnato. La formacion de Fe,O5; se comprobo Si
laboratori 2FeC3H,0, + 9/20, = |mediante DRX
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0 Fe,0; + 6CO, + 2H,0
- — 3 —
NaHCO3 NaHCO; Panreac 6.5 10 Allimina 2NaHCO; + Q = Na,CO; [Desviacion del 1% en la pérdida de peso si
+ CO, + H,0 esperada
Deshidratacion de las 10 moléculas de agua y
Na2C031 - posible fusion del carbonato. Se observa
0H20 | N&COs10H0 | Panreac 1.2 5 Altmina demasiada variacion entre la pérdida de peso Dudosa
tedrica y la esperada.
CUSO4.5H20 + Q =
CuS04.2.5H,0 +
CuSO45H 2.5H,0(9) Deshidrataciones a través de varias etapas. Se
20 CuS0O4.5H,0 | Panreac 9,1 10 alimina CuS0,4.2.5H,0 + Q = |observe una cierta variacion entre la pérdida de Si
CuS0,.H,0 +1.5H,0(g) |peso tedrica y observada (36-34 %).
CuS04.H,0 + Q = CuSO,
+2H,0(9)
CUSO4.5H20 + Q =
CuS0,4.2.5H,0 +
2.5H,0(g) . . . .
CuSO45H - Deshidrataciones a través de varias etapas. -
CuS0,4.5H,0 Panreac 8.3 2 alimina CuS0,42.5H,0+Q = . - . Si
20b CUSO4.H,0 +1.5H,0(q) Buena concordancia en la pérdida de peso final.
CuS04.H,0 + Q = CuSO,
+2H,0(9)
NiSO462 La pérdida de peso observada es bastante mayor
0 NiSO,.6H,0 Panreac 10 Al de la esperada tedricamente para la No
deshidratacion
Yesos Cas0,.2H,0 Panreac 5 Al CaS0,4.2H,0 = CaSO,(s) |La pérdida de peso observada es menor de la Dudosa
+2 H,0(0) esperada
BaCI22H2 BaCIZ'ZTZS SF?CIZ'HZO Deshidratacion en dos pasos endotérmicos.
BaCl,.2H,0 Panreac 23,8 10 Al 2 _g Muy buena concordancia entre la pérdida de Si
© BaCloH0 = BaClo + oot tesrica y la experimental
H,0(g) P yraer '
Strem La pérdida de peso observada es mucho mayor
SnCl4_1 | SnCl,- 5H,0 | Chemical | 31.1 10 Allmina de la tedrica, probablemente por agua| Dudosa
S adsorbida.
CaHPO4 CaHPO, Panreac 3,6 5 alimina anHP(i“; 8(Z)Ca2PZO7 La linea base del ATG va mal No
2
Ba02 BaO, 5 No
BaO1 BaO Panreac 5 Pico exotérmico a 283°C con ganancia de peso No

por posible carbonatacién.




TABLA 3. Datos experimentales e interpretacion de los resultados para varias reacciones entre dos compuestos quimicos sélidos.

Fichero Reactivos Velocidad de [Portamuestras Reacciones Observaciones Validez
calentamiento
, °/min
BaO + Deshidrataciones  sucesivas  seguidas  de
BaOCaS2 5 Al reacciéon de sustitucion. Mecanismo demasiado No
CaS0,4.2H,0 -
complicado.
BaSrsO BaO + SISO, 5 Al Reacc[on de sustitucién. Mecanismo demasiado No
complicado
BaCd1 BaO + CdSO, Reacm_on de sustitucién. Mecanismo demasiado No
complicado
BaMal BaO + Deshidratacion  seguida de reaccién de No
9 MgS0,.7H,0 sustitucion. Mecanismo demasiado complicado.
Reaccion de sustitucion exotérmica. Mecanismo
_ demasiado complicado. Se observa pérdida de

BaOPbS | BaO + PbSO, 5 Esg + PbSO, = BaS0, + peso no esperada simultaneamente al pico del|  No
ATD esperado a 372°C. Se observa pérdida de
agua no esperad a 112°C.

BaOPbS2 | BaO + PbSO, 2 Al No
Se observan dos pérdidas de peso endotérmicas
sucesivas a 54 y 115°C, probablemente debidas

BaOPbSO BaO + PbSO, = BaSO, + |a agua adsorbida fortuitamente, y no esperadas.

410 Ba0 + PbSO, 10 Al PbO La reaccion esperada  se observa Dudosa
exotérmicamente a 371°C, de forma
satisfactoria

BaO + Deshidratacion, seguida de reaccion de
BaBel 5 sustitucion exotérrmica con pérdida de peso no No
BeS0O,.4H,0 . . .
esperada. Mecanismo demasiado complicado.
Deshidrataciones sucesiva seguida de reaccion
BaO + R - :
Baznl de  sustitucion. Mecanismo  demasiado No
ZnS0,.7H,0 ;
complicado.
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Figura 1. Curvas de ATG y ATD obtenidas para BaCl,.2H,0.

6. Utilidad (comentar para qué ha servido la experiencia y a quiénes o en qué contextos podria
ser util).

Es bien conocido que el analisis térmico es util en la ensefianza [Wiederholt (1985)]
[Brown (2001)] [Malawer (1977)]. En este proyecto, se han obtenido resultados Utiles para el
trabajo de los alumnos en seminarios, donde se puede observar la reactividad de los sélidos,
procesos como fusion, deshidratacion, descomposicién térmica y oxidacion. Los datos
obtenidos serviran, entre otras cosas, para que los estudiantes verifiquen las estequiometrias
de los compuestos, el contenido en agua y el balance de las reacciones. Del area de los picos
en las curvas de ATD se pueden obtener parametros termodindamicos como las entalpias de
reaccion, previo calibrado con materiales de referencia como Sn e In. En ciertos casos podria
ser conveniente presentar a los alumnos unicamente los resultados de ATG o ATD, aunque
como regla general consideramos mas Util presentar simultaneamente ambos resultados.
Asimismo, en ciertas ocasiones podria ser conveniente corregir la deriva de la linea base de
ATD para dar a los alumnos una vision mas “ideal” del comportamiento térmico. Algunos de
los resultados que han mostrado un comportamiento no esperado, o de dificil interpretacion,
podrian ser usados para debates en clases avanzadas con el fin de mostrar las limitaciones de
las técnicas.

Los resultados podran incorporarse facilmente en la plataforma de ensefianza virtual
“moodle” y usarse en diversas asignaturas a partir del curso 2011/2012.



Por otra parte, algunos de los experimentos pueden seleccionarse para que sean realizados
por los alumnos en practicas de laboratorio, ya sea mediante el uso de instrumentos de ATG y
ATD, o mediante la simulacién de un ATG midiendo la pérdida de peso después de calentar
en un simple horno.

7. Observaciones y comentarios (comentar aspectos no incluidos en los demas apartados).
Algunas experiencias realizadas con hidroxidos dieron lugar a problemas de reaccion con los
portamuestras, por lo cual no se incluyen en los resultados de la Tabla 2.

8. Autoevaluacion de la experiencia (sefialar la metodologia utilizada y los resultados de la
evaluacion de la experiencia).

AUn no se ha evaluado totalmente la experiencia, ya que el trabajo desarrollado se espera
aplicar en las clases principalmente a partir del curso 2011-2012 y de forma gradual. Algunos
de los primeros experimentos de analisis térmico realizados en este proyecto, si han sido ya
utilizados en las clases de la asignatura “Analisis térmico textural y morfoldgio de materiales”
del master europeo “Materiales para el almacenamiento y conversion de la energia” durante el
primer cuatrimestre del curso 2010-2011. La impresion que tenemos es bastante positiva,
aungue habria que esperar a los resultados de las encuestas al alumnado. Aparentemente, los
resultados del proyecto sirvieron para facilitar la ensefianza y el aprendizaje en la asignatura
anteriormente citada.
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