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Resumen

Basandonos en la enorme transformacién que se esta produciendo en el sector quimico gracias a
la aplicacion de las nuevas tecnologias, la presente experiencia educativa trata de incidir en aspectos
como el trabajo en equipo para intercomparaciones entre distintos laboratorios, normativa de calidad,
guimiometria, prevencion de riesgos laborales, etc. ayudandonos para ello de hojas de célculo.
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1. INTRODUCCION

En el Ciclo Formativo de Grado Superior de Laboratorio de Analisis y Control de Calidad de la
Familia Profesional de Quimica, y dentro del médulo de Andlisis Quimico aparecen como
competencias profesionales, personales y sociales del titulo que deben alcanzarse con este
mddulo las siguientes:

Preparar y mantener en las condiciones establecidas los materiales y equipos necesarios para la
determinacion analitica de la muestra.

Evaluar los datos obtenidos del analisis, redactando los informes técnicos correspondientes y
registrarlos en los soportes establecidos.

En este contexto y dada la escasa bibliografia al respecto profesoras y profesores de este médulo
de Almeria y Granada hemos percibido la necesidad de conocer los aspectos estadisticos necesarios
para aplicarlos mediante el uso de hojas de célculo que ayuden en la elaboracién de informes de
resultados por parte de nuestros alumnos y alumnas dentro del ambito de la normativa de Buenas
Préacticas de Laboratorio. Para ello, durante el curso 2008 — 2009, creamos un grupo de trabajo en el
CEP de Granada en el que hemos formado parte varios profesores de la Familia Profesional de
Quimica y un profesor de Matematicas, que nos ayudo en todos los aspectos relacionados con la
teoria de la Estadistica, labor muy interesante en nuestro cometido.

Por otro lado, y como aplicacion tanto para la consecucion de estas capacidades por el alumnado,
asi como para un desarrollo integral de éste, hemos preparado una experiencia educativa en la que
poder aplicar conjuntamente los siguientes aspectos:

Intercomparacion de métodos en el que han participado los alumnos del primer
curso del CFGS de Laboratorio de Andlisis y Control de Calidad de los institutos de Almeria y
Granada.

Con este trabajo en equipo tratamos que los alumnos puedan discutir resultados con total libertad y
respeto a las opiniones de los deméas alumnos y alumnas, comparar mediante herramientas
estadisticas si los resultados obtenidos son significativamente reproducibles en distintos laboratorios,
etc.

Coeducacion de alumnas y alumnos: Hemos tratado en todo momento de formar
parejas alumno- alumna, en las cuales se produzca un trabajo comun de plena colaboracion en todas
las tareas: limpieza de material, trabajo coordinado, discusion democratica de resultados, etc.
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Utilizacion de las nuevas tecnologias, como elemento fundamental de trabajo,
gue ha quedado patente en diversos momentos de las practicas:

Mediante el uso de herramientas como el Messenger los alumnos y alumnas de
los diferentes institutos y grupos han podido compartir experiencias, resolver dudas, etc.

La utilizacién de Excel para la realizacion de las diferentes rectas de regresion,
elaboracién de graficos, resolucidon de test de hipoétesis para intercomparacion, etc.

Utilizacién de cdmaras fotograficas, programas de tratamiento de imagenes, etc.
con las que poder plasmar el desarrollo de la experiencia.

Prevencion de Riesgos Laborales y Gestiéon de Residuos para el cuidado del
medio ambiente: durante el desarrollo de toda la experiencia hemos procurado que los alumnos y las
alumnas utilicen los Equipos de Proteccion Individual y Colectiva necesarios en cada momento:
Campana extractora de Gases, guantes y gafas de seguridad, gestion de los residuos quimicos
generados en funcion de su potencial peligrosidad para el medio ambiente, etc.

2. REALIZACION DE LA EXPERIENCIA EDUCATIVA EN EL LABORATORIO

La experiencia que hemos elegido para el desarrollo de nuestro trabajo ha sido la
“Determinacion del % de Manganeso en una muestra de acero”.

La eleccion de esta experiencia respecto a otras es debida a su cierto grado de complejidad en
todos los aspectos relacionados con el método analitico.

De este modo, los alumnos y las alumnas podran desarrollar un analisis completo de muestras
reales, puedan observar el grado de aprendizaje que han desarrollado y comprendan lo importante del
trabajo en equipo, respetando a los deméas comparieros y la normativa vigente.

2.1.- Objetivo y seleccion de la muestra a estudiar.

Como sabemos, el hierro puro apenas tiene aplicaciones industriales. Sin embargo, formando
aleaciones con carbono y otros elementos es el metal mas utilizado actualmente, con gran diferencia
sobre los demas metales. Como hemos comentado, ademés del carbono, el acero contiene otros
elementos muy importantes en su estructura como pueden ser cromo 0 manganeso. Este ultimo es el
responsable de la forjabilidad del acero y de lo poco oxidable del mismo por ataques de sulfuros. Este
metal se encuentra en una proporcion que oscila entre el 0°30 % y el 0°80 % de Manganeso en acero,
siendo un parametro fundamental en la calidad de estos. Para nuestra experiencia hemos
seleccionado virutas de acero comprado en una ferreteria, repartiéndolo entre los dos laboratorios.

2.2.- Tratamiento de la muestra.
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Hemos tomado 2 g de muestra, con una precisibn minima de 0°0001 g, en cada laboratorio de
acero, previamente desengrasado con acetona, y lo hemos disuelto ayudandonos de acido nitrico
concentrado y en caliente. Una vez enfriada la disolucion hemos enrasado en un matraz aforado hasta
un volumen de 1000 mL.

En Granada la cantidad de acero tomada ha sido 2,0907 g y en Almeria 2,0709 g.

Tratamiento muestra Alumno controlando disolucién acero

2.3.- Seleccién del método de analisis.

El método de analisis seleccionado ha sido Espectrofotometria de Absorcién Molecular UV-
visible, técnica bastante interesante y que ofrece una gran precision en sus resultados. Para ello
hemos utilizado diferentes espectrofotometros en cada laboratorio, siendo estos equipos de ultima
generacion, aunque el de Almeria destaca sobre el de Granada en disponer de un equipo informatico
acoplado al mismo, siendo un espectrofotometro de doble haz.

La utilizacién de ambos espectrofotébmetros sera totalmente autbnoma por parte de los alumnos,
siguiendo las instrucciones precisas de los profesores, pero bajo su propia responsabilidad. Con el uso
de esta técnica ponemos de manifiesto que en los IES andaluces de Formacién Profesional de la
rama de Quimica disponemos de una tecnologia totalmente adaptada a la demanda por parte de las
empresas del sector.
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IES Los Angeles (Almeria) Espectrofotometros UV vis IES Zaidin Vergeles (Granada)

2.4.- Seleccién de lalongitud de onda para el anédlisis

Realizamos el espectro del manganeso (VII) con ambos espectrofotdémetros, para lo cual
introducimos una muestra patron de Manganeso, 5 mg Mn/L, en el Espectrofotdmetro UV vis y una
referencia blanco de matriz.

Realizamos un barrido de longitudes de onda desde 470 nm hasta 600 nm y con ayuda de Excel
podemos ver que el maximo de Absorbancia que ofrece el permanganato en todo el espectro
Ultravioleta visible.

Como podemos ver en el espectro que hemos obtenido a partir de los datos obtenido, el maximo
de absorcion para el permanganato se encuentra en una longitud de onda de 525 nm, que sera, por
tanto, la longitud de onda que debemos seleccionar para realizar las medidas de la muestra y de los
diferentes patrones con los que realizar la recta de calibracion de este método.
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2.5.- Tratamiento disolucién acero

Tomamos la muestra de acero, filtramos dicha disolucién, y una vez realizado, oxidamos por
medio de persulfato sédico, con lo cual el metal Mn(ll) pasa a adquirir un fuerte color violeta debido a
su oxidacion a i6n permanganato, con lo cual podemos analizarlo directamente en el
espectrofotometro al no tener interferencias significativas del resto de la matriz.

2.6.- Preparacién de los patrones de medida:
2.6.1.- Preparacion disolucion madre:

Preparamos una disolucién de 1000 mg Mn/L, para ello, tomamos 1°44 g de KMnO4 y lo diluimos
en un matraz aforado de 500 mL, ya que:

mgMn>< ImolMn 1molMn ><O,500|_><158,04g MnO,

1000 - X
L 5494gMn 1molMnO, Imol MnO,

=1,44gMnO,
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Como no es patrén primario debemos contrastarlo frente a oxalato de sodio (RA), actuando de la
siguiente forma: Tomamos una cantidad adecuada de oxalato de sodio y se le somete a desecacion
durante una hora a 110 °C. Pasada la hora, se lleva a un desecador para dejarlo enfriar y pesamos,
con la precision de 0,1 mg, del orden de 0,1200 g de oxalato de sodio, se colocan en un matraz
Erlenmeyer, se agregan 12 mL de acido sulfarico 1:1 y se agita hasta que el sélido se disuelve por
completo.

2.6.2.- Valoracion de la disolucion de Manganeso (VII)

A continuacion, desde una bureta de 25 mL, se calienta la disolucion hasta una temperatura de
60-80°C y se valora frente a permanganato hasta la aparicion de un color rosado que permanezca
durante 30 segundos. En cada laboratorio realizamos 3 valoraciones para con la media poder
determinar el factor de cada disolucion:

Los datos obtenidos los podemos ver en la siguiente imagen, en la que podemos ver las tablas de
Excel de tratamiento de los datos estadisticos del estudio de la disolucién:

|:97., 9 - Librol - Microsoft Excel
=l o e
=51 4 Cortar = S = = = e
e Calibri 1 -||An SfAjustartedo | General g LR
T comrtomsts | [P B [ [ e e
Portapapeles & Fuente Niimero & Estilos
| A2 - |
A B e D E F G
1 VALORACION PERMANGANATO CON OXALATO DE SODIO (RA)
P L Pm KMnO,(g/mol/) 158,03 n2 eq KMnO,(eq/ mol) 5
3 Pm Na,C,0, (g/mol) 134,01 n® eq Na,C,0, (eq/ mol) 2
4
5 DATOS GRANADA
6
7 Valoracién Na,C,0,(g) V KMnO, (mL) mghn/ L Resultados
8 i 0,1222 2071 996,98 0,99698]
9 2 0,1194 195 1004,11 1,00411
10 3 0,1208 201 100269 1,00269]
11 4 0,1229 201 1000,49 1,00049]
12 X 1001,07 1,001
13 s 3,11 3
14 CV(%) 0,31 0,31
15 factor 1,001
16
17 DATOS ALMERIA
18
19 Valoracién Na,C,0,(g) V KMnO, (mL) mghn/ L Resultados
20 1 0,1206 19,7 1003,91 1,00391
21 2 0,1199 196 100317 1,00317]
22 3 0,123 201 100351 1,00351
23 4 0,1222 200 1001,97 1,00197]
24 X 1003,14 1,0031
25 s 0,836 08
26 CV(%) 0,08 0,08
27 factor 1,003
28
W «» w| Hojal . Hoja2  “Hoj3 - ¥1 i ———
Lista Promedio: 81,5

e
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2.6.3.- Preparacion de patrones de medida:

En primer lugar, preparamos una disolucién hija de 100 ppm de Mn a partir de la disolucion de
1000 ppm de Mn. Para ello, tomamos 50 mL de la disolucion madre y los diluimos en un matraz
aforado de 500 mL.

A continuacién, de esta disolucion madre preparamos 15 patrones de diferente concentracién de
Mn: tres de 1 ppm, tres de 3 ppm, tres de 5 ppm, tres de 7 ppm vy, finalmente, tres de 9 ppm de Mn.
Esto lo realizamos afiadiendo el volumen adecuado mediante la regla de las diluciones (esta recogido
en la dltima hoja de calculo)

Preparacidn de patrones para medida. Medida de la absorbancia de patrones

2.6.4.- Realizaciéon de larecta de regresion con ayuda de los patrones:

Introducimos cada uno de los patrones en el espectrofotémetro de Absorcion Molecular UV-
visible, y vamos anotando la Absorbancia que el equipo nos ofrece. Segun la Ley de Lambert Beer,
esta Absorbancia sera proporcional a la concentracion de Mn presente en cada muestra. Por tanto,
mediante una recta de regresion podemos representar como varia la Absorbancia en funcion de los
diferentes patrones (también recogido en la siguiente hoja de calculo).

La ecuacion de la recta de regresion de Granada es: A= 1,04+ 101,0 Cyn
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DATOS CURVA CALIBRADO GRANADA

Mn (mg/L) Absorban A calculada X Y (xi-X)  (xi-X)}A2 (yi-Y) (yi-}r2 n
0 0 1047 320 3434 320 1024 3434 1051948 5
1 102 102,07 -2,20 484 -222,34 4943398 pendiente 101,03014  1,0411 ordenada
3 301 304,13 -0,20 0,04 -23,34 544,6405 Spendiente 0,67472 3,9383  Sordenada
g 510 306,19 1,80 3,24 185,66  34470,35 R2 0,9998  5,26255837 Svalor estimado
7 715 708,25 380 1444 39066 152617, F 22420,7247 4 gradosde libertad
9 904 910,31 580 3364 579,66 3360086 ZIcuadrad regresior 620931,222 110,778082 Ituadradode residuales
X yi (Zxi)"2  (Zyi)"2 E(xi-X) Z(xi-X)"2  E(yi-Y)  Efyi-v)2
"5 T o6m " e g oo 328 | 631 342612
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Trabajando de mismo modo, los datos de la curva de calibrado de Almeria son: A= 0,63+ 106,3
CMn

(O H Lt o _\“ =~ recta regresion almeria [Modo de compatibilidad] - Microsoft Excel -
= Inicio | Insertar Disefio de pagina Farmulas Datos Revisar Vista @ - =
"ﬂ'_l] * e n -l A'| | |$| :é sy . [} Formato condicional ~ ;“Insertar' _-E = ﬂ ﬁ
| _ EE 5 T — ﬁDarfurmata comotabla ™ | 3% Eliminar ~ E' = 5
Pe?ar j | N & § v” v” O~ A‘ v.| | ='_.| E - ‘EE il UUUH_ LhiE @}Estrlas de celda ~ ESjFormatu i y;mer;ra: selel:iicgrrwgr-
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| R21 -0 |
|+ TN S . N -1 S S - ) . [« ¥ bl Ko | £ o Wb oo Mo 9 B i
) DATOS CURVA CALIBRADO ALMERIA
2 Mn {mg/L) Absorban A calculada X ¥ (xi-X)  (H-XA2 (yiY) (yi-¥)r2 n
3| 0 0 063" 320 34088 -320 | 1024 | -34088 116701 5
4| 1 108 106,96 -2,20 @ 484 -232,88 542341 pendiente 106,32877 0,6301 ordenada
5| 3 322 319,62 -0.20 | 0,04 -18,88 356,537 Spendiente 0,40252 21108 Sordenada
6 | 5 527 532,27 1,80 3,24 186,12 34639,8 R2 0,9999 3,1394529 Svalor estimado
A T 747 744,83 3,80 1444 406,12 164832 F 69780,686 4 grados de libertad
8| 9 958 957,59 580 | 33,64 617,12 580834 Ecuadrad regresi 68776991 39424658 Icuadrado de residuales
9 | Ixi Tyi (Exi)*2 | (Eyi)*2 Ipd-X) EpA-X)M2 IfyiY)  E(yieY)n2
10| " 15 7 o1m " ea [fosies| 000 | 328 041 370363
12 |Pendiente | 106,2561
13 lordenada " 0,780488 ABSORBANCIA frente a ppm de Mn
4 0,999971 cern
15 RA2 10,9999 =

|
17| 300 A
18| 800 .
19| il
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5 200 /
2| 1 il
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o
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2.7. — Medida de las réplicas de la muestra de acero:

Para ello, en cada laboratorio hemos tomado 10 mL de la disolucion de acero y los hemos llevado
a un volumen final de 25 mL. De esta forma hemos analizado 5 réplicas de la muestra, las cudles las
hemos preparado obteniéndose los resultados recogidos en la siguiente hoja de calculo.

,-"/_-'\ H9-© s determinacion de manganeso en acero [Modo de compatibilidad] - Microsoft Excel -

e
i |
—/ Inicio Insertar Disefio de pagina Farmulas Datos Revisar Vista

@ - mx
_‘ﬂ‘j °1, e o -a Kl E= §||'?7"| |§I e - )| Formato condicional ~ é‘?lnser‘tar' o W Lﬁ
53 = ﬁDarformatu comotabla | 3% Eliminar ~ ﬂ‘ -
Pe?a' ] [N & §-||@~|| 0 A-|EEE|EF EH [T % 0% =) Estilos de celda - [l Formato - || 2~ y?;i‘ljter:ra: seFeuciic:r::r'
Portapapeles ™ Fuente F] Alineacion ] Nuamero ] Estilos Celdas Modificar
| Eg - f= | =(D8*0,025*1000*100)/({1000°10*5D$4)
[ & 8 c [ o e F | G | H 1 T i
1 _DEI'ERMINACI@N Mn EN ACERO
2 4
3 | DATOS GRANADA DATOS ALMERIA
4| Masa acero tomada (g) 2,0907 Masa acero tomada (g) 2,075
5 recta de calibrado pendiente 101 Recta de calibrado pendiente 106,3
6 | ordenada orig 1,04 ordenada orige 0,63
| Muestra Absorbancia | mg MniL en %m Valoracion Absorbancia | mg MniL enla |% Mn acero|
7 la dilucion acero dilucion
8 | 1 521 514811881 [ 0,61560 3 548 5,14929445 | 0,6203969
g | 2 527 520752475 | 0,62270 2 535 5,026999059 | 0,6056625
BT 3 518 511841584 | 0,61205 3 551 5177516463 | 0,6237972
11| 4 522 51580198 | 0,61678 4 544 5,111665099 | 0,6158633
12| 5 521 514811881 | 0,61560 5 537 5,045813735 | 0,6079294
13 | T 061654 g 0,6147299 =
14 | S 0,00387 s 0,0078115
15 | CV(%) 052814 CV(%) 1,2707237
16 | %Mn acero 0,617 % Mn acero 0,615
17 |
18 |
19 |
20|
21 |
22 |
23|
24|
25 |
26 |
27 |
28| 2 : . :
M 4+ M| Hojal - Hoja2 - Hojad %3 [ m
Lista Promedio: 061654 Recuento: 5 Suma: 3,08272

‘4 Inicio [ T Mobile Partner

f 7, 5 IntermetE,.. -+ [z Explorado,.. = f [ 3 Microsoft .. = @ 2 Morosaft ., = ES =
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En resumen, los resultados en cada laboratorio son los siguientes:

Granada: % Mn acero: 0,617 % Almeria: % Mn acero: 0,615 %
S: 0,004 % S: 0,008 %

Para saber si estos resultados son significativamente iguales, realizamos diferentes test de
hipétesis en los que ver si la varianza es homogénea, vemos que si lo son, con ello realizamos el test
de comparacién de medias, sale que las medias son iguales, y que las varianzas son iguales.
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CONCLUSION:

En lo referente a los resultados obtenidos podemos decir que en ambos laboratorios se ha
trabajado siguiendo unas mismas pautas, ademas de obtener un resultado similar, que aunque no
podemos comparar con un supuesto verdadero es bastante asumible dadas las caracteristicas del
acero.

La valoracion general de la experiencia educativa ha resultado muy satisfactoria e ilustrativa ya
gue se trata de una actividad que ha dado mucho de si, especialmente desde el punto de vista de la
discusion de los resultados, introduccién de conceptos relativos a calidad, utilizando en todo momento
las posibilidades que nos ofrecen las nuevas tecnologias de la informacion, destacando el empleo de
una herramienta fundamental para el tratamiento estadistico de los resultados, como es el caso de la
hoja de calculo.

Por otro lado, resaltar el elvado y constante grado de participacion entre el alumnado de ambos
centros, tanto en el intercambio de informacion, resolucion de dudas, como en la discusion de los
resultados obtenidos tras la experiencia de laboratorio y el correspondiente tratamiento estadistico de
los mismos.
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