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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Q.I.)

PRESENTACION

El presente manual de laboratorio para la asignatura de Quimica Analitica IV de

la carrera de Quimico Industrial es el resultado del esfuerzo de varias generaciones
de alumnos y profesores que han permitido elaborarlo, gracias a sus contribucio-
nes.

El manual presenta una serie de practicas relacionadas con los diferentes mé-
todos de cuantificacion existentes y con el analisis instrumental. Dichas practicas
tienen como propédsito ayudar a cumplir con los objetivos del curso y apoyar a la
ensefanza tedrica, de manera constante.

Mediante el empleo de este manual, se pretende optimizar tiempo y esfuerzo,
ya que en él se encuentra la informacion necesaria para apoyar al estudiante en la
realizacion de las partes experimentales, asi como los informes de trabajo que se
requieran, conforme a la infraestructura propia del laboratorio.

El presente manual esta estructurado en dos bloques, con base en el programa
de la asignatura:

1. Métodos de cuantificacion
a. Curvas de calibracién
b. Curvas de adiciones patron
c. Curvas de valoracién

2. Métodos instrumentales de analisis
a. Métodos espectrofotométricos
b. Métodos cromatograficos
c. Métodos electroquimicos

Con la finalidad de cubrir el programa antes mencionado y el objetivo de la
asignatura, en la que el alumno debe enfrentarse a la elaboracién de su propia
practica; es decir, que a partir de datos tedricos o experimentales, debe plantear la
preparacion de soluciones y sistemas para llevar a cabo la cuantificacion del analito
de interés, en la primera parte del curso. Ademas, se emplea el mismo sistema de
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Quimica Analitica IV (Précticas de laboratorio para Q.I.)

analisis para comprender los diversos métodos de cuantificacion, con el objetivo de
simplificar los parametros que se deben de considerar para asegurar la cuantitativi-
dad de la reaccion, ademas de una cinética rapida, con el fin de que sea apropiado
para un tiempo limitado de laboratorio.

Se espera que el presente manual redunde en mejorar la practica docente de
esta asignatura, asi como en el aprovechamiento de los alumnos; por ello, los
comentarios relacionados a su contenido son bienvenidos. Dichos comentarios,
pueden hacerse empleando los buzones de sugerencias, o bien, pueden hacerse
directamente al responsable de asignatura o jefe de seccion.

Este manual ha sido auspiciado gracias al proyecto PAPIME PE207606.

Agradecemos a la profesora Angélica Villegas por sus comentarios y las
aportaciones realizadas durante la revision del presente manual en mayo
de 2012.

Autoridades :
FES-C [ Dieors ]\L Consejo Tecnieo j
(e o e s O

( st ds Cofica Anelifica EAREFE)

Funcionarios

Académicos

Responsable | | Profesor
de Asignatura Lab/ Teoria

Responsable

Trabajador

Organigrama simplificado relacionado con la Seccién de Quimica Analitica
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Q.I.)

En caso de queja o inconformidad sobre la conducta de un profesor o laborato-
rista, favor de dirigirse a la jefatura de seccién, para ser debidamente asesorados
sobre lo que marca la Legislacidon Universitaria para proceder en cada caso en es-
pecifico. O bien, indicar su queja por escrito y de manera anénima, en los buzones
de sugerencia ubicados en la Seccion de Quimica Analitica.

INTRODUCCION Y OBJETIVOS GENERALES
DEL CURSO

Debido al incesante desarrollo y a la gran variedad de técnicas instrumentales de
analisis con las que se cuenta en la actualidad, el dominio de todas ellas es dificil
abordar en su totalidad en un curso de licenciatura, por lo tanto, es necesario adquirir
un conocimiento general, que nos permita interpretar y manejar cualquiera de ellas
y asi poder efectuar la interpretacion y el manejo de la informacion obtenida.

Si se busca algun punto en comun entre la gran cantidad de técnicas instrumen-
tadas de andlisis quimico, tendriamos que reconocer que todas ellas se basan en
la relacién que existe entre una propiedad (absorbancia, indice de refraccién, pH,
area de pico, potencial, conductancia, intensidad de corriente, etc.) y la composi-
cion del sistema. Esta composicidn se estudia a través de dos aspectos: la natura-
leza misma del sistema (analisis cualitativo), o bien, la cantidad de algunos de sus
componentes (analisis cuantitativo). Generalmente, algunas técnicas se utilizan
para el anadlisis cualitativo, otras mas en el analisis cuantitativo y un buen grupo de
ellas es capaz de cumplir con ambas funciones.

La propiedad de sistema a la que se ha hecho referencia no es afectada solamen-
te por la composicion del sistema, sino también por variables como temperatura,
presion, tiempo, perturbaciones ocasionadas al realizar la medida, presencia de
sustancias quimicas interferentes, etc. Es por esta razon que, si se desea estudiar
la relacién entre la propiedad y la composicidon, es necesario ejercer un control
efectivo sobre las demas variables que, ademas de la composicidon, afectan la pro-
piedad, todo esto con el fin de obtener informacién util, desde el punto de vista
analitico.

Desde un enfoque netamente analitico, solo interesa la relacién composicion-
propiedad, y de manera mas particular aun, relacionar la concentracién (variable
independiente) con la propiedad (variable dependiente), cuando se pretenda reali-
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zar un analisis cuantitativo y se asuma que las demas variables estan controladas.
Este tipo de analisis es tratado preferentemente durante este curso.

Partiendo de lo anterior, la informacidn obtenida en un analisis cuantitativo dado
podra ser tratada considerando el método seguido, independientemente de la téc-
nica, por lo que, en este curso se estudiaran los tipos de metodologia instrumen-
tada mas comunes como son: curvas de calibracion, curvas de adiciones patrén,
curvas de valoracién y adicion de estandar interno.

Debido a que, actualmente, la Quimica Analitica apoya a una serie tan diversa
de actividades de gran importancia humana (analisis quimicos clinicos), econdmi-
ca (control de calidad industrial) y ecoldgica (analisis de contaminantes), y que
son actividades que el Q.I. debe abarcar dentro de su curriculum profesional, los
objetivos del curso se enfocan a adquirir conocimientos basicos en el tratamiento
de los datos adquiridos en un analisis quimico cuantitativo, cualquiera que sea la
instrumentacién utilizada, con el fin de conocer y adaptar los métodos mas comu-
nes en su area para obtener el contenido de un analito de importancia bioldgica o
farmacéutica.

Por lo anterior, los objetivos del curso pretenden que, al finalizar el mismo, el
alumno sea capaz de:

e Enumerar, identificar y seleccionar en un método dado las variables mas
convenientes para realizar un analisis cuantitativo de una o varias sustancias
de aplicacién bioldgica o farmacéutica.

e Manipular la instrumentacién analitica (espectrofotometro molecular y de
absorcion atémica, cromatdgrafos, etc.)

e Realizar la optimizacion e interpretacién de experimentos encaminados a
la cuantificacidon de sustancias puras o mezclas, a partir de la obtencién del
espectro de comportamiento tipico del analito.
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLAN
DEPARTAMENTO DE CIENCIAS QUIMICAS

SECCION DE QUIMICA ANALITICA

CALENDARIZACION

CODIGO: FPE-CQ-DEX-01-02;
FPE-CQ-DEX-03-02;
FPE-CQ-DEX-04-02.

N.° de REVISION: 1

Asignatura: QUIMICA ANALITICA 1V

Carrera: QUIMICA INDUSTRIAL

Grupo:

Periodo (semestre):

SEMANA/ETAPA

SESION

ACTIVIDAD

FECHA

OBSERVACIONES

Introduccidn al curso, problemas

Examen diagndstico

el rango visible)

1 de preparacién de soluciones,

uso de balanza

Practica 1. Curva de calibracién Cuestionario previo
2 directa sin dilucién (espectrofoto- y reporte

metria de absorcién atémica)

Practica 2. Curva de calibracién Cuestionario previo

indirecta sin dilucién (espectro- y reporte
’ fotometria molecular en el rango

vivible)

Practica 3. Curva de adiciones Cuestionario previo

patron indirecta con y sin dilucién y reporte
¢ (espectrofotometria molecular en

el rango visible)

Tratamiento estadistico de resul- Trabajo en la sesion
5 tados con Excel. Asignacion del

proyecto

Practica 4. Curva de valoracién Cuestionario previo
6 (espectrofotometria molecular en y reporte

Licenciatura en Quimica Industrial
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1.2 Sesidn. Revision y realizacion Protocolo del proyecto

del proyecto (cuantificaciéon
¢ espectrofotometria molecular en

el UV-VIS)

2.2 Sesion. Realizacién del pro- Protocolo y reporte
8 yecto

1.e" EXAMEN. Exposicién oral del Examen oral y escrito
° proyecto

Practica 5. Espectrofotometria Cuestionario previo
10 de infrarrojo (identificacion cuali- y reporte

tativa de un compuesto)

Practica 6. Cromatografia de Cuestionario previo
11 gases (factor respuesta y para- y reporte

metros de influencia)

Practica 7. Cromatografia de Cuestionario previo

liguidos de alta eficiencia (factor y reporte
L2 respuesta y parametros de in-

fluencia)

Practica 8. Polarografia Cuestionario previo
13 (voltamperometria con electrodo y reporte

goteante de mercurio)

Practica 9. Electrogravimetria Cuestionario previo
1 (parametros de influencia) y reporte

2.° EXAMEN. Aplicaciones de Examen escrito
15 cuestionarios de calidad. Vaciar

las gavetas

Entrega de calificaciones y acla-
1o raciones al respecto

Elaboré (nombre y firma)

12
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SISTEMA DE EVALUACION PROPUESTO

El sistema de evaluacion propuesto para el laboratorio de Quimica Analitica IV de

Q.I involucra varios aspectos a evaluar:

1. Cuestionario previo. Se evalla la investigacion previa relacionada con cada

una de las practicas del segundo bloque, asi como algunos calculos necesarios
en la realizacion de todas las practicas.

. Manejo de equipo y material. Se asigna una calificacion a la destreza adquiri-
da en el manejo del equipo y material de laboratorio.

. Resultados experimentales. Se evalla la calidad de los resultados experimen-
tales obtenidos, asi como su tratamiento.

. Valor de andlisis de la muestra. Consiste en evaluar la consistencia entre los
resultados experimentales y el resultado del anélisis reportado, con la finali-
dad de estimar si la informacién se procesé adecuadamente.

. Informe de trabajo. Consiste en evaluar la estructura del informe de trabajo,
en cuanto a claridad y presentacion.

. Formato del proyecto experimental. Se evalla si el proyecto llevara de mane-
ra adecuada a la solucién del problema planteado, en caso contrario, el asesor
hara las recomendaciones en la discusion del mismo.

7. Examen: en el curso se proponen dos examenes.

De manera general, se tiene:

Cuestionarios previos o planeacion de una practica: 10 %
Reporte de practicas: 30 %
Examenes: 30 % (escrito u oral)

Proyectos: 30 % (Protocolo 20 %, reporte 10 %)

Cabe mencionar que es requisito el acreditar al menos uno de los examenes del
laboratorio (con mas de 6.0) para poder aprobar el curso.

Licenciatura en Quimica Industrial
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Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan

Departamento de Ciencias Quimicas

VNIVEADAD NACICRAL Seccion de Quimica Analitica
AVENTMA. T
Mrrcn

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 sesiéon 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 expe-
rimental.

3. Se debera guardar orden y disciplina dentro del laboratorio y durante la se-
sion experimental. Queda prohibida la entrada a personas ajenas a los mismos.

4. Queda estrictamente prohibido fumar y consumir alimentos dentro del labo-
ratorio, ya que muchas de las sustancias quimicas que se emplean son inflamables
o toéxicas.

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 adecua-
damente (consultar fichas de seguridad).

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

7. Los reactivos quimicos no deberan ser manipulados con las manos, se deben
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.

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

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

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

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

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

14. Antes de iniciar las actividades experimentales, se solicitara al laboratoris-
ta el material y equipo necesarios, para ello, una persona responsable del equipo
dejara su credencial (de la UNAM) en depdsito y firmara un vale por el material y
equipo recibidos. En caso de que existiera un defecto en el material o equipo reci-
bido, 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 sesion experimental, lo debe regresar en buenas condiciones
y perfectamente limpio.

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

17. Los alumnos que adeuden material de laboratorio deberan reponerlo a la
mayor brevedad posible, 0 a mas tardar el ultimo dia de realizacién de practicas, de
lo contrario, los deudores seran reportados al Departamento de Servicios Escolares
y no podran inscribirse en el siguiente semestre.

Licenciatura en Quimica Industrial
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18. El numero maximo de alumnos que podran permanecer en el cuarto de ba-
lanzas sera el mismo que el nimero de balanzas disponibles.

19. Cuando se asigne una gaveta en el laboratorio a los alumnos, y exista la
necesidad de abrirla por razones de olvido o pérdida de la llave, queda prohibido
forzarla, deberan hacer la solicitud de apertura al responsable del laboratorio,
previa autorizacién del profesor del grupo en el que estan inscritos los alumnos. La
gaveta podra usarse hasta la semana 15 del semestre, por lo que se debera des-
ocupar en dicha semana.

NORMASOPERATIVASENELLABORATORIO

El alumno debera ser puntual y ordenado en las horas programadas para el la-
boratorio, anotando en una libreta exclusiva para ello todos los cdlculos, pesadas y
datos experimentales obtenidos a lo largo de la sesién experimental.

El equipo que se use para cada una de las practicas podra utilizarse bajo la ase-
soria de un profesor y después de que se haya dado la explicaciéon para su manejo,
cuidando siempre de mantener el equipo en las mejores condiciones posibles.

En lo que respecta a los reactivos, la porcidon de un reactivo que no haya sido
utilizada nunca debe volver al recipiente de origen.

Manejar los reactivos téxicos, acidos, disolventes, etc. en la campana.

El material de vidrio debe ser lavado con la ayuda de un cepillo y agua de la lla-
ve, antes y después de su utilizacion y debe enjuagarse varias veces con pequefias
porciones de agua destilada. Se debe mantener limpio el lugar de trabajo, asi como
los equipos y reactivos que se empleen.

El alumno efectuara los calculos de preparacion de soluciones en el cuestionario
previo, a partir de reactivos analiticos con que se cuente en el laboratorio.

Los alumnos que conformen un equipo deberan proveer las muestras problema,
a menos que los profesores indiquen que se cuenta con ellas.

Licenciatura en Quimica Industrial



Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Q.I.)

PRACTICAS EXPERIMENTALES

PRACTICA 1. CURVA DE CALIBRACION
DIRECTA SIN DILUCION

(ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA
EN EL UV)

Determinacion cuantitativa de bismuto en una muestra
real

OBJETIVOS

e Conocer el manejo general y las partes basicas del espectrofotometro de
absorcion atdmica para emplearlo adecuadamente y obtener resultados con-
fiables. Unidades 1 y 4 del programa de la asignatura.

e Aplicar los conocimientos tedricos adquiridos para efectuar adecuadamente
la cuantificacion de bismuto mediante una curva de calibracién. Unidades 1,
2y4.

e Realizar el tratamiento de una muestra real adecuadamente, con el fin de
asegurar la completa disolucion del bismuto y la eliminacion de la materia
organica. Unidad 1.

INTRODUCCION

Dado que las curvas de calibracion son el método de cuantificacién mas emplea-
do en el sector industrial, es importante conocer tanto la preparacién de los siste-
mas relacionados como el tratamiento de los datos con un ejemplo simple.

Para una curva de calibracion, se preparan diluciones de un reactivo estandar
concentrado (stock) de la misma naturaleza del analito a determinar en la mues-
tra, en un intervalo de concentraciones en el que se supone que se encuentra la
concentracion del analito en la muestra o en las diluciones de ésta. Se colocan en
el instrumento de medicidn y se obtiene una respuesta (P) para cada dilucién del
estandar y la muestra.

Licenciatura en Quimica Industrial
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Los resultados se grafican P = f (conc. del estandar). Se supone una respuesta
lineal y proporcional a la concentracidon del analito (la inspeccion grafica dara la
seguridad de esto), se efectla la regresion lineal para determinar la linea recta que
exprese mejor el comportamiento de la concentracion. La interpolacion de la sefial
de la muestra (o su dilucidn) en la recta permite conocer la concentracion de la
muestra en dicha solucion.

Extractor

Monocromador

Lampara de
catodo hueco

Fotomultiplicador

¥, i/
ador \ ‘

lentes

Camara
de rocio

Muestra Desecho

Componentes basicos que integran un espectrofotdmetro de absorciéon atémica

El equipo debe de ser calibrado con un blanco reactivo que contiene todas las
sustancias presentes en los sistemas, exceptuando la sustancia que da la sefal, en
concentraciones iguales.

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRACTICA

1. ¢Qué tipo de sustancias pueden ser determinadas por espectrofotometria de
absorcion atémica?

2. Describir brevemente el proceso de atomizacién de la muestra.
3. ¢éQué mezclas de gases se utilizan en esta técnica y qué funcion tienen?
4. ¢Por qué es necesario nebulizar una muestra en absorcién atémica?

5. ¢Qué tipo de propiedad se utiliza para efectuar la cuantificacion?

Licenciatura en Quimica Industrial
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6. Describa las propiedades fisicoquimicas mas relevantes del bismuto, incluyen-
do su solubilidad en agua.

7. Incluya los calculos para la preparacion de todas las soluciones mencionadas
abajo.

MATERIAL Y EQUIPO
3 matraces aforados de 50 mL
2 matraces aforado de 25 mL

5 vasos de precipitados de 100 mL

1 pipeta volumétrica de 1 mL
1 pipeta volumétrica de 2 mL
1 pipeta volumétrica de 3 mL
1 pipeta volumétrica de 4 mL
1 pipeta volumétrica de 5 mL
1 mortero

1 piseta

1 espatula

1 embudo y papel filtro

1 parrilla con agitador magnético

19
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REACTIVOS

Acido nitrico concentrado, reactivo analitico
Nitrato de bismuto, reactivo analitico

Agua destilada

Muestra: Pepto Bismol (5 tabletas o suspension), bismuto metalico o subsalici-
lato de bismuto (materia prima)

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
A) Preparacion de soluciones

1. Solucién acida. Coloque aproximadamente 150 mL de agua destilada en un
vaso de precipitados y agregue poco a poco 10 mL de acido nitrico concentra-
do, una vez mezclado, aforar a 250 mL. Esta solucion debe de prepararse en
la campana.

2. Solucién estandar (stock.) de Bi.- Efectue los céalculos a partir del reactivo ana-
litico proporcionado, para preparar 100 mL de una solucion estandar (stock)
de 100 ppm de bismuto elemental. Si no es posible hacerlo directamente,
hacer las diluciones pertinentes. El bismuto es poco soluble en agua, emplee
solucidn acida y calor para disolverlo, deje enfriar y después afore a 100 mL.

3. Solucién problema de Bi. Pese al menos 5 tabletas (Anote los datos perti-
nentes en su bitacora y calcule el peso promedio), triture las tabletas en un
mortero. Prepare la solucion problema, pesando aproximadamente 50 mg del
polvo de tableta, adicionar 5 mL de HNO, concentrado, calentar en una parrilla
colocada en la campana de extraccién a ebullicidon, hasta la desaparicion de
humos amarillos. Agregar aprox. 10 mL de agua destilada poco a poco, si no
se observa disolucion total, agregar 5 mL de solucién acida, mezclar y filtrar.
Al enfriarse la solucién, aforar a 25 mL. E/ sobrante de esta solucion se debe
de guardar para las sesiones siguientes.

Licenciatura en Quimica Industrial
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B) Preparacion de sistemas

Para construir la curva de calibracidon se preparan los siguientes sistemas, de
acuerdo a la siguiente tabla:

Sistemas Bco| 1 3, 4|56 |Mta
Sol. estandar de Bi (mL) 0O |[05[{1|2|3|4|5]|] 0
Sol. problema de Bi (mL) 0 0 O, 0 (0|0 4
Aforo con solucién acida 10 | 10 |10(10| 10 |10|10]| 10

C) Programar las condiciones de medicion

Siguiendo el programa que el manual del equipo describe, optimizar las con-
diciones del andlisis, ejemplo: 2=223.1 nm, ancho de banda = 0.2, voltaje de la
ldmpara =10 pA, mezcla de gases = acetileno/aire, etc.

D) Calibracion del espectrometro de absorcion atomica

El procedimiento de calibracion se realizara siguiendo las indicaciones del pro-
fesor.

E) Medicion de la absorbancia

Considerando las indicaciones del programa de trabajo del aparato, tomar lectu-
ra de cada uno de los sistemas preparados, iniciando con el sistema mas diluido al
mas concentrado, anotar resultados en la siguiente tabla:

Tabla 1. Resultados para la curva de calibracion
Sistema | [Bi]std(mg/Lt) | Absorbancia

|~ W|N

Muestra

21
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F) Analisis de resultados y cuantificacion

Haga la regresion lineal de la curva de calibracién e interpole el valor obtenido
para la muestra. Calcule los miligramos de bismuto por cada tableta.

MANEJO DE RESIDUOS

Las disoluciones acidas (incluidas las que contienen bismuto) deben ser neutra-
lizadas con algun hidréxido antes de ser vertidas a la tarja.

Los sobrantes de medicamentos deben ser colocados en un papel y puestos en
el bote de la basura.

INFORME DE TRABAJO

El informe de trabajo debe contener lo siguiente, empleando un formato de re-
porte.

1. Los objetivos particulares de la practica y una breve introduccién al tema.

2. Un diagrama de flujo con las actividades desarrolladas y el procedimiento
desglosado de cada actividad (se pueden emplear dibujos). Describir perfec-
tamente el procedimiento de preparacién de la muestra problema.

3. Grafico de la curva de calibracion A=f (mg/It de Bi)
4. Analisis de linealidad de la curva por el método de minimos cuadrados.

5. Establecer la ecuacién que relaciona cada una de las variables en el grafico
correspondiente, indicando el valor de la pendiente y la ordenada de origen,
mencionando sus unidades.

6. Los calculos correspondientes para la determinacion de los mg de Bi / tableta
y el % de Bi sobre el contenido del membrete del producto analizado.

7. Observaciones y conclusiones.

8. Referencias bibliograficas.
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DATOS
Peso molecular de Bi = 208.98 g/mol
BIBLIOGRAFIA

1. Ramette, G. W. (1983). Equilibrio y analisis quimico. México: Fondo Educativo
Interamericano.

2. Willard, H., Merrit, L., Dean, J. A. & Settle, F. A. (1992). Métodos instrumen-
tales de analisis. México: Grupo Editorial Iberoamérica.
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DIAGRAMA ECOLOGICO Y TRATAMIENTO DE RESIDUOS

Acido nitrico 10 mL,
pOCO a poco

Sol. acida: 150 mL
agua destilada

Aforar a 250 mL

Sol. estandar: 100 mL
a 100 ppm

Sol. acida y calor
hasta disolucién

Aforar a 250 mL

Pesar y pulverizar
5 tabletas

soplon

Sol. problema: 50 mg
de polvo de tab.

Acido nitrico 5 mL /

Agua destilada

Preparar sistemas
segun la tabla b

I

Calentar a ebullicion 10 mL
Si no disuelve
< 5 mL de sol. acida Leer en espectro
Mezclar vy filtrar
R4
Enfriar y aforar Almacenar para
a25mL practicas posteriores

R1, R2 y R4. Neutralizar con algun hidréxido (se sugiere cal comun), antes de
ser vertidas a la tarja.

R3. Los sobrantes de medicamentos deben ser colocados en un papel y puestos
en el bote de la basura.

24
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PRACTICA 2. CURVA DE CALIBRACION
INDIRECTA SIN DILUCION

(ESPECTROFOTOMETRIA MOLECULAR
EN EL RANGO VISIBLE)

Determinacion cuantitativa de hierro mediante el
complejo Fe(Ofen),-

OBJETIVOS

e Conocer el manejo general y las partes basicas del espectrofotometro de
absorcion molecular (rango VIS), y establecer qué tipo de datos pueden ob-
tenerse con este equipo. Unidades 1 y 3.

e Aplicar los conocimientos tedricos adquiridos para efectuar adecuadamente
la cuantificacién de hierro mediante una curva de calibracién indirecta justi-
ficando las condiciones experimentales empleadas. Unidades 1, 2 y 3.

INTRODUCCION

El hierro puede ser incoloro o amarillo, dependiendo de su estado de oxidacion,
sin embargo, su coeficiente de absortividad molar es muy pequefio, haciendo casi
imposible su determinacion directa por espectrofotometria molecular; es por ello
que se recurre a la formacion de un complejo colorido para su determinacion. La
reaccion esta sujeta a interferencias por algunas de las sustancias que puedan
estar presentes en las muestras a analizar, por eso es importante revisar la biblio-
grafia relacionada.

Las curvas de calibracién implican el uso de instrumentos analiticos para realizar
las mediciones. La propiedad a medir puede ser la absorbancia, potencia, fluo-
rescencia, radiactividad, etc., y puede ser atribuida al analito de forma directa o
indirecta. Las curvas se preparan haciendo diluciones de un reactivo estandar con-
centrado (stock) de la misma naturaleza del analito a determinar en la muestra, en
un intervalo de concentraciones en el que se supone se halla la concentracion del
analito en la muestra o sus diluciones. Se colocan en el instrumento de medicion y
se obtiene una respuesta “P” para cada dilucién del estandar y la muestra.

Licenciatura en Quimica Industrial
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Quimica Analitica IV (Précticas de laboratorio para Q.I.)

I e R

1
- Amplificador Registrador
Fuente Monocromador Portamuestra Detector

T v

Componentes basicos que integran un espectrofotdmetro molecular de un solo haz

ACTIVIDADES PREVIAS A LA PRACTICA

1. Busque el espectro de absorcion molecular del complejo Fe(Ofen), donde se
indique la concentracién del mismo, puede emplear libros, articulos o paginas
de internet, pero se debe tomar adecuadamente la referencia.

2. Indique de qué color es dicho complejo.

3. Calcular el coeficiente de absortividad molar a la longitud de maxima absor-
cion.

MATERIAL Y EQUIPO

3 matraces volumétricos de 10 mL
2 matraces volumétricos de 100 mL
3 matraces volumétricos de 50 mL
1 pipeta volumétrica de 1 mL

1 pipeta volumétrica de 2 mL

1 pipeta volumétrica de 3 mL

1 pipeta volumétrica de 4 mL

1 pipeta volumétrica de 5 mL

1 pipeta volumétrica de 10 mL
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Pera o perilla

Piseta

2 vasos de precipitados de 100 mL

2 vasos de precipitados de 50 mL
Espatula

Agitador magnético y barra magnética

Embudo de vidrio

Papel filtro

Espectrofotdmetro con celdas
Balanza analitica

Mortero con pistilo

REACTIVOS

Acido clorhidrico concentrado
Sulfato ferroso amoniacal u otra sal
Orto-fenantrolina

Agua destilada

3 tabletas o 50 mL de jarabe de sulfato ferroso, hierro metalico

27
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PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
A) Preparacion de soluciones

1. Solucién de orto-fenantrolina: se requieren 10 mL de una concentracidon
1.5x102 M, por equipo.

2. Solucion estandar (stock) de Fe(II) (sulfato amoniacal u otra sal): Se requie-
ren 50 mL de una concentracion de 1.4x10“M en fierro.

Pesar la cantidad equivalente de sal del estandar; el polvo se diluye con unas
gotas de acido clorhidrico y se afora con agua destilada.

3. Muestra problema: Adicionar de 10 a 15 gotas de acido clorhidrico concentrado
a la muestra (pesada o medida), manteniendo agitacién constante, después,
se agregan de 15 a 20 mL de agua y, finalmente, se afora con agua destilada.

B) Preparacion de sistemas

Sistema Bco 1 2 3 4 5 6
OFEN [0.015M] (mL) 0.5 | 0.5 | 0.5 0.5 0.5 0.5 [ 0.5
Fe Std[1.4x10*M] (mL) 0 1 2 3 4 5 0
Sol. prob. (mL) 0 0 0 0 0 0
Aforo agua dest. (mL) 10 10 10 10 10 10 10

A = el equipo de trabajo propondra este volumen a fin de que la absorbancia
esperada esté a la mitad de la curva de calibracion propuesta.

C) Calibracion del espectrofotometro

El procedimiento de calibracidn se realiza de acuerdo a las indicaciones del pro-
fesor.

D) Determinacion de la longitud de onda (A) 6ptima

Con el sistema mas concentrado de la curva de calibracidn se obtiene el espectro
de absorcidn. Para ello, se miden los diferentes valores de absorbancia al variar la

28
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longitud de onda en el equipo, entre 400 y 600 nm, a intervalos de 10 nm, se tabu-

la y se grafica la absorbancia en el eje Y y la longitud de onda en el eje X; A=f(A). -

Determinar la longitud de onda de maxima absorcién, resalte con marcador.

Tabla 1. Datos para el espectro de absorcion del complejo

A A %T A A %T
(nm) (nm)
400 510
410 520
420 530
430 540
440 550
450 560
460 570
470 580
480 590
490 600
500 Conc.
Fe(M)

E) Medicion de la curva de calibracion

Tomar la lectura de absorbancia de cada uno de los sistemas preparados a la
longitud de onda de maxima absorcién obtenida en la parte anterior.

Se inicia con el sistema mas diluido y hasta llegar al mas concentrado; la celda
de lectura se enjuaga con el sistema siguiente (mas concentrado).

Tabla 2. Resultados de la curva de calibracion indirecta
Sistema 1 2 3 4 5 6
Conc. Fe?* (M)
Absorbancia

F) Analisis de resultados y cuantificacion

Haga la regresion lineal de la curva de calibracién e interpole el valor obtenido

para la muestra. Calcule los miligramos de hierro en la muestra original.
29
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Quimica Analitica IV (Précticas de laboratorio para Q.I.)

MANEJO DE RESIDUOS

zadas con algun hidréxido antes de ser vertidas a la tarja.

Los sobrantes de medicamentos deben ser colocados en un papel y puestos en
el bote de la basura.

INFORME DE TRABAJO

El informe debe de contener lo siguiente, empleando un formato de reporte.

8.

9.

. Las disoluciones &cidas (incluidas las que contienen hierro) deben ser neutrali-

. Objetivos de la practica.

. Breve introduccién al tema incluyendo las propiedades fisicoquimicas y farma-

coldgicas del hierro.

. Un diagrama de flujo con las actividades desarrolladas.
. Espectro de absorcion del analito que dio la propiedad.
. Graficos de la curva de calibracion: A= f (M de Fe(Ofen),).

. Analisis de linealidad de la curva, establecer las ecuaciones que relacionan

cada una de las variables con su grafico correspondiente, indicando el valor
de la pendiente, la ordenada al origen y sus unidades, en cada ecuacion.

. Calculos correspondientes para la determinacidon de la concentracion y canti-

dad de hierro en la muestra y el porcentaje de hierro con relacién al marbete.
Observaciones y conclusiones.

Referencias bibliograficas.

DATOS

PM de OFEN = g/mol. Pureza =

PM de sulfato ferroso = g/mol. Pureza =

30
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BIBLIOGRAFIA
1. Harris D. C. (2001). Analisis quimico cuantitativo. (2.2 Ed.). Barcelona Espa-
fa: Reverté.

2. Ramette, G. W. (1983). Equilibrio y analisis quimico. México: Fondo Educativo
Interamericano.

3. O’ Neil , M. 1. (Ed. ). (2006). The merck index: an encyclopedia of chemicals,
drugs and biologicals. N.J.: Merck.

4. Skoog, D. A., West, D. M., Holler, F. J. & Crouch, S. R. (2001). Quimica anali-
tica. (7.2 Ed.) México: Mc Graw-Hill Interamericana.
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DIAGRAMA ECOLOGICO Y TRATAMIENTO DE RESIDUOS

Sol. orto- Agua destilada
fenantrolina al aforo

10 mL 1.5x102M

Sol. estandar: Gotas de HCI

1.4x10™M fierro. Pesar I
polvo

hasta disolucion

Aforar a 50 mL

Tabletas o jarabe

0

Sol. problema: 3
tab. 0 50 mL jarabe

10-15 gotas
HCI

|

Preparar sistemas
acorde a tabla b

Leer en espectro

/ Agua destilada
15a20 mL

Agitacién constante

/
/

Enfriar y aforar
a25mL

I

R1, R2, R4 y R5. Neutralizar con algun hidréxido (se sugiere cal comun), antes

de ser vertidas a la tarja.

R3. Los sobrantes deben de ser colocados en un papel y puestos en el bote de

la basura.
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PRACTICA 3. CURVA DE ADICIONES PATRON
INDIRECTA CON Y SIN DILUCION

(ESPECTROFOTOMETRIA MOLECULAR
EN EL RANGO VISIBLE)

Determinacion cuantitativa de hierro mediante el
complejo Fe(Ofen),-

OBJETIVOS

e Aplicar los conocimientos tedricos adquiridos para efectuar adecuadamente
la cuantificacion de hierro, mediante una curva de adiciones patrén indirec-
ta. Unidades 1, 2 y 3.

e Comparar los resultados obtenidos para una curva de adiciones patrén con
y sin dilucion, y para el manejo estadistico relacionado con el fendmeno de
dilucion en el experimento. Unidad 1.

INTRODUCCION

Se supone que, en el método de curva de calibracién, la constante de proporcio-
nalidad es idéntica para los estdndares y para la muestra, sin embargo, es posible
qgue el ambiente quimico de la muestra sea diferente al usado por los estandares.
Se deberia usar el mismo medio, pero équé sucede si no se conoce? Se utiliza el
método de adiciones patron, mediante el cual la propia muestra proporciona el
ambiente quimico constante para los estandares.

Se mezcla la muestra con pequeias adiciones del estandar y para cada adicion
se mide la respuesta P, las soluciones contendran el analito de dos procedencias:
la muestra (C_constante) y del estandar (C, variable).

Puesto que el medio quimico permanece invariable, se supone que K es realmen-
te constante, por lo tanto, obtenemos, la funcién:

Licenciatura en Quimica Industrial
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Quimica Analitica IV (Précticas de laboratorio para Q.I.)

P=K[C, + C,]

Si C, se varia para obtener una serie de valores de P, se
obtendra la figura de la izquierda. Para encontrar el valor
de C , se extrapola la recta a su interseccion con el eje ho-

/ rizontal, donde P= 0.
Aunque el sistema no puede mantenerse en un volumen

constante, esto no es una limitante para la realizacién del

v

C experimento, solamente es necesario aplicar una correccion
S
con un factor de dilucién en los valores de P medidos y en la
ecuacién quimica que explica la grafica. Por ejemplo:

P =K (C\V,/Vyu) + K(CV/V,,,) serd P'= P ((V,+V,)/V,) = K (C,V,/V,) + K (CV,/
Vo)

o

Donde V, es el volumen constante inicial, V,, es el volumen que varia en cada

sistema, V___ es el volumen final en cada sistema y P’ es la propiedad corregida por

total
dilucion, la cual debe de calcularse para cada sistema.

MATERIAL Y EQUIPO

3 matraces volumétricos de 10 mL
2 matraces volumétricos de 100 mL
3 matraces volumétricos de 50 mL
1 pipeta volumétrica de 1 mL

1 pipeta volumétrica de 2 mL

1 pipeta volumétrica de 3 mL

1 pipeta volumétrica de 4 mL

1 pipeta volumétrica de 5 mL

1 pipeta volumétrica de 10 mL

34
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Piseta

2 vasos de precipitados de 100 mL

2 vasos de precipitados de 50 mL
Espatula

Agitador magnético y barra magnética
Embudo de vidrio

Papel filtro

Mortero con pistilo

Espectrofotdmetro con celdas

Balanza analitica

1 gradilla con 10 tubos de ensayo
REACTIVOS

Acido clorhidrico concentrado

Cianuro de potasio reactivo analitico
Sulfato ferroso

Agua destilada

3 tabletas de sulfato ferroso o jarabe
ACTIVIDADES PREVIAS A LA PRACTICA
Planeacion de los experimentos

1. Empleando los resultados de la practica anterior, calcule el coeficiente de ab-
sortividad molar del complejo Fe(Ofen), a la longitud de maxima absorcion.
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Quimica Analitica IV (Précticas de laboratorio para Q.I.)

2. Establezca una tabla de preparacién de soluciones para una curva de adicio-

. nes patron sin dilucion e indique la absorbancia deseada para cada sistema.

Tabla 1. Ejemplo de sistemas para una curva de adiciones
patron indirecta
Sistema Bco 1 2
OFEN (mL) 1 1 1
Sol. prob (mL) 0 2 2
Fe Std (mL) 0 0 1
Aforo agua dest. (mL) 10 10 10 10 10 10 10
Absorbancia deseada

NN~ W
WIN |- |5
DIN(F U
(GERSANTAN )}

3. Calcule la concentracion necesaria de hierro en cada sistema para lograr la

absorbancia tedrica deseada en cada sistema.

Conc. Fe sistema | | | | | | | |

4. Calcule una concentracién de hierro problema que le permita obtener una ab-
sorbancia de 0.2 (de manera aproximada), al adicionar el volumen propuesto
en la tabla anterior.

Conc. Fe(II) prob.

5. Calcule una concentracidon de hierro que le permita obtener la absorbancia
deseada en cada sistema, al adicionar los volumenes propuestos en la tabla
anterior para hierro estandar.

Conc. Fe(II) std

6. Calcule la concentraciéon necesaria de orto-fenantrolina con el fin de tener
siempre un exceso de este compuesto, tomando en cuenta el volumen pro-
puesto a adicionar en el sistema con mayor concentracidon de hierro y toman-
do en cuenta la estequiometria de la reaccion.

Conc. OFEN std

7. Calcule los valores de absorbancia a obtener, al preparar los sistemas usando
las concentraciones propuestas en los incisos 4 a 6.

36
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Tabla 2. Preparacion de la curva de adiciones patron indirecta

sin dilucion
Sistema Bco 1 2 3 4 5 6
OFEN (mL)

Sol. prob. (mL)

Fe Std (mL)

Aforo agua dest. (mL)
Absorbancia deseada

8. Indique la cantidad y el procedimiento para preparar cada una de las solucio-
nes necesarias.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
A) Preparacion de soluciones

1. Solucidn stock de hierro estandar

2. Solucién estandar de orto-fenantrolina

3. Muestra problema

B) Preparacion de sistemas CON DILUCION

Preparar los sistemas en tubos de ensayo, de acuerdo a la tabla de preparacion

de soluciones establecida en la investigacién previa (tabla 2), pero NO AFORE LOS
SISTEMAS.

Sistema Bco 1 2 3 4 5 6

OFEN
Muestra
Std Fe+?

C) Maedicion de la absorbancia

Tomar la lectura de cada uno de los sistemas preparados a la longitud de onda
obtenida en la practica anterior y manteniéndola constante. Iniciar con el sistema 1.

37

Licenciatura en Quimica Industrial



38

Quimica Analitica IV (Précticas de laboratorio para Q.I.)

D) Preparacion de sistemas SIN DILUCION

Los sistemas anteriormente preparados se aforan al volumen establecido en la
tabla 2 y se les mide la absorbancia.

E) Medicion de la absorbancia

Tomar lecturas de cada uno de los sistemas preparados, iniciando con el sistema
mas diluido al mas concentrado, a la misma longitud de onda empleada anterior-
mente.

F) Analisis de resultados y cuantificacion

1. Grafique A =f[Fe(Ofen), ] ,, para ambos experimentos, especifique las unida-
des de la concentracion empleada.

Calcule las absorbancias corregidas, empleando el factor de dilucion de la forma
siguiente:

V +V

A* o ag =A/

v

o

Haga esto para el experimento CON dilucion y grafique A" = f [Fe(Ofen),]

std”

Haga la regresion lineal para obtener la pendiente y ordenada al origen de todas
las curvas e indique su significado quimico en términos de P=KC.

Determine la concentracion de hierro problema en el sistema de medicion y des-
pués los miligramos en la muestra utilizada.

INFORME DE TRABAJO
El informe debe de contener lo siguiente, empleando un formato de reporte.

1. Los objetivos particulares de la practica, asi como una breve introduccién al
tema, incluyendo las propiedades fisicoquimicas y farmacoldgicas del hierro.

2. Un diagrama de flujo con las actividades desarrolladas.
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3. Resultados y analisis de los mismos que incluyan:
a. Graficos de las curvas: A= f (M de Fe(Ofen),") y A’= f (M de Fe(Ofen),").

b. Andlisis de linealidad de las curvas, establecer las ecuaciones que relacio-
nan cada una de las variables con su grafico correspondiente; indicando el
valor de la pendiente, la ordenada al origen y sus unidades, en cada ecua-
cion.

c. Los calculos correspondientes para la determinacion de la concentracién
y cantidad de hierro por tableta o mililitro de jarabe y el porcentaje, em-
pleando los las dos curvas de adiciones patrén.

4. Conclusiones.

5. Referencias bibliograficas.

BIBLIOGRAFIA

1. Harris D. C. (2001). Analisis quimico cuantitativo. (2.2 Ed.). Barcelona Espa-
na: Reverté.

2. Ramette, G. W. (1983). Equilibrio y analisis quimico. México: Fondo Educativo
Interamericano.

3. O’ Neil, M. J. (Ed. ). (2006). The merck index: an encyclopedia of chemicals,
drugs and biologicals. N.J.: Merck.

4. Skoog, D. A., West, D. M., Holler, F. J. & Crouch, S. R. (2001). Quimica ana-
litica. (7.2 Ed.) México: Mc Graw-Hill Interamericana.
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DIAGRAMA ECOLOGICO Y TRATAMIENTO DE RESIDUOS

Sol. O-fenantrolina Sol. Fierro Std

Tabletas o jarabe

Sol. problema:3 tab.
0 50 mL jarabe

10-15 gotas
HCI

Agitacién constante

Agua destilada
15a20 mL

Enfriar y aforar

AR

R1, R2, R4 y R5. Neutralizar con algun hidréxido (se sugiere cal comun), antes

de ser vertidas a la tarja.

R3. Los sobrantes deben ser colocados en un papel y puestos en el bote de la

basura.
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PRACTICA 4. CURVA DE VALORACION

(ESPECTROFOTOMETRIA MOLECULAR
EN EL RANGO VISIBLE)

Determinacion cuantitativa de Fe(II) con KMnO,

OBJETIVOS

e Aplicar los conocimientos tedricos adquiridos para efectuar adecuadamente
la cuantificacion de hierro mediante una curva de valoracién. Unidades 1, 2
y 3.

e Que el estudiante haga la planeacion del experimento, teniendo como base
los conocimientos adquiridos en la asignatura. Unidades 1, 2 y 3.

INTRODUCCION

Las curvas de valoracion son métodos de cuantificacion ampliamente empleados
y llevan asociada una reaccion quimica, aunque el analito de interés presente una
propiedad quimica medible. A diferencia de otros métodos de cuantificaciéon, las
curvas de valoracién estan conformadas por dos lineas y su punto de interseccion
es el volumen de equivalencia, parametro fundamental, junto con la estequiome-
tria de la reaccidon, para realizar la cuantificacion del analito de interés. Otra dife-
rencia basica con las curvas de calibracion o de adiciones patrén, es que aqui no es
necesario tener la disposicidon estandar del analito a cuantificar, solamente asegu-
rarse de que el agente valorante sea un estandar primario, o bien, una solucién de
concentracion bien conocida.

Las curvas de valoracion cuentan con cuatro puntos importantes durante su de-
sarrollo, los cuales se reflejan apropiadamente en la siguiente tabla de variacion de
cantidades molares:
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aX + bY&cZ

IN) V.C,

ag) V.C,

APE) V,C,-a/bV C ec/bV.C
PEQV) gec/a VXCx= ¢/bVyCy
DPQV) eV,C-b/aV.Cc/aV.C

En la practica, las curvas de valoracion tienen un volumen diferente en cada
punto, debido a la adicién del valorante, por lo que hay que contemplar siempre la
correccién con el factor de dilucion, tal y como se hizo en la practica anterior. Sola-
mente que, en este caso, las dos ecuaciones de las rectas y todos los datos deben
de ser modificados con el de obtener un resultado adecuado.

Con el fin de hacer una planeacién adecuada del experimento, se debe saber lo
siguiente:

1. De la reaccién a las condiciones de trabajo: cuantitatividad y velocidad de
reaccion, estequiometria.

2. Especies presentes que dan propiedad en el espectro visible y su espectro de
absorcion, para calcular su coeficiente de absortividad molar a la longitud de
onda seleccionada.

MATERIAL Y EQUIPO
Matraz volumétrico

1 bureta con tripié completo
Propipeta

Piseta

2 vasos de precipitados de 100 mL
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2 vasos de precipitados de 50 mL

Espatula

Agitador magnético y barra magnética
Embudo de vidrio

Papel filtro

Mortero con pistilo

Espectrofotdmetro con celdas

Balanza analitica

REACTIVOS

Acido clorhidrico concentrado
Permanganato de potasio

Agua destilada

3-5 tabletas comerciales de sulfato ferroso (blancas)
PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
A) Planeacion del experimento

1. Indique qué especies dan propiedad y su coeficiente de absorvitividad molar
tedrico a la longitud de onda maxima.

2. Indique la forma de la curva de valoracién esperada.
3. Establezca la tabla de variaciéon de cantidades molares para la reaccion.

4. Calcular la concentracidon de Fe, en el punto de equivalencia del sistema, ne-
cesaria para tener una absorbancia de 1.0.
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5. Calcular la concentraciéon de la solucion de hierro que se debe preparar para
ser valorada y cumplir con el parrafo anterior.

6. Establezca el volumen al punto de equivalencia.

7. Calcular la concentracién de la solucion de orto-fenantrolina necesaria para
llevar a cabo la valoracion, tomando en cuenta la estequiometria.

8. Calcular la absorbancia esperada para cada uno de los sistemas planteados
(se anexa tabla ejemplo, pero puede ser planteado con otros volimenes):

Sistema | 1 2 3 4 5 6 7 8 ) 10 | 11| 12
Muestra 10| 10|10 (10| 10| 10| 10| 10 | 10 10 | 10 | 10
MnO 0 [0.2|/04]06(0.8|1.0|1.2|14| 16| 1.8|2.0] 2.2

4

tedrica

peqv

B) Preparacion de soluciones
Indicar el procedimiento para la preparaciéon de:

1. Solucién de permanganato (valorarla).
2. Preparacion de la muestra.

C) Obtencion del espectro de absorcion del Fe, MnO -

Preparar una solucién de MnO,” de concentracion conocida y obtener el espectro
de absorcién, variando la A en el equipo de 400 a 600 nm, a intervalos de 10 nm.
Tabular y graficar A=f(A) y A=f(g). Seleccionar la longitud de onda de trabajo.

D) Valoracion - Medicidon de la absorbancia

Colocar la muestra en un vaso de precipitados y comenzar la valoracion, des-
pués de cada adicién, agitar y tomar la lectura correspondiente e ir realizando la
grafica A=f (mL de titulante) para determinar hasta donde se tomaran lecturas de
absorbancia.
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E) Analisis de resultados y cuantificacion

Grafique A =f [mL MnO,],, y A" =f [mL MnO, ... -

Haga la regresién lineal de ambas rectas y obtenga la pendiente y ordenada al
origen de las curvas. Indique el significado quimico en términos de P=KC de ambas
rectas.

Determine la concentracion de metal en la muestra en el sistema de medicién y
después los miligramos de hierro en la muestra.

INFORME DE TRABAJO

El informe de trabajo debe de contener lo siguiente, empleando un formato de
reporte.

1. Los objetivos particulares de la practica, asi como una breve introduccion al
tema incluyendo las propiedades fisicoquimicas del Fe(II) y del titulante.
2. Un diagrama de flujo con las actividades desarrolladas.

3. Resultados y andlisis de los mismos que incluyan:

a. Graficos de las curvas: A= f(mL de MnO,?) y A’= f (mL de MnO,?). Indique
sus comentarios relacionados con la comparacién de ambas graficas y con
las absorbancias esperadas.

b. Analisis de linealidad de las curvas relacionadas a A'’= f (mL de MnO,?),
establecer las ecuaciones que relacionan cada una de las variables con su
grafico correspondiente, indicando el valor de la pendiente, la ordenada al
origen y sus unidades, en cada ecuacion.

c. Los calculos correspondientes para la determinacion de la concentracion, la
cantidad y el porcentaje de hierro por tableta.

4. Conclusiones.

5. Referencias bibliograficas.
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DIAGRAMA ECOLOGICO Y TRATAMIENTO DE RESIDUOS

Sol. permanganato

2

Sol. valorante

Preparar sistemas
segun la tabla

Tabletas o jarabe

1

Leer en espectro

10-15 gotas
HCI @

Sol. problema:3 tab.
0 50 mL jarabe.

Agua destilada

Agitacion constante 15a 20 mL

Enfriar y aforar

&l

R1. Mezclar con el sobrante de R2, R3, R4 y R5, con el fin de neutralizar el
Mn(VII), antes de ser vertido a la tarja.
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PROYECTO. C,UANTIFICACIéN
ESPECTROFOTOMETRICA MOLECULAR
EN EL UV-VIS

(TEMA ASIGNADO A CADA EQUIPO DE TRABAJO)

OBJETIVOS

e Que el estudiante aplique los conocimientos tedrico-practicos adquiridos para
efectuar adecuadamente la cuantificacién asignada por el profesor, mediante
alguno de los métodos de cuantificacién estudiados previamente. Unidades
1a3.

e Que el alumno sea capaz de implementar su protocolo de trabajo en su to-
talidad y, al llevarlo a cabo, detecte los posibles errores y los resuelva, con
el fin de lograr la cuantificacién designada. Unidades 1 a 3.

INTRODUCCION

Este proyecto es la confrontacion del estudiante ante un problema real, con el
propdsito de que ponga a prueba los conocimientos adquiridos hasta el momento,
para la resolucién de dicho problema.

El proyecto contempla desde el pre-tratamiento de la muestra y la planeacion
de todas y cada una de las soluciones necesarias, tanto en concentracion como en
volumen a utilizar, etc.

Cuando el estudiante salga a trabajar en el sector industrial, es muy proba-
ble que se enfrente a la cuantificacién de un analito en una matriz real, como un
medicamento, alimento, aleacién, etc., tal y como se ensefia en la mayoria de los
libros de texto y de aplicaciones (1-3), por lo que, debe ser capaz de plantear un
protocolo de trabajo que le permita resolver dicha actividad de manera adecuada y
satisfactoria, tomando en cuenta el material y reactivos con los que cuenta en su
area de trabajo.

En general, deberd seleccionar algin método de cuantificacion (curva de valora-
cion, preferentemente), junto con un método analitico instrumental (espectrofoto-
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metria, en este caso). Es por ello que, enfrentar al estudiante con un reto o proyec-
to que simule su actividad en el campo profesional lo ayudara a resolver este tipo
de situaciones de manera eficiente y sentirse satisfecho de su propio desempeno.

PROCEDIMIENTO TEORICO-EXPERIMENTAL

A) Planeacion teodrica del experimento (semanas 5 a 7 del calendario de
actividades)

1. Plantee la reaccion asociada y balancéela.
2. Calcule su Keq y calcule la Keq condicional, si es necesario.

3. Investigue que especies pueden dar propiedad en el rango UV-VIS, su espec-
tro de absorcion y el coeficiente de absortividad molar teérico a la longitud de
onda maxima; si no los encuentra, obténgalos experimentalmente (semana 7
del calendario de actividades).

4. Indique la forma de la curva de cuantificacidon esperada.
5. Establezca la tabla de variacion de cantidades molares para la reaccion.

6. Establezca una tabla de preparacion de sistemas para el método de cuantifi-
cacion asignado.

7. Calcular la concentracion necesaria de cada una de las especies involucradas
en la reaccién para tener valores de absorbancia entre 0.2 y 1.

8. Calcular la absorbancia esperada para cada uno de los sistemas planteados
con base en las concentraciones calculadas en el parrafo anterior.

9. Indicar el procedimiento para la preparacion de cada una de las soluciones
necesarias para el proyecto, incluido el tratamiento a la muestra.
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10. Realizar un protocolo de trabajo en el cual se basara el experimento e incluir
la siguiente informacién:

o Nombre completo de los integrantes del equipo.

o Indicar los antecedentes e informacion existente relacionada al
proyecto, incluyendo las referencias bibliograficas.

o Plantear el problema y una hipoétesis.
o Justificar tedricamente las condiciones experimentales a emplear.
o Hacer un cronograma de actividades.

o Indicar a detalle la preparacion de cada una de las soluciones a
emplear.

o Estimar los resultados a obtener, incluyendo los célculos realizados
para su obtencion.

o Un diagrama ecoldgico y manejo de residuos.

B) Procedimiento experimental (semanas 8 y 9 del calendario de activida-
des)

1. Llevar a cabo la preparacion de cada una de las soluciones necesarias para el
proyecto, incluida la muestra.

2. Preparar los sistemas planteados en el inciso anterior.
3. Realizar la medicion de la absorbancia.
4. Graficar los resultados y obtener los parametros relacionados.

5. Cuantificar el analito de interés en la muestra.
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INFORME DE TRABAJO

El informe de trabajo debe contener lo siguiente, empleando un formato de re-
porte.

1. Los objetivos particulares de la practica, asi como una breve introduccién al
tema, incluyendo las propiedades fisicoquimicas del analito de interés.

2. Un diagrama de flujo con las actividades desarrolladas.

3. Observaciones: incluir los cambios realizados al protocolo de trabajo a lo largo
de la experimentacion.

4. Resultados y analisis de los mismos que incluyan:

a. Graficos de todas las curvas realizadas (incluyendo espectros de absor-
cion).

b. Andlisis de linealidad de las curvas relacionadas a la cuantificacion, estable-
cer las ecuaciones que relacionan cada una de las variables con su grafico
correspondiente, indicando el valor de la pendiente, la ordenada al origen
y sus unidades, en cada ecuacion.

c. Los calculos correspondientes para la determinacién de la concentracién y
cantidad del analito en la muestra.

5. Conclusiones.
6. Referencias (libros, articulos, paginas web, etc.).

7. Anexos. Por ejemplo, diagramas de zonas de predominio, de Pourbaix, u otro
material necesario para la mejor comprension del proyecto realizado, justifi-
cando las condiciones experimentales empleadas.

PROYECTOS TENTATIVOS

Determinacion de perdéxido de hidrégeno mediante una valoracion con perman-
ganato de potasio

Determinacion de peroxido de hidrégeno mediante una valoracién con dicromato
de potasio
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Determinacion de peroxido de hidrégeno mediante una valoracién con triyoduro
de potasio

Determinacion de sulfato ferroso mediante una valoracién con dicromato de po-
tasio

Determinacion de sulfato ferroso mediante una valoracion con triyoduro de po-
tasio
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PRACTICA 5. ESPECTROFOTOMETRIA
DE INFRARROJO

(IDENTIFICACION CUALITATIVA DE UN COMPUESTO)
OBJETIVOS

e Aplicar los conocimientos tedricos adquiridos para efectuar la identificacion
cualitativa de un compuesto organico mediante espectrofotometria de infra-
rrojo, con ayuda del profesor. Unidad 3.

e Que el estudiante conozca los componentes basicos del equipo, asi como su
manejo y cuidados necesarios. Unidad 3.

e Que el estudiante conozca los parametros de seleccion relacionados con el
manejo del equipo, asi como el procedimiento de preparacion de una mues-
tra sélida. Unidad 3.

INTRODUCCION

La espectroscopia infrarroja se basa en la medicidn de la intensidad de la absorcion
de luz infrarroja de una muestra, en funciéon del nimero de onda asociado. La luz
infrarroja tiene la energia suficiente para excitar vibraciones moleculares a niveles de
energia mas altos. La longitud de onda de las bandas de absorcién infrarroja es tipica
de enlaces quimicos especificos y la mayor utilidad de la espectroscopia infrarroja
se encuentra en la identificacién de moléculas organicas y érgano-metalicas. Este
método implica el analisis de los movimientos de torsidn, rotatorios y de vibracion
de los atomos en una molécula. Debido a que los enlaces en una molécula organica
interactian con la radiacion infrarroja, el espectro IR brinda una considerable canti-
dad de datos estructurales.
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56

fixed mmror Tine-rexohed FT-IR spectrovcopy of biological
miolecitles

globar movable mirror

«——p

M C T detector

amplifier

Esquema de un espectrofotémetro infrarrojo

O——>H

Fuente IR :
| Laser de
|:|<.._S§ He-Ne

Espejos
Rendija

Muestra

Detector

Divisor
de haz

Interferometro

Espejo movil

Esquema del sistema dptico de un espectrofotometro de transformada de Fourier

La ventaja fundamental de la técnica FTIR, frente al IR convencional, es la ra-
pidez en la adquisicidon del espectro, debido a que se evita tener que variar la
longitud de onda en el tiempo para medir cada espectro individual. En FTIR se
adquieren simultdneamente todos los componentes de frecuencia del espectro, lo
que permite acumular un gran nimero de espectros en poco tiempo, con la con-
siguiente mejora en la relacién sefial/ruido. Esto es especialmente importante en
las regiones del espectro infrarrojo en que la fuente tiene una emisién débil o el
detector es poco sensible.
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Tabla 1. Ubicacion de los grupos funcionales mas comunes

Gpo. O-H C-H Cc=0 Cc=C C-O | Aromaticos

funcional

Namero de 3700- | 3120- | 1750- | 1670- | 1250- 910-670

onda 3230 | 2860 1690 1610 1000

R-O-H X X X

R-C(=0)-R(H) X X

R-C(=0)-0-H X X X X

R-C(=0)-0-R X X X

R-O-R X X

Aromaticos X 1610- X
1480

C=C X X

C-C X

MATERIAL Y EQUIPO

Mortero de agata con pistilo

Espatula

Prensa y soporte para tabletas

Piseta

2 vasos de precipitados de 50 mL

Espectrofotémetro IR

REACTIVOS

Analito organico

Bromuro de potasio

Agua destilada
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PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

. A) Preparacion de la muestra

1. La muestra sdlida y el KBr deben de ser molidos por separado para reducir el
tamano de particula a menos de 5 mm de didmetro. Si no es asi, las particulas
mas grandes pueden afectar la obtencién del espectro.

2. (Poner una espatula llena con KBr en un mortero de agata y muela hasta ob-
tener un polvo fino, hasta que los cristales no puedan ser vistos como tales y
se obtenga una “pasta” que se adhiere al mortero.

3. Tomar una pequefia cantidad de la muestra sélida (aproximadamente, del 0.1
al 2 % de la cantidad del KBr, o solo la punta de la espatula) mezclar con el
KBr y moler la mezcla, aproximadamente de 3 a 5 minutos.

—
s
Ll

—

Pastillador Prensa Portamuestra

-
e

4. Ensamblar el molde, como se muestra en el esquema arriba, poniendo el
polvo en el collar. Coloque el molde ensamblado con el polvo en una prensa y
aplique presidon por 2 minutos para formar la pastilla.

5. Abrir el molde, sacar la pastilla y ponerla en el portamuestra

6. Limpie el molde al terminar el experimento.
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B) Obtencion de los espectros

El equipo comercial que utilizaremos en el laboratorio esta controlado mediante
una computadora, con un software de control que permite seleccionar el tipo de
experimento, las condiciones de trabajo, asi como visualizar y analizar los espec-
tros obtenidos.

Con el programa, accedemos a la ventana de medida de espectros. Antes de
comenzar la adquisicién de los espectros, es necesario realizar una medida de re-
ferencia (Background).

Las condiciones en las que se realizan los espectros, tanto de la muestra, como
la de la medida de referencia, se seleccionan en el software. Las condiciones mas
convenientes para realizar los espectros son las que aparecen de manera automa-
tica, es decir, nimero de barridos: 20, resolucién de 0.5 cm-1 y el espectro de la
muestra en % de transmitancia. Los parametros de las carpetas restantes de la
ventana seran fijados por el profesor y no deben ser modificados.

Una vez medida la referencia, se pueden realizar medidas de espectros de la
muestra.

La biblioteca de espectros se utiliza para el analisis de los espectros realizados.
Se utilizara el programa para hacer zoom sobre distintas regiones de cada espec-
tro, asi como para imprimir y exportar los ficheros de datos. Este programa tiene
una herramienta de busqueda de picos (PeakFind), que localiza todos los picos con
una intensidad mayor que un nivel proporcionado por el usuario (noiselevel).

INFORME DE TRABAJO

El informe de trabajo debe contener lo siguiente, empleando un formato de re-
porte.

1. Los objetivos particulares de la practica, asi como una breve introduccién al
tema, incluyendo las propiedades fisicoquimicas del analito de interés.

2. Un diagrama de flujo con las actividades desarrolladas.

3. Observaciones: incluir los cambios realizados al protocolo de trabajo a lo largo
de la experimentacion.
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4. Resultados y analisis de los mismos que incluyan:
a. Graficos de todas las curvas realizadas (incluyendo espectros de absor-
cion).

b. Analisis de linealidad de las curvas relacionadas a la cuantificacion, estable-
cer las ecuaciones que relacionan cada una de las variables con su grafico
correspondiente, indicando el valor de la pendiente, la ordenada al origen
y sus unidades, en cada ecuacion.

c. Los calculos correspondientes para la determinacién de la concentracién y
cantidad del analito en la muestra.

5. Conclusiones.
6. Referencias bibliograficas.

7. Anexos. Por ejemplo, diagramas de zonas de predominio, de Pourbaix, u otro
material necesario para la mejor comprension del proyecto realizado.
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DIAGRAMA ECOLOGICO Y TRATAMIENTO DE RESIDUOS

Tableta elaborada

R1. Desechar al bote de basura en un pedazo de papel.
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PRACTICA 6. CROMATOGRAFIA DE GASES

(FACTOR RESPUESTA Y PARAMETROS
DE INFLUENCIA)

Identificacion y cuantificacion de alcoholes en bebidas
alcohdlicas

OBJETIVOS

e Conocer el fundamento, las partes de un cromatégrafo de gases, asi como
su manejo y cuidados necesarios. Unidad 4.

e Estudiar los parametros que afectan la elucién, la resolucion y la eficiencia
de los picos en la cromatografia de gases. Unidad 4.

e Separar, identificar y cuantificar etanol y metanol en licores comerciales,
mediante el método de estandar interno, empleando el factor respuesta.
Unidades 1, 2 y 4.

INTRODUCCION

La cromatografia de gases (CG) es una técnica de separacion ampliamente utili-
zada en la industria, esto debido a su sensibilidad y al empleo de detectores selec-
tivos o universales. Es idénea para sustancias volatiles no termolabiles, tales como
alcoholes, cetonas, hidrocarburos aromaticos, pesticidas érgano-clorados, etc. Tie-
ne aplicaciones en la industria, en muchos campos de la ciencia y en estudios de
contaminaciéon ambiental.

En la cromatografia de gases, se ponen en contacto dos fases, una gaseosa (fase
movil) y otra sélida o liquida, (fase estacionaria). La muestra liquida o gaseosa se
introduce en la columna y ahi se lleva a cabo la separacién. Los componentes sepa-
rados emergen hacia el detector y se obtiene un cromatograma. La retencion de los
solutos depende de las interacciones que se logren con la fase estacionaria. El éxito
de la separacién depende basicamente de: el tipo y longitud de la columna, la tem-
peratura del horno durante la separacion, la velocidad de flujo de la fase moévil, etc.
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1. Fase movil (gas)

2. Puerto de inyeccion
@ 3. Columna (FE)

il 4. Horno de la columna

@ 4 5. Detector

il 6. Computadora

Componentes basicos que integran un cromatdgrafo de gases

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRACTICA

1. éCudl es el fundamento de la cromatografia de gases (gasliquido y gas-soli-
do)? Explique ampliamente.

2. ¢{Qué tipo de fase movil y estacionaria se emplea en la cromatografia de ga-
ses?

3. ¢Qué sustancias pueden separarse por cromatografia de gases?
4. (Qué es el tiempo de retencion y la resolucion en cromatografia?
5. éCuales son los factores que afectan a la resolucién y cdmo lo hacen?

6. Mencione los componentes basicos de un cromatdgrafo de gases y explique
brevemente en qué consisten cada uno de ellos.

7. Explique de forma breve el fundamento del detector de ionizacion de flama
(FID).

8. Diga en qué consiste el método de patrdn interno y cudl es su utilidad en la
cromatografia de gases.
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PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
A) Condiciones del equipo y del software

1. Abrir los gases del equipo (llave del tanque).
2. Encender la computadora.

B) Analisis cualitativo de diversos alcoholes

Realice la inyeccién de 1 ul de STD de cada uno de los siguientes alcoholes: me-
tanol, etanol, n-propanol, n-butanol y n-amilico, con el fin de identificar el orden
de elucion de cada compuesto.

Condiciones de analisis:

e Flujo de nitrégeno 2.8 £ 0.2 mL/min

e Temperatura del horno de la columna isotérmica: 100 °C
e Temperatura del inyector: 200 °C

e Temperatura del detector: 250 °C, FID

Tabla 1. Resultados obtenidos en el analisis cualitativo de alcoholes

Analito t, w,, Area
(min)
MeOH
EtOH
n-propanol
n-butanol
n-amilico

C) Influencia de la temperatura en la resolucion

1. Prepare una mezcla con 100 pl de cada uno de los STD de los alcoholes y
realice la inyeccion de 1 pl de esta mezcla, en las mismas condiciones del
apartado anterior (isotérmica a 100 °C).
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2. Inyecte 1 pl de la misma mezcla anterior, pero en condiciones isotérmicas a

200 °C (cambiar la temperatura en el método).

3. Inyecte 1 ul 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.

Tabla 2. Resultados del analisis de la mezcla de alcoholes
a varias temperaturas
Analito |t, (min) | t, (min) | t, (min) w w w
a 100 °C|a 200 °C |gradiente | a 100 °C | a 200 °C | gradiente

MeOH
EtOH
n-propanol
n-butanol
n-amilico

D) Analisis de MeOH y EtOH por el método de factor de respuesta

Para esta cuantificacidon, se empleara como estandar interno: n-propanol, por lo
que se prepararan los siguientes sistemas:

Tabla 3. Preparacion de los sistemas para la cuantificacion de MeOH
y EtOH por el método de factor de respuesta

Sistema |MeOH_,| EtOH_ (pl) | n-Prop_, | V Problema |V__ _ /H20
(ul) (ul) (mL) (mL)
STD's 200 200 100 - 10.0
Prob. MeOH - - 100 10.0 10.0
Prob. EtOH - - 100 0.240 10.0

Inyectar cada uno de los sistemas bajo las condiciones de corrida del apartado
C numero 3 (gradiente del horno).
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Tabla 4. Resultados obtenidos para la determinacion de MeOH y EtOH
por el método de factor de respuesta

Sistema Area Area Area FR Conc. del
MeOH EtOH n-Prop analito
F.R.
Prob. MeOH -
Prob. EtOH -

INFORME DE TRABAJO

El informe de trabajo debe de contener lo siguiente, empleando un formato de
reporte.

1. Los objetivos particulares de la practica, asi como una breve introduccion al
tema, incluyendo las propiedades fisicoquimicas del analito de interés.

2. Un diagrama de flujo con las actividades desarrolladas.

3. Observaciones: incluir los cambios realizados al protocolo de trabajo a lo largo
de la experimentacion.

4. Resultados y analisis de los mismos que incluyan:

a) Identificacion de cada uno de los alcoholes en la mezcla, con la ayuda de
los tiempos de retencién de los estandares inyectados individualmente.

b) Discutir cdmo influye la temperatura en la resolucién de los componentes
de la muestra, calculando la N y la Rs para cada componente a las diferen-
tes temperaturas (100, 200 °C y gradiente).

c) Mencionar las mejores condiciones de separacidn de los alcoholes estudia-
dos.

d) Explicar ampliamente si es mas adecuado utilizar un programa de tempe-
ratura para separar la mezcla de alcoholes.

e) Los calculos correspondientes para la determinacién de la concentracion de
MeOH y EtOH en el licor analizado y comparelo con el contenido reportado
en la botella. Discuta al respecto.
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5. Conclusiones.
. 6. Referencias bibliograficas.
BIBLIOGRAFIA
1. Harris, D. C. (2001). Andlisis quimico cuantitativo. (2.2 Ed.). Barcelona,

Espafa: Reverté.

2. Ramette, G. W. (1983). Equilibrio y analisis quimico. México: Fondo Educativo
Interamericano.

3. Rubinson J. F.,, Rubinson, K. A. (2000). Quimica analitica contemporanea (1.2
Ed.). México: Pearson Education.

4. Skoog, D. A., West, D. M., Holler, F. J. & Crouch, S. R. (2001). Quimica analitica.
(7.2 Ed.) México: Mc Graw-Hill Interamericana.

MANEJO DE RESIDUOS

Los alcoholes no pueden ser vertidos a la tarja. Colectarlos en un envase de
plastico para su posterior tratamiento.

DIAGRAMA ECOLOGICO Y TRATAMIENTO DE RESIDUOS

0.5 mL mezcla alcoholes

10 mL muestra + MeOH

R1: Evaporar con calor.

R2: Desechar a la tarja.
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ANEXO
DATOS DE LOS REACTIVOS Y DE LA COLUMNA PARA LA PRACTICA 6
Columna: DB-WAX 304

30 mx 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.Higher temperature limit: 250 °C.
Gas acarreador: Nitrogeno de alta pureza.

Gases para el detector de ionizacion de flama (FID): Hidrégeno-aire de

alta pureza.
OH
P ~ e
H H
H
METANOL, J. T. Baker, P.M. 32.04 g/mol, ETANOL, J. T. Baker, P.M. 46.0
99.9 % de pureza, densidad 0.82 g/mL, g/mol, 99.85 % de pureza, densidad
punto de ebullicion: 64.6 °C 0.79 g/mL, punto de ebullicién: 78.3
o]
C
PN T gy
n-PROPANOL, J. T. Baker, P.M. 60.097 n-BUTANOL, Monterrey, P.M. 74.12 g/mol,
g/mol, 99.0 % de pureza, densidad 0.80 99.0 % de pureza, densidad 1.04 g/mL,
g/mL, punto de ebullicion: 97.2 °C punto de ebullicion: 117.6 °C

PN

n-AMILICO, J. T. Baker, P.M. 88.15 g/mol,
98.0 % de pureza, densidad 0.812-0.819
g/mL, punto de ebullicion: 138.0 °C
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PRACTICA 7. CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS
DE ALTA EFICIENCIA

(FACTOR RESPUESTA Y PARAMETROS
DE INFLUENCIA)

Determinacion de metil y propil-parabeno en cremas,
shampoo y otros

OBJETIVOS

e Conocer los componentes basicos del cromatdgrafo de liquidos de alta reso-
lucion (HPLC), asi como su manejo y cuidados necesarios. Unidad 4.

e Seleccionar las condiciones instrumentales dptimas para la cuantificacion de
los parabenos. Unidad 4.

e Aplicar los conocimientos tedricos adquiridos para efectuar adecuadamente
la cuantificacion de los parabenos, mediante el método de estandar interno.
Unidades 1, 2 y 4.

INTRODUCCION

La cromatografia de liquidos de alta resolucién (HPLC) es la técnica de sepa-
racion mas ampliamente utilizada en la industria, esto debido a su sensibilidad y
su facil adaptacion a determinaciones cuantitativas, es idénea para sustancias no
volatiles o termolabiles, tiene aplicaciones en la industria, en muchos campos de la
ciencia y en la sociedad en general.

En la cromatografia de liquidos de alta resolucién se ponen en contacto dos fa-
ses mutuamente inmiscibles, una de las fases es estacionaria y la otra es mdvil.
Una muestra que se introduce en la fase mévil es transportada a lo largo de la co-
lumna que contiene a la fase estacionaria distribuida. Los componentes separados
emergen en orden creciente de interacciones con la fase estacionaria. La migracion
depende de la solubilidad de los solutos en fase mdvil o fase estacionaria.
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En HPLC, el éxito de la separacidén, para un compuesto dado, depende de las

condiciones de operacion como son: tipo y longitud de columna, proporcion vy tipo

de fase moévil, velocidad de flujo de la fase movil, etc.

| Depdsito de disolverte |

Filtro en linea

Columna guarda |

frmm—
Columna Analitica | Cro matograma

e — E
P EEEE,
Control d
o

Componentes basicos que integran un equipo de HPLC

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRACTICA

7.

. ¢Cudl es el fundamento de la cromatografia de liquidos de alta resolucion?
. ¢Qué tipo de fase movil y estacionaria se utilizan en HPLC?
. Defina la cromatografia de liquidos en fase normal y en fase reversa.

. Mencione los métodos de evaluacién mas utilizados para las determinaciones
cuantitativas por HPLC.

. Mencionar las ventajas y desventajas de la cromatografia de liquidos, en com-
paracion con la cromatografia de gases

. Describir las propiedades fisicoquimicas de los reactivos utilizados en la prac-
tica.

Efectuar los calculos de preparacion de soluciones.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

A) Preparacion de soluciones

FASE MOVIL

1

.- Mezclar 100 mL de acetonitrilo con 100 mL de agua desionizada (50:50).
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2.- Mezclar 60 mL de acetonitrilo con 140 mL de agua desionizada (30:70).

Filtrar cada una, utilizando una membrana con didmetro de poro 0.45um vy, pos-
teriormente, colocarlas al ultrasonido de 10 a 15 minutos.

ESTANDAR DE METILPARABENO. Pesar 25 mg de metilparabeno, disolver en
aproximadamente 15 mL de agua desionizada, calentar ligeramente, enfriar y afo-
rara 25 mL.

ESTANDAR INTERNO (PROPILPARABENO). Pesar 25 mg de propilparabeno, di-
solver en aproximadamente 15 mL de agua desionizada, calentar ligeramente,
enfriar y aforar a 25 mL.

MEZCLA DE ESTANDARES. Tomar un mililitro de la solucién estandar de metilpa-
rabeno, un mililitro de estandar de propilparabeno, aforar a 25 mL con fase movil
50:50 y colocarla en ultrasonido de 3 a 5 min. (sol. mezcla).

MUESTRA. Pesar con exactitud cerca de 100 mg de crema, en un vaso de preci-
pitados de 50 mL, adicionar 5 mL de una solucién de NaOH 0.5 N y 2 mL de me-
tanol HPLC, agitar y filtrar con filtro milipore, adicionar 0.5 mL del estandar interno
y aforar a 10 mL con fase mévil 50:50, colocarla en ultrasonido de 3 a 5 min (sol.
problema).

B) Optimizacion de condiciones experimentales
SELECCION DE FASE MOVIL OPTIMA

Se enciende el cromatdgrafo, segun el procedimiento indicado por el profesor,
colocando la fase mévil preparada 30:70 y se corroboran las siguientes condicio-
nes:

i . Volumen de
Columna Flujo de la F. M. | Detector A trabajo . .
inyeccion fijo

) uUVv/VvIS
C-18 de 15cm 1.0 mL/ min. ) 254 nm 20 pl
A variable

1. Con la fase movil de 30:70, se estabiliza la presién de la bomba y se equilibra
la columna por 10 o 15 min. Después, se inyecta la solucién mezcla de estan-
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dares. Registrar el tiempo de retencion, ancho y area de cada pico. Calcular el
valor de K/, la eficiencia (N) y la Rs a las condiciones de analisis.

2. Cambiar la fase movil por la de 50:50, dejando que se estabilice la presion
de la bomba y se equilibre la columna con la nueva fase mévil (10-15 min).
Después, se inyecta la solucidén mezcla de estandares. Registrar el tiempo de

retencién, ancho y area de cada pico. Calcular el valor de K’, la eficiencia (N)
y la Rs, a las condiciones de analisis.

Colocar los resultados en la tabla siguiente y elegir la fase movil que presenta
mayor eficiencia y resolucion.

Tabla 1. Comparacion de resultados para la separacion
de parabenos en 2 F.M.

Pico 1 Pico 2
t, | Area pico | Ancho | t, | Area pico | Ancho
Rs
F.M.
30:70 K’ N K’ N
t, | Area pico| Ancho | t, | Area pico | Ancho
Rs
F.M.
50:50 K’ N K’ N

SELECCION DEL FLUJO OPTIMO

Con la fase mévil seleccionada en el parte anterior, realizar el siguiente estudio:
efectuar la corrida de la mezcla de estandares a diferentes flujos de F.M.: 2.0, 1.5
y 0.7 mL/min. (Ya se tiene el de 1.0 mL/min de la parte anterior).
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Llene la siguiente tabla de resultados:

Tabla 2. Comparacion de resultados a diferentes flujos de la F.M.

Flujo Pico 1 Pico 2
te Area Pico | Ancho | t, | AreaPico |Ancho
Rs
2.0
AEPT N AEPT N
t, Area Pico | Ancho | t, | AreaPico |Ancho Rs
1.5
AEPT N AEPT N
t, Area Pico | Ancho | t_, | AreaPico |Ancho Rs
1.0
AEPT N AEPT N
te Area Pico Ancho | t, | AreaPico |Ancho Rs
0.7
AEPT N AEPT N

Con base en los resultados de la tabla 2, elegir el flujo que genere una mejor Rs
y mayor eficiencia.

C) Separacion y cuantificacion del metilparabeno en una muestra

En las condiciones 6ptimas, se inyecta la muestra preparada y una dilucién 1 en
25 mL de la solucion estandar del metilparabeno.

Después de la ultima inyeccidn, es necesario lavar la columna con agua desioni-
zada filtrada y sonicada para eliminar los restos de sales en la columna.

INFORME DE TRABAJO

El informe de trabajo debe de contener lo siguiente, empleando un formato de
reporte.
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1. Los objetivos particulares de la practica, asi como una breve introduccion al
tema incluyendo las propiedades fisicoquimicas del analito de interés.

2. Un diagrama de flujo con las actividades desarrolladas. Describir perfecta-
mente el procedimiento de preparacién de la muestra problema).

3. Observaciones: incluir los cambios realizados al protocolo de trabajo a lo largo
de la experimentacion

4. Resultados y analisis de los mismos que incluyan:

a) Las tablas de resultados de las dos primeras partes. Concluir acerca de la
seleccién de condiciones 6ptimas.

b) Mencionar qué parametros se ven afectados y por qué, al variar:

e La proporcion polar de la fase moévil
¢ El flujo de la fase movil
e La columna

c) Mencionar el procedimiento de identificacidon en la muestra.

d) Calcular el factor respuesta y poner los calculos empleados para la cuantifi-
cacion de los mg de MP en la muestra (% p/p), por el método del estandar
interno.

5. Conclusiones y recomendaciones, de acuerdo a los objetivos planteados.

6. Referencias bibliograficas.

BIBLIOGRAFIA

1. Harris, D. C. (2001). Anélisis quimico cuantitativo. (2.2 Ed.). Barcelona, Es-
pafia: Reverté.

2. Ramette, G. W. (1983). Equilibrio y analisis quimico. México: Fondo Educativo

Interamericano.

3. Rubinson J. F.,, Rubinson, K. A. (2000). Quimica analitica contemporanea (1.2

Ed.). México: Pearson Education.

4. Skoog, D. A., West, D. M., Holler, F. J. & Crouch, S. R. (2001). Quimica anali-

tica. (7.2 Ed.) México: Mc Graw-Hill Interamericana.
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MANEJO DE RESIDUOS

Todas las soluciones de metilparabeno deben desecharse en la tarja, dejando
correr suficiente agua. La fase mdvil de desecho se almacena para la recuperacion
de acetonitrilo.

DIAGRAMA ECOLOGICO Y TRATAMIENTO DE RESIDUOS

25 mg metilparabeno Agua 25 mg propilparabeno Agua
| |
Aforar a 25 mL Aforar a 25 mL
b |
Almacenar para su uso posterior Almacenar para su uso posterior
100 mL acetonitrilo 100 mL agua desionizada
Fase mévﬁ 50:50 1 mL metilparabeno 1 mL propilparabeno
'

Almacenar ptra Su uso posterior Aforar a 25 mL con .| Almacenar para
fase movil 50:50 »| su uso posterior

60 mL acetonitrilo 140 mL agua desionizada

.

Fase mavil 30:70

!

Almacenar para su uso posterior

100mg crema (prob) 5mL NaOH 0.5 M

2 mL metanol

A4

Agitar y filtrar

0.5 mL propilparabeno

A 4

Aforar a 10 mL con fase
movil 50:50 0

R1. Vaciar en un contenedor de vidrio y etiquetar, para su futura disposicion,

neutralizacidon e incineracion.
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PRACTICA 8. POLAROGRAFIA

(VOLTAMPEROMETRIA CON ELECTRODO
GOTEANTE DE MERCURIO)

Determinacion de Pb(II) mediante una curva de
adiciones patron

OBJETIVOS

e Conocer el fundamento y el uso de un polardégrafo con electrodo goteante de
mercurio. Unidad 3.

o Identificar las reacciones electroquimicas asociadas a cada meseta y muro
bajo las condiciones experimentales. Unidad 3.

e Determinar el potencial normal aparente de diversos pares redox con base
en el polarograma experimental. Unidad 3.

e Determinar la concentracion de una solucién problema de plomo mediante
una curva de adiciones patréon. Unidades 1, 2 y 3.

INTRODUCCION

Las reacciones electroquimicas involucran el intercambio de electrones (reaccio-
nes redox), por lo que, cuando estos electrones se hacen fluir por un circuito eléc-
trico, es posible obtener informacion acerca de la reaccion. El campo de la quimica
electro-analitica abarca una amplia variedad de técnicas, basadas en los diversos
fenomenos que tienen lugar dentro de una celda electroguimica. Todas las medi-
ciones eléctricas basicas (corriente, resistencia y voltaje) se han empleado solas o
en combinacion para propdsitos analiticos.
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Componentes basicos que integran un polarografo

~ —rLlanade vidrio

£

-~ Depdsito nivelador
(de altura ajustable)

Cuando los electrones
circulan en este
sentido, se dice

que la corriente es
catddica (positiva)
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eferencia de
calomel

Celda de polarografia
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~ Gota de mer|
-~ Deposito de
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| | |
\ [ I
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. con la columna | allmentauon:
| de mercurio | J I
! !
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Salida |f 1

deN, Polarografo
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CUESTIONARIO PREVIO A LA PRACTICA

8.

9.

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

. Defina los conceptos de macro y micro electrdlisis.

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

. Defina la corriente de conveccidn, la corriente de migracién, la corriente de

. Explique qué es un electrolito soporte y su funciéon primordial.

. ¢Qué es una onda polarografica y qué factores la determinan?

difusion y explique cual de ellas es proporcional a la concentracion del analito.

¢Qué es el potencial de media onda y su relacién con el potencial normal?

Explique las formas de las curvas i vs. E para un sistema rapido y lento.

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

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1.

2.

Equipo

Polarégrafo POL110

Electrodo indicador: gota de mercurio
Electrodo referencia: electrodo de calomel
Contraelectrodo: electrodo de platino

Condiciones de operacion del equipo

E inicial | E intermedio | E final |I rango | Step dT | Step E | Ciclo | Baudios

250 mV |0 mV -1400 mV [ 100 | [A|0.033s |10 mV |Simple|19200

Colocar 20 mL de una solucidn buffer de acéticoacetato 0.5 M de pH = 5 (elec-
trolito soporte) en la celda polarografica.

3.

Trazo de los polarogramas: se trazaran los polarogramas de los diferentes
sistemas descritos segun la tabla 1.
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Tabla 1. Soluciones de trabajo

. Sistemas | Electrélito soporte | Problema | Estandar Pb(II) 0.1M

(mL) (mL) (mL)
20 0 0*
20 0.25 0
20 0.25 0.125
20 0.25 0.250
20 0.25 0.375
20 0.25 0.500
20 0.25 0.625

Nou|l~hW|IN|H

*Se traza el polarograma del electrolito soporte (sistema 1), sin burbujear nitro-
geno. Después, burbujear el sistema con nitrégeno, durante aproximadamente 10
minutos y trazar el polarograma.

1. Se trazan los dos polarogramas del electrolito soporte (sistema 1), de 250 mV
a —1900 mV.

2. A partir del sistema 1, se van preparando en forma sucesiva los sistemas del
2 al 7 y se trazan los demas polarogramas de acuerdo con la tabla 2. Se bur-
bujea nitrégeno aproximadamente 1 minuto después de cada adicion.

3. Se identifica la meseta producida por el metal y se elige un potencial ade-
cuado para leer la corriente limite de difusion (i,), restando previamente la
corriente residual del sistema 1.

4. Trazar la curva de calibracion i,= f (mL estandar) y calcular sus parametros
estadisticos.

5. Finalmente, realizarle adiciones sucesivas, 125ul, 250pul, 400pl y 650ul de una
solucion de EDTA 0.1 M al sistema 7. Tomar la lectura de i, correspondiente,
después de cada adicidn. Se burbujea nitrogeno aproximadamente 1 minuto
después de cada adicion.

INFORME DE TRABAJO

El informe de trabajo debe contener lo siguiente, empleando un formato de re-
porte.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Q.1.)

1. Los objetivos particulares de la practica, asi como una breve introduccién al

tema, incluyendo las propiedades fisicoquimicas del analito de interés. .

2. Un diagrama de flujo con las actividades desarrolladas.

3. Observaciones: incluir los cambios realizados al protocolo de trabajo a lo largo
de la experimentacion

4. Resultados y analisis de los mismos que incluyan:
a) Asociar a cada muro y meseta la reaccion electroquimica correspondiente.

b) Determinar los potenciales de media onda para todos los pares redox pre-
sentes en el sistema a las condiciones de trabajo, con base en la grafica.

c) Calcular los valores de potencial de media onda tedricos y compararlos con
los obtenidos a partir de las curvas i vs E. Explicar las diferencias.

d) Calcular la concentracién del metal en la solucion problema.

e) Con base en los polarogramas obtenidos, proponga un método indicador
para cuantificar al metal mediante una valoracion complejométrica. Men-
cione como determinaria el punto de equivalencia.

5. Conclusiones.
6. Referencias bibliograficas.

7. Anexos. Por ejemplo, diagramas de zonas de predominio, de Pourbaix u otro
material necesario para la mejor comprension de la practica realizada.
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DATOS

Pb%*/Pb(Hg) E,,=0.405V ( HNO, 1M con respecto a ECS)

Pb(OH) log B, =7.82_log B, = 10.85 y log B,= 14.58

Pb(Ac), log B, = 2.52, log B, = 4.0, log B, =6.4ylogB, =8.5
PbY? log B, = 18.0

PbHY-/ PbY?pKa = 2.8
HAc/AcpKa = 4.76

H,Y pK, = 2.07, 2.75, 6.24, y 10.34

4
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Q.I.)

Polarograma

20T | 1 1 T T 1 I P
A
Intensidad limite
15— F.m.*.i)c
IR
favg ;'u:l ISl IR :I-f;,",!__'.-'-"l'n"'l
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(1]
=
2 Potencial de Intensidad de
] semi-onda difusién, i,
£ 5 -
igl2
B
Y
0 : _ _
f Corriente residual
| | L | | | | | |
0 -0,3 —0,6 -0,9 -1,2

Potencial aplicado V, frente al ECS

MANEJO DE RESIDUOS

El mercurio es un metal altamente téxico. No lo toque con las manos ni lo vierta
a la tarja. Decante la mayor cantidad de liquido posible y vacie los residuos de
mercurio en un contenedor especial para su recuperacion posterior.
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DIAGRAMA ECOLOGICO Y TRATAMIENTO DE RESIDUOS

Pb RA

Agua

!

Aforara 10 mL

!

Almacenar
para su uso
posterior

20mL buffer acetatos
0.5MpH 5.0

A4
Hacer barrido

0.25 mL Pb prob.

Pb Std (6 adiciones) de 0.125 mL

A 4

21 mL buffer acetatos
y plomo + mercurio
liquido

R1. Decantar la mayor parte de liquido y hacer con este el procedimiento mar-

cado para R2. Vacie los residuos de mercurio y el liquido sobrante en un

contenedor especial (de vidrio ambar) para su recuperaciéon posterior por

el profesor.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Q.I.)

PRACTICA 9. ELECTROGRAVIMETRIA

(PARAMETROS DE INFLUENCIA)

Electrodeposicion de Cu(II)

OBJETIVOS

e Identificar las diferentes técnicas para llevar a cabo una electrodeposicion,
asi como los principios en que se basan estas técnicas. Unidades 1 y 3.

e Determinar el método electrogravimétrico que permita llevar a cabo la se-
paracion selectiva y cuantitativa de una mezcla de cationes, en disolucion
acuosa. Unidad 3.

e Evaluar si la electrodeposicidn se realiza con rendimiento adecuado para fi-
nes cuantitativos. Unidad 3.

INTRODUCCION

En el analisis electrogravimétrico, el analito se deposita cuantitativamente en
forma de un sélido sobre el catodo o el anodo. El aumento de masa del electrodo
mide directamente la cantidad del analito. Para saber que ha terminado la elec-
trodeposicion, se puede observar la desaparicidon del color de la disolucién. Otra
manera, es exponer la disolucién la mayor parte de la superficie del electrodo, pero
no toda. Después, exponer otra parte del electrodo y ver si se ha producido un
depdsito en esta nueva zona. Repetir el procedimiento hasta que ya no se forme
depdsito. Un tercer método es tomar una pequena muestra de la disolucién y hacer
un analisis cualitativo para ver si aun queda analito.

En la practica, hay mas de una especie electroactiva, que puede interferir de di-
versas maneras. Por ejemplo, el agua es electroactiva, puede reducirse a H, o bien
oxidarse a O,, a un determinado valor de voltaje. Las burbujas de gases interfieren
en la deposicién de sélidos, a causa de esto, es importante controlar adecuada-
mente el potencial del electrodo.
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4 R
Amperimetro Voltimetro A
U WY —="
7
Fuente de
Podej
\
Catodo Anodo
(malla de Pt) (malla de Pt)
AT T
\\_/

Componentes basicos que integran un equipo de electrodeposicion

CUESTIONARIO PREVIO A LA PRACTICA

1.

2.

3.

¢Qué es una reaccién electroquimica?
Enunciar la primera ley de Faraday.

¢Qué es un sistema rapido, lento y casi lento?

. Explique si la electrodeposicion es una técnica de macro o micro electrdlisis.
. Explique qué es una electrodeposicion a potencial y a intensidad controlada.
. ¢Qué es un dominio de electroactividad y de qué depende?

. ¢Las reacciones electroquimicas del agua sobre el electrodo de platino son

lentas o rapidas?

. Si alguno de los muros del dominio de electroactividad esta determinado por

alguna reaccion electroquimica del agua, écémo afecta el pH a la posicidon del
muro en la curva de i vs. E?

. Mencione algunas aplicaciones de los procesos de electrodeposito.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Q.I.)

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
A) Electrodeposicion a intensidad controlada

En un vaso de precipitados de 200 mL, se colocan 50 mL de una mezcla de Cu(II)
y Ni(il) de concentraciones conocidas, y se aflade 1 mL de H,S0, 1:1. Introducir dos
electrodos de rejilla de platino (limpios y pesados) dentro del vaso y agregar agua
destilada hasta que el nivel de la solucion alcance aproximadamente 3.0 cm por
debajo de la parte superior de las rejillas.

Se enciende el agitador vy, si es necesario, se alinean los electrodos, de tal mane-
ra que en la agitacién no se toquen entre ellos. Se aplica intensidad a 0.5 amperes
(A), durante todo el proceso.

Después de 10 minutos, afiadir agua destilada para elevar el nivel de la soluciéon
y observar si continua realizandose el depdsito en la superficie recién cubierta de
agua del electrodo; si es asi, se continua el proceso por 20 minutos mas, o hasta
gue se observe la desaparicién de color en la solucién.

Al finalizar el proceso, se sacaran los electrodos de la solucién y se lavan sin
interrumpir la fuerza electromotriz.

Se interrumpe la fuerza electromotriz, se retina el catodo, se lava con etanol, se
seca en la estufa durante unos minutos a 110 °C, se enfria y se pesa.

Disolver el depdsito, introduciendo el electrodo en HNO, 1:1, caliente, de pre-
ferencia. (En este proceso, se desprenden éxidos de nitrégeno, por lo que debe
realizarse en la campana de extraccion). Finalmente, el electrodo se lava, se seca
y se pesa.

B) Electrodeposicion a potencial controlado

En un vaso de precipitados de 200 mL, se colocan 50 mL de una mezcla de Cu(II)
y de Ni(II) de concentraciones conocidas, afiadir 1 mL de H,S0, 1:1. Introducir dos
electrodos de rejilla de platino (limpios y pesados) dentro del vaso y agregar agua
destilada hasta que el nivel de la solucidén alcance aproximadamente 3.0 cm por
debajo de la parte superior de las rejillas.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Q.1.)

Colocar otro vaso con agua destilada y afadir un poco de NaCl u otra sal, colocar
en electrodo de calomel y un puente de agar para unir los dos vasos. El electrodo
de calomel y el catodo de platino se conectan mediante caimanes a un potencidme-
tro (de Corning, preferentemente), con el fin de controlar el potencial del catodo.

Se enciende el agitador vy, si es necesario, se alinean los electrodos, de tal mane-
ra que en la agitacién no se toquen entre ellos. Se enciende el agitador y se ajusta
el potencial del catodo a 300 mV (ECS).

Después de 10 minutos, afadir agua destilada para elevar el nivel de la solucion
y observar si continua realizandose el depdsito en la superficie recién cubierta de
agua del electrodo, si es asi, se continua el proceso por 20 minutos mas, o hasta
que se observe la desaparicién de color en la solucién.

Al finalizar el proceso, se sacan los electrodos de la solucidn y se lavan sin inte-
rrumpir la fuerza electromotriz.

Se interrumpe la fuerza electromotriz, se retira el catodo, se lava con etanol, se
seca en la estufa durante unos minutos a 110 °C, se enfria y se pesa.

Disolver el depdsito introduciendo el electrodo en HNO, 1:1. (En este proceso,
se desprenden 6xidos de nitréogeno, por lo que debe realizarse en la campana de
extraccion). Finalmente, el electrodo se lava, se seca y se pesa.

INFORME DE TRABAJO

El informe de trabajo debe contener lo siguiente, empleando un formato de re-
porte.

1. Los objetivos particulares de la practica, asi como una breve introduccion al
tema, incluyendo las propiedades fisicoquimicas del analito de interés.

2. Un diagrama de flujo con las actividades desarrolladas.

3. Observaciones: incluir los cambios realizados al protocolo de trabajo a lo largo
de la experimentacion.
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Quimica Analitica IV (Practicas de laboratorio para Q.I.)

4. Resultados y analisis de los mismos que incluyan:

a) Justificar por qué es posible llevar a cabo la separacién mediante el control
de pH.

b) Explicar cada una de las condiciones experimentales seguidas en la técnica.

c) Establecer las reacciones electroquimicas que tienen lugar en cada uno de
los electrodos durante el analisis.

d) Explicar de qué manera influye la composicion del electrolito en la cuanti-
tatividad del electrodepdsito.

e) Justificar los valores de potenciales a los que se control6 el potencial del
catodo en el método a potencial controlado.

f) Calcular el porcentaje de metal electrodepdsitado.

g) Proponer un esquema sencillo y completo de los circuitos eléctricos em-
pleados en las electrodeposiciones efectuadas en la practica.

5. Conclusiones.
6. Referencias bibliograficas.

7. Anexos. Por ejemplo, diagramas de zonas de predominio, de Pourbaix u otro
material necesario para la mejor comprension de la practica realizada.
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DIAGRAMA ECOLOGICO Y TRATAMIENTO DE RESIDUOS

1mL
de H2S04

50 mL de una mezcla de
Cu(ll) y Ni(ll) de conc.

conocida

Agua hasta 3 cm
por debajo la
parte superior de
las rejillas

Agua

destilada para
elevar el nivel
de la solucion

A 4

Introducir los electrodos
de rejilla de platino dentro
del vaso

\ 4

Encender el agitador. Aplicar
intensidad o corriente segun se
desee

\ 4

Continuar hasta que se
demuestre la desaparicion
del cobre en la solucién

\ 4

Lavar los electrodos con agua
sin interrumpir la corriente.
Conservar la solucion

l

Almacenar para su
uso en otros grupos

Etanol

50 mL
HNOs3 1:1 caliente

\ 4

Lavar el catodo. Secar, enfriar y pesar

\ 4

Introducir el electrodo para disolver el

deposito
'

Etanol

R1. Evaporar con calor.

R2. Neutralizar con algun hidréxido (se sugiere cal comun) y desechar a la tarja.
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\ 4

Lavar el catodo, secar y pesar
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Quimica Analitica IV
(Practicas de laboratorio para Q.1.)

Atendiendo a los propositos de la materia, este manual
plantea actividades de laboratorio, en las cuales, el
alumno debe enfrentarse a la elaboracion de su propia
practica; es decir, debe plantear la preparacion de
soluciones y sistemas para llevar a cabo la cuantificacion
del analito de interés,

Ademas, se emplea ese mismo sistema de analisis para
comprender los métodos de cuantificacion, con el fin de
simplificar los parametros de la reaccion y realizar una
cinética rapida.




