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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Introduccion

Uno de los objetivos importantes en los cursos de Quimica Analitica a nivel licenciatura
y sobre todo en los laboratorios de ensefianza experimental, es que el alumno
adquiera la experiencia y el razonamiento critico e independiente, necesarios para
abordar los problemas de trabajo que se presentan en la practica profesional.

Problemas comunes en los laboratorios de analisis quimico son la separacion,
identificacion y cuantificacidén de los componentes de una mezcla, el guimico cuenta
con unagrandiversidad de métodos y técnicas de analisis que le permiten resolverlos;
el éxito en la identificacion y cuantificacién de un componente en una muestra real
se debe en gran porcentaje a que el analista seleccione la técnica adecuada. En la
actualidad los métodos utilizados pueden ser clasificados como clasicos (volumetrias,
gravimetrias, extraccidon, intercambio idnico, etc.) e instrumentales (cromatografia
de gases o liquidos, absorcién atémica, voltamperometrias, polarografia, etc.).

La asignatura de Quimica Analitica IV considera en sus cursos de laboratorio una
serie de practicas que introducen al alumno en el estudio de métodos de separacion
como son: el intercambio idnico, la extraccidén liquido-liquido, la cromatografia,
la electrogravimetria, que permiten al estudiante comprender como tratar una
muestra para separarla en sus componentes individuales, esto con la finalidad
de eliminar interferencias y/o separar al analito de interés. Ademas de conocer
el manejo de algunas técnicas instrumentales que son utilizadas con frecuencia
en la cuantificacién de diversas sustancias como: la espectroscopia de absorcidn
atomica, espectrofotometria molecular, la polarografia, la cromatografia de gases y
liquidos de alta resolucién, enfocando el conocimiento a los fundamentos tedricos,
pero sobre todo al funcionamiento del equipo y el tipo de muestras que se analizan
por cada técnica.

También se incluyen en las practicas el manejo de métodos estadisticos basicos,
como son: estadistica descriptiva, regresién lineal, etc., que permite al estudiante
inferir sobre la exactitud y precision de sus andlisis. Elaboracién de curvas de
calibracion de patrén externo y adiciones patron como métodos de cuantificacion,
asi como discusiones sobre la utilidad de cada uno de ellos.

Licenciatura en Quimica




Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Todo esto ubica a la materiacomo una de las masimportantes dentro de los programas
de Quimica Analitica de la carrera de Ingenieria quimica, sin embargo, ésta sdlo
ensefia al alumno un numero muy limitado de técnicas instrumentales, el estudiante
debe consultar la bibliografia que le permite adquirir un mayor conocimiento
sobre los métodos instrumentales modernos como son: la electroforesis capilar, la
cromatografia de gases capilar con diversos detectores, la electrocromatografia, la
cronopotenciometria, la cronoamperometria, etc.

Es por lo anterior que este manual pretende ser una guia de apoyo a los estudiantes
y profesores que imparten la asignatura de Quimica Analitica IV. En lo que concierne
a técnicas o procedimientos experimentales basicos, se pretende que el alumno
aplique métodos y técnicas en el area de Quimica Analitica, que lo introduzcan a
los métodos de separacidon y que comprenda la importancia que tienen los procesos
de obtencidn e interpretacion de datos experimentales, para la cuantificacidon de
algunas sustancias de interés en el curso.

Ademas, el contenido de cada una de las practicas del manual le sirvan al
alumno para desarrollar habilidad operatoria en el manejo de algunos equipos
instrumentales basicos; también, cuidar la exactitud en las observaciones,
demostrar y resolver los problemas del planteamiento de un experimento, facilitar
la comprobacidon experimental de hechos o fendmenos que son reproducibles,
cuyos conceptos tedricos han sido establecidos de antemano y al mismo tiempo,
mejorar la comprensién de esos conceptos. Asi mismo se pretende reafirmar los
conocimientos que se adquieren a la par con otras asignaturas y asi obtener un
optimo desarrollo dentro del laboratorio.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Objetivos

Objetivo general

El programa de la asignatura Quimica Analitica IV de la carrera de Quimica, pretende
que los estudiantes tengan la capacidad de describir los métodos de separacion y
técnicas de cuantificacion instrumentales mas utilizados en la industria; ademas
de adquirir el criterio para la adecuada seleccién del método analitico en funcién a
las propiedades fisicoquimica de la sustancia a analizar, e interpretar los resultados
experimentales para la cuantificacion de sustancias de interés mediante el
tratamiento adecuado, para lo cual se requiere de métodos estadisticos basicos.

Objetivos del curso experimental

En las sesiones experimentales se pretende que el estudiante adquiera las siguientes
habilidades y destrezas:

e Preparar soluciones de uso comun empleando diferentes unidades de con-
centracion.

e Conocer los métodos de separacion de cromatografia y extraccion liquido-
liquido, que permitan al estudiante comprender el tratamiento adecuado
de una muestra, para poder cuantificar posteriormente cada uno de los
analitos.

e Conocer y manejar los instrumentos de uso mas frecuente en las sesiones
experimentales: potenciometro, espectrofotdmetro, cromatégrafo, polaré-
grafo, etc.

e Aplicar métodos estadisticos basicos que permitan el adecuado tratamiento
a los resultados obtenidos.

Licenciatura en Quimica






Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
SECCION DE QUIMICA ANALITICA

Calendario de actividades

del laboratorio de Quimica

Analitica IV (Q)

El curso estd programado de la siguiente forma:

cromatografia

Semestre:
ACTIVIDADES SEMANA FECHA
Presentacidon, manejo de equipo basico (balanza, 1
potencidmetro, etc.), videos
Practica de espectrofotometria visible. 2
Determinacion de azul de timol
Practica de absorcién atdmica: Determinacion de 3
Bi. Asignacion de proyecto
Practica de electroquimica: cuantificacion de Pb 4
12 revisién del proyecto 5
Examen 1 6
Practica de extraccién de la ditizona 7
Practica de extraccién de Cu(II) y Mn(II) usando 8
oxina como agente quelante
Practica de cromatografia de gases (estandar 9
interno)
Practica de cromatografia de liquidos de alta 10
resolucion
223 revision del proyecto, tutoriales de 11

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica

Examen 2 12
12 sesidon de experimentacién del proyecto 13
23 sesidon de experimentacién del proyecto 14
Exposicidon y examen oral del proyecto. Aplicacion 15
del cuestionario (Seguimiento de Calidad)

Entrega de calificaciones 16
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Evaluacion

El curso comprende practicas demostrativas y/o convencionales que ayudaran al
estudiante en la elaboracion de un proyecto final de laboratorio. Cada una de las
practicas demostrativas y/o convencionales incluye la entrega de un cuestionario

previo y la elaboracion de un reporte.

Las evaluaciones del curso se realizan por cada bloque de acuerdo con los siguientes

porcentajes:
EVALUACION PORCENTAIJE
Cuestionarios previos 5
Trabajo de laboratorio 5
Reportes 20
Examenes 45
Proyecto 25

Las calificaciones resultantes por bloque se promedian para dar la calificacion final
de laboratorio, debiéndose tener aprobado por lo menos uno de los exdmenes

escritos.

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Proyecto

Descripcion

El proyecto es propuesto por el asesor al inicio del curso, la revision de los avances
se hace durante el semestre en las fechas establecidas, incluye la entrega del
siguiente material:

a) Una revision bibliografica

b) La entrega de un disefio experimental (Pre-proyecto)

c) Elaboracién de un reporte

d) Exposicioén oral

En la semana 2 el profesor asignara un tema de proyecto a cada equipo de
estudiantes. El equipo de trabajo debera responder con un protocolo el cual tendra
dos revisiones de los avances que se realizan durante el semestre en las fechas
establecidas e incluye la entrega del siguiente material:

a) La entrega de un disefio experimental basado en una revisién bibliografica
(Protocolo)

b) Elaboracion de un reporte o informe de trabajo
c) Exposicioén oral

El protocolo es un documento escrito que entregaran, en él se deben incluir los
siguientes puntos:

1. Planteamiento del problema. Es el titulo del proyecto que hace referen-
cia al tema asignado por el profesor.

2. Investigacion bibliografica. El equipo de estudiantes podra consultar
cualquier fuente de informacién confiable para dar resolucién al problema
solicitado. No se aceptara informacién obtenida de sitios de poca seriedad
de internet, sdlo se permite la busqueda de informacién de articulos de re-
vistas de alto impacto.

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

En la introduccidon, fundamentos de la determinacién, entre otros, se
integraran la informacién o datos relevantes que justifican la propuesta
experimental.

3. Propuesta experimental. Esto corresponde a la interpretacion que los

estudiantes dan a toda la informacién recopilada, la cual presentara en for-
ma desglosada como a continuacion se expresa:

a) Reactivos. Es necesario verificar que los reactivos que se propongan es-
tén disponibles en el laboratorio, o bien en el almacén de reactivos de la
Seccion de Quimica Analitica. De no ser asi, discutir con los profesores la
posibilidad de sustituirlo por otro equivalente.

b) Preparacion de soluciones. Considerar con extremo cuidado las canti-
dades que se utilizaran durante el desarrollo experimental, para evitar
el desperdicio o la insuficiencia de volumen de las disoluciones que se
requeriran. Deben incluirse el volumen por preparar, nombre de la sus-
tancia y concentracion.

c) Procedimiento experimental. Basado en la informacion encontrada en la
literatura, o bien, propuestas personales, se realizara la descripcion de-
tallada del experimento. Mencionar en detalle: la capacidad del material
de vidrio por utilizar, especificando si debe ser volumétrico o graduado,
entre otros.

d) Diagrama de flujo. El diagrama de flujo debera incluir la asignacion de
actividades para cada una de las personas que integran el equipo de tra-
bajo, asi como una estimacién del tiempo que tomara cada actividad. No
olvidar que existen actividades que se pueden realizar en forma paralela,
esto permite optimizar el tiempo.

e) Tablas o gréficos para la recoleccion de resultados. Con la finalidad de
que los resultados puedan ser transferidos durante el transcurso del de-
sarrollo experimental, se propondran tablas para ser completadas con la
informacién experimental, y en caso de que amerite, incluir el grafico en
que se pueda representar los datos tabulados.

Licenciatura en Quimica



Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

f) Resultados esperados o respuesta esperada. En este sentido debera ma-
nifestarse la tendencia que se espera graficamente, si esto es posible, o
un resultado analitico si la expectativa es un valor Unico.

4. Referencias. Para el informe de trabajo del proyecto, ademas de lo pre-
sentado anteriormente, se incluiran:

a) Resultados y discusion. Deben ir presentandose de manera simultanea
los resultados y la discusién, recuérdese que en todo libro o articulo se
discuten los resultados a la par en que éstos se presentan.

b) Conclusiones. Se caracterizan por ser concretas y estan en relacion di-
recta con los objetivos del proyecto.

c) Referencias (adicionales al protocolo). En este punto, se anexaran las
consultas realizadas por el hecho de justificar los resultados experimen-
tales o explicar los inconvenientes presentados durante el desarrollo em-
pirico del proyecto.

17
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Reglamento interno
de laboratorio

1. Es obligatorio el uso de bata y lentes de seguridad en el laboratorio. No se
permite quitarse el equipo de seguridad durante la sesién experimental.

2. Se deberan conservar limpias las instalaciones (en especial campanas de
extraccion, canaletas y tarjas de las mesas de laboratorio), el material y el equipo
de trabajo (incluyendo balanzas analiticas) al inicio y al final de cada sesidn
experimental.

3. Se debera guardar orden y disciplina dentro del laboratorio y durante la sesidn
experimental, y queda prohibida la entrada a personas ajenas al mismo.

4. Queda estrictamente prohibido fumary consumir alimentos dentro del laboratorio,
ya que muchas de las sustancias quimicas que se emplean son inflamables y/o
toxicas.

5. Es importante que antes de trabajar, el usuario conozca las caracteristicas
de las sustancias quimicas que va a utilizar para que puedan ser manipuladas
adecuadamente (consultar fichas de seguridad).

6. Para la extraccidon de liquidos que contengan sustancias quimicas, se deberan
emplear perillas de hule y nunca succionar con la boca.

7. Los reactivos quimicos no deberan ser manipulados con las manos, se requerira
usar los implementos adecuados como pipetas, espatulas, cucharas, etc.

8. Después de haber manipulado sustancias quimicas es necesario lavarse las
manos con agua y jabon.

9. Si se utilizan mecheros, parrillas o cualquier otro aparato, se debera estar atento
en su manipulacién para evitar un accidente.

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

10. En caso de ingestién, derrame o algun accidente dentro del laboratorio, este
debera ser notificado al asesor o al laboratorista del grupo, con previa consulta de
las fichas de seguridad.

11. Al término de la sesidn experimental, las disoluciones empleadas deberan
regresarse a su lugar de resguardo ubicado en el anaquel.

12. Los desechos resultantes de cada experimento deberan eliminarse adecua-
damente, previa consulta de las fichas de seguridad y con el apoyo del asesor.

13. Cuando el desecho no pueda ser eliminado deberda resguardarse en un
contenedor adecuado y debidamente etiquetado, posteriormente colocarlo en el
anaquel destinado para ello.

14. Antes de iniciar las actividades experimentales se le solicitara al laboratorista el
material y equipo necesarios, para ello, una persona responsable del equipo dejara
su credencial (de la UNAM) en depésito y firmara un vale por el material y equipo
recibidos. En caso de que existiera un defecto en el material o equipo recibido, éste
debera ser anotado en el vale.

15. Es responsabilidad del alumno revisar el estado en que recibe el material, ya
que al término de la sesidén experimental lo debe regresar en buenas condiciones y
perfectamente limpio.

16. En caso de extravio o dafio del material o equipo de laboratorio, se extendera
un vale de adeudo con los nombres de todos los integrantes del equipo y quedara
retenida la credencial del responsable del dafio o extravio del material o equipo
hasta su reposicion.

17. Los alumnos que adeuden material de laboratorio, deberan reponerlo a la
mayor brevedad posible o0 a mas tardar el Gltimo dia de realizacién de practicas, de
lo contrario los deudores seradn reportados al Departamento de Servicios Escolares
y no podran inscribirse en el siguiente semestre.

18. El nUmero maximo de alumnos que podran permanecer en el cuarto de balanzas
sera el mismo que el nimero de balanzas disponibles.

Licenciatura en Quimica
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19. Cuando sea asignada una gaveta en el laboratorio a los alumnos, por razones de
olvido o pérdida de la llave, queda prohibido forzarla; deberan hacer la solicitud de
apertura al responsable del laboratorio, previa autorizacion del profesor del grupo
en el que estan inscritos los alumnos. La gaveta podra usarse hasta la semana 15
del semestre, por lo cual se debera desocupar en dicha semana.

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Practicas

Practica 1

Espectrofotometria visible:
determinacion de azul de timol

INTRODUCCION

La espectrofotometria es un conjunto de procedimientos que utilizan la luz para
determinar las concentraciones de especies quimicas, cuyo principio es el siguiente:
un haz luminoso de longitud de onda determinada atraviesa la solucion objeto de
anadlisis y de la proporcion de la intensidad luminosa absorbida por la solucién,
se deduce la concentracion de la especie absorbente, esta relacién se expresa
mediante la ecuacidon de Lambert-Beer:

A = gb[Especie]

Donde A es la absorbancia que es adimensional, ¢ es el coeficiente de absortividad
molar de la especie absorbente en M-cm!, b es la longitud o ancho de celda en cm
y [especie] esta expresada en M.

La ley de Beer afirma que la absorbancia es proporcional a la concentracién de
la especie absorbente. Sin embargo, no se cumple rigurosamente mas que en
condiciones adecuadas como:

1. La luz utilizada debe ser suficientemente monocromatica.
2. La concentracion de la especie absorbente debe ser diluida (<0.01M).

3. La ley no se cumple en el caso de soluciones fluorescentes o de suspensio-
nes.

4. Equilibrios Quimicos. Puede haber variaciones aparentes muy importantes
cuando la dilucién desplace sensiblemente los equilibrios quimicos.

Licenciatura en Quimica
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AH petoctor

Fuente Monocromador Portamuestra

e
=

Figura 1. Partes de un espectrofotometro

OBJETIVOS

Determinar la concentracion de azul de timol en una solucién problema mediante
una curva de calibracién de estandar externo por espectrofotometria visible.

Objetivos particulares

e Analizar la importancia del medio quimico en el analisis para la determina-
cion de azul de timol.

e Determinar la longitud de onda 6ptima para realizar la cuantificacion de
una disolucidon problema de azul de timol en una curva de calibracién.

PROCEDIMIENTO

1. Prepare por lo menos cinco sistemas de azul de timol en el intervalo de
concentraciones de 5.0 x 10°°M a 2.5 x 10°M en el medio quimico indicado
por el profesor.

2. Determine la longitud de onda 6ptima con el sistema mas concentrado.

3. Realice dos curvas de calibracion a dos longitudes de onda; la 6ptima vy
otra.

4. Interpole la solucién problema en cada curva de calibracion.

5. Calcule la concentracién de la solucién problema en la muestra inicial.

24
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INFORME DE TRABAJO
Puntos minimos que debe contener el reporte
a) Graficos de:

e Espectros de absorcion del azul de timol en medio acido y basico, indi-
cando las longitudes de onda a las que realiz6 la determinacion de las
curvas de calibracion.

e Curvas de calibracién a las dos longitudes de onda elegidas con analisis
de regresion.

b) Calculos para la preparacién de la solucion Stock asi como la de los siste-
mas.

c) Caélculo de la concentracion molar y en mg/ml del sistema problema y de la
soluciéon problema.

d) Determinacion del coeficiente de absortividad molar (¢) a las dos longitudes
de onda diferentes, indicando si hay o no diferencia y a qué se debe.

e) Investigue los valores de pKa’s del azul de timol y con ayuda de los es-
pectros de absorcién, justifique el uso del medio quimico adecuado para el
analisis de azul de timol.

Licenciatura en Quimica
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Practica 2

Absorcion atomica: determinacion de bismuto
mediante curva de calibracion de estandar
externo y curva de adicion patron

INTRODUCCION

La mayoria de los compuestos a temperatura suficientemente alta, se descomponen
en atomos en fase de vapor. En espectroscopia atémica, las muestras se vaporizan
y la concentracion de atomos se determina midiendo la absorcién o emisién a
longitudes de onda caracteristica. Dada su gran sensibilidad, su capacidad para
distinguir un elemento de otro en muestras complejas, asi como para realizar
analisis multielemental simultdneo, y la facilidad con que se puede analizar
automaticamente muchas muestras, la espectroscopia atdmica es una técnica de
gran importancia, especialmente en instalaciones industriales.

OBJETIVOS

e Familiarizarse con los conceptos de: absorcién, emision y fluorescencia
atémica.

e Conocer los componentes y el manejo de un espectrofotémetro de absor-
cion atdmica.

e Cuantificar bismuto en una muestra problema, empleando una curva de
calibracion de patron externo y una curva de adiciones patrén.

CUESTIONARIO PREVIO

1. ¢En qué consisten los fendmenos de absorcion, emision y fluorescencia a
nivel atomico?

2. (Cual es el efecto de la temperatura en la absorcién y emisién atdomica?

3. ¢Como son los espectros en absorcién atdmica y qué relacién tienen con el
ancho de una linea espectral?

4, ¢Como se define la sensibilidad y el limite de deteccidn en absorcidon atdomica?

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

5. Describa los diferentes tipos de interferencia que existen en absorcidn até-
mica.

6. Dibuje y describa brevemente los componentes basicos de un espectrofo-
tometro de absorcién atémica.

7. iQué es y como funciona una lampara de catodo hueco?

8. ¢En qué consiste el método de adiciones patréon y cual es su utilidad; en
gué casos es conveniente utilizar este método?

9. Realice los calculos de las soluciones para la practica y traer 5 tabletas de
Pepto-Bismol por equipo.

PARTE EXPERIMENTAL
Preparaciéon de HNO, 0.01M

e Realice los calculos necesarios para 1 litro de disolucion 0.01M de &cido
nitrico aforado con agua desionizada (disolucion acida).

Preparacion de la solucion stock

e Preparar 100 ml de una solucién estandar de 250 ug/ml de bismuto ele-
mental a partir del reactivo analitico Bi(NO,),-5H,0, utilizando para el aforo
la disolucidn acida.

Preparacion de la muestra

e Se pesan 5 tabletas de Pepto-Bismol (subsalicilato de bismuto), calcule el
peso promedio por tableta, posteriormente se trituran las tabletas en un
mortero. Pesar la cantidad de 170 mg de polvo de tableta. Coloque el polvo
en un vaso de precipitado, agregué aproximadamente 3 ml de HNO3 del
reactivo analitico, 10 ml de la disolucién acida, calentar y agitar aproxima-
damente de 5 a 10 minutos. Por ultimo filtre hasta que la disolucidn se pre-
sente transparente y afore a 100 ml (utilizando para el aforo la disolucién
acida).

Preparacion de curva de calibracion de estandar externo

La tabla 1 muestra los volumenes necesarios de solucion stock y de la muestra para
la preparacion de la curva:
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Tabla 1. Preparacion de la curva de calibracidon de estandar externo

Sistema BCO 1 2 3 4 5 Problema
Verock 250 ppm (ml) 0 1 2 3 4 5 0
Viuestra (M) 0 0 0 0 0 0 3
Viroro (M) 25 25 25 25 25 25 25

*Recuerde que los volumenes se miden con pipetas volumétricas. Todos los sistemas
se aforan con la disolucién acida.

e Determinar la absorbancia de cada sistema en las condiciones de funciona-
miento éptimo previsto en el manual del instrumento de absorcién atdomica
para el bismuto, empleando flama como sistema de atomizacién. Anotar los
datos de absorbancia en la tabla 3.

e Determinar la absorbancia del sistema problema.
Preparacion de la curva de adicion patron

e A partir de la solucién Stock preparar una solucion estandar de 125 ppm de
Bi elemental.

e La tabla 2 muestra los volumenes necesarios de solucion estandar y de
muestra para la preparacion de la curva de adiciones patrén.

Tabla 2. Preparacion de la curva de adicion patréon

Sistema BCO | O 1
Vesrinoar 125 PPm (ML) 0
ViroBLEMA (ml) 0 2 2 2 2 2
V iroro (M) 25 25 | 25 25 25 | 25 | 25 25

*Recuerde que los volumenes se miden con pipetas volumétricas. Todos los sistemas
se aforan con la disolucion acida.

e Determinar la absorbancia de cada sistema y aspirar agua desionizada en-
tre cada sistema. Anotar los datos de absorbancia en la tabla 4.
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Disposicion de residuos

Los sistemas obtenidos de ambas curvas se deben neutralizar con NaOH hasta
valor de pH entre 5.5 y 10, verter en el desagle con suficiente agua.

RESULTADOS

Tabla 3. Resultados de curva por patron externo

Sistemas [Bi] ... (PPM) Absorbancia

0

Muestra

Cada tableta de Pepto-Bismol contiene mg de subsalicilato de
bismuto

30
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Tabla 4. Resultados de curva de adicién patrén

Sistemas [Bi] ...ingar (PPM) Absorbancia

0

Cada tableta de Pepto-Bismol contiene mg de subsalicilato de
bismuto

INFORME DE TRABAJO
Puntos minimos que debe contener el reporte
Curva de calibracion por patron externo:

1. Construir una curva de calibracion de A = f ([ Bi I,)-
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. Determinar si la curva de calibracién presenta un comportamiento lineal, si

no lo es, explicar las causas de la no-linealidad.

. Determinar la concentracién de bismuto en la muestra y determinar la can-

tidad de principio activo (subsalicilato de bismuto) por tableta.

. Calcular la sensibilidad analitica de bismuto, es decir la concentracion que

daria una A = 0.0044 o transmitancia = 0.99 tomando como base la absor-
bancia, la primer lectura de la curva de calibracién.

Curva de calibracion por adiciones patron:

5.

6.

10.

11.

Realizar el grafico de A = f ([ Bi ],).

Decir si es lineal la curva de adiciones patrén, si no lo es, explicar las cau-
sas de la no-linealidad.

. Determinar la concentracién de bismuto en la muestra y determinar la can-

tidad de principio activo (subsalicilato de bismuto) por tableta.

. Comparar ambos métodos de cuantificacién. Discutir ampliamente sobre

sus ventajas y desventajas de cada método.

. ¢Cudl es el % de pureza de subsalicilato de bismuto en la muestra?

¢Cual es el % de principio activo con respecto al marbete?

¢Cudl de los dos resultados es importante para un analisis de control de
calidad?
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ANEXO

Subsalicilato de bismuto (C.H.BiO,) tiene un peso molecular de 362.11 g/
mol.
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Practica 3

Voltamperometria: determinacion de Pb(1I)
mediante polarografia clasica

INTRODUCCION

La base de todos los métodos electroanaliticos radica en el estudio profundo de las
reacciones electroquimicas que involucran el intercambio de electrones (reacciones
redox), por lo que cuando los electrones se hacen fluir por un circuito eléctrico, es
posible obtener informacién acerca de la reaccién. Todas las mediciones eléctricas
basicas como la corriente, resistencia y voltaje, se han empleado solas o en
combinacién para propodsitos analiticos. Asi, el campo de la electroanalitica abarca
una amplia variedad de técnicas, basadas en los diversos fendmenos que tienen
lugar dentro de una celda electroquimica.

En la polarografia, tanto el electrodo como la solucién permanecen casi sin
movimiento, estaticos, en cuyo caso, después de iniciarse la electrdlisis, los
gradientes de concentracién en los electrodos dependen del tiempo o estan
controlados por la difusién. Se realiza la electrdlisis de la solucion problema en una
celda electroquimica que contiene un microelectrodo de gota de mercurio, y se
sigue el proceso midiendo simultdneamente la corriente que circula por el circuito
y el potencial aplicado. La relacién intensidad-voltaje es graficada y se utiliza
luego para determinar la identidad y la concentracién de las especies quimicas que
reaccionan en el microelectrodo.
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Figura 2. Aparato clasico de Polarografia y Polarograma

OBJETIVOS

Conocer el fundamento y el uso de un polarégrafo con electrodo goteante
de mercurio.

Identificar las reacciones electroquimicas asociadas a cada meseta y muro
bajo las condiciones experimentales.

Determinar el potencial de media onda y la corriente limite de difusién de
una meseta en un polarograma experimental con fines analiticos.

Determinar la concentracién de una solucién problema de plomo, mediante
una curva de adiciones patron.

CUESTIONARIO PREVIO

. Definir la voltamperometria y particularmente la polarografia clasica.
. Explique lo que es una curva intensidad vs potencial (i vs E).

. Explique si la polarografia clasica es una técnica de macro o micro electroé-

lisis.

. ¢Qué es la corriente residual y cudl es su naturaleza?

. Defina: corriente de conveccidén, corriente de migracién, corriente de difu-

sion y explique cual de estas es proporcional a la concentracion del analito.

. Explique qué es un electrolito soporte y su funcién primordial.
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7. {Qué es una onda polarografica y qué factores la determinan?
8. {Qué es el potencial de media onda y su relacién con el potencial normal?
9. Explique las formas de las curvas i vs E para un sistema rapido y lento.

10. {Qué es un electrodo de gota de mercurio?

PARTE EXPERIMENTAL
Equipo

Polarégrafo POL110

Electrodo Indicador: Gota de Mercurio

Electrodo de referencia: Electrodo de Calomel Saturado (ECS)
Contraelectrodo: Electrodo de Platino

Condiciones de operacion del equipo

Tabla 5. Condiciones de operacién del polarégrafo POL110

E I rango AT AE Ciclo Baudios

inicial Eintermedio final

250 0 mV -1400 mV | 100 pA | 0.033 seg | 10 mV | Simple | 19200
mV

Trazo de los polarogramas

Se trazaran los polarogramas de los diferentes sistemas descritos segun la tabla 6.

Tabla 6. Soluciones de trabajo

Sistemas | Electrolito Soporte HAc/ Solucion Solucion
Ac-0.5 M pH =5 (ml) Problema (ml) Estandar
Pb(NO,),
0.1M (ml)
0 50 0 0
50 0.25 0
2 50 0.25 0.125
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3 50 0.25 0.250
4 50 0.25 0.375
5 50 0.25 0.500
6 50 0.25 0.625

Obtencion de los polarogramas

1.

5.

Se trazan los polarogramas del electrolito soporte (sistema 0), sin burbu-
jear nitrégeno y después burbujearlo durante aproximadamente 10 minu-
tos de 250 mV a -1900 mV.

. A partir del sistema 0 se van preparando en forma sucesiva los sistemas

del 1 al 6 y se trazan los demas polarogramas de acuerdo con la tabla 6. Se
burbujea nitrégeno aproximadamente 1 minuto después de cada adicion.

. Se identifica la meseta producida por el plomo y se elige un potencial ade-

cuado para leer la corriente limite de difusion (iDPb), restando previamente
la corriente residual del sistema 0.

. Trazar la curva de calibracion de iDPb = f (ml estandar) y calcular su corre-

lacion.

Calcular la concentracion de plomo en la solucién problema.

Medidas de seguridad y disposicion de residuos

El mercurio es un metal altamente téxico. No lo togue con las manos, ni lo
vierta a la tarja. Vacie los residuos en un contenedor.

Antes de comenzar a correr la primera muestra, hay que tener cuidado de
gue el tubo de mercurio que se dirige a la muestra no forme burbujas.

La solucién obtenida de la curva de adiciones patréon contiene plomo, por lo que se

debera

38

resguardar en un frasco perfectamente etiquetado.
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RESULTADOS

Tabla 7. Resultados de la Curva de adiciones patrén

Sistemas | [Pb(II)]
(M)

estandar iDPb (“A)

ajlun|lPh|lWIN]|F

INFORME DE TRABAJO

Puntos minimos que debe contener el reporte

1.

Establecer las formas quimicas predominantes del Pb (II) bajo las condicio-
nes de amortiguamiento experimentales.

. Asociar a cada muro y meseta la reaccidon electroquimica correspondiente.
. Determinar los valores de potenciales de media onda para cada meseta.

. Calcular los valores de potencial de media onda tedricos y compararlos con

los obtenidos experimentalmente a partir de las curvas i vs E (considerar el
mismo sistema de referencia). Explicar las diferencias.

. Calcular el potencial de media onda del par PbY’/Pb(Hg).

. Calcular la concentracion de Pb(II) de la solucidon problema.
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Datos

Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica

Pb(II)/ Pb (Hg) E,, =-0.405V ( HNO, 1M con respecto a ECS)
Pb(OH)_ 2 Log B, = 7.82, Log B, = 10.85, Log B, = 14.58

Pb(Ac), *" Log B, = 2.52, Log B, = 4.0, Log B, = 6.4, Log B, = 8.5
PbY-? Log B1 = 18.0

PbHY- / PbY2 pKa = 2.8

HAc/Ac pKa = 4.76

HY pKa’'s = 2.07, 2.75, 6.24, y 10.34
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Practica 4

Reparto de la ditizona (HDz) entre cloroformo
y agua en funcion del pH

INTRODUCCION

La extraccion liquido-liquido constituye uno de los métodos mas importantes de
separacidn y preconcentracion analiticas. Los procesos de extraccion son utilizados
como auxiliares en determinaciones cuantitativas y cualitativas. En los ultimos anos
la extraccion liquido-liquido se ha convertido en uno de los métodos de separacién
mas usados en los laboratorios analiticos, debido a importantes ventajas tales
como la rapidez, eficiencia, sencillez y gran campo de aplicacion. La técnica puede
llevarse a cabo a toda escala de trabajo; desde el microanalisis hasta procesos
industriales.

Ademas se aplica tanto para componentes en alta concentracién como para trazas
de elementos. Se emplea muy a menudo a escala de laboratorio e industrial con
distintas finalidades como son:

a) Técnica de concentracién de trazas.
b) Fines de separacion de elementos interferentes.

c) Facilitar la determinacién analitica, que a veces no es factible o se dificulta
en medio acuoso.

d) Técnica de preparacién y purificacion de reactivos.
e) Técnica para la determinacion de constantes que rigen sistemas quimicos.

La extraccion liquido-liquido es una técnica de separacion de los procesos de reparto
o distribucion; que se basan en la transferencia de una o mas sustancias entre dos
fases inmiscibles puestas en contacto intimo entre si, con la finalidad de incrementar
la fraccion molar de un componente de la mezcla inicial con relacion a los demas.
Estos proceso son de tipo fisico fundamentalmente, basandose la separacién en la
diferencia de solubilidad de los solutos entre las dos fases y las fuerzas puestas en
juego en procesos de particidn, los cuales comprenden equilibrios de distribucion
a los que se le aplican relaciones termodinamicas, tales como la constante de
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distribucién o reparto, la regla de las fases, las expresiones de Gibbs, Causius-
Clapeyron, entre otras.

Desde el punto de vista operativo, la extraccion liquido-liquido puede realizarse
de tres maneras: a) simple, b) sucesiva y c) varias etapas; en este ultimo caso la
técnica se denomina extraccion a contracorriente o reparto Craig.

Los factores esenciales de que se disponen para mejorar las separaciones por
extraccion son: la solubilidad de los compuestos minerales en los reactivos organicos,
el pH de la disolucion acuosa, la formacién de complejos neutros, la variacion de los
disolventes, el cambio de los coeficientes de actividad y algunos otros.

Existe una variedad de condiciones técnicas para llevar a cabo el proceso de
extraccion, siendo necesario seleccionar las adecuadas para conseguir la separacion
completa del soluto. Algunas de estas condiciones técnicas son: relacion de
voliumenes de fase, tiempo y forma de agitacion, separacion de fases y temperatura.

Las dos caracteristicas fundamentales de un método analitico son la selectividad
y sensibilidad, sin embargo no son suficientes para solucionar problemas reales.
Las muestras contienen normalmente especies de caracteristicas semejantes que
implican interferencias en la deteccidon individual; la etapa previa de separacion
es indispensable para eliminar las especies perturbadoras o bien aislar la especie
problema, por ello la aplicacién de las técnicas de extraccidén son importantes.

OBJETIVOS

e Establecer espectrofotométricamente el reparto de la ditizona (HDz) entre
cloroformo y agua en funcion del pH.

e Obtener la grafica de % RDz’ experimental en funcion del pH y comparar
con la grafica tedrica.

CUESTIONARIO PREVIO
1. Definir el reparto o distribucion simple y explicar los factores que lo afectan.

2. ¢(Cudles son las caracteristicas que deben de poseer los disolventes entre
si para ser utilizados en extraccion liquido-liquido?
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. Mencionar tres pares de disolventes inmiscibles entre si y su densidad res-

pectiva.

. Definir el concepto de Rendimiento en extraccion.

. Describir las propiedades fisicas y quimicas de la ditizona que sean de inte-

rés para la practica.

PARTE EXPERIMENTAL

Preparacion de sistemas acuosos a diferentes pH's

1.

Se colocan en un vaso de precipitado aproximadamente 100 ml agua
desionizada y se ajusta el pH a 1 con la cantidad necesaria de HCI o NaOH
y la ayuda de un pHmetro.

2. Preparar 6 sistemas adicionales para los siguientes pH's = 3,5, 7,9, 11, 13

y se procede como se describié en el paso anterior.

PROCEDIMIENTO

Parte I (Preparacion de los sistemas de extraccion)

1

. Colocar en un embudo de separacién de 60 ml limpio y seco, 10 ml de agua

desionizada con pipeta volumétrica a la cual previamente el pH se ajusté a
1.0.

. Agregar 5 ml de ditizona/CHCI, 2.5x10° M con una pipeta volumétrica (en

ese mismo embudo)

. Agitar por 3 minutos y anotar las observaciones: color y apariencia de las

fases (Tabla 9).

. Separar las fases guardando la fase organica en matraces volumétricos de

10 ml (asegurandose que estén perfectamente secos con acetona) y la fase
acuosa en tubos de ensayo.

. Repetir los pasos anteriores a los pH’s faltantes (3, 5, 7,9, 11, 13), ayudarse

de la tabla 8.
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Parte II (Obtencion de espectros y datos experimentales)

6.

10.

Obtener el espectro de absorcidn de la fase acuosa (al sistema con pH = 13)
entre 300-700 nm, utilizando el agua desionizada como blanco. (Determi-
nar la A maxima).

. Obtener el espectro de absorcion de la fase organica (al sistema con

pH = 1) entre 300-700 nm, utilizando cloroformo como blanco. (Determi-
nar la » maxima).

. Medir la absorbancia de todas las fases acuosas en la longitud de onda,

determinada en el paso 6. Anotar los valores obtenidos en la tabla 9.

. Medir la absorbancia de todas las fases organicas en la longitud de onda,

determinada en el paso 7. Anotar los valores obtenidos en la tabla 9.
Medir directamente la absorbancia de la solucidon de ditizona en cloroformo
(A

max)

Medir el pH final de la fase acuosa para todos los sistemas. Anotar los va-
lores en la tabla 9.

Tabla 8. Preparacion de los sistemas

Sistema | pH exp | Volumen de Dz Volumen de fase
2.5X10°M (mL) acuosa (mL)

5 10

10

10

10

OIN|[U]|W |~

10

[ary
-

10

N|lojn|h~r|W[IN]|F
caiujun|iui|oulr |

10

Notas

46

Lavar los embudos de separacion con suficiente agua y quitando la llave
para asegurar que las conexiones estén perfectamente limpias. Enjuagar
enseguida con agua destilada y finalmente con agua desionizada.
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o Verificar que la coloracion verde de la ditizona en cloroformo no cambie en

los embudos de separacidon. Si esto sucede, desechar la fase organica y

lavar nuevamente el embudo.

Para preparar la solucién de ditizona y pesar la cantidad adecuada para
una concentracién 2.5 x 10 M, hay que tomar en cuenta que cada equipo
utilizara aproximadamente 35 ml de esta solucién, por lo que para un grupo

de 4 equipos se requieren como minimo 140 ml.

e El pH del agua desionizada se ajusta con soluciones de HCl y NaOH 1M.

e No utilizar celdas de plastico para la solucién organica.

Disposicion de residuos

Colocar los desechos de fase organica en un contenedor perfectamente etiquetado
que se ubique en la campana de extraccion y etiqguetado como RESIDUOS DE
CLOROFORMO. Asi como los desechos de fase acuosa en donde haya residuos de

clorofor

mo.

RESULTADOS

Tabla 9. Datos obtenidos del reparto de ditizona en agua y cloroformo

(Antes de agitar)

(Después de agitar y separar fases)

Sistema OBSERVACIONES* OBSERVACIONES* Absorbancia
PH, ... Fase Fase PH, .o Fase Fase Fase Fase
acuosa | organica acuosa | organica acuosa organica
1
2
3
4
5
6
7

La ditizona en fase organica tiene una Amax de:

* Anotar las coloraciones de las fases al inicio y después de la extraccion.
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INFORME DE TRABAJO

Puntos minimos que debe contener el reporte

1. Construir en una misma grafica A = f (pH__...a) Para la ditizona en am-
bas fases.

2. Justificar mediante los diagramas de Log D, ' = f(pH) y p,,” = f(pH) el re-
parto observado experimentalmente de la ditizona. El cual previamente se
construyd en la sesion de laboratorio.

3. Explicar ampliamente porque cambia la concentracion de la ditizona en fase
organica y acuosa.

4. Construir el grafico de % R experimental en funcién del pH; para ello utilice
la expresion:

% R experimental = 100* (A, sistema / A max)

5. Compararlo con el diagrama teérico y concluir.
Datos

Log D,,, = 5.7 HDz <= HDz

HDz pKa = 4.5

48
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Practica 5

Extraccion de Cu(II) y Mn(II) usando oxina
como agente quelante

INTRODUCCION

Para que la extraccion se lleve a cabo se necesita del contacto entre dos fases
liguidas inmiscibles entre si, con la finalidad de que ocurra el reparto de la especie
a separar en el solvente de extraccidon. Sin embargo, muchas veces no es posible
separar por extraccién simple una especie quimica, por lo que se utiliza un agente
quelante para éste proceso. Un agente quelante es una sustancia que forma
complejos con iones de metales pesados.

La importancia de la extraccién empleando agente quelantes radica en que al
formarse los quelatos con los iones metalicos, se facilita el reparto de los iones en
forma de complejos hacia la fase organica.

Este método de separacion tiene un campo de gran importancia dentro del area
de Quimica Analitica, pues proporciona la posibilidad de llevar a cabo separaciones
extremadamente selectivas.

OBJETIVOS

e Analizar los factores que influyen en la separacion de cationes metalicos
con agentes quelantes mediante extraccion liquido-liquido.

e Establecer espectrofotométricamente el reparto de la oxina entre el agua y
cloroformo en funcién del pH.

e Establecer espectrofotométricamente la extraccién de dos quelatos metali-
cos en funcion de pH.

e Determinar cualitativamente el intervalo de pH adecuado para la separacién
de una mezcla de Cu(II) y Mn(II), usando oxina como agente quelante.
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CUESTIONARIO PREVIO

1. ¢éEn qué consiste la extraccion con un agente quelante y cudl es su campo
de aplicacién?

2. ¢Qué factores influyen en este tipo de procesos de extraccion?
3. Sefalar las caracteristicas fisicas y quimicas de la oxina.
4. Definir el concepto de selectividad en la separacién de quelatos metalicos.

5. Realizar los cdlculos necesarios para la preparacion de todas las soluciones
de la practica considerando el material de laboratorio existente.

PARTE EXPERIMENTAL
REPARTO DE LA OXINA
Preparacion de sistemas acuosos a diferentes pH's

1. Se colocan en un vaso de precipitado aproximadamente 100 ml agua
desionizada y se ajusta el pH con la cantidad necesaria de HCl o NaOH con
la ayuda de un pHmétro.

2. Preparar los sistemas a los siguiente pH's 1, 3,5, 7,9, 11y 13.
Parte I. Reparto de oxina

1. Colocar en un embudo de separacién de 60 ml limpio y seco, 10 ml de agua
desionizada con pipeta volumétrica a la cual previamente el pH se ajusté a
1.0.

2. Agregar 5 ml de oxina de conc. 0.01 M en cloroformo con una pipeta volu-
métrica (en ese mismo embudo).

3. Agitar por 3 minutos y anotar las observaciones: color y apariencia de las
fases (tabla 13).

4. Separar las fases guardando la fase organica en matraces volumétricos de
10 ml (asegurandose que estén perfectamente secos con acetona) y la fase
acuosa en tubos de ensayo.
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5. A la fase acuosa medir el pH. Medir la absorbancia de la fase organica a
de 360 nm contra blanco cloroformo y la absorbancia de la fase acuosa a A
de 415 nm contra blanco de agua. Anotar los datos en la tabla 13.

6. Repetir los cinco pasos anteriores a los pH’s faltantes (3, 5, 7, 9, 11y 13)
ayudarse de la tabla 10 para los demas sistemas.

Tabla 10. Sistemas del reparto de oxina/H,O y cloroformo

Volumen de oxina en | Volumen de fase

Sistema H
PH e CHCI, 0.01M (ml) acuosa (ml)

10
10
10
10
10
10
10

OIN|U]|W | =

-
=

N|jo|lu || WIN|F
(20 IO 2 I O 2 B O, e IO, BN IO, BN O,

Parte II. Extraccion de Cu(II)

1. Colocar en un embudo de separacion de 60 ml limpio y seco, 9 ml de agua
desionizada con pipeta volumétrica a la cual previamente se le ajusto el pH
a 1.0. Adicionar 1 ml con pipeta volumétrica de CuSO, de conc. 4x10* M.

2. Agregar 5 ml de oxina con pipeta volumétrica (en ese mismo embudo)

3. Agitar por 3 minutos y anotar las observaciones: color y apariencia de las
fases (tabla 14).

4. Separar las fases guardando la fase organica en matraces volumétricos de
10 ml (asegurandose que estén perfectamente secos con acetona) y la fase
acuosa en tubos de ensayo.
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5. A la fase acuosa determinarle el pH y medir la absorbancia de la fase orga-
nica a longitud de onda maxima del complejo Cu(Ox), (A = 400 nm), utili-
zando como blanco el sistema organico de oxina a pH = 1. Anotar los datos
en la tabla 14. (Cuidando de utilizar el blanco respectivo para los demas

sistemas).

6. Repetir los cinco pasos anteriores a los pH’s faltantes (3, 5, 7, 9, 11y 13)

ayudarse de la tabla 11 para los otros sistemas.

Tabla 11. Sistemas del reparto de Cu(Ox),/H,O y cloroformo

Volumen de | Volumen de Volumen de
Sistema PH . oxina 0.01M fase CusoO,

(ml) acuosa (ml) 4x10“*M (ml)

1 1 5 9 1

2 3 5 9 1

3 5 5 9 1

4 7 5 9 1

5 9 5 9 1

6 11 5 9 1

7 13 5 9 1

Parte III. Extraccion de Mn(II)

1. Colocar en un embudo de separacion de 60 ml limpio y seco, 9 ml de agua
desionizada con pipeta volumétrica a la cual previamente se le ajusto el pH
a 1.0. Adicionar 1 ml con pipeta volumétrica de MnSO, de conc. 4x10“ M.

2. Agregar 5 ml de oxina con pipeta volumétrica (en ese mismo embudo).

3. Agitar por 3 minutos y anotar las observaciones: color y apariencia de las

fases (tabla 15).

4. Separar las fases guardando la fase organica en matraces volumétricos de
10 ml (asegurandose que estén perfectamente secos con acetona) y la fase

acuosa en tubos de ensayo.
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5. A la fase acuosa determinarle el pH y medir la absorbancia de la fase orga-
nica a longitud de onda maxima del complejo Mn(Ox), (A= 410 nm), utili-
zando como blanco el sistema organico de oxina a pH = 1. Anotar los datos
en la tabla 15. (Cuidando de utilizar el blanco respectivo para los demas
sistemas).

6. Repetir los cinco pasos anteriores a los pH’s faltantes (3, 5, 7, 9, 11y 13)
ayudarse de la tabla 12 para los otros sistemas.

Tabla 12. Sistemas del reparto de Mn(Ox),/H,0 y cloroformo

Volumen de Volumen de Volumen de
Sistema | pH | oxina 0.01M fase acuosa MnSO,

(ml) (ml) 4x10“M (ml)

1 1 5 9 1

2 3 5 9 1

3 5 5 9 1

4 7 5 9 1

5 9 5 9 1

6 11 5 9 1

7 13 5 9 1

Notas

e De ser necesario obtener el espectro de absorcién para los complejos con
oxina, Cu(Ox),, Mn(Ox), para las fases organicas a pH 13 y usando el blan-
co respectivo.

e Utilizar celdas de vidrio para medir las soluciones organicas.
Disposicion de residuos

Al final de la practica coloque los desechos de la fase organica en un contenedor
etiquetado como DESECHO DE CLOROFORMO, que esta en la campana de extraccion.
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RESULTADOS

. Tabla 13. Datos obtenidos del reparto de oxina en agua y cloroformo

(Antes de agitar) (Después de agitar y separar fases)
OBSERVACIONES* OBSERVACIONES* Absorbancia

Fase Fase Fase Fase Fase Fase
. pHiniciaI - -
acuosa organica acuosa organica acuosa organica

Sistema pH

inicial

A=415nm 1=360 nm

N|oju|h~|lw]|N

* Anotar las coloraciones de las fases al inicio y después de la extraccion.

Tabla 14. Datos obtenidos del reparto de Cu(Ox), en agua y cloroformo

(Antes de agitar) (Después de agitar y separar fases)
OBSERVACIONES* OBSERVACIONES* Absorbancia
Fase Fase Fase Fase Fase Fase
SiStema pHinicial pHiniciaI
acuosa | organica acuosa | organica | acuosa organica
(L=400nm)

alu|lh~h|lWI|N

* Anotar las coloraciones de las fases al inicio y después de la extraccion.

56

Licenciatura en Quimica



Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Tabla 15. Datos obtenidos del reparto de Mn(Ox), en agua y cloroformo

(Antes de agitar) (Después de agitar y separar fases)
OBSERVACIONES* OBSERVACIONES* Absorbancia
Fase Fase Fase Fase Fase Fase
SiStema pHinicial p|-Iinicial
acuosa | organica acuosa | organica | acuosa organica
(L=400nm)

N|J]ojlu|b~|lw]|N

* Anotar las coloraciones de las fases al inicio y después de la extraccion.

INFORME DE TRABAJO
Puntos minimos que debe contener el reporte
1. Colores de las fases (resultados de todo el grupo en las tablas 13-14-).

2. Trazar la grafica A = f(pH) para la oxina y justificar mediante su diagrama
de extraccion el comportamiento de la misma.

3. Trazar la grafica A = f(pH) para los oxinatos metdlicos en la misma hoja.

4. Calcular y trazar los diagramas teoricos %RM’ = f(pH) para los oxinatos
metalicos en la misma hoja.

5. Comparar los graficos tedricos y experimentales de los puntos 3 y 4. Con-
cluir sobre la separacién de una mezcla de ambos cationes. ¢Cuadl es el
intervalo de pH para la separacion?
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Datos

Log D, = 2.6

H,Ox* pKa = 5.0

HOx pKa = 9.7

Cu(OH)* Log B, = 6.0

Mn(OH)* Log B, = 3.4

Cu(Ox), **" Log B, = 12.1 Log B, = 23.0

Mn(Ox) **" Log B,

6.8 Log B, = 12.6

Cu?* + 20x (=) Cu(Ox),Log K_, = 26.48

Mn2* + 20x" <= Mn(Ox),Log K_, = 15.42

Licenciatura en Quimica



Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

BIBLIOGRAFIA

1. Bermejo, M. F. (1991). Quimica analitica general cuantitativa e instrumental.
(Vol 1). Espafia: Paraninfo.

2. Cheng, K. (1990). Handbook of organic analytical reagents. Boca Raton,
Florida: CRC Press, Inc.

3. Day, R.A. Jr. & Underwood A. L. (1989). Quimica analitica cuantitativa.
(52 ed.). México: Prentice-Hall.

4. King, C.J). (1988). Procesos de separacion. México: Repla.

5. Paez, H. M. E., Ramirez, S. M.T. & Rojas, H. A. (1997). Temas selectos de
extraccion liquido-liquido para el analisis quimico. UAM-Iztapalapa, México
D.F.

6. Ringbom, A. (1979). Formacién de complejos en quimica analitica. Madrid:
Alhambra.

7. Trejo, C. G., Rojas, H. A. & Ramirez, S. M. T. (1993). Diagramas de zonas de
predominio aplicados al analisis quimico. UNAM-Iztapalapa, México, D. F.

8. Valcarcel, C. M. & Gémez, H. A. (1988). Técnicas analiticas de separacion.
Barcelona, Espana: Reverté.

9. Valcarcel, C. M. & Gémez, H. A. (1988). Teoria y practica de extraccion
liguido-liquido. Barcelona, Espafia: Reverté.

59

Licenciatura en Quimica






Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Practica 6

Cromatografia de gases:
separacion de alcoholes y analisis de licores
por cromatografia de gases capilar

INTRODUCCION

La técnica cromatografica en la cual la fase movil es un gas en movimiento y la
fase estacionaria que, ya sea un sélido o un liquido, adsorbido sobre un sélido,
recibe el nombre de cromatografia en fase gaseosa. Es un método de separacion en
multietapas, es decir, las separaciones se fundamentan en interacciones repetidas
(reparto) de un soluto entre un gas o vapor en movimiento y una fase estacionaria.
Cuando ambas fases se han escogido en forma apropiada, los componentes de la
muestra se separan gradualmente en bandas en la fase movil. Al final del proceso
los componentes separados emergen en orden creciente de interaccion con la fase
estacionaria. El componente menos retardado emerge primero, el retenido mas
fuertemente eluye al ultimo. El reparto entre las fases aprovecha las diferencias
entre las propiedades fisicas y/o quimicas de los componentes de la muestra. Los
componentes adyacentes (picos gaussianos) se separan cuando el pico que sale
después es retardado lo suficiente para impedir la sobreposicion con el pico que
emergio antes. La representacion grafica de los compuestos eluidos de la columna
recibe el nombre de cromatograma y cada componente da lugar a un cromatograma,
el cual aporta tres unidades de informacion: posicion, altura y anchura de los picos;
la posicién da informacién cualitativa, la informacion cuantitativa se obtiene del
ancho y altura del pico.

La columna de separacion es el corazéon del cromatografo. Proporciona versatilidad
en los tipos de andlisis que pueden realizarse. Esta caracteristica, debido a la
amplia gama de seleccidn de materiales para la fase mévil y estacionaria, permite
separar moléculas que difieren muy poco en sus propiedades fisicas y quimicas.

La cromatografia comprende un grupo de métodos, los cuales permiten separar,
identificar y cuantificar compuestos presentes en mezclas complejas que no
podrian separarse de otra manera. Las separaciones se basan en la diferencia de
velocidad de migracion de los componentes a través del sistema. Tiene numerosas
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aplicaciones en los campos quimicos, es ampliamente usado en la investigacion
Bioguimica para la separacidon e identificacion de compuestos quimicos de origen
biolégico. En la industria del petrdleo, la técnica es empleada para analizar muestras
complejas de hidrocarburos.

Como un método de separacion, la cromatografia tiene un gran nimero de ventajas
sobre otras técnicas mas antiguas y tradicionales, por ejemplo, la cristalizacién,
extraccion con solventes y destilacidn. Es capaz de separar todos los componentes
de una mezcla quimica compleja sin requerir de una completa informacion previa
sobre la identidad, numero, o cantidad relativa de las sustancias presentes.

Uno de los puntos a considerar en la cromatografia de gases es la resolucién que
pueda lograrse entre los componentes en una columna dada. Los factores que le
afectan son: las dimensiones de la columna, la temperatura, velocidad del flujo del
gas portador o acarreador, volumen de la muestra y caida de presion en la columna.

De los factores mencionados, el que se estudiara en esta practica es la temperatura
del horno sobre la separacién e identificacion de cinco alcoholes. Se analizara
como puede modificarse la temperatura para que ésta ocasione que dos solutos no
resueltos bajo condiciones isotérmicas, puedan resolverse satisfactoriamente y por
tanto, determinarse en forma cuantitativa. Posteriormente, se aplicara el método
del estandar interno como método de andlisis en la cuantificacion de componentes
en una muestra.

OBJETIVOS

e Sefalar y reconocer cada una de las partes de un cromatdgrafo de gases.

e Estudiar los parametros que afectan la elusion, la resolucién y la eficiencia
de los picos en la cromatografia de gases.

e Separar, identificar y cuantificar etanol y metanol en licores comerciales por
cromatografia de gases.

CUESTIONARIO PREVIO

1. éCudl es el fundamento de la cromatografia de gases (gas-liquido y gas-
solido)? Explique ampliamente.
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2.

10.

11.

¢Qué tipo de fase movil y estacionaria se emplean en cromatografia de ga-
ses?

. ¢Qué sustancias pueden separarse por cromatografia de gases?

. Mencione las ventajas y desventajas de la cromatografia de gases con res-

pecto a otros métodos cromatograficos.

. ¢Qué es resolucion y tiempo de retencion?
. ¢Cudles son los factores que afectan a la resoluciéon y como lo hacen?

. Mencione los componentes basicos de un cromatdgrafo de gases y explique

brevemente en qué consisten cada uno de estos.

. Explique de forma breve el fundamento de cada uno de los tipos de detec-

tores que existen para cromatografia de gases.

. ¢Qué es el factor de respuesta y cual es su utilidad?

Diga en qué consiste el método de patrén interno y cual es su utilidad en la
cromatografia de gases.

Establecer las diferencias existentes entre la cromatografia de liquidos de
alta resolucién y la cromatografia de gases, asi como las ventajas y des-
ventajas de cada una.

PARTE EXPERIMENTAL

Condiciones del equipo y del software

1.

Abrir los gases del equipo (llave del tanque) y ajustar la presién a 40 psi
para H,, 60 psi para Aire y 80 psi para N..

. Abrir los gases de las valvulas de la parte frontal del equipo.

. Encender la computadora y seleccionar el icono Star (aparecera la ventana

del programa). Entrar en la opcién de System Control.

. Subir la palanca del interruptor de la caja gris (colocado en la parte inferior

de la mesa).

. Encender el interruptor de la parte superior trasera del equipo.
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6. En el software del equipo el icono al centro debera cambiar a azul. Entonces
se puede seleccionar el método 8 en el panel frontal del equipo, seleccio-
nando Método y activar el nimero 8.

7. En el software ir a Instrument y seleccionar CG 3800. Apareceran 4 pan-
tallas, en caso de que NO aparezcan ir a Instrument y seleccionar Show
modules.

8. Ir a File, seleccionar Method y entrar a la opcién Activate, seleccionar el
método Isot100 (c:\AnaV\isot100).

9. Esperar a que los indicadores de cada parametro pasen de rojo a verde.

10. Del panel frontal del equipo ir a GC control y seleccionar Detector y apretar
Encender (vera usted que ya tiene cambio en la sefal del detector).

11.Del menu principal seleccione Inject, apriete Ok y ponga el nombre de la
muestra, el subdirectorio donde estara, el nombre del archivo como se
salvaran los datos y en Browse busque el archivo Isot 100. El método
tomara medio minuto en estabilizarse.

Analisis cualitativo de diversos alcoholes

Realice la inyeccidon de 1 uL de STD de cada uno de los siguientes alcoholes metanol,
etanol, n-propanol, n-butanol y n-amilico, con el fin de identificar el orden de
elusion de cada compuesto.

Condiciones de la corrida

Flujo de nitrégeno 2.8 = 0.2 ml/min
Temperatura del horno de la columna: isotérmico 100 °C

Temperatura del inyector (front inyector type 1079): 200 °C, hold time 1 Split
ratio: 20

Temperatura del detector: 250 °C, FID, rango 9
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Tabla 16. Resultados obtenidos en el analisis cualitativo de alcoholes*

Analito t, (min) w,, Area N
MeOH
EtOH

n-propanol

n-butanol

n-amilico

*Para imprimir los resultados de la corrida, ir al menu principal del software Stary
seleccionar Star Report Writter. Ir a File, luego Open Report de la ventana Template,
seleccionar el archivo c:\star\AnaV. En la ventana File, seleccionar el archivo que
quieres que analice. Imprimir entrando al menu File y luego Print.

Influencia de la temperatura en la resolucion

1. Prepare una mezcla de 100 pL de cada uno de los STD de alcoholes y reali-
ce la inyeccién de 1 uL de esta muestra a las mismas condiciones del apar-
tado anterior (isotérmica a 100 °C).

2. Inyecte 1 pL de la misma mezcla anterior pero en condiciones isotérmicas
a 200 °C (recuerde cambiar la temperatura en el método)

3. Inyecte 1 pL de la misma mezcla anterior pero realizando un gradiente de
temperatura del horno de 80 °C por 2 min. Con una rampa de 15 °C/min,
hasta 180 °C, hold 0.0. Para lo anterior llame el método c:\AnaV\Alcohol

Tabla 17. Resultados obtenidos en el analisis cualitativo de la mezcla de alcoholes

a varias temperaturas

Analito t, (min) a | t, (min) t, (min) W, ,a W,,a W

100 °C a 200 °C gradiente 100 °C 200 °C gradiente

1/2

MeOH
EtOH

n-propanol

n-butanol

n-amilico
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Analisis de metanol y etanol en licores por el método de
factor de respuesta

Para la obtener el factor de respuesta se utilizara n-propanol como estandar interno,
por lo que se prepararan los siguientes sistemas:

Tabla 18. Preparacion de los sistemas para la cuantificaciéon de MeOH y EtOH

por el método de factor de respuesta

Sistema MeOH EtOH n-Prop Problema Aforo/
STD (ML) | STD (pL) | STD (pL) (ml) H,O
(ml)
STD's 200 200 100 - 10.0
Prob. MeOH - - 100 9.90
Prob. EtOH - - 100 0.24 10.0

* Debera calcular las concentraciones de los estandares de los alcoholes con datos
de pureza y densidad.

Inyectar cada uno de los sistemas bajo las condiciones de corrida del apartado C
numero 3 (gradiente del horno).

Tabla 19. Resultados obtenidos de los cromatogramas de la determinaciéon de MeOH

y EtOH por el método de factor de respuesta

Sistema | Areade | Areade | Areade Factor Conc. del
MeOH EtOH n-Prop respuesta Analito
F.R.
Prob. MeOH
Prob. EtOH
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Analisis de metanol y etanol en licores por el método de
curva de calibracion (o estandar externo)

Prepara la siguiente tabla de los sistemas para las 5 diferentes concentraciones de

la curva de calibracion y los sistemas problema:

Tabla 20. Preparacion de los sistemas para la cuantificacion de MeOH y EtOH

por el método de curva de calibracion

Sistema | MeOH STD | EtOH STD | n-Prop STD | Problema | Aforo/H,0

(KL) (ML) (KL) (ml) (ml)

1 40 40 100 - 10.0

2 80 80 100 - 10.0

3 120 120 100 - 10.0

4 160 160 100 - 10.0

5 200 200 100 - 10.0

Prob. - - 100 9.90 10.0
MeOH

Prob. - - 100 0.24 10.0
EtOH

1. Inyectar cada uno de los sistemas bajo las condiciones de corrida del apar-
tado C niumero 3 (gradiente del horno).

Tabla 21. Resultados obtenidos de los cromatogramas de la determinacion de MeOH

y EtOH por el método de curva de calibracidon

Conc. Areade | Conc. EtOH Area de
Sistema MeOH STD MeOH STD EtOH
(mg/mL) (mg/mL)
1
2
3
4
5
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Area de Conc. Area de | Conc. EtOH
MeOH Prob MeOH EtOH Prob (mg/mL)
(mg/mL)
Prob. MeOH - -
Prob. EtOH - -

Disposicion de residuos

La mezcla de alcoholes asi como los sistemas para la cuantificacidon se resguardaran
en un envase perfectamente etiquetado.

INFORME DE TRABAJO
Puntos minimos que debe contener

1. Identificar cada uno de los alcoholes en la mezcla, con la ayuda de los tiem-
pos de retencidon de los estandares.

2. Discutir como influye la temperatura en la resolucion de los componentes
de la muestra calculando la N y la Rs para cada componente a las diferentes
temperaturas (100, 200 °C y gradiente).

3. Explicar ampliamente si es mas adecuado utilizar un programa de tempe-
ratura para separar una mezcla de alcoholes. Mencionar las mejores condi-
ciones de separacion de los alcoholes estudiados.

4. Realice la cuantificacidon del contenido de MeOH y EtOH en el licor analizado
y comparelo con el contenido reportado en la botella. Discuta al respecto.

ANEXO

Datos de los reactivos y de la columna

Columna DB-WAX 304

30 m x 0.32 mm ID, film 0.25 ym, bonded fused silica open tubular polyethylene
glycol column (PEG), High polarity, Lower temperature limit of 20°C is lowest of
any bonded PEG phase; improves resolution of low boiling point analytes, Temp.
Limit: 250 oC Bonded and cross-linked

Gas acarreador: Nitrogeno de alta pureza AGA
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Gases para el Detector de Ionizacion de Flama (FID): Hidréogeno-aire de alta
pureza AGA.

Etanol, J. T. Baker, P.M. 46.0 g/mol, 99.85 % de pureza, densidad 0.79 g/ml,
punto de ebullicién: 78.3 °C.

Metanol, J. T. Baker, P.M. 32.04 g/mol, 99.9 % de pureza, densidad 0.82 g/ml,
punto de ebullicién: 64.6 °C.

n-Butanol Monterrey, P.M. 74.12 g/mol, 99.0 % de pureza, densidad 1.04 g/ml,
punto de ebullicién: 117.6 °C.

n-Propanol, J. T. Baker, P.M. 60.097 g/mol, 99.0 % de pureza, densidad 0.80 g/
ml, punto de ebullicién: 97.2 °C.

n-Amilico, J. T. Baker, P.M. 88.15 g/mol, 98.0 % de pureza, densidad 0.812-0.819
g/ml, punto de ebullicién: 130.0 °C.
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Practica 7

Cromatografia de liquidos de alta resolucion
(CLAR): determinacion de cafeina
en muestras diversas

INTRODUCCION

El término “cromatografia de liquidos”, abarca una gran cantidad de procedimientos
en el que la fase movil es un liquido y la fase estacionaria un sélido (como ejemplo
se tiene a la cromatografia en capa fina) u otro liquido inmiscible con la fase
movil (como la cromatografia de particién). No obstante, la cromatografia de
liguidos mas usada en la actualidad, corresponde a la cromatografia liquida de alta
resolucidon (CLAR); este término, se relaciona con la capacidad de esta técnica en
permitir separaciones muy selectivas y de alta calidad en un minimo de tiempo o
en un tiempo razonable. Esto se consigue haciendo pasar una fase liquida movil
a alta presion, a través de un soporte estacionario finamente divido, de a 3 a 10
cm de didmetro. Tedricamente pueden obtenerse de 40 000 a 100 000 platos por
metro. Dado que es de alta sensibilidad y selectividad, se le utiliza para identificar y
cuantificar analitos en mezclas complejas, asi como en la purificacion de productos.

Los analitos se disuelven en un disolvente o mezcla de disolventes. La muestra
se inyecta en el puerto de inyeccion en el cromatdgrafo y pasa, con ayuda de una
bomba, a alta presion por la columna. La separacién se hace por particiéon de los
solutos (analitos) entre la fase movil y la fase estacionaria (material de empaque)
de la columna de CLAR, la cual mide de didametro interno 3 0 4 mm y de longitud
desde 10 cm hasta 30 cm; con frecuencia se encuentra en un compartimiento de
temperatura controlada. El analito menos retenido, alcanzara el detector en menor
tiempo que el resto de los componentes. Diversos detectores son utilizados por
acoplamiento al instrumento.

Los detectores de UV-Visible son los mas frecuentes en uso por su sensibilidad,
amplio margen de respuesta lineal y capacidad de detectar amplio niumero de
analitos. Sin embargo, para analitos fluorescentes, el detector de excelencia es el de
fluorescencia, pero resulta obvio que sélo se puede utilizar limitadamente a éstos.
Otros detectores muy sensibles, son los electroquimicos amperomeétricos, sélo debe
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asegurarse que la fase mévil sea suficientemente conductora para permitir el paso
de corriente por el disolvente entre los electrodos, en esta modalidad se utilizan
electrodo de trabajo, electrodo auxiliar y uno de referencia. Otros detectores son
los electroquimicos de conductividad, detectores de infrarrojo y los diferenciales de
indice de refraccidon. En esta practica se utilizara un detector de absorciéon UV-Vis
para determinar cuantitativamente cafeina en distintas muestras por el método de
curva del estandar externo.

OBJETIVOS

e Establecer las caracteristicas principales de la cromatografia de liquidos de
alta resolucion y su utilidad como método analitico.

e Estudiar los parametros que afectan la resolucién de los picos de elucion en
la cromatografia de liquidos.

e Conocer la cromatografia de liquidos de alta resolucion de fase inversa o
reversa.

e Determinar la concentracion de cafeina en algunas bebidas por cro-
matografia de liquidos de alta resolucion en fase reversa.

CUESTIONARIO PREVIO

1. ¢éQué es la cromatografia de liquidos de alta resolucién (CLAR)?

2. Senalar las principales caracteristicas que deben de cumplir tanto las sus-
tancias a separar como la fase movil a utilizar.

3. Mencionar los diferentes tipos de cromatografia en CLAR y sus aplicaciones,
incluyendo la cromatografia de fase normal y de fase reversa.

4. Mencione algunos tipos de fases estacionarias y clasifiquelas con base a su
polaridad.

5. {Qué factores determinan la separacion en CLAR?

6. Describir los componentes basicos de un sistema CLAR y sefalar breve-
mente la funcion de cada parte del mismo.

7. Mencionar los diferentes tipos de detectores utilizados en CLAR, asi como
sus ventajas y desventajas.
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8. {Qué es la cafeina? ¢En qué alimentos esta presente?

PARTE EXPERIMENTAL
Preparacion de soluciones

1. Preparar la fase movil en una proporciéon 20:80 de metanol: agua y ajus-
tarla a pH 3.5 con HCI de concentracion 1 M. Colocarla en ultrasonido de
10 a 15 minutos y filtrar a través de una membrana de 0.44 ym con vacio
(se debe preparar aproximadamente un litro).

2. Preparar 50 ml de una solucién estandar de 1 mg/ml de cafeina en agua.

3. Preparar soluciones en un intervalo de concentraciones de 2.0 a 10 p.p.m.
de cafeina (25 ml de cada solucidn, ver tabla 22), diluyendo con la mezcla
de fase mévil. Colocar en ultrasonido de 5 a 8 minutos para degasificar las
soluciones y asegurar la disolucion de la cafeina.

Tabla 22. Curva de calibracidon de cafeina

Sistema 1 2 3 4 5 Problema
Veroa(ml) 1 2 3 4 5 0
Vuestra(ml) 0 0 0 0 0 *
Varoro(mMl) 25 25 25 25 25 25

*Revisar la preparacién de la muestra

Preparacion de la muestra

1. Preparar té y café (pesar y diluir a un volumen conocido cada uno). En ma-
traces volumétricos de 25 ml colocar por separado 2.5 ml de café y 5 ml de
té. Llevar al aforo cada matraz con la fase mévil y colocar en ultrasonido
durante 5 minutos.

2. Por otra parte, bebidas de cola como Pepsi y Coca-Cola requieren ser des-
carbonatadas previamente (este paso realicelo en su casa), para ello se
agitan fuertemente durante 30 minutos, luego se calientan por otros 15
minutos y se colocan en ultrasonido durante una hora. En matraces volu-
métricos de 25 ml, colocar 10 ml de Pepsi-Cola y en otro 10 ml de Coca-
Cola, aforar cada matraz con la fase movil.
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Determinacion de cafeina

1. Fijar el flujo del cromatdgrafo en 1.5 ml/min en la longitud de onda del
detector a 272 nm. Pasar fase movil por la columna durante 15 minutos
para asegurar que no haya otras sustancias en la misma de experimentos
previos. Colocar el integrador en “PLOT” para observar que la linea base
permanezca estable.

2. Inyectar en el cromatégrafo los estandares. Posteriormente inyectar las
bebidas de cola, el café y el té por separado.

3. Después de la ultima inyeccion, lave la columna con una mezcla de meta-
nol: agua 20:80, no a pH = 5.

Disposicion de residuos

Los residuos que contengan fase mévil se resguardaran perfectamente etiquetados
para un tratamiento posterior.

RESULTADOS

Tabla 23. Resultados de los sistemas de la curva de calibracién

Sistema 1 2 3 4 5

[Cafeina]
exacta en ppm

t.(min)

w

base

Area

Altura

INFORME DE TRABAJO
Puntos minimos que debe contener el reporte

1. Justifique la técnica de fase reversa empleada en la practica para la deter-
minacion de cafeina.

2. Mencione qué otros métodos existen para su analisis.

74

Licenciatura en Quimica



Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

3. Determine la cantidad de cafeina en las soluciones problema.

4. ¢La construccién de una curva de calibracién basada en la altura de los
picos, en lugar del area, da resultados exactos en la determinacion? Expli-
que.

5. Analice la posibilidad de emplear una columna de intercambio idénico para
la determinacion de cafeina.

6. Calcule la eficiencia de la columna (No. de platos tedricos y A.E.P.T.).
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ANEXO

Fichas de seguridad de sustancias quimicas

Una hoja de seguridad de materiales (MSDS) permite conocer la peligrosidad de
una sustancia o de los componentes de una mezcla. El estudio de su contenido
constituye una herramienta fundamental para la toma de decisiones orientadas
a prevenir accidentes y enfermedades que puedan ocurrir como consecuencia del
manejo de sustancias quimicas.

En este anexo se presentan algunas fichas de seguridad en forma de Resumen de
Datos de Seguridad y Factores de Riesgo en el Manejo de Sustancias Quimicas*
para algunos de los reactivos quimicos utilizados en las practicas de laboratorio de
este manual.

Es importante sefalar que este resumen no pretende sustituir a la MSDS completa
de cada reactivo quimico a utilizarse. Se recomienda ampliamente por motivos
de seguridad en el trabajo de laboratorio, consultar las MSDS completas de los
reactivos quimicos.

Cada laboratorio debe de tener las hojas de seguridad (MSDS) de los reactivos
quimicos que almacena, el estudiante puede consultarlas solicitandolas al
laboratorista.

A su vez, recordemos que al trabajar en un laboratorio del drea Quimica es siempre
conveniente tener presentes la observacion y seguimiento de las Medidas de Control
generales, como son:

e Trabajar en un lugar con buena ventilacidon
e Aplicar procedimientos de trabajo seguro
e Conocer respecto a los riesgos quimicos y su prevencion

e Contar con la hoja de seguridad (MSDS) de los reactivos quimicos y cono-
cer su contenido
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e Mantener los envases con sus respectivas etiquetas

e Respetar prohibiciones de no fumar, comer y tomar bebidas en el lugar de
trabajo

e Utilizar elementos de proteccion personal adecuados

*La informacion proporcionada aqui se da de buena fe, sin hacer ninguna
representacion en cuanto a su integridad o exactitud. Es intencién que sdlo se
utilice esta informacion para tener una nocién general en el manejo de los reactivos
quimicos con las precauciones apropiadas, por una persona adecuadamente
capacitada, sin que esto exima la revision de las MSDS completas. Por consiguiente,
no nos hacemos responsables de dafnos que resulten del uso o confianza que se
tenga en esta informacién o del mal uso que se haga de ella.
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ACIDO CLORHIDRICO (33 - 40 %) Resumen de datos de seguridad ﬂ

N° CAS: 7647-01-0

y factores de riesgo en el manejo

de sustancias quimicas

Férmula quimica: HCI
M.M. 36.46 g/mol

Sinénimos: Acido muriatico, cloruro de hidrégeno, acido hidroclorhidrico en

solucion.
PROPIEDADES FISICAS RIESGOS DE MANEJO
Y QUIMICAS EXPOSICION

Apariencia: Liquido Riesgo principal:

incoloro y con Corrosivo.

vapores.

Precauciones y equipo
de seguridad: Lentes
de seguridad y careta;
bata y mandil; campana
de ventilacidn; guantes;
extinguidor clase B.

Reactividad e
incompatibilidad: Es
estable bajo condiciones
normales de uso y
almacenamiento. El calor
contribuird a la explosién
de los contenedores. No

es compatible con muchas
sustancias y altamente
reactivo con bases fuertes,
metales, 6xidos de metales,
hidréxidos, aminas y
carbonatos. Es incompatible
con cianuro, sulfitos y sulfatos
y formaldehido.
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Olor: Picante e Riesgos Primeros auxilios

irritante, caracteristico secundarios: Nocivo En caso de:

de acido clorhidrico. y reactivo. a) Inhalacion: transferir
al afectado a un lugar
ventilado y si es necesario dar
respiracion artificial.

b) Ingestién: NO INDUCIR
EL VOMITO, dar grandes
cantidades de agua o leche.

c) Contacto con piel y ojos:
Lavar con abundante agua

durante 15 min.

En cualquiera de los casos

es necesario recibir ayuda

médica.
Solubilidad: Peligro: Veneno, Derrames y eliminacion: En
Completamente corrosivo. Liquido y caso de derrame se debera
soluble en agua. Muy  brisa causan severas ventilar y evacuar el area. Si
soluble en alcoholes. guemaduras a todo es posible contener el liquido,
Soluble en éter y el tejido corporal. neutralizar con algln material

benceno. Insoluble en Fatal si es ingerido o  alcalino (carbonato de sodio
hidrocarburos. inhalado. La inhalacién o carbonato de calcio),
puede provocar dafio y después absorber con
pulmonar. arena seca, tierra diatomea
vermiculita u otro material
inerte. No use aserrin.
Disponer en un contenedor
apropiado para desperdicios
quimicos.
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Densidad: 1.184
kg/L a 20 °C pH: 0.1
(1.0 N), 1.1 (0.1 N),
2.02 (0.01 N) % de
volatiles por volumen
a 21 °C: 100

Agente extinguidor:
Usar agua en spray en
caso de incendio.

Almacenamiento: Proteger
envases contra dafio fisico.
Se debera mantener en un
lugar ventilado, seco y fresco,
con pisos resistentes al acido.
Mantener alejado de la luz
solar directa, agua y calor.
Evitar la electricidad estatica.
Mantener separado de sus
respectivos incompatibles.

Punto de ebullicion:
azeotropo 109°C

Grado de riesgo:
Salud: 3 - Severo
(Veneno)
Inflamabilidad: O -
Ninguno
Reactividad: 2 -
Moderado

Contacto: 3 - Severo
(Corrosivo)

Color de
almacenamiento:

Blanco (Corrosivo).

Envasado: Los envases
deberan de estar cerrados
herméticamente. Los envases
vacios pueden ser peligrosos
debido a los residuos (vapores
o liquido) retenidos en ellos.
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Punto de fusion:
-35°C

Manifestaciones
clinicas: La
inhalacién provoca
inflamacion del tracto
respiratorio superior,
lo que ocasiona tos

o ahogamiento, en
casos severos edema
pulmonar o la muerte.
La ingestion provoca
quemaduras y dolor
inmediatamente

en la boca y tracto
digestivo. Puede
causar nausea y
vomito.

Puede ser fatal. Causa
irritacion severa y
guemaduras en la piel
y ojos, causando dafo
permanente en ojos.

Densidad de vapor:
1.27

Toxicidad: DL50
Oral: 900 mg/Kg;
en conejos. CL50
de Inhalacién:
3124 ppm/1 h en
ratas. Investigado
como tumorigeno y
mutagénico.

Presion de vapor
(mm Hg):
190 a 25 °C
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ACIDO CLORHIDRICO

NFPA 704. 3-0-1
Numero CAS 7647-01-0

Figura 3. Ficha de seguridad de acido clorhidrico.
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ACIDO NITRICO
37-2

N° CAS: 7697- Resumen de datos de seguridad ﬂ

y factores de riesgo en el manejo

de sustancias quimicas

Férmula quimica: HNO,

M.M. 63.01 g/mol

Sindnimos: Agua fuerte, acido azotico, soluciones de acido nitrico 50 al 70 %

PROPIEDADES FISICAS
Y QUIMICAS

RIESGOS DE
EXPOSICION

MANEJO

Apariencia: Liquido
que va de incoloro a
amarillo.

Peligro: Veneno,
corrosivo. Fuerte
oxidante. El contacto
con otros materiales
puede resultar en
fuego. Causa severas
quemaduras en todo
el cuerpo. Puede ser
fatal si es ingerido o
inhalado. La inhalacién
puede dafiar dientes
y pulmones a largo
plazo.

Precauciones y equipo

de seguridad: Lentes de
seguridad; bata; campana de
extraccion; guantes.

Olor: Sofocante e
irritante.

Agente extinguidor:
Se puede usar agua
para mantener los
contenedores frescos.
Nunca introducir agua
en los contenedores.

Reactividad e
incompatibilidad: Es estable
bajo condiciones normales de
uso y almacenamiento. Los
contenedores pueden estallar
al ser expuestos al calor. Es
incompatible con la mayoria
de sustancias, especialmente,
bases fuertes, polvos
metalicos, carburos, sulfuro
de hidrégeno, turpantina
aguarras y combustibles
organicos.
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Solubilidad:
Infinitamente soluble.

Grado de riesgo:
Salud:

3 - Severo (Veneno)
Inflamabilidad:

0 - Ninguno
Reactividad:

3 - Severo (Oxidante)
Contacto: 4 - Extremo
(Corrosivo)

Primeros auxilios

En caso de:

a) Inhalacion: Transferir

al afectado a un lugar
ventilado y si es necesario dar
respiracion artificial.

b) Ingestién: NO INDUCIR
EL VOMITO, dar grandes
cantidades de agua o leche.

c) Contacto con piel y ojos:
Lavar con abundante agua
durante 15 min.

En cualquiera de los casos
es necesario recibir atencion
médica.

Densidad: 1.41 kg/L
a 20 °C pH: 1.0 (En
soluciones 0.1 M)

% de volatiles por
volumen a 21°C: 100

Manifestaciones
clinicas: La
inhalacion puede
causar dificultad

al respirar lo que
conlleva a neumonia
y edema pulmonar.
Su ingestion ocasiona
severas quemaduras
en el tracto digestivo
y mucho dolor.

Causa severas
gquemaduras en piel

y ojos. Puede dafar
permanentemente los
ojos.

Derrames y eliminacion: En
caso de derrame, se debera
ventilar y evacuar el area. Si
es posible, contener el liquido.
Neutralizar con algin material
alcalino (carbonato de sodio

o carbonato de calcio).
Absorber con arena seca,
tierra diatomea, vermiculita u
otro material inerte. NO USAR
ASERRIN. Introducirlo en un
contenedor apropiado para
desperdicios quimicos.
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Punto de ebulliciéon: Toxicidad: CL,, de
122 °C. Inhalacién: 224 ppm
en ratas.

Almacenamiento: Proteger
envases contra dano fisico.
Se debera mantener en un
lugar ventilado, seco y fresco,
con pisos resistentes al acido.
Mantener alejado de la luz
solar directa, agua y calor.
Mantener separado de sus
respectivos incompatibles. Al
diluir agregar el acido al agua
y nunca de manera contraria.

Punto de fusion:
- 42 °C

Color de almacenamiento:
Amarillo (peligro de
reactividad).

Densidad de vapor:
2-3

Envasado: Los envases
deberan estar cerrados
apropiadamente. Los envases
vacios pueden ser peligrosos
debido a los residuos (vapores
o liquido) retenidos en ellos.

Presion de vapor
(mm Hg): 48

ACIDO NiTRICO
NFPA 704, 4-0-1 ‘9
Numero CAS 7697-37-2 tan,

Figura 4. Ficha de seguridad de acido nitrico
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ALCOHOL ISOAMILICO

123-51-3

N° CAS: Resumen de datos de seguridad ‘
y factores de riesgo en el manejo
de sustancias quimicas

Férmula quimica: (CH,),CHCH,CH, OH

M.M. 88.15 g/mol

Sindnimos: Iso-pentanol , iso-butilcarbinol, 2-metil-4-butanol, alcohol

iso-pentilico, isobutilcarbinol.

PROPIEDADES FISICAS RIESGOS DE MANEJO
Y QUIMICAS EXPOSICION
Apariencia: Peligro: Precauciones y equipo
Liquido incoloro y Vapores vy liquido de seguridad: Lentes de
transparente. moderadamente seguridad, bata, campana
inflamables. de ventilacion, guantes;

Dafino si es ingerido
o inhalado. Causa
irritacion en ojos, piel
y tracto respiratorio.
Si se absorbe en
grandes cantidades
tiene efectos sobre

el sistema nervioso
central, produciendo
vértigo y cefaleas.

extinguidor clase B.
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Olor: caracteristicoy Agente extinguidor:

desagradable. Uso de extintores de
polvo quimico seco,
espuma quimica y/o
anhidrido carbdnico.
Aplicacién de agua en
forma de neblina.

Reactividad e
incompatibilidad:
Normalmente es estable.

Es incompatible con agentes
oxidantes fuertes, como
percloratos, peroxidos

y nitratos (se puede
incrementar riesgo de
incendio). Bario perclorato,
oxido de etileno y acido
sulfurico (reaccién violenta).
Agentes reductores fuertes
(reaccion vigorosa). Trisulfuro
de hidrégeno (reaccién
violenta y explosiva).

Solubilidad: Grado de Riesgo:
Moderada solubilidad Salud: 2 - Moderado
en agua (2.69 g por Inflamabilidad:

100 ml de agua a 2 - Moderado

20 °C). Soluble en Reactividad: 1 - Leve
alcohol etilico, acetona Contacto: 1 - Leve

y en muchos otros

solventes organicos.

Primeros auxilios

En caso de:

a)Inhalacion: Transferir al
afectado a un lugar ventilado
y Si es necesario dar
respiracion artificial. Si respira
dificultosamente se debe
suministrar Oxigeno.

b) Ingestion: Dar a beber
grandes cantidades de agua.
c) Contacto con piel y ojos:
Lavar con abundante agua
durante 15 min.

En cualquiera de los casos
es necesario recibir atencion
meédica.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Densidad: 0.812 kg/L Manifestaciones

a 20 °C

clinicas: Causa
irritaciones en piel,
0jos, membranas
mucosas, nariz y
tracto respiratorio

(a partir de
concentraciones
ambientales de

150 ppm). Nocivo.
Depresion del sistema
nervioso central.
Dolor de cabeza,
nauseas, mareos,
vértigos, vomitos y
diarrea. Dificultad
espiratoria. Eventual
inconsciencia.

De ser ingerido causa
dolor abdominal.
Altas dosis conducen
al colapso, comay
muerte.

Derrames y eliminacion: En
caso de derrame, se debera
ventilar y evacuar el area,
remover fuentes de ignicion Si
es posible contener el liquido
y después absorber con algun
material inerte, disponer en
un contenedor apropiado para
desperdicios quimicos.

pH: No hayinformacién
disponible.

Toxicidad: DL50
Oral: 5045 mg/Kg
en ratas; CL50 de
Inhalacion: 16000
ppm/8 h en ratas;
DL50 cutaneo: 12.8
g/kg en conejos.
Investigado como
tumorigeno y
mutagénico.

Area de almacenamiento:
Zona de almacenaje de
reactivos y soluciones
quimicas con riesgo de
inflamacion. Almacenamiento
en bodegas y/o cabinas,
disefladas para contener
inflamables. Lugar frio, seco y
con buena ventilacion.

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica

Punto de ebullicion:
131 °C

Punto de fusion:
-117.2 °C
Temperatura de
ignicion: 43 °C

(crisol cerrado)

Color de
almacenamiento:
Rojo (Inflamable).

Presion de vapor
(mm Hg):
1.5-2.3a20°C

Envasado: Tener los envases
cerrados y debidamente
etiquetados. Proteger contra
el dafio fisico. Mantener
alejado de condiciones y
sustancias incompatibles.

Densidad de vapor:
3

ALCOHOL ISOAMILICO
NFPA 704. 1-2-0

Figura 5. Ficha de seguridad de alcohol isoamilico.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

ALCOHOL METILICO N° CAS: 67-

56-1

Resumen de datos de seguridad
y factores de riesgo en el manejo

N

de sustancias quimicas

Férmula quimica: CH,OH

M.M. 32.04 g/mol

Sindnimos: Metanol, carbinol, alcohol de madera.

PROPIEDADES FISICAS RIESGOS DE MANEJO
Y QUIMICAS EXPOSICION
Apariencia: Peligro: Veneno. Precauciones y equipo

Liquido incoloro y
transparente.

Vapor dafiino. Puede
ser fatal o causar

ceguera si es ingerido.

Dafiino si es inhalado
0 absorbido por la
piel. Vapores y liquido
inflamables. Afecta

al sistema nervioso,
higado y tracto
gastrointestinal.

de seguridad: Lentes de
seguridad, bata, guantes;
extinguidor clase B.

Olor: Picante.

Agente extinguidor:
Quimicos secos,
espuma o diéxido de
carbono. El agua es
inatil.

Reactividad e
incompatibilidad: Es estable
bajo condiciones normales de
uso y almacenamiento. No

es compatible con oxidantes
fuertes como nitratos,
percloratos o acido sulfurico.
Reacciona con aluminio
metalico, generando gas
hidrogeno. Ataca algunas
formas de plastico, hule y
coberturas.

Licenciatura en Quimica

91



92

Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Solubilidad:

Completa (100 %).

Grado de

riesgo: Salud: 3

- Severo (Veneno)
Inflamabilidad:
(Inflamable)
Reactividad: 1 - Leve
Contacto: 1 - Leve

Primeros auxilios

En caso de:

a) Inhalacion: Transferir

al afectado a un lugar
ventilado y si es necesario dar
respiracion artificial.

b) Ingestion: Inducir el
vomito si la persona esta
consciente.

c) Contacto con piel y ojos:
Lavar con abundante agua
durante 15 min como minimo.
En cualquiera de los casos

es necesario recibir atencion
meédica.

Densidad: 0.7915
kg/l a 20 oC

Manifestaciones
clinicas: Los sintomas
de inhalacién son:

olor de cabeza,

mareo, nausea,
ceguera o muerte.

Si es ingerido los
sintomas son similares
a la inhalacion. Dosis
fatal: 100-125 mL. Es
absorbido por la piel
con sintomas similares
a la inhalacion. Irrita
los o0jos. Se elimina
lentamente.

Derrames y eliminacion: En
caso de derrame, se debera
ventilar y evacuar el area,
remover fuentes de ignicién.
Si es posible, contener el
liguido. Absorber con arena
seca, vermiculita u otro
material inerte y disponer en
un contenedor apropiado para
desperdicios quimicos. No
usar aserrin.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

pH: Informacién no
disponible. % de
volatiles por volumen
a 21 °C: 100

Toxicidad: DL,
Oral: 5628 mg/Kg;
en ratas. CL5, de
Inhalacién: 64000
ppm/4 h en ratas;
DL,, Cutaneo: 15800
mg/Kg en conejos.
Investigado como
mutagénico y efectos
en la reproduccion.

Almacenamiento: Proteger
contra dafio fisico. Se debera
mantener en un lugar
ventilado, seco y fresco,
lejos de areas en donde el
riesgo de fuego sea grave.
Los contenedores deberan
evitar la electricidad estatica.
Mantener separado de sus
respectivos incompatibles.

Punto de ebullicion:

Color de almacenamiento:

64.7 °C Rojo (Inflamable).
Punto de fusion: Envasado: Los envases
-97.8 °C deberan estar cerrados

herméticamente. Los envases
vacios pueden ser peligrosos
debido a los residuos (vapores
o liquido) retenidos en ellos.
No someter los envases
vacios a presién, cortaduras,
soldadura, taladro o cualquier
fuente de calor, fuego,
electricidad estatica o chispas
ya que los contenedores
pueden explotar y ocasionar
accidentes o la muerte.

Densidad de vapor:
1.11

Presion de vapor
(mm Hg):

97 a 20 °C, 127

a 25 °C.

Grado de
evaporacion
(BuAc =1):5.9

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica

ALCOHOL METILICO
NFPA 704, 1-3-0

Numero CAS 67-56-1

Figura 6. Ficha de seguridad de alcohol metilico.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

CLOROFORMO N° CAS: 67-66-3

Resumen de datos de seguridad ‘

y factores de riesgo en el manejo

de sustancias quimicas

Férmula quimica: CHCL,

M.M. 119.38 g/ mol

Sindnimos: Triclorometano, tricloruro de metilo, tricloruro de metano.

PROPIEDADES FISICAS RIESGOS DE MANEJO
Y QUIMICAS EXPOSICION
Apariencia: Peligro: Puede ser Precauciones y equipo

Liquido incoloro y
transparente.

fatal si es ingerido,
inhalado o absorbido
por la piel. Causa
irritacion en piel, ojos
y tracto respiratorio.
Se sospecha que
causa cancer. Afecta
el sistema nervioso
central, sistema
cardiovascular, higado
y pulmones.

de seguridad: Lentes
de seguridad y careta;
bata y mandil; campana
de ventilacidn; guantes;
extinguidor clase B.

Olor: Caracteristico
como éter.

Agente extinguidor:
Se puede usar
cualquier agente
extinguidor.

Reactividad e
incompatibilidad: Es estable
bajo condiciones normales de
uso y almacenamiento. El pH
disminuye en exposiciones
prolongadas a la luz debido

a la formacion de HCI. No

es compatible con causticas
fuertes y metales activos
como el aluminio, magnesio
en polvo, sodio o potasio;
acetona, fluor, metanol,
metdxido de sodio, tetradxido
de dinitrégeno, terbutdxido,
triisopropilfosfina.

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Solubilidad: 0.8
g/100 g de H,O
a 20 °C

Grado de riesgo:
Salud: 3 - Severo
(Cancerigeno)
Inflamabilidad:

0 - Ninguno
Reactividad: 1 - Leve
Contacto:

2 - Moderado

Primeros auxilios

En caso de:

a) Inhalacion: Transferir

al afectado a un lugar
ventilado y si es necesario dar
respiracion artificial.

b) Ingestién: NO INDUCIR EL
VOMITO, mejor dar grandes
cantidades de agua.

c) Contacto con piel y ojos:
Lavar con abundante agua
durante 15 minutos minimo.
En cualquiera de los casos

es necesario recibir atencion
meédica.

Densidad: 1.48 a
20 °C

Manifestaciones
clinicas: Actua como
un potente anestésico,
afecta el sistema
nervioso central.

Si se inhala puede
provocar dolor de
cabeza, adorme-
cimiento, mareo.
Altas exposiciones
pueden causar
inconsciencia
pudiendo llegar hasta
la muerte.

Licenciatura en Quimica

Derrames y eliminacion: En
caso de derrame se debera
ventilar y evacuar el area.

Si es posible contener el
liguido, absorber con arena
seca, vermiculita u otro
material inerte, NO USAR
ASERRIN. Disponer en un
contenedor apropiado para
desperdicios quimicos.



Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

pH: No hay
informacién
disponible.

% de volatiles por
volumen a 21 °C:100

Al ser ingerido causa
quemaduras en el
tracto digestivo, dolor
en el pecho y en
grandes cantidades
provoca sintomas
similares a los de la
inhalacion.

Causa irritacion

en ojos y piel
ocasionando su
absorcion. Exposicion
prolongada o repetida
puede provocar dafios
al sistema nervioso,
higado y rifiones.

Las personas,

con desérdenes
preexistentes en

la piel o problemas
en los ojos, danos

en el higado,

rinones o problemas
respiratorios pueden
ser mas susceptibles
a los efectos de la
sustancia.

Almacenamiento: Proteger
envases contra dafio fisico. Se
deberda mantener en un lugar
ventilado, seco y fresco, lejos
de la luz e incompatibles.

Punto de ebullicion:
62 °C

Color de almacenamiento:
Azul (riesgo a la salud)

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica

Punto de fusion: Envasado: Los envases

-63.5 °C deberan estar cerrados
apropiadamente y ser de
colores que no dejen pasar
la luz. Los envases vacios
pueden ser peligrosos debido
a los residuos (vapores o

liquido) retenidos en ellos.

Densidad de vapor:
4.1

Presion de vapor

(mm Hg):

160 a 20 °C
Grado de
evaporacion
(BuAc=1): 11.6

CLOROFORMO

NIFPA 704, 2-0-0 :
Numero CAS 67-66-3 p

Figura 7. Ficha de seguridad de cloroformo
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

DITIZONA N° CAS: 60-10-6

Resumen de datos de seguridad ‘

y factores de riesgo en el manejo

de sustancias quimicas

Férmula quimica: C,;H,,N,S
M.M. 256.33 g/mol
Sinénimos: 1,5-Difeniltiocarbazona

PROPIEDADES FISICAS
Y QUIMICAS

RIESGOS DE
EXPOSICION

MANEJO

Apariencia: sélido
verde.

Riesgo principal:
Combustible leve.
Riesgos
secundarios: nocivo,
irritante y reactivo
leve.

Precauciones y equipo
de seguridad: Lentes de
seguridad, bata, guantes
apropiados. Trabajar en un
lugar con buena ventilacion.
En caso de formarse polvo es
necesario utilizar proteccion
respiratoria. Observar las
precauciones habituales

en el manejo de productos
quimicos.

Olor: Sin olor a ligero
olor caracteristico.

Medidas de lucha
contra incendios
Medios de extincidon
adecuados:espuma,
polvo seco.

Reactividad e
incompatibilidad: Es
normalmente estable.
Incompatible con agentes
oxidantes fuertes. Puede
presentarse posible explosion
del polvo.

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Punto de fusion: Grado de riesgo: Primeros auxilios
168 °C Salud: 1 - Ligero En caso de:
(se descompone) Inflamabilidad: a) Inhalacion: Trasladar a la
1 - Ligero persona al aire libre. En caso
Reactividad: de que persista el malestar,
1 - Ligero pedir atenciéon médica.
. Contacto: b) Ingestion: Beber agua
1 - Ligero abundante. Provocar el
Riesgo especial: vomito. Pedir atencion
Combustible leve. médica.
Riesgo de explosion c) Contacto con piel y ojos:
- del polvo. Lavar abundantemente
con agua. Quitarse las
ropas contaminadas. Si
hubo contacto con los ojos,
lavar con agua abundante
manteniendo los parpados
abiertos.

d) Pérdida del conocimiento:
Nunca dar a beber ni provocar

el vomito.
Solubilidad: insoluble Manifestaciones Medidas precaucion/
en agua clinicas: Puede proteccidon en caso de
causar irritaciones vertido accidental:

leves por inhalacién y Relativas a las personas:
contacto con los ojos.  Evitar el contacto con la

Nocivo de baja sustancia.

toxicidad oral. Relativas al medio ambiente:
Soélo grandes dosis No lanzar por el sumidero.
pueden producir Procedimientos de recogida/
disturbios limpieza: Recoger en seco y
gastrointestinales. proceder a la eliminacién de

residuos. Limpiar los restos
con agua abundante. Evitar la
formaciéon de polvo.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Por absorcion de
grandes cantidades
se pueden presentar
problemas renales,
alteraciones del
metabolismo,
transtornos de vision.

Descomposicion Toxicidad aguda:

térmica > 168 °C DL,, intraperitoneal
ratén: 200 mg/kg.
No se descartan
otras caracteristicas
peligrosas.

Almacenamiento:
Recipientes bien cerrados.
Protegido de la luz. Ambiente
seco.

Color de almacenamiento:
Verde (normal)

Envasado: Los envases
deberan estar cerrados
apropiadamente y ser de
colores que no dejen pasar la
luz.

DITIZONA @
NFPA 704. 0-1-0

Numero CAS 60-10-6

Figura 8. Ficha de seguridad de ditizona.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

HIDROXIDO DE SODIO N° CAS: Resumen de datos de seguridad ﬂ
y factores de riesgo en el manejo

1310-73-2

de sustancias quimicas

Férmula quimica: NaOH

M.M. 40.00 g/ mol

Sindnimos: Sodio hidroxido - hidroxido de sodio - hidréoxido sodico - sosa

caustica - caustico blanco - lejia de sodio.

PROPIEDADES FISICAS

Y QUIMICAS

RIESGOS DE
EXPOSICION

MANEJO

Apariencia: Sélido
blanco, higroscépico.

Peligro: Es corrosivo,
nocivo y reactivo,
causa severas
quemaduras a todo

el tejido corporal.
Fatal si es ingerido.
La inhalacién puede
provocar dafo
pulmonar.

Precauciones y equipo de
seguridad:

Lentes de seguridad, bata,
campana de ventilacion,
guantes.

Olor: sin olor.

Agente extinguidor:

Utilizacién

de extintores
apropiados al fuego
circundante. En
general, uso de
agentes de extincion

de anhidrido carbdnico

y/o polvo quimico
seco.

Aplicar agua soélo
en forma de neblina
para enfriar medios
contenedores.

Licenciatura en Quimica

Reactividad e
incompatibilidad: Es no
combustible. Moderada
estabilidad. Es incompatible
con acidos fuertes (reaccién
violenta). Aluminio, titanio
y zinc (puede generar gas
hidrogeno inflamable).
Acetaldehido, acreolina y
acrilonitrilo (polimerizacién
violenta). Tricloroetileno,
tetracloroetano y
1,2-diclorotileno (inflamacion
espontanea).



Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Azlcar, lactosa y maltosa
(generacion de mondxido
de carbono). Perdxidos
organicos. Nitroaromaticos,
nitroparafinas y compuestos
organo halogenados.

Agua (reaccion violenta).

Al emplearlo en disolucién
acuosa, agregar el producto
alcalino al agua, nunca lo
contrario.

Solubilidad: Muy
soluble agua (111 g
por 10 ml de agua a
20 °C). Soluble en
alcoholes etilico y
metilico y glicerol.

Grado de riesgo:
Salud: 3 - Severo
Inflamabilidad:

0 - Ninguno
Reactividad:
2 - Moderado

Contacto: 4 - Extremo

Densidad: 2.13 kg/L
a 20 °C

Manifestaciones
clinicas: Por
inhalacion se pueden
presentar irritaciones
y quemaduras de las
membranas mucosas
y en general del tracto
respiratorio superior.
Edema pulmonar -
Posibilidad de dafo
pulmonar permanente.
Dificultad respiratoria.

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Al contacto con

piel y ojos es
extremadamente
COrrosivo, causa
guemaduras graves

y ulceraciones. Dolor.
Visién borrosa. Posible
dafo permanente.
Por ingestién causa
graves irritaciones

y quemaduras en

la boca, eséfago

y estébmago,
ulceraciones y
perforaciones en
esoéfago y estdmago.
Nauseas, vomitos y
diarrea. Colapso y
posibilidad de muerte.

pH: 14 % de volatiles
por volumen a 21 °C
100

Punto de ebullicion: Toxicidad: Estudios Primeros auxilios

1390 °C reportan que causa En caso de:
cancer en esoéfago a) Inhalacion: Trasladar a
en individuos por via la persona donde exista
ingestion. aire fresco. En caso de

paro respiratorio, emplear
método de reanimacion
cardio-pulmonar. Si respira
dificultosamente se debe
suministrar oxigeno.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Punto de fusion:
318 oC

b) Contacto con piel y ojos:
Lavar abundantemente

con agua. Quitarse las
ropas contaminadas. Si
hubo contacto con los ojos,
lavar con agua abundante
manteniendo los parpados
abiertos.

c) Ingestion: Lavar la boca
con bastante agua. Dar a
beber agua para diluir. Control
del shock, manteniendo

a la persona abrigada.

NO INDUCIR AL VOMITO.
En cualquier caso se debe
solicitar ayuda médica de
inmediato.

Densidad de vapor:
1.0

Derrames y eliminacion:
Contener el derrame o fuga.
Ventilar el area y aislar la
zona critica. Neutralizar con
soluciones de acido acético
o clorhidrico. Recoger el
producto de manera segura.
Lavar la zona contaminada
con bastante agua.

Presion de vapor
(mm Hg):
1.0 a 20 °C

Almacenamiento: Mantener
separado de sus respectivos
incompatibles, en un lugar
ventilado, seco y fresco;
alejado de la luz solar directa,
agua y calor.

Color de almacenamiento:
Blanco separado (Corrosivo).
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica

HIDROXIDO DE SODIO
NFPA 704, 3-0-1
Numero CAS 1310-73-2

Figura 9. Ficha de seguridad de hidroxido de sodio.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

MERCURIO N° CAS: 7439-97-6

Resumen de datos de seguridad ‘

y factores de riesgo en el manejo

de sustancias quimicas
Férmula quimica: Hg
M.M. 200.59 g/ mol
Sindnimos: Plata liquida.
PROPIEDADES FISICAS RIESGOS DE MANEJO
Y QUIMICAS EXPOSICION

Apariencia: Metal
liguido de color blanco
platinado, pesado y
movil.

Peligro: Corrosivo.
Causa quemaduras
en piel, ojos y tracto
respiratorio. Puede
ser fatal si es ingerido
o inhalado. Dafino
si es absorbido por
la piel. El mercurio
afecta los rifilones y
el sistema nervioso
central.Puede
causar reacciones
alérgicas en la piel.

Precauciones y equipo de
seguridad:

Lentes de seguridad y careta;
bata y mandil; campana de
ventilacién; guantes.

Olor: Ninguno.

Agente extinguidor:
En general, el uso

de extintores de
espuma quimica,
anhidrido carbonico
y/o polvo quimico
seco, de acuerdo

a caracteristicas del
fuego en forma de
neblina.

Reactividad e
incompatibilidad: Es estable
bajo condiciones normales

de uso y almacenamiento. Es
incompatible con acetilenos,
amoniaco, oxido de etileno,
dioxido de cloro, azidas,
oxidos metalicos, litio, rubidio,
oxigeno, oxidantes fuertes y
carbonilos metalicos.

Licenciatura en Quimica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Solubilidad:
Insoluble en agua.

Grado de riesgo:
Salud:

4 - Extremo (Veneno)
Inflamabilidad:

0 - Ninguno
Reactividad: 1 - Leve
Contacto: 3 - Severo
(Vida)

Primeros auxilios

En caso de:

a) Inhalacion: Transferir

al afectado a un lugar
ventilado y si es necesario dar
respiracion artificial.
b)Ingestion: Inducir el vomito
inmedia-tamente.

c) Contacto con piel y ojos:
Lavar con abundante agua
durante 15 minutos como
minimo. En cualquiera de los
Ccasos es necesario recibir
atencion médica.

Densidad: 13.55kg/|
a 20 °C

Manifestaciones
clinicas: Los vapores
de mercurio son
altamente toxicos al
ser inhalados.

Causan severos dafios
al tracto respiratorio.
Puede ser absorbido
por este medio con
sintomas similares a la
ingestion. Afecta a los
sistemas: nervioso
central, digestivo y
respiratorio.

Su ingestion provoca
guemaduras en todo
el tracto digestivo,

los sintomas son sed
y dolor abdominal.
Causa quemaduras en
piel y ojos.

Derrames y eliminacion:
En caso de derrame, se
debera ventilar y evacuar el
area.

Recoger de manera que

no se disperse brisa en el
aire. Esparcir en el area del
derrame polisulfito de calcio
o sulfuro para suprimir el
mercurio. Colocar en un
contenedor apropiado para su
eliminacién.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

pH: No hay
informacion disponible
% de volatiles por
volumen a 21 °C:100

Toxicidad: Se ha
investigado como
tumorigeno y
mutagénico.

Todas las formas de
mercurio pueden
atravesar la placenta
al feto.

Color de almacenamiento:
Azul (riesgo a la salud)

Punto de ebullicion:
356.7 °C

Area de almacenamiento:
Zona de almacenaje de
reactivos y soluciones
quimicas con riesgo por
contacto.

Almacenamiento en bodegas
y/o cabinas, disefiadas para
contener corrosivos.

Lugar fresco a frio, seco y con
buena ventilacidén. Proteger
de la luz solar.

Punto de fusion:
- 38.87 °C

Presion de vapor
(mm Hg): 0.0018 a
25 °C

Grado de
evaporacion
(BuAc=1):4

MERCURIO METAL
NFPA 704. 3-0-0
Numero CAS 7439-97-6

P

Figura 10. Ficha de seguridad de mercurio metal.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

NITRATO DE PLOMO N° CAS: 10099- Resumen de datos de seguridad ﬂ

74-8

y factores de riesgo en el manejo

de sustancias quimicas

Férmula quimica: Pb(NO,),

P.M. 331.21 g/ mol

Sindnimos: Nitrato de plomo (II), dinitrato de plomo, nitrato plumboso

PROPIEDADES FISICAS
Y QUIMICAS

RIESGOS DE
EXPOSICION

MANEJO

Apariencia: Sdlido,
cristales blancos o
incoloros.

Peligros: Es una
sustancia téxica.

Se descompone

al calentarla
intensamente (290
°C), produciendo
humos toxicos de
oxido de nitrégeno y
oxidos de plomo.

Precauciones y equipo de
seguridad:

Lentes de seguridad,

bata, guantes apropiados.
Trabajar en un lugar con
buena ventilacion. En

caso de formarse polvo es
necesario utilizar proteccion
respiratoria.

Olor: Sin olor.

Medidas de lucha
contra incendios:

En general, uso de
agentes extintores de
diéxido de carbono o
polvo quimico seco
para fuegos pequenos.
Aplicar agua en forma
de neblina para fuegos
grandes y pequefos.

Reactividad e
incompatibilidad: Es
normalmente estable.

No combustible pero
facilita la combustién de
otras sustancias. Es un
oxidante fuerte y reacciona
violentamente con materiales
combustibles y reductores.
Incompatible con tiocianato
de amonio, carbdn
pulverizado e hipofosfato
de plomo, con los cuales
reacciona violentamente.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Punto de fusion:
290 °C (se
descompone)

Grado de riesgo:
Salud: 3 - Severo
Inflamabilidad:

0 - No. Especial
Reactividad: 2 -
Moderado Contacto:
1 - Ligero Indicacion
especial: Oxidante.

Primeros auxilios

En caso de:

a) Inhalacién: Trasladar

a la persona al aire libre.

Si respira con dificultad
suministrar oxigeno. Solicitar
de inmediato atencién
médica.

b) Ingestion: Dé a beber
inmediatamente leche o agua
Provocar el vomito. Pedir
atencion médica.

c) Contacto con piel y ojos:
Lavar suavemente con
abundante agua. Quitarse
las ropas contaminadas. Si
hubo contacto con los ojos,
lavar con agua abundante
manteniendo los parpados
abiertos.

d) Pérdida del conocimiento:
nunca dar nada por la boca si
la persona esta inconsciente.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Solubilidad: muy
soluble en agua, 52
g/100 ml a 20 °C

Manifestaciones
clinicas: Por ingestidn
€S Venenoso,

causa espasmos
abdominales y
nauseas, vomito,
pérdida de apetito,
baja de presion en

la sangre, en casos
graves paralisis
respiratoria, coma y
muerte. Por inhalacion
prolongada causa
irritacion en las vias
tracto respiratorias,
dependiendo de la
cantidad puede ocurrir
envenenamiento con
los sintomas de la
ingestion. Al contacto
con la piel y ojos
causa irritacion y
ardor. La absorcion

en la sangre ocurre
por via piel, ojos,
pulmones, boca. Es
acumulativo ya que
su degradacién en

el cuerpo es muy
pequena.

Medidas precauciéon/
proteccidon en caso de
vertido accidental:
Eliminar fuentes de ignicion.
No tocar el material
derramado. Con equipo

de proteccion personal y
una pala limpia (plastico),
coloque cuidadosamente el
material dentro de un una
cubeta de plastico y/o bolsa
de polietileno, y cubra;
retire del area. Lave el

area del derrame con agua,
evitando que escurra para
evitar la introduccion a las
vias fluviales, alcantarillas,
sotanos o areas confinadas.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Toxicidad aguda: Almacenamiento:

DLLO oral conejillo Recipientes bien cerrados.

de indias: 500 mg/ Protegido de la luz. Ambiente
kg DLLO oral gpg: 500 seco. No poner en contacto
mg/kg con sustancias inflamables.

DL, ipr mus: 74 mg/
kg

La sustancia es toxica
para los organismos.
Se aconseja
firmemente impedir
que el producto
quimico se incorpore
al ambiente.

Color de almacenamiento:
Amarillo (oxidante).

NITRATO DE PLOMO
NIPA 704, 2-0-0 @
Numero CAS 10099-74-8 o

Figura 11. Ficha de seguridad de nitrato de plomo.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

OXINA N° CAS: 148-24-3 Resumen de datos de seguridad ‘

y factores de riesgo en el manejo
de sustancias quimicas

Férmula quimica: C;H,NO

M.M. 145.16 g/mol

Sindnimos: 8-quinolinol - 8-hidroxiquinoleina - fenopiridina -
hidroxibenzopiridina

PROPIEDADES FiSICAS RIESGOS DE MANEJO

Y QUIMICAS EXPOSICION

Apariencia: Aspecto: Peligros: Nocivo, Precauciones y equipo de
sdlido,cristales irritante, reactivo y seguridad:
blancos a color crema. combustible leves. Lentes de seguridad,
bata, guantes apropiados.
Trabajar en un lugar con
buena ventilacion. En
caso de formarse polvo es
necesario utilizar proteccion
respiratoria. Observar las
precauciones habituales
en el manejo de productos

quimicos.
Olor: olor fendlico. Medidas de lucha Reactividad e
contra incendios: incompatibilidad: Es
En general, uso de normalmente estable.

agentes extintores de  Incompatible con agentes
didxido de carbono, oxidantes fuertes.
espuma quimica y/o

polvo quimico seco,

de acuerdo a las

caracteristicas del

fuego circundante.

Aplicar agua en forma

de neblina.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Punto de fusion:
72 °C

Grado de riesgo:
Salud: 1 Ligero
Inflamabilidad:

1 Ligero
Reactividad:

1 Ligero

Contacto: 1 - Ligero
Riesgo especial:
Combustible leve.

Primeros auxilios

En caso de:

a) Inhalacion: Trasladar a la
persona al aire libre. En caso
de paro respiratorio, emplear
método de reanimacion
cardiopulmonar. Si respira con
dificultad se debe suministrar
oxigeno.

b) Ingestién: Beber agua
abundante. Provocar el
vomito.

c) Contacto con piel y ojos:
Lavar abundantemente

con agua. Quitarse las

ropas contaminadas. Si

hubo contacto con los ojos,
lavar con agua abundante
manteniendo los parpados
abiertos.

d) Pérdida del conocimiento:
Nunca dar a beber ni provocar
el vomito.

Para todos los casos solicitar
atencion médica.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

Punto de ebullicion:
267 °C

Manifestaciones
clinicas: Por inhalacion
o ingestion se
presentan irritaciones
tracto-respiratorias y
gastrointestinales.
Tos y dificultad
respiratoria. Nocivo
leve. VOmitos y
diarrea. Anorexia.
dificultad
respiratoria, entre

Confusion,

otros efectos al
sistema nervioso
central. Si hay
contacto con piel y
0jos se presentan
irritaciones,
enrojecimiento y dolor.

Medidas precauciéon/
proteccidon en caso de
vertido accidental:
Contener el derrame o fuga.
Ventilar el area. Aislar la
zona critica. Contar con algun
medio de extincion contra
incendios. Utilizar elementos
de proteccion personal.
Recoger el producto a través
de una alternativa segura.
Disponer el producto recogido
como residuo quimico.

Lavar la zona contaminada
con agua. Solicitar ayuda
especializada si es necesaria.

Solubilidad: insoluble
en agua, insoluble en
alcohol organicos

Toxicidad: CL,,
(inhalacién - rata):
1210 mg/m?3 por 6
horas. DL, (oral -
rata): 1200 mg/kg.

Almacenamiento:
Recipientes bien cerrados.
Protegido de la luz. Ambiente
seco.

Color de almacenamiento:
Verde (normal)

Envasado: Los envases
deberan estar cerrados
apropiadamente y ser de
colores que no dejen pasar la
luz.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Quimica)

OXINA
NFPA 704, 1-1-1
Numero CAS 148-24-3 i

Figura 12. Ficha de seguridad de oxina.
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Quimica Analitica IV
(Practicas de Laboratorio para Quimica)

Problemas comunes en los laboratorios de analisis quimico son la
separacion, identificacion y cuantificacion de los componentes de una
mezcla, para ello, el quimico cuenta con una gran diversidad de
métodos y técnicas de analisis que le permiten resolverlos; el éxito
en la identificacion y cuantificacion de un componente en una
muestra real se debe en gran medida a la seleccion de la técnica
adecuada. Es asi como, mediante una serie de practicas, este texto
introduce al alumno en el estudio de diversos métodos de separacion
como: el intercambio  idnico, la extraccion liquido-liquido, Ia
cromatografla la electrograwmetrla entre otros; ademas de
‘exponer; el maneJo de' algunas técnicas instrumentales que son
Qutlllzadas c_on frecuenoa enla cuantlﬂcac:on de diversas sustancias

molecular 1a) polarograﬂa la cromatograﬁa de gases y liquidos de
alta resolucmn




