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1. INTRODUCCION







Quimica Analitica Aplicada (Manual de practicas)

El mapa curricular del plan de estudios de la licenciatura en Farmacia muestra
que la asignatura de Quimica Analitica Aplicada corresponde a una materia del
campo profesional y, por consiguiente, obligatoria que se imparte en el 5° semes-
tre de la carrera, la cual consta de ocho créditos con tres horas de teoria y dos
horas de practica (asignatura tedrico-practica), estando seriada, previamente, con
la asignatura de Quimica Analitica Instrumental.

El presente Manual de Laboratorio de la asignatura de Quimica Analitica Aplicada
involucra las actividades que se llevaran a cabo en el curso practico de la asignatu-
ra. Estas actividades consisten sobre todo en la descripcidén de las actividades ex-
perimentales (o practicas de laboratorio) que fundamentan el curso y la resolucion
de problemas (o ejercicios) que consolidan los conocimientos adquiridos en cada
sesion.

Al considerar que el campo de trabajo de los licenciados en Farmacia implica
areas tan diversas como son centros de investigacion cientifica, laboratorios indus-
triales de fabricacion de medicamentos, asi como centros educativos y laboratorios
de produccion de cosméticos y productos para la higiene, se requiere que estos
profesionistas tengan conocimientos basicos y sélidos que les permitan tener un
sentido critico para juzgar resultados experimentales de los cuales dependen de-
cisiones importantes. En muchos casos practicos y rutinarios suelen presentarse
problemas de separacion, caracterizacion y cuantificaciéon de sustancias en ma-
trices como medicamentos, productos naturales, etc. Por lo anterior, es de suma
importancia conocer las sustancias y especies que integran dicho sistema en es-
tudio; debido a ello, los experimentos encontrados en este manual son guia para
comprender y resolver algunos de estos posibles problemas, mediante el estudio
del equilibrio quimico en medio amortiguado homogéneo y heterogéneo, ademas
de lograr la aplicacion de los métodos de analisis cuantitativo mas comunes duran-
te el curso.

Este manual presenta el procedimiento de trabajo dividido en tres modalidades:
I. Experiencias de catedra (EC): cuya finalidad es que se presenten al
grupo experimentos que puedan comprender, interpretar y aplicar aspec-

tos teoricos fundamentales del tema, reforzando asi el manejo de calculos
basicos.
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II.

I1I.
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Practicas convencionales (PC): cuya finalidad es cuantificar sustancias
de interés bioquimico y el desarrollo de habilidades en el manejo de ins-
trumentaciéon basica de laboratorio aplicada en su campo de trabajo, para
generar destreza en el manejo de resultados al seguir una valoracion pre-
establecida y justificar condiciones quimicas de la técnica.

Sesion de ejercicios: actividad que permite reforzar conocimientos rele-
vantes que en sesiones anteriores se plantearon. Esta actividad se realiza
en forma de ejercicios tedricos similares a lo experimentado. Son resueltos
por los alumnos y dirigidos por el profesor.
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2. OBJETIVOS
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OBJETIVOS DE LA ASIGNATURA

Verificar la importancia de las condiciones de amortiguamiento en el Analisis
Quimico, a través de la Construccidon de Diagramas de Zonas de Predominio bi-
dimensionales, su interpretacion y de la aplicacién en el andlisis cuantitativo de
muestras.

Estudiar el Equilibrio Quimico en Sistemas bajo condiciones de amortiguamiento
mediante el Método de Equilibrios Generalizados-Representativos para la justifica-
ciéon de procesos quimicos de interés en su area.

OBJETIVOS DEL LABORATORIO

Estudiar la influencia del amortiguamiento sobre las propiedades fisico-quimicas
de las sustancias que participan en reacciones quimicas, en medio homogéneo y
heterogéneo, para sentar las bases de comprension y efecto de dicho amortigua-
miento en la metodologia de analisis quimicos utilizadas para la identificacion vy
cuantificacion de sustancias de interés en su area.

Realizar la cuantificacion de una o mas sustancias en muestras de interés por
métodos de analisis quimicos, para comprender el papel del amortiguamiento en
las reacciones quimicas establecidas en dichas metodologias.

Cabe senalar que los requisitos del producto se describen en los objetivos de
cada practica.

LICENCIATURA EN FARMACIA
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INTERNO
DE LABORATORIO
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Facultad de Estudios Superiores Cuautitlan

Departamento de Ciencias Quimicas

Seccién de Quimica Analitica

REGLAMENTO INTERNO DE LABORATORIO

1.-

Es obligatorio el uso de bata y lentes de seguridad en el laboratorio. No esta
permitido quitarse el equipo de seguridad durante la sesién experimental.

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

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

Queda estrictamente prohibido fumar y consumir alimentos dentro del la-
boratorio, ya que muchas de las sustancias quimicas que se emplean son
inflamables y/o tdxicas.

Es importante que antes de trabajar, el estudiante conozca las caracteris-
ticas de las sustancias quimicas que va a utilizar para que pueda manipu-
larlas adecuadamente (se debera apoyar en la consulta de las fichas de
seguridad).

Para la extraccion de reactivos liquidos se deberan emplear perillas de hule
y nunca succionar con la boca.

Los reactivos quimicos no deberan ser manipulados directamente, se de-

beran usar los implementos adecuados como pipetas, espatulas, cucharas,
etc.

LICENCIATURA EN FARMACIA
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8.-

10.-

11.-

12.-

13.-

14.-

15.-

16.-

Quimica Analitica Aplicada (M

Después de manipular sustancias quimicas es necesario lavarse las manos
con agua y jabon.

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

En caso de ingestién, derrame o inhalacidon de algun reactivo por parte de
algun estudiante debera notificarse al asesor del grupo, el cual tomara las
acciones pertinentes, previa consulta de las fichas de seguridad.

Al término de la sesion experimental, el asesor de grupo debera regresar
las disoluciones empleadas a su lugar de resguardo ubicado en el anaquel.

Los residuos de cada experimento deberan tratarse y eliminarse adecuada-
mente por los alumnos, previa consulta del diagrama ecoldgico incluido en
el manual de practicas y con el apoyo del asesor.

Cuando el residuo no pueda ser eliminado, el alumno debera resguardarlo
en un contenedor adecuado y debidamente etiquetado y colocarlo en el
anaquel destinado para ello.

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

Es responsabilidad del alumno revisar el estado en que recibe el material,
ya que al término de la sesién experimental lo debe regresar en las mismas
condiciones en las que lo recibié y perfectamente limpio.

En caso de extravio o dafio del material o equipo de laboratorio, se resguar-

dara el vale de solicitud de material y la credencial del estudiante respon-
sable del dafio o extravio hasta su reposicion.

LICENCIATURA EN FARMACIA
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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 prac-
ticas, de lo contrario los deudores seran reportados al Departamento de
Servicios Escolares y no podran inscribirse en el siguiente semestre.

18.- El nimero maximo de alumnos que podran permanecer en el cuarto de ba-
lanzas (L-101-102) sera el mismo que el niumero de balanzas disponibles.

19.- Cuando sea asignada una gaveta a los alumnos y por razones de olvido o
pérdida de la llave, queda prohibido forzarla. En tal situacién los alumnos
deberan solicitar su apertura, por escrito, al responsable del laboratorio,
previa autorizacion del profesor del grupo.

20.- La gaveta podra usarse hasta la semana 15 del semestre, por lo que el
grupo de estudiantes deberan desocuparla a mas tardar en la semana 16.

Vo.Bo. Comité de Calidad del Depto. de Ciencias Quimicas
Cuautitlan Izcalli, Mayo del 2012

LICENCIATURA EN FARMACIA
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4. CALENDARIO
DE ACTIVIDADES







ASIGNATURA: QUIMICA ANALITICA APLICADA  GRUPO:

)

CARRERA: LICENCIADO EN FARMACIA
CODIGO: FPE-CQ-DEX-01-02; FPE-CQ-DEX-03-02; FPE-CQ-DEX-04-02.
No de REVISION: 0

PERIODO: 2012-

SEMANA

ACTIVIDAD

FECHA

OBSERVACIONES
(Entrega de Productos)

Presentacion del curso
(una hora maximo)
Realizacion de ejercicios de repaso

Aplicacidn del examen diagndstico

Sesidn practica:
preparacion de disoluciones

(asignacion de gaveta )

Manejo de equipo
(balanza, potencidometro,

espectrofotometro)

EQUILIBRIO QUIMICO

Realizacion de experiencia de catedra #1

CP de EC #1

Realizacion de practica convencional #1

CP de PC #1 e IT de EC1

Realizacion de experiencia de catedra #2

CP de EC #2 e IT de PC1

Realizacion de practica convencional #2

CP de PC #2 e IT de EC2

Resolucion de ejercicios de repaso 1

IT de PC #2

O| 0| N| o v &

ler EXAMEN PARCIAL

EQUILIBRIOS REDOX Y METODOS
DE ANALISIS CUANTITATIVO

10

Realizacion de experiencia de catedra #3

CP de EC #3

11

Realizacion de practica convencional #4

CP de PC #4 e IT de PC3

12

Realizacion de practica convencional #5

CP de PC #5 e IT de PC4

13

Resolucion de ejercicios de repaso 2

14

20 EXAMEN PARCIAL

15

Entrega de calificaciones finales
Aplicacién de Cuestionarios

FPG02-FESC-01

entrega cuestionario

y de gavetas

CP = Cuestionario previo EC = Experiencia de catedra IT = Informe de trabajo

PC = Practica convencional

LICENCIATURA EN FARMACIA
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5. TABLA DE RELACION
PRACTICA-UNIDAD
TEMATICA DEL PROGRAMA

\\Md/

W







)

NO. DE NOMBRE DE LA PRACTICA UNIDAD TEMATICA Y TEMA
PRACTICA DEL PROGRAMA
1 Estudio de la Estabilidad del complejo FeSCN?* | 1.3 Criterios de estabilidad
bajo amortiguamiento. de una especie quimica
bajo amortiguamiento.
2 Determinacién volumétrica de ZnO en materia | 1.4 Interpretacidon de
prima con EDTA bajo amortiguamiento en pH y diagramas pL=f(pH).
PNH,". 1.5 Calculo del contenido
en técnicas volumétricas.
3 Precipitacién selectiva de Fe(III) y Cu(III) bajo | 2.2 Estudio de la solubilidad y
amortiguamiento en pH. separacion selectiva de
cationes.
4 Separacion de Cr(III) por precipitacion y su | 2.4 Calculo de la composicion
cuantificacién por gravimetria. por métodos gravimétricos.
5 Efecto del pH en la estabilidad del idn triyoduro. | 3.1 Calculo de E°" y trazo de
diagramas E° =f(pH).
7 Determinacion de Fluoruros en pastas por curva | 4.2 Cuantificacion de analitos
de calibracién potenciométrica. de interés por curva de
calibracién.
8 Determinacidn de tiocianato de potasio por cur- | 4.3 Cuantificacion de analitos

va de adicién patrén.

por curva de adicion patron

LICENCIATURA EN FARMACIA
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6. SISTEMA
DE EVALUACION







)

Los siguientes aspectos a evaluar se consideran por bloque (cada bloque es

una unidad del curso), siendo el promedio de las calificaciones de los dos bloques

la calificacion final.

1)

2)

3)

4)

ACTIVIDAD PORCENTAJE DE CALIFICACION
Cuestionario Previo 10
Informe de trabajo 40
Trabajo de Laboratorio 10
Examen 40

CONSIDERACIONES PARA LA EVALUACION

CUESTIONARIO PREVIO: se evalla una pequefia investigacion previa a
la experimentacidn, asi como algunos calculos necesarios en la realizacion
de la misma. La entrega es individual y por cada sesién experimental.
INFORME DE TRABAJO: se evalla la estructura en cuanto a claridad vy
presentacién, asi como la consistencia, tratamiento y manejo de los resul-
tados con la finalidad de estimar si la informacidon se proces6 adecuada-
mente. La entrega es por equipo de trabajo y por cada sesion experimental.
TRABAJO DE LABORATORIO: se asigna una calificacién a la destreza ad-
quirida en el manejo de equipo y material de laboratorio utilizado (balanza
analitica, pipetas, matraces, buretas y manejo de reactivos), la organiza-
cion y tiempo. Es calificado individualmente y por cada sesidon experimen-
tal.

EXAMEN: se evalla de manera escrita, el tratamiento y manejo de resulta-
dos planteando problemas analiticos similares a los realizados experimen-
talmente. Esta evaluacion es de forma individual y por bloque, en total, dos
examenes.

LICENCIATURA EN FARMACIA
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7. PREPARACION
DE SOLUCIONES
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La concentracion de una solucion esta definida como la cantidad de soluto en
una cantidad dada de solvente o en una solucién total. La MOLARIDAD es una de
las unidades de concentracion mas comunes en el laboratorio y esta definida como
el nimero de moles de soluto por litro de solucidn.

. _ moles de soluto
Molaridad (M) = litro de solucién

La masa en gramos necesaria de un reactivo analitico sélido (mRA) para prepa-
rar un volumen en mL (V) de una solucién de molaridad CM es:

CMXVXMM

Mri ™ T 10x%P

En que % P es la pureza (en masa) y MM es la masa molar, ambos del reactivo
analitico.
Para preparar experimentalmente una solucion acuosa a partir de un soluto sé-
lido se siguen las siguientes etapas:
1. Primero se pesa el soluto en forma precisa en una balanza; dependiendo de
la magnitud del peso, la balanza puede ser granataria o analitica.
2. Esta masa de soluto se coloca en un matraz volumétrico y se agrega una
cantidad de agua destilada (entre 2 y 34 del volumen total del matraz) sufi-
ciente para disolver el soélido.
3. Se disuelve el sélido por agitacion.
4. Finalmente, se agrega agua destilada hasta la marca de aforo, se coloca el
tapdn del matraz y se mezcla la solucion final.
También se pueden preparar soluciones de una concentracion especifica a partir
de soluciones concentradas de reactivos analiticos liquidos (acidos y amoniaco) por
medio de una dilucion.

LICENCIATURA EN FARMACIA







8. PRACTICAS

"La Quimica Analitica es ante todo una formacion
para el espiritu, con la finalidad de saber tomar partido
de los conocimientos generales, para resolver eficaz y
rapidamente problemas practicos variados”

Gaston Charlot
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ACTIVIDADES CONTEMPLADAS PARA LA
SEMANA 1

Las actividades que se realizaran en la primera semana del curso de laboratorio
son las siguientes:
1. El profesor expondra una introduccion sobre el curso de laboratorio, ex-

plicando las actividades por realizar y la forma de evaluacion (ver apartado
EVALUACION).

2. Se anotaran las fechas en las actividades calendarizadas.

3. Se le dara formato a la hoja de inscripcién.

4. Se les solicitara a los estudiantes el siguiente material, el cual estara bajo
su propiedad y retiraran de las gavetas después del curso:

INDIVIDUAL POR EQUIPO (2-3 ESTUDIANTES) POR GRUPO

Bata blanca Franela 1 candado con llaves
Bitacora Etiquetas o masking-tape Servitoallas

Marcador indeleble 2 frascos gotero 50 mL Detergente liquido
Lentes de proteccidén | 2 frascos de plastico de 50 mL 1 frasco de alcohol co-

mercial 50 mL.

2 frascos de plastico de 250 mL

Perilla de hule

2 barras magnéticas medianas

1 escobilldn

Muestras para analizar en practicas convenciona-

les.

5. Se aplicara y resolvera el examen diagndstico. Al finalizar el profesor expli-
cara con detalle la resolucién del mismo.

6. Se formaran equipos de trabajo, la cantidad de alumnos por equipo sera
determinado por los profesores del grupo en funcién del total de estos en el
grupo y la instrumentacion con que cuenta el laboratorio.

39
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ACTIVIDADES CONTEMPLADAS PARA LA
SEMANA 2

1. Se revisara el material, los reactivos y el equipo que se utilizaran durante
el curso de laboratorio.

2. Los estudiantes leeran el apéndice titulado “Preparacion de soluciones”
incluido en este manual, después realizaran los calculos necesarios para pre-

parar las soluciones de la practica correspondiente; en seguida, propondran
la forma en que deberan de prepararse las soluciones y, finalmente, las pre-
pararan de manera experimental.

3. El profesor expondra algunos comentarios sobre los residuos generados en
el laboratorio y su manejo.

NOTA: es requisito contar con:
El 80% de asistencia al curso, después de 15 minutos de retardo se considera
falta.
Entrega puntual y en tiempo de los productos a evaluar (cuestionarios previos
y reportes).

EXPERIENCIA DE CATEDRA 1
Estudio de la estabilidad del complejo FeSCN?** bajo
amortiguamiento en pH

I. OBJETIVO

Analizar el efecto del pH en la estabilidad del complejo FeESCN?+ a través del Mo-
delo de Equilibrio Generalizado-Representativo, enfrentando el complejo a diferen-
tes medios, para comprender la importancia de los amortiguadores en un medio
quimico.

II. INTRODUCCION

En diversas areas de la Quimica es muy frecuente trabajar con amortiguadores
debido a que muchos procesos quimicos ocurren en presencia de ellos, pero équé
es un amortiguador y qué es lo que pasa en el sistema cuando éste se encuentra
amortiguado?

En el curso anterior se aprendié que en una solucién amortiguadora de pH se
tiene un par conjugado acido-base que bajo ciertas condiciones, resiste a los cam-

40
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bios de pH. Esto significa que una solucién amortiguadora de pH mantiene practi-
camente constante la concentracién de H* en un sistema a pesar de que a éste se
le agreguen acidos o bases fuertes. En este curso extenderemos la definicién de
amortiguamiento y lo emplearemos no sélo para referirnos a un amortiguamiento
de pH, sino que el amortiguamiento sera una restricciéon sobre la concentracion
de una o varias sustancias, de manera que pueda considerarse constante e inva-
riante durante un proceso. Por lo tanto, los amortiguadores son un conjunto de
especies (sustancias) que permiten establecer dicha restriccidon. Asi, por ejemplo,
si en un sistema dado la concentracién de Ca(Il) es mayor a las demas sustancias
del sistema, al menos 20 veces, puede decirse que estd amortiguado en Ca(II). El
amortiguamiento nos va a ayudar, entre otras cosas, a manipular la direccién pre-
ferencial con la que se llevan a cabo las reacciones quimicas.

En esta practica estudiaremos el efecto del pH en la estabilidad de un complejo.
De manera tedrica se podria hacer una prediccién acerca de este sistema.

Para este fin serd necesario establecer el Equilibrio Generalizado de disociacién
del complejo a estudiar
ML’ M + L'

En donde la comilla significa que este equilibrio se encuentra sujeto a un amor-
tiguamiento, en esta practica sera un amortiguamiento de pH, y ML, M’ y L’ son
especies generalizadas. Posteriormente se tendra que tener una escala de zo-
nas de predominio (en esta practica sera una escala de pH) para cada una de las
especies generalizadas, ML/, M’ y L. Se puede asi determinar cudl es la especie que
predomina a determinado valor de pH y con ello establecer el Equilibrio Repre-
sentativo de disociacion del complejo a ese valor de pH.

En muchos casos el ligante L se comporta como una base, en cuyo caso tiene
asociado un acido conjugado HL. Por lo tanto, para L tendremos una escala de zo-
nas de predominio del siguiente tipo:

HL L
L | 3 PH

pKa

LICENCIATURA EN FARMACIA
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Si M es un metal, entonces se puede encontrar en agua, formando hidroxo-
complejos por lo que se escala de zonas de predominio pudiera tener la siguiente
forma:

M I M(OH) I M(OH), ... |\|/|(OH)n H
| | | > P

M’ pKa, pKa, pKa,

Supongamos que en este caso el complejo ML no presenta otras formas (pro-
tonadas o hidroxilada, como en el caso de L' y M’), por lo que predomina siempre
como ML:

MU ML

> PH

Tomamos como ejemplo una solucion de ML amortiguada a un pH menor que
pKa de la escala de L' y también menor que pKa, de la escala de M’, entonces el
equilibrio representativo de disociacién sera:

ML+ H+ << M + HL

Por lo que la ley de accion de masas correspondiente es:

_ [M][HL]
¥ [ML][H"]

Si el sistema tiene amortiguado el pH, quiere decir que la concentracion de H+
en el sistema se puede considerar practicamente una constante y por ello podemos
despejar la concentracién de protones del lado derecho al lado izquierdo de la ex-

presion anterior
_[MI[HL]

K, [H] IML]

y definimos Keq[H+]=keq’, que sera llamada constante condicional. En este caso
la constante condicional Keq’serl'a una K_’ por tratarse del equilibrio de disociacion
de un complejo

éPara qué sirve la Kc “? Debido a que esta K., es por lo general constante bajo

condiciones de amortiguamiento, es demostrable que puede ser indirectamente un

LICENCIATURA EN FARMACIA



al de practicas)

criterio de estabilidad del complejo.

III. CUESTIONARIO PREVIO
(actividades previas a la practica)

1.- Con base en la introduccidn de esta practica, diga si los siguientes sistemas
presentan amortiguamiento y en cudles especies (sustancia), justificar su respues-
ta.

A) Mezcla de 5 mL de Cu(NH,)**0.005 M y HCI 0.1M (2 puntos)

B) Mezcla de 5 mL de CH,COOH 0.1M y CH,COO- 0.1M (2 puntos)

2.- De lo visto en tu curso de Quimica Analitica Basica écual es el criterio que se
utiliza para determinar si un complejo es estable, semi-estable o inestable?

(2 puntos)

3.- Calcularla Kc“ de: FeSCN" « Fe(IIl)" + SCN’ a pH=7 utilizando
el modelo de equilibrios quimicos representativos (usar datos anexos al final de la
parte experimental) (2 puntos)

4.- Da ejemplo de dos funciones bioldgicas en las que es necesario el mantener
amortiguado el pH (2 puntos)

IV. PARTE EXPERIMENTAL

MATERIAL POR EQUIPO REACTIVOS

3 tubos de ensaye de poco volumen | Solucién de nitrato férrico [Fe(NO,),] 0.01M

2 pipetas graduadas de 1 mL

1 piseta con agua destilada
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1 vaso de precipitados de 50 mL Solucién de hidréxido de sodio (NaOH) 0.1M

N A

1 propipeta Agua destilada

PROCEDIMIENT

1.- Etiquetar tres tubos de ensaye como sistemas 1, 2 y 3. En cada tubo de
ensaye mezclar 0.5 mL de Fe(NO,), 0.01 M con 0.5mL de KSCN 0.01 M.

2.- Al sistema 1 anadir 1 mL de agua destilada (20 gotas). Anotar sus obser-
vaciones en la tabla 1, con base en la coloracion del sistema.

3.- Al sistema 2 afadir 1 mL (20 gotas) de HCI 0.1 M y homogeneizar adecua-
damente. Anotar sus observaciones en la tabla 1, con base en el cambio de
color.

4.- Al sistema 3 afadir 1 mL (20 gotas) de NaOH 0.1 M y homogeneizar de
forma adecuada. Anotar sus observaciones en la tabla 1, con base en el
cambio de color.

PROCEDIMIENTO E EMATIZAD

Tratar de acuerdo al

O ONNG () anadirHcioam | T ;
' l diagrama de residuos
1 2 3 — 2 Anotar observaciones Qy

mezclar 0.5 ml de Fe(lll) 0.01M
con 0.5 ml de SCN-0.01 M

—
(por triplicado) () afiadir NaOH 0.1 m | Tratar de acuerdo al
Anotar ' l diagrama de residuos
observaciones 3 Anotar observaciones @

44
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V. RESULTADOS

Tabla 1. Observaciones experimentales

Sistema Observaciones

1

Tabla 2. Estudio del efecto del pH en la estabilidad del complejo FeSCN?+

sistema | pH Plantear el Equilibrio representativo | Calcular Estabilidad
teorico de disociacion del complejo FeSCN” K’ c/ Co del FeSCN”~
(calcular)
1
2
3

VI. INFORME DE TRABAJO
(instrucciones para elaborar el reporte)

PUNTOS MINIMOS QUE DEBE CONTENER:

El formato del informe de trabajo debe incluir objetivos particulares, introduc-
cion, procedimiento experimental (diagrama de flujo, dibujos, etc.), resultados
experimentales (tablas, dibujos, etc.), conclusiones, referencias bibliograficas y
ejercicios de consolidacién (1 punto)

Incluir los siguientes aspectos:

1. Importancia del Hierro (Fe) y el Tiocianato (SCN) en el area clinica

(1 punto)
2. Completar la tabla 2 efectuando los calculos necesarios y anexar una co-
lumna para el valor del grado de disociacién (a) para cada valor de pH

(4 puntos)
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3. Concluya quimicamente acerca del efecto del amortiguamiento en pH en la
estabilidad del complejo (2 puntos)
NOTA: no olvide anexar los calculos efectuados

EJERCICIOS DE CONSOLIDACION (2 puntos)
1. El Cu (II) es un elemento que forma complejos con EDTA (Y#), si se tiene
el complejo CuY?- a: pH = 1.0, 10.0. Establecer el equilibrio representativo
de disociacion para cada pH, calculando su Kc™ correspondiente y concluir a
qué pH es mas estable el complejo (resumir en una tabla los datos obtenidos).

DATOS Complejos de Cu (II) Complejos de Fe (III)
Ligando Log B, Ligando |Log B, Log B,
OH- 6.0 SCN- 2.3 --
Y4 18.8 OH- 11.0 21.7

pKa’'s H,Y = 2.0, 2.7, 6.4, 10.3 HSCN = es un acido fuerte

PRACTICA CONVENCIONAL 1
Manejo de equipo
(balanza analitica, espectrofotometro
y potenciometro)

I. OBJETIVOS
Al finalizar el experimento el alumno podra:
A) Seleccionar adecuadamente el instrumento requerido de acuerdo al tipo de
muestra y estudio solicitado.
B) Emplear de manera apropiada los instrumentos basicos del laboratorio de
acuerdo a la metodologia seleccionada.

II. INTRODUCCION

La interpretacion de la metodologia que se requiere en cada una de las determi-
naciones que se efectlan en el laboratorio, depende del grado de exactitud en su
procesamiento, estando a su vez sujeto al conocimiento, habilidad y destreza en el
manejo de los instrumentos y equipos de laboratorio.

Por lo anterior, se considera necesario que el estudiante tenga conocimientos
suficientes sobre el manejo, cuidados y aplicaciones de los instrumentos de labo-
ratorio.
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El desarrollo de la practica consta de tres secciones. La primera se enfoca a co-
nocer las partes del instrumento y sus funciones generales, para que el alumno las
identifique; ademas se le pide que realice esquemas de algunas de éstas.

La segunda se orienta al manejo del instrumento en que hara anotaciones al
realizar la técnica, dibujando esquemas especificos que le ayuden a la manipula-
cion y calibracidn del instrumento.

La ultima seccion se relaciona con el cuidado del equipo.

III. CUESTIONARIO PREVIO
(actividades previas a la practica)
Investigar de manera breve y sencilla:
¢Qué es balanza analitica?
¢Qué es un potencidémetro?
¢Qué es un espectrofotémetro?
Efectuar los calculos para preparar 50 mL de una solucién de CoCl, 0.1 M
Efectuar los cédlculos para preparar 100 mL de una solucién de HCl 1 %

IV. PARTE EXPERIMENTAL

MATERIAL POR EQUIPO REACTIVOS
3 vasos de precipitado de 50 mL Solucion de Acido clorhidrico (HCI) 1%
5 tubos de ensaye de poco volumen Solucion Buffer de pHs = 4, 7, 10

2 pipetas graduadas de 2 mL
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47




48

Quimica Analitica Aplicada (Manua

1 matraz volumétrico de 50 mL

Potencidémetro con electrodos varios

Espectrofotémetro con celdas &

Agitador magnético con barra

Balanza analitica Muestras para medir pH

PROCEDIMIENT

PARTE 1

La balanza analitica es un instrumento utilizado en el laboratorio que sirve para
medir la masa. Su caracteristica mas importante es que poseen muy poco mar-
gen de error, lo que las hace ideales para utilizarse en mediciones muy precisas.
Las balanzas analiticas generalmente son digitales, y algunas pueden desplegar la
informacién en distintos sistemas de unidades. Por ejemplo, se puede mostrar la
masa de una sustancia en gramos, con una incertidumbre de 0,01 mg.

A continuacion se presenta una balanza analitica para detectar las partes del
instrumento y sus funciones para que el alumno las identifique, ademas se le pide
que realice esquemas de éstas.

@ sauter|
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A) Partes
B) Manejo y calibracién

1.- Medir la cantidad calculada y prepara la solucién.
C) Cuidados

PARTE 2

El potenciometro se utiliza para medir voltajes debajo de 1,5 V. En este circuito
la tension desconocida esta conectada a través de una seccidon del alambre de la
resistencia, los extremos de la cual estan conectados con una célula electroquimi-
ca estandar que proporciona una corriente constante a través del alambre, la fem
desconocida en serie con un galvandmetro, entonces se conecta a través de una
seccidn de longitud variable del alambre de la resistencia usando un contacto que
se desliza. Este se mueve hasta que ninguna corriente fluya dentro o fuera de la
célula estandar, segun lo indicado por un galvanédmetro en serie con el fem desco-
nocido. El voltaje a través de la seccion seleccionada del alambre es entonces igual
al voltaje desconocido.

El pHmetro es un sensor utilizado en el método electroquimico para medir el pH
de una disoluciéon. La determinacion de pH consiste en medir el potencial que se
desarrolla a través de una fina membrana de vidrio que separa dos soluciones con
diferente concentracién de protones. En consecuencia se conoce muy bien la sen-
sibilidad y la selectividad de las membranas de vidrio delante el pH.

A) Partes

B) Manejo y calibracién
1.- Seleccionar dos soluciones reguladoras cuya diferencia no exceda cuatro
unidades de pH, y calibrar el equipo (en pH).
2.- Medir el pH de soluciones proporcionadas: simplemente sumerja el elec-
trodo (limpio) dentro de la soluciéon con agitacion mecanica, seleccionando el
modo pH y anotar el valor del pH obtenido.

C) Cuidados:
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PARTE 3
El espectrofotometro es un instrumento usado en el analisis quimico que sirve
para medir, en funcién de la longitud de onda, la relacion entre valores de una
misma magnitud fotométrica relativos a dos haz de radiaciones y la concentracién
0 reacciones quimicas que se miden en una muestra. También es utilizado en los
laboratorios de quimica para la cuantificacion de sustancias y microorganismos.
Este instrumento tiene la capacidad de proyectar un haz de luz monocromatica
a través de una muestra y medir la cantidad de luz que es absorbida por dicha
muestra. Esto le permite al operador realizar dos funciones:
1. Dar informacién sobre la naturaleza de la sustancia en la muestra.
2. Indicar indirectamente qué cantidad de la sustancia que nos interesa esta
presente en la muestra.

A) Partes

B) Manejo y calibracién

Con la solucién de CoClI2 0.1 M efectuar la medicion de la absorbancia a dife-
rentes longitudes de onda desde 450 a 550 nm previa calibracién con HCI 1%
como blanco. Graficar.

C) Cuidados

V. INFORME DE TRABAJO
(instrucciones para elaborar el reporte)

PUNTOS MINIMOS QUE DEBE CONTENER:

El informe de trabajo debe incluir objetivos particulares, introduccion, procedi-
miento experimental (diagrama de flujo, dibujos, etc.), resultados experimentales,
analisis de resultados, observaciones, conclusiones y referencias bibliograficas.
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Incluir los siguientes aspectos en el analisis de resultados:
Partes basicas, calibracidon y manejo, resultados (incluyendo tablas o graficos) y
tres cuidados importantes de cada equipo utilizado.

PRACTICA CONVENCIONAL 2

Determinacion volumétrica de oxido de zinc en
materia prima con EDTA bajo condiciones
amortiguadas en pH y pNH,

I. OBJETIVO

Efectuar la cuantificacion de Zn (II) en una materia prima por medio de la titu-
lacion directa con EDTA

Considerando ésta como una aplicacion de los equilibrios quimicos complejomé-
tricos en condiciones de amortiguamiento (pH y pNH,’).

Utilizando el modelo de especies quimicas representativas a dicha condicion de
amortiguamiento mediante escalas y diagramas de zonas de predominio.

Para reconocer la influencia de las condiciones de amortiguamiento en las reac-
ciones efectuadas en el sistema de valoracién y en el calculo de sus Keq' .

II. INTRODUCCION

En una titulacion complejométrica, en la mayoria de los casos el titulante es un
ligante (L) y el idn metdlico (M) es el analito; aunque ocasionalmente puede ser al
contrario.

La mayoria de las valoraciones metal-EDTA se efectlan en soluciones neutras
o alcalinas; la razén de ello es que estos complejos, aunque en general son muy
estables, pueden experimentar disociacidn en presencia de acidos a causa de la
protonaciéon del idn Y4-, por consiguiente se emplean soluciones amortiguadoras.
En varios casos el amortiguador cumple una segunda funcién vital, forma com-
plejos con los iones metalicos evitando la precipitacion indeseable de hidréxidos y
mantienen el pH deseado. El equilibrio generalizado de valoracién sera:

M + L o ML

Los equilibrios quimicos correspondientes de los indicadores metalocrémicos (I)
con el metal (M) tienen especial interés: no sélo forman complejos con cationes
metalicos, sino que también son indicadores acido-base, y es justo la combinacion
de estas dos propiedades las que se utilizan para analizar el comportamiento del
indicador y su funcionamiento en este tipo de valoraciones.
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El indicador debe liberar al idn metalico en un valor de pM”~ cercano al punto
de equivalencia. Para especificar el color que tendra el indicador en su forma libre
debemos conocer el pH de la solucidn. El equilibrio generalizado que representa el
cambio de color, es decir, que permite detectar el punto final de valoracion es:

MI"" + L' e ML™ + 177

III. CUESTIONARIO PREVIO

(actividades previas a la practica)
1.-Investigar las propiedades farmacoldgicas del 6xido de zinc (1 punto)
2.- Tomar nota de las especificaciones de los reactivos analiticos del laborato-
rio L-101 y llenar la siguiente tabla: (1 punto)

Nombre del reactivo | Presentacién | Formula y masa molecular | Ensayo o pureza

Cloruro de amonio

EDTA

3.- Efectuar los cdlculos para preparar 100 mL de una solucién de EDTA 0.02M
(2 puntos)
4.- Plantear el equilibrio generalizado de la reaccién de: (4 puntos)
A) valoracion
B) Cambio de color en el punto de equivalencia
5.-Calcular el volumen gastado de EDTA 0.02M para llegar al punto de equi-
valencia, cuando se valoran 5 mL de una solucién que contiene Zn (II) a una
concentracion aproximadamente de 0.015 M (2 puntos)

IV. PARTE EXPERIMENTAL

MATERIAL POR EQUIPO REACTIVOS

1 piseta con agua destilada Muestra: materia prima de ZnO

2 vasos de precipitados de 50mL

3 vasos de volumen pequefio Solucién de HCI 5 M

L

1 pipeta volumétrica de 5 mL

52
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de précticas)

Tiras de papel pH

1 matraz aforado de 25 mL

Solucién de EDTA 0.02M

1 probeta de 25 mL

Negro de eriocromo T (base sdlida) NET

1 bureta de 10 mL

Agua destilada

1 espatula
1 soporte universal completo

1 agitador magnético c/barra

Sol. buffer de amonio/amoniaco 1.5 M pH= 9.5

PROCEDIMIENT

A) Preparacion de la muestra problema

En un vaso de precipitados de 50 mL pesar la cantidad de 0.05 g de la muestra
gue contiene ZnO, adicionar gota a gota HCI 5M (aproximadamente 10 gotas) has-
ta la disolucion del polvo, agregar con cuidado 10 mL de agua destilada medida con
probeta y disolver. Trasvasar a un matraz volumétrico de 25 mL y llevar a la marca

de aforo con agua destilada (etiquetar como solucién problema).

B) Valoracion de la muestra problema

1.- Medir una alicuota de 5 mL de solucién problema con una pipeta volumé-

trica y verter en un vaso de volumen pequefio.

2.- Agregar 2 mL de

buffer NH,+ / NH, 1.5 M pH = 9.5.

3.- Medir el pH empleando una tira reactiva, para asegurar que se encuentra
dentro del intervalo de 9 a 10.

4.- Adicionar una pequefia cantidad del indicador NET (consultar con el asesor
la cantidad que debe ser necesaria para dar la tonalidad rojo-vino adecuada).
5.- Llenar la bureta con la solucién valorante (EDTA 0.02M) y valorar hasta el
cambio de color a azul.

6.- Repetir la valoracion con otras dos alicuotas, desde el paso uno al cinco;
con la finalidad de realizarlo por triplicado.

7.- Registrar los volumenes del punto de equivalencia (obtenidos en las tres
valoraciones) en la tabla 1.

LICENCIATURA EN FARMACIA

53




Quimica Analitica Aplicada (Manua

PROCEDIMIENTO E EMATIZAD
Preparacion de la muestra

Pesar 0.05 g de
Materia Prima de
Zn0

Valoracion

 —

Agregar 5 ml de
alicuotay 2 ml de
Buffer pH=9.5

54

> ] B . —
]1 Agregar gota a
gota HCI5 M, un Aforar a 25 ml en
2 Nt poco de agua un matraz aforado
destilada

(sol. problema)

valorar con EDTA 0.02 M

> hasta vire a color azul

Agregar un poco de indicador
NET (base sdlida) hasta

aparicién de color ros @ II
:l l

o O

Repetir la valoracion dos veces mas
y registrar los volUmenes gastados

R-3,4: TRATAR DE
ACUERDO AL
DIAGRAMA DE

RESIDUOS
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V. RESULTADOS

Tabla 1. Resultados experimentales

Alicuota Concentracion Volumen (mL) exacto Volumen de EDTA utilizado
exacta de EDTA medido de muestra para llegar al punto de
empleada equivalencia
1 v, =
2 v, =
3 Vv, =

Promedio (X)
Desviacion estandar (STD)
% Desviacién estandar relativa (% RSD)* =

*Conocido también como coeficiente de variacion (C.V.), se calcula
% RDS =(—S_TD ). 100
X

Y no debe ser mayor al 5 % en el caso de métodos volumétricos. Esto ayudara
a que los alumnos evaluen la calidad de su trabajo experimental, ademas de que
el profesor pueda ver avances con respecto al inicio del curso y al final de éste.
Adicionalmente los alumnos se irdan acostumbrando a la forma correcta de reportar
un resultado.

OBSERVACIONES O ANOTACIONES

55
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VI. INFORME DE TRABAJO
(instrucciones para elaborar el reporte)

PUNTOS MINIMOS QUE DEBE CONTENER:

El informe de trabajo debe incluir objetivos particulares, introducciéon breve (ob-
tenida de revision bibliografica), procedimiento experimental (diagrama de flujo,
dibujos, etc.), resultados experimentales presentados en tablas, dibujos, curvas,
etc.), analisis de resultados, observaciones, conclusiones y referencias bibliografi-

cas.
Formato (1 punto)

Incluir los siguientes aspectos para el analisis de resultados:
a) Funcién del amortiguador en la practica, calculando previamente el pH vy
pNH3’ del sistema (2 puntos)
b) Trazar una escala de prediccidén de reaccidon con las especies quimicas re-
presentativas a las condiciones de trabajo (pH y pNH,") y escribir el equilibrio

qguimico representativo de la reaccion de valoracién (2 puntos)

c) Proponer el equilibrio representativo de la reaccidon que detecta el punto

final de valoracidn (1 punto)

d) Calcular el valor de la Keq’ ' para cada una de las reacciones de los incisos

b) y c) (2 puntos)

e) Calcular el % de ZnO en la materia prima analizada (2 puntos)
DATOS

1) Diagrama p NH,” = f( pH) para las especies de Zn (II) (anexo)
2) Complejos de Zn (II)

Ligando Log B, Log B, Log B, Log B,
OH 4.4 --- 14.4 15.5
Y4 16.5 -- -- -

NH, 2.27 4.6 7.0 9.06
NET Complejo --- - -
I= Rosa 12.9
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pKa NH,+ = 9.26
pKa's H,)Y = 2.0, 2.75, 6.24 y 10.34
pKa ZnHY- = 3.0

pKa’s H,I = 6.3, 11.6:H,I; color rojo HI-; color azul I2-; color naranja
Zn(OH),
16
PNH’ zn Zn(OH),?
0.6 ;

-0.4

-1.4

-2.4

-3.4

4.4

-5.4

-6.4

-7.4

Zn(NH,),”

Zn(NH,),”

Diagrama 1. Diagrama de Zonas de Predominio para el sistema

Zn(II)-NH,-H,O en el plano pNH, /pH

EXPERIENCIA DE CATEDRA 2
Precipitacion selectiva de Fe(III) y Cu(II)
bajo amortiguamiento en pH

I. OBJETIVO

Analizar el efecto del pH en los equilibrios de disolucién de sélidos para estable-

cer las condiciones apropiadas de separacidon, mediante la prediccion de su com-

portamiento a través de constantes de equilibrio condicionales asociadas y escalas

de zonas de predominio.
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II. INTRODUCCION

Las reacciones de precipitacién (formacion de sélidos) son utilizadas en la Qui-
mica para efectuar titulaciones, determinaciones gravimétricas y separar los com-
ponentes de una muestra; sin embargo, es necesario conocer con exactitud las
condiciones quimicas del medio en que se favorece dicha reaccién de precipitacion,
puesto que factores fisicos (temperatura, presion, etc.) y quimicos (presencia de
sales, tampones, etc.) afectan la solubilidad de dichos sélidos formados y por ende
la cuantitatividad de la reaccién que los produce.

Es importante resaltar que los equilibrios heterogéneos son dindmicos; es de-
cir, que con la misma velocidad que el sélido se disuelve, los iones en disolucion
interaccionan para volver a dar el sélido precipitado. A diferencia del equilibrio
homogéneo, la adicion de mas sélido no causa cambio alguno en la concentracion
de los iones en solucién, debido a que al estar la disolucién saturada, todo lo que
afnadamos de soélido, al no poderse disolver, precipitara directamente.

Como se sabe, el producto de solubilidad de una determinada sustancia nos
puede servir para averiguar si en unas determinadas condiciones se va a formar un
precipitado o no. Por ejemplo, dada la reaccién:

AxBy — xA+y + yB-x Kps = [A+y ] x. [B-x] ¥y

III. CUESTIONARIO PREVIO
(actividades previas a la practica)
Considerando:
1.- Se tiene una solucién de Cu (II) a la que se le agrega NaOH hasta un pH=
10, y se observd la apariciéon de un precipitado correspondiente a Cu(OH)zl.
Escribir el equilibrio generalizado y representativo de disolucién del sélido que
tiene lugar a ese pH (con base en escalas de zonas de predominio).
(4 puntos)

2.- Se tiene una solucion que contiene Fe (III), a la cual se le adiciona NaOH
hasta un pH= 10, después se observod la aparicién de un precipitado que co-
rresponde al Fe(OH)Bl. Escribir el equilibrio generalizado y representativo de
disolucién del so6lido que tiene lugar a ese pH (con base en escalas de zonas

de predominio). (4 puntos)
3.- Investigar la importancia del cobre y del hierro en el area clinica.
(1 punto)

4.- Investigar qué es la separacion selectiva y qué variables permiten efec-
tuarla. (1 punto)
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IV. PARTE EXPERIMENTAL

MATERIAL POR EQUIPO

REACTIVOS

1 vaso de precipitados de 50 mL

Solucién de acido clorhidrico (HCI) 0.1 M

s>

3 tubos de ensaye de poco volumen [ Solucién de cloruro cuprico (CuCl,) 0.01M

[»

2 pipetas graduadas de 2 mL

Solucién de cloruro férrico (FeCl,) 0.01 M

>

Tiras de papel pH

Solucién de hidréxido de sodio (NaOH) 0.1 M

>

PROCEDIMIENT
PARTE 1

A) Solubilidad del Cu (II) como funcion del amortiguamiento en pH
1.- Verter en un tubo de ensaye una alicuota de 1 mL de CuCl, 0.01M. Anotar
las caracteristicas fisicas del sistema (sistema A).
2.- Al sistema A agregar gota a gota NaOH 0.1M, agitando de manera conti-
nua, hasta la aparicién de un precipitado (turbidez notablemente apreciable).
Una vez que esto ocurra, anotar las caracteristicas fisicas del sistema y medir

el pH (sistema B) *.

3.- Al sistema B adicionar gota a gota HCI 0.1M hasta la desaparicién total
del precipitado. Una vez que esto ocurra, anotar las caracteristicas fisicas del

sistema y medir el pH (sistema C) *.

B) Solubilidad del Fe (III) como funcion de un solo amortiguamiento en pH
1.- En un tubo de ensaye colocar una alicuota de 1 mL de FeCl, 0.01 M. Anotar
las caracteristicas fisicas del sistema (sistema A).
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2.- Con agitacién continua, agregar gota a gota al sistema A NaOH 0.1M, una
vez formado el precipitado (turbidez notablemente apreciable). Anotar las ca-
racteristicas fisicas del sistema y registrar el pH (sistema B) *.

3.- Agregar al sistema B gota a gota HCI 0.1 M hasta la desaparicién total del
precipitado. Anotar las caracteristicas fisicas del sistema y medir el pH (siste-
ma C) *.

PARTE 2
PRECIPITACION SELECTIVA DEPENDIENTE DEL PH
1.- En un tubo de ensaye colocar 0.5 mL de FeCl, 0.01M y 0.5 mL de CuCl,
0.01 M.
2.- Agregar gota a gota NaOH 0.1M hasta la aparicién del primer precipitado,
anotar las caracteristicas fisicas del sistema y medir el pH *.
* La medicion del pH en cada sistema de estudio se llevara a cabo utili-
zando tiras de papel y comparando su color con la escala que proporcio-
nara el asesor. En este caso se recomienda la medicion del pH con tiras
de papel, puesto que en el tubo no cabe el electrodo combinado, ademas
de que el electrodo tendria que ajustarse con buffers que abarquen tanto
la zona alcalina como la acida, y este proceso le lleva mucho tiempo al
alumno y por lo tanto lo distrae del proceso sustancial de estudio.

PARTE 1
A B C
A) Solubilidad | 1mL CuCl, [ Anotar Gota a Medir pH Gota a gota Medir
del Cu (II) 0.01M la apa- gota NaOH y anotar HCI 0.1M has- | pHY
riencia 0.1M hasta | cambios ta que des- anotar
B) Solubilidad | 1mL FeCl, | fisica del | observar un | fisicos aparezca el cambio
del Fe (III) 0.01 M sistema precipitado precipitado fisico
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<

verter en un tubo de ensaye de poco Agregar gota a gota NaOH Medir el pHy
volumen 0.5 ml de FeCI30.01 My — 0.1 M hasta la aparicidn del anotar cambios
0.5 ml de CuCl20.01 M primer precipitado fisicos

R-5,6: TRATAR DE
ACUERDO AL DIAGRAMA
DE RESIDUOS

V. RESULTADOS
PARTE 1
Tabla 1. Solubilidad del Cu (II) como funcion de un solo amortiguamiento

en pH
Sistema | Caracteristicas fisicas del | pH Equilibrio de disoluciéon o precipitacion
sistema (seglin lo observado)
A
B
C

Tabla 2. Solubilidad del Fe(III) como funcion de un solo amortiguamiento

en pH
Sistema | Caracteristicas fisicas del | pH Equilibrio de disoluciéon o precipitacion
sistema (segin lo observado)
A
B
C
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PARTE 2
Tabla 3. Precipitacion selectiva dependiente del pH

Caracteristicas fisicas del sistema pH Caracteristicas del precipitado

OBSERVACIONES O ANOTACIONES

VI. INFORME DE TRABAJO
(instrucciones para elaborar el reporte)
PUNTOS MINIMOS QUE DEBE CONTENER:

El informe de trabajo debe incluir objetivos particulares, introduccién, pro-
cedimiento experimental (diagrama de flujo, dibujos, etc.), resultados experimen-
tales (tablas, dibujos, etc.) analisis de resultados, observaciones, conclusiones vy
referencias bibliograficas, y en su caso ejercicios de consolidacion anexos.

Formato (1 punto)

Incluir los siguientes aspectos para el analisis de resultados:
Para la parte I: proponer los equilibrios representativos (a pH acido y basico me-
dido) de disolucidon de los sdélidos formados que tienen lugar en cada caso.

(1 punto)
a) Calcular las Ks” y el PI (producto i6nico), en pH acido y basico, para el sis-
tema del Cu(II) y concluir al comparar estos valores acerca del pH en que es
mas soluble. (2 puntos)
b) Calcular las Ks” y el PI (producto idnico), en pH acido y basico, para el sis-
tema del Fe(III) y concluir al comparar estos valores acerca del pH en que es
mas soluble. (2 puntos)
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c) Hacer una tabla comparativa del valor de solubilidad condicional para am-
bos metales, considerando el pH al que se llegdé en cada sistema.
(1 punto)
Para la parte II: discutir la influencia del pH en la solubilidad condicional en la
formacion de los precipitados y con base en esto decir si se puede considerar la
separacién por ajuste del pH. (1 punto)

EJERCICIOS DE CONSOLIDACION (2 puntos)
1. Se tiene una solucién que contiene Fe (II) 0.1M a la cual se agrega NaOH,
el sdlido que se formd es Fe(OH), !
a) Y se le agrega HCI hasta llegar a un pH = 4.0
Plantear el equilibrio representativo de disolucién y calcular la solubilidad con-
dicional a ese pH
b) considerando el mismo sélido y sabiendo que se establece el siguiente
equilibrio
a pH = 10: Calcular la solubilidad condicional
H+ + Fe(OH),} — Fe(OH)* + H,0
2. En comparacion con los puntos anteriores, éa qué pH es mas soluble el s6-

lido?
DATOS
Complejos de Fe(III) Complejos de Cu(II) Complejos de Fe(II)
Ligando Log B, Log B, Log B, Log B,
OH- 11.0 21.7 6.0 4.5

Fe(OH),! pKs = 38.2 Cu(OH),} pks = 18.6  Fe(OH),! pKs = 15.1
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20 A
pM

15

10 Cu(OH)+

Fe3+

Fe(OH), | p—
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215 =

Diagrama No. 2 Diagrama de existencia predominio

pM=f(pH) para Cu(Il) y Fe(III)
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PRACTICA CONVENCIONAL 3
Separacion de Cr(III) por precipitacion
y su cuantificacion por gravimetria

I. OBJETIVOS

A) Realizar la separacion de Cr (III) a partir de una muestra de residuos de Cr
(VI), seleccionando las condiciones quimicas de pH apropiadas para efectuar
la separacién por precipitacidn y utilizarla como una medida de proteccién al
medio ambiente.

B) Cuantificar del contenido del Cr (III) formado a partir de la reduccion del Cr
(VI) haciendo uso de un método gravimétrico para analizar la utilidad de los
equilibrios de solubilidad-precipitacién en quimica analitica.

II. INTRODUCCION

Los compuestos de cromo pueden presentarse en estados de oxidacion +2, +3y
+6. La mas importante, en cuanto a sus efectos en la salud humana es la trivalen-
te, debido a que tiene un papel esencial en el metabolismo de los lipidos e hidratos
de carbono, algunos de sus complejos participan en la accion de la insulina, la au-
sencia de Cr (III) provoca intolerancia a la glucosa.

La forma hexavalente Cr(VI) es agente muy oxidante y carcinégeno potente,
absolutamente téxico en el crecimiento bacteriano, actlia compitiendo con el hierro
para unirse a la apotransferrina, por lo que la OMS recomienda una concentracion
maxima de 0.05 mg/L en aguas de consumo; por ello a nivel local puede contro-
larse la emisidn de sustancias nocivas de Cr (VI) en los centros donde se generan,
estableciendo procesos de tratamiento como proteccion al ambiente.

El analisis gravimétrico se basa en la formacidén de un producto insoluble (sé-
lido) que puede ser pesado y cuya masa puede relacionarse con la del analito; es
decir, con la especie que se analiza. Es un procedimiento de separacion selectiva, si
se mantienen las condiciones quimicas adecuadas y se utiliza el agente precipitante
sugerido en forma correcta. El producto ideal de un analisis gravimétrico debe ser
muy insoluble, facilmente filtrable, muy puro y de composicidon conocida y constan-
te, por ello utilizaremos esta metodologia para separar el Cr(VI) de residuos.
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II1.- CUESTIONARIO PREVIO
(actividades previas a la practica)

1.- Se tiene una solucién de Cr(III) a pH = 7" y se le agrega KOH suficiente
para que todo el cromo precipite como Cr(OH)31 *( Utilizar el diagrama
anexo pCr(III)" = f(pH) )

A) Escribir el equilibrio generalizado de precipitacidon que tiene lugar a ése.
(1 punto)

B) Escribir el equilibrio representativo de precipitacion que tiene lugar a ese pH
(2 puntos)

2.- Se tiene 50 mL de una solucidon que contiene Cr(III) a la cual se le adi-
ciona 50 mL de KOH 0.1M, considerando que todo el cromo se precipité y
dicho sélido tuvo una masa de 0.2534g, écual es la concentracidn inicial de
Cr(III) en la solucién analizada?

Considerar que se esta analizando por gravimetria (ver introduccién)

(4 puntos)
3.- Investigar las ventajas ecoldgicas de tratar los residuos de Cr(VI)
(1 punto)
IV. PARTE EXPERIMENTAL
MATERIAL POR EQUIPO REACTIVOS
2 vasos de precipitados de 50 mL Solucién problema: residuos de Cr(VI)
1 embudo de vidrio ¢/ papel Whatman #2 /\
1 pipeta volumétrica de 10 mL Etanol 90% (alcohol comercial)
2 pipetas graduadas de 2 mL /\
1 espatula Reactivo analitico de carbonato de sodio (Na,CO,)
1 termdmetro solido
1 Parrilla con agitador magnético c/barra
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1 pipeta volumétrica de 3 mL Solucién de acido sulfurico (H,S0,) 1.2M
2 vidrios de reloj

Tiras reactivas de pH

1 piseta con agua destilada Agua destilada

1 soporte con pinzas KOH 0.5 M

A

PR

EDIMIENT

Verter con una pipeta volumétrica 10 mL de la solucion problema [residuos
de Cr(VI) y Cr(III) ] en un vaso de precipitados de 50mL, adicionar 2 mL
de H,SO, 1.2M y dejar reposar por cinco minutos.

Agregar 3 mL de etanol comercial al 90% con agitacién mecanica constante
y reposar a temperatura ambiente durante cinco minutos.

Posteriormente calentar sobre una parrilla a 80°C con agitacién mecanica
constante durante 10 minutos. NOTA: se puede observar la transformacion
de Cr(VI) amarillo a la sal de Cr(III) verde.

Enfriar y agregar aproximadamente 0.5g de Na,CO, en forma lenta y con
cuidado (porque es efervescente) con agitacion mecanica constante por
10 minutos. Agregar 1 mL de KOH 0.5 M y medir pH con tira reactiva,
para asegurar que se llegé a un pH basico (pH > 8), en el cual se logra la
precipitacion total del Cr(III). En caso contrario, adicionar 0.5g de Na,CO,
(solucion heterogénea).
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5.- Pesar el papel Whatman #2 sobre un vidrio de reloj en la balanza analitica
y anotar la masa en la tabla de resultados.

6.- Filtrar la solucion heterogénea formada con ayuda de un embudo y uti-
lizando el papel Whatman #1, cuya masa fue previamente determinada en
la balanza analitica.

7.- Colocar el papel filtro con el precipitado sobre el vidrio de reloj y secar en la
estufa a aproximadamente 100°C por 30 minutos, hasta que el precipitado
obtenido esté del todo seco.

8.- Pesar el papel filtro junto con el vidrio de reloj con exactitud en la balanza
analitica para determinar la masa del precipitado por diferencia de masas.

B 80
WEJL‘I 'ng?E-m e
__F L Reposar cinco minutos
Muestra Verter 10 mL de la muestra Agregar 2 mL de
en un vaso de p.p. H,S0,1.2M

.t: " Reposar por

cinco minutos —— Enfriar

ki
[

Agregar 3 ml de Calentar a 80° C
etanol 90% con por 10 minutos
agitacion /
[ ,/ a
-
4— ‘_ lW[.w 4— thmi
J¢ L Iml A0 Il"lI MJ-
I I e — Medir pHy Agregar 0.5 g de
T Ry e . . s
~_,  — asegurarunpH  Na,CO, en agitacion
Filtrar a solucion Pesar el papel Whatman basico por 10 minutos

Colocar el papel filtro Pesar el papel

sobre un vidrio de reloj ) . :: J:g 3 filtro con el
§ j Secar en estufa precipitado @
g ) por 30 minutos ﬂ

R-78: TRATAR DE ACUERDO
AL DIAGRAMA DE RESIDUOS

68
LICENCIATURA EN FARMACIA



al de practicas)

V. RESULTADOS

Tabla 1. Resultados experimentales

Volumen exacto de solucidén problema analizado

Masa del papel Whatman #2+ vidrio de reloj

Masa del papel con el p.p. + vidrio de reloj

Masa exacta del precipitado (p.p.)

OBSERVACIONES O ANOTACIONES

VI. INFORME DE TRABAJO
(instrucciones para elaborar el reporte)

PUNTOS MINIMOS QUE DEBE CONTENER:

El informe de trabajo debe incluir objetivos particulares, introducciéon, procedi-
miento experimental (diagrama de flujo, dibujos, etc.), resultados experimentales,
analisis de resultados, observaciones, conclusiones y referencias bibliograficas

Formato (2 puntos)

Incluir los siguientes aspectos en el andlisis de resultados:

a) El equilibrio representativo balanceado de la reaccion de reduccién del
Cr(VI) a Cr(III) (1 punto)
b) El equilibrio representativo de la reaccién de precipitacién del Cr (III)

(1 punto)
c) Calcular la Keq” de ambas reacciones (1 punto)
d) Calcular la Ks”™ del Cr(OH)31 al pH que se obtiene el precipitado y discutir
el efecto del pH sobre la solubilidad (2 puntos)

e) Determinar la concentracién molar de Cr (III) en la solucién tratada y la
molaridad del Cr (VI) en la solucién problema (considere que toda el Cr(III)
proviene del Cr(VI) (3 puntos)
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DATOS:
Complejos de Cr(III)
ligando | Log B, Log B,
OH- 10.2 18.3
Cr(OH)31 pKs = 29.8 C,H.OH / CH,CHO E° =0.18V
Cr(IO3)3l pKs = 5.3 Cr,0,% / Cr3* E° =133V

Diagrama pCr = f(pH)

pCr

15

10-

Cr(OH)al

|
10 15

-15

pH

Gréfica 3. Diagrama de Existencia Predominio pCr(III) " = f(pH)
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EXPERIENCIA DE CATEDRA 3
Efecto del pH en la estabilidad del ion triyoduro

I. OBJETIVOS
A) Estudiar el efecto del medio en los equilibrios de 6xido-reduccién del i6n
triyoduro y en sus parametros afines bajo el modelo de estudio: equilibrios
representativos y constantes de equilibrio condicionales.
B) Sentar las bases de calculo e interpretacidén de las propiedades caracteris-
ticas de este tipo de equilibrios quimicos presentes en el sistema de identifi-
cacion o cuantificacion en el area de estudio.

II. INTRODUCCION

Los sistemas de 6xido-reduccién se pueden clasificar en funcién de los potencia-
les normales de reduccion (E°) y asi comparar la fuerza oxidante o reductora. Los
sistemas cuyo potencial es grande funcionan como oxidante fuerte. Sin embargo,
el pH del medio de reaccidon puede tener un papel importante en el avance de la
reaccion redox. En diversas reacciones de este tipo intervienen protones, y en tal
caso, se debe tener en cuenta un potencial normal aparente o condicional (E°");
asi, por ejemplo, para el sistema MnO,” / Mn?* |le corresponde la siguiente semi-
reaccidon o reaccidon de semicelda, en este caso, de reduccion:

MnO, + 8H* + b5e- <« Mn* + 4HO

La expresion de la Ley de Nernst correspondiente seria:

[MnO,][H"]*
[Mn*']

B Eodt 0.5059

log

Que al dejar la expresion el funcidon de pH queda de la siguiente forma:

0.059 , ~ [MnO,]
0g

E°" = E°-0.0944pH +
PR TS [Mn]

Si se consideran las concentraciones de [MnO, ] = [Mn?*] = 1M, finalmente que-
da que: E°” = E° - 0.0944pH. En consecuencia, el MnO,- es mas fuerte como
oxidante si la acidez del medio se incrementa, debido a que E° " aumenta. Asi mis-
mo, existe una infinidad de pares redox que se ven afectados de manera analoga
a este sistema.
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III. CUESTIONARIO PREVIO
(actividades previas a la practica)

1.-

Establecer el equilibrio de semireaccién balanceada para el sistema

(2 puntos)
a)BrO, /Br, E°=1.51V b) Br,/Br E° =1.07V
Proponer la expresion de la Ley de Nernst para cada caso (2 puntos)
Escriba la escala de prediccién de reacciones para estos sistemas

(2 puntos)
Escriba la reaccién de dismutacion del Br, balanceada mencionando la es-
tabilidad del anfolito (4 puntos)

IV. PARTE EXPERIMENTAL

MATERIAL POR EQUIPO REACTIVOS

2 pipetas graduadas de 1 mL Solucién de acido clorhidrico (HCI) 0.1M

3 tubos de ensaye de poco vo- | Solucién de hidréxido de sodio (NaOH) 0.1M

lumen

1 vaso de precipitados de 50 mL Solucion de yodato de potasio (KIO,) 0.01M

A A

1 piseta con agua destilada Solucién de yoduro de potasio (KI) 0.1M

tiras de papel pH

PR
1.-

2.-

EDIMIENT

En un tubo de ensaye verter 1 mL de KIO, 0.01M, acidular con HCI 0.1M
(agregando 5 gotas ) anotar sus observaciones y medir el pH (sistema A)*.
Al sistema A agregar 1 mL de KI 0.1 M, anotar sus observaciones y medir
el pH (sistema B)*.

LICENCIATURA EN FARMACIA



)

3.- Al sistema B agregar gota a gota NaOH 0.1M hasta tener la solucién total-
mente incolora, anotar sus observaciones y medir el pH (sistema C)*.

4.- Al sistema C adicionar gota a gota HCI 0.1 M (el asesor indicara hasta qué
momento detener la adicion), anotar sus observaciones y medir el pH (sis-
tema D)*.

* La medicion del pH en cada sistema de estudio se llevara a cabo utilizando

tiras de papel y comparando su color con la escala que proporcionara el asesor.

Acidular con Medir pHy Medir pHy
HCI0.1 M anotar anotar
observaciones observaciones
verter 1 ml de verter 1 ml de
KIO,0.01 M KI0.1 M

anotar anotar
observaciones observaciones

Medir pH'y @ Medir pHy ﬁ

Agregar gota a gota Agregar gota a gota
HCI 0.1 M NaOH 0.1 M
R-9: TRATAR DE Sistema D Sistema C
ACUERDO AL DIAGRAMA
DE RESIDUOS

V. RESULTADOS

Tabla 1. Resultados experimentales

Sistema Observaciones pH

A

B
C
D
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Tabla 2. Estudio del efecto del pH en la estabilidad del I-

sistema pH Plantear las especies o el Equilibrio representativo | Establecer la funcién
medido | de reaccién redox que se establece (balanceado) E° "= f(pH)
para cada semi-reaccion
A
B
C
D

TRAZAR EL DIAGRAMA E° = f(pH)

VI. INFORME DE TRABAJO
(instrucciones para elaborar el reporte)

PUNTOS MINIMOS QUE DEBE CONTENER:

El informe de trabajo debe incluir objetivos particulares, introduccion, procedi-
miento experimental (diagrama de flujo, dibujos, etc.), resultados experimentales,
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analisis de resultados, observaciones, conclusiones y referencias bibliograficas, y
en su caso ejercicios de consolidacion y anexos.
Formato (1 punto)
Incluir los siguientes aspectos en el analisis de resultados:
a) Importancia del I, (yodo- yodurado o I.-) en el area clinica (1 punto)
b) Escribir la reaccidon balanceada que se lleva a cabo en el sistema B

(1 punto)
c) Trazar el diagrama tipo Pourbaix E° "= f(pH) para los sistemas
10,-/1,-/ I- (2 puntos)
d) Establecer el equilibrio representativo de dismutacién que tiene lugar a un
pH=3y 12, calculando la Keq"’ (2 puntos)
e) Discutir sobre la influencia del pH en la estabilidad del anfolito y justificar
a qué intervalo de pH es estable el I,- como anfolito (1 punto)
EJERCICIOS DE CONSOLIDACION (2 puntos)

1. Establecer con base en una escala de prediccidén de reaccidén en funcién de
E°’, la reaccién que se establece cuando:
a) Se mezcla 10, con S,0,* a pH=3.
- 2- —
b) Se mezcla 10, con S,0,> a pH=12.
2. Calcular la Keq’ para las reacciones anteriores.

DATOS

S,0,2/S5,0> E°=0.08V
10, /1, E° =1.21V
I /T E° = 0.54 V

PRACTICA CONVENCIONAL 4

Determinacion de fluoruros en pasta dental
mediante una curva de calibracion potenciométrica

I. OBJETIVOS
A) Conocer el funcionamiento de los electrodos idn-especificos mediante su
empleo y aplicacion en un método analitico, y de esta manera adquirir la
destreza en la correcta forma de calibracion del potenciometro y su manejo
adecuado en la obtencidn de resultados confiables al utilizar este tipo de ins-
trumentos.
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B) Cuantificar el fluoruro de sodio en una muestra por medio de una curva
de calibracidén potenciométrica con uso de un electrodo especifico de flior, en
medio amortiguado de pH, para analizar la aplicacion de este tipo de métodos
analiticos en bioquimica clinica.

II. INTRODUCCION

Las curvas de calibracion, estandares o patron implican el uso de instrumen-
tos Opticos y/o electronicos para las mediciones, no del constituyente como tal,
sino de alguna propiedad (respuesta), como absorbancia, potencial, fluorescencia,
radiactividad, area de pico, etc., la cual puede ser atribuida al analito de manera
directa o indirecta.

Se preparan diluciones de un reactivo estandar concentrado (stock) de la misma
naturaleza del analito a determinar en la muestra, en un intervalo de concentra-
ciones en el que se supone se halla la concentracidn del analito en la muestra o en
la(s) dilucion(es) de ésta. Se colocan en el instrumento de medicién y se obtiene
una respuesta P para cada dilucion del estandar y la muestra. Los resultados se
grafican P=f (concentracidon de cada dilucién del estandar). Suponiendo una res-
puesta lineal y proporcional a la concentracién del analito, puesto que muchos
instrumentos tienen este tipo de respuesta (la inspeccidn grafica nos dara la segu-
ridad de esto), se efectla la regresion lineal para determinar la mejor linea recta
que exprese mejor el comportamiento de la misma. La interpolacion de la sefial
de la muestra (o su dilucidn) en la recta, permite conocer la concentracion del ana-
lito de interés en la solucién problema.

El método empleado en esta practica describe el procedimiento a seguir para la
determinacion de fluoruros mediante la técnica potenciométrica de ion selectivo.

Esta metodologia se fundamenta en la utilizacion de un electrodo de i6n-es-
pecifico sensible al fluoruro. La diferencia de potencial desarrollada por este elec-
trodo y la concentracion de fluoruro se ajustan por la ecuacion de Nernst, la que
permitird calcular la concentracion de soluciones incégnitas utilizando soluciones
de referencia adecuadas. La concentracion de fluoruros en la muestra se determina
por interpolacion de la lectura obtenida en la curva de calibracion.
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III. CUESTIONARIO PREVIO
(actividades previas a la practica)
1.- Investigar qué es un electrodo idn-selectivo y cémo es su funcionamiento
(2 puntos)
2.- Investigar los requisitos de un reactivo para emplearse como estandar
(1 punto)
3.- Anotar las especificaciones de los reactivos analiticos del laboratorio L-101
que empleara durante la sesién experimental, y llenar la siguiente tabla:

(2 puntos)
Nombre del Marca Presentacion | Formulay | Ensayo o Densidad
reactivo masa pureza (gravedad
molecular especifica)

Acido acético glacial

Cloruro de sodio

Citrato de sodio

Hidroxido de sodio

Fluoruro de sodio

Acido nitrico

4.- Efectuar los calculos necesarios para preparar 250 mL de una solucién de
NaF 100 ppm y describir su preparacion experimental (3 puntos)
5.- Definir una Curva de Calibracion (2 puntos)

IV. PARTE EXPERIMENTAL

MATERIAL POR EQUIPO SOLUCIONES (ya se han preparado )
4 vaso de precipitados de 50 mL Muestra de interés: pasta dental
1 pipeta volumétrica de 0.5, 1, 2, 3,4, 5 Solucién de acido nitrico (HNO,) al 10%

2 pipetas volumétricas de 3 mL

A L
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3 vasos de volumen pequefio Solucién de Fluoruro de sodio (NaF) 70 ppm
(copas tequileras) /\

3 matraces aforados de 10 mL Tampon de ajuste de fuerza idnica total (buffer
6 tubos de ensaye con gradilla pH=6)

1 agitador magnético con barra

1 perilla y una espatula

1 probeta de 10 mL

potenciometro con electrodo combinado

idn-selectivo a fluoruros

1 embudo con papel filtro

A) LIMPIEZA DE MATERIAL

Lavar perfectamente el material y enjuagar con HNO, al 10%, después enjuagar
con abundante agua de la llave y por ultimo con agua destilada y desionizada.

Nota: todo material debe estar exento de fluoruro. Ademas, se recomienda uti-
lizar contenedores pyrex para la solucidén stock de fluoruros, la cual es estable por
no mas de seis meses.

B) PREPARACION DE LA MUESTRA

Se mide 1 mL de enjuague bucal, se vierte por las paredes lentamente a un vaso
de precipitados de 50 mL y se mezcla con 3 mL de buffer de fuerza idnica pH=
6 procurando que no haga espuma, trasvasar a matraz volumétrico de 10 mL y
aforar con agua desionizada (soluciéon problema).

C) PREPARACION DE LA CURVA DE CALIBRACION (img20)

Preparar los sistemas como lo indica la siguiente tabla. Cada sistema se pre-
parara en un matraz volumétrico de 10 mL y se trasvasara después a un vaso de
volumen pequefio para su medicion.

SISTEMAS 1 2 3 4 5 6 7
Solucién de fluoruro de sodio 70 ppm (mL) | 0.5 1 2 3 4 6 0
Solucién problema 0 0 0 0 0 0 3
Buffer de fuerza Idnica total (mL) 3 3 3 3 3 3 3
Aforo con agua desionizada (mL) 10 10 10 10 10 10 10
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PROCEDIMIENTO ESQUEMATIZADO

Nota:
a) Verificar que en el marbete indique contener fluoruro de sodio, y ajustar
si es necesario la dilucion de modo que se tengan aproximadamente 25 ppm.
b) Usar pipetas volumétricas para tomar las alicuotas de la solucién de fluoru-
ro de sodio y la solucién problema. Considerar que la respuesta es lineal entre
0.2 a 200 ppm de NaF.

PREPARACION DE LA MUESTRA

S

Medir 1 mL de Eﬂ A
enjuague bucal Agregar 3 mL de buffer de =)

fuerza iénica pH=6.0 Aforar a 10 mL con

agua desionizada

PREPARACION DE CURVA DE CALIBRACION

S SR

Anadir el NaF* Agregar el buffer de ajuste Adicionar la Afadir H,0 hasta
de fuerza idnica a total solucion del problema** un volumen total de
10 mL para cada
sistema

R-13, 14: TRATAR DE
ACUERDO AL DIAGRAMA
DE RESIDUOS

* Para el caso de los sistemas 1, 2, 3, 4, 5 y 6 (sistemas para la curva de

calibracion).
** Para el caso unico del sistema 7 (muestra problema).

DETERMINACION POTENCIOMETRICA
1.- Efectuar el montaje del potencidmetro, calibrar previamente (cerrando el
circuito con el cable correspondiente).
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Introducir los electrodos en la disolucidén y ajustar la posicién del vaso y la
velocidad de agitacién.

Medir el potencial de los sistemas* situando el potenciometro en el modo
de milivoltios (mV) y, una vez estabilizada la lectura, proceder a su anota-
cion.

* Se recomienda medir de la solucion mas diluida a la mas concentrada (en
fluoruros) en este caso no es necesario el lavado de los electrodos entre
mediciones. Para el caso de las muestras problema, lavar los electrodos
con agua destilada y secar suavemente antes de proceder a efectuar la
siguiente determinacion.

Calcular la concentracién de floruro en molaridad de los sistemas uno al
seis, tomando en cuenta que el stock de floruro de sodio tiene unidades en
ppm. Obtener el logaritmo negativo (-log) de las concentraciones de floru-
ro calculadas (recuerde que -log[F-] = pF). Representar en el grafico 1 las
lecturas de potencial en milivolts (mV) frente al pF".

Nota: para la mayoria de las muestras, la lectura se estabiliza en 1-2 minutos.

La estabilizacién de las lecturas tarda mas a concentraciones bajas.

Las muestras y los patrones deben estar a la misma temperatura para efectuar

la determinacién. Almacenar los reactivos restantes de trabajo debidamente eti-
quetados. NO DESECHARLOS.

En caso de dar una lectura alta, en la muestra problema, con respecto al limite

superior de la curva, entonces preparar otro sistema con mayor volumen de solu-
cion problema. Por el contrario, en caso de una lectura baja, colocar menor volu-
men de solucidn problema.

DETERMINACION POTENCIOMETRICA

Situar el equipo mV y medir
- —> lalectura anotar el valor
del potencial

l

Lavar los electrodos
con agua destilada y calibrar
Montor Introducir los electrodos,
(potencidmetro y electrodos) secar, ajustar la posicion l
en la primera disolucion (sistema 1) y velocidad de agitacion Seguir con los

sistemas de manera
analoga
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V. RESULTADOS

Tabla 1. Resultados experimentales (curva de calibracion)

Sistemas 1 2 3 4 5 6

Concentracion molar de F

pF’

Lectura de potencial (mV)

Tabla 2. Resultados experimentales (muestra problema)

Lectura en mV de la muestra problema

(SISTEMA 7 )

ANOTACIONES U OBSERVACIONES

VI. INFORME DE TRABAJO
(instrucciones para elaborar el reporte)

PUNTOS MINIMOS QUE DEBE CONTENER:

El informe de trabajo debe incluir objetivos particulares, introduccion, procedi-
miento experimental (diagrama de flujo, dibujos, etc.), resultados experimentales,
analisis de resultados, observaciones, conclusiones y referencias bibliograficas

Formato (2 puntos)
Incluir los siguientes aspectos para el analisis de resultados:
a) Las tablas de resultados completas (1 punto)
b) Graficar la curva de calibracion (1 punto)
c) La funcidén de la grafica de calibracién, considerando la regresion lineal
(1 punto)
d) Efectuar el calculo de los mg/Kg (ppm) de fluoruro en la pasta y comparar
con lo referido en el membrete del producto (3 puntos)
e) Investigar que es la fuerza i6nica y por qué hay que controlarla (1 punto)
f) Investigar aplicaciones a la determinacion de fluoruros en otro tipo de
muestras de interés en el area clinica ( 1 punto)
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DATOS:
CH,COOH pKa = 4.76
F,/ HF EC =29V

PRACTICA CONVENCIONAL 5

Determinacion de tiocianato de potasio mediante una
curva de adiciones patron espectrofotométrica
a pH acido
I. OBJETIVOS
A) Identificar y calcular las condiciones quimicas de trabajo (amortiguamien-
to) establecidas para la determinacién de tiocianato en una muestra.

B) Proponer la reaccién representativa efectuada, asi como calcular su cons-
tante de equilibrio condicional, utilizando el modelo de equilibrios generaliza-
dos-representativos.

C) Aplicar los conocimientos teoricos para llevar a cabo la cuantificacién de
SCN-, mediante la preparacion, construccién y uso de una curva de Adiciones
Patron.

II. INTRODUCCION

En los principios de preparacion y trazo de una curva de Adicion Patron se con-
sidera que la respuesta analitica del equipo es lineal respecto a la concentracion
de la sustancia a cuantificar; sin embargo, debe considerarse que si la curva es
indirecta, en este tipo de curvas existe una o varias reacciones efectuadas en los
sistemas de preparacién dado que la sustancia de interés no da sefial, este reac-
tivo que genera la reaccién debe encontrarse en exceso, considerando el siguiente
estado de equilibrio:

SCN™ + Fe (III)’ - FeSCN’ Keq >> 1
Inicio) Cst + Cp
Agrego) Cy
Equilibrio) ac Cy - (Cst +Cp) Cst + Cp

El modelo matematico que describe la respuesta grafica es: A = K [FeSCN] vy
considerando el estado de equilibrio anterior, entonces la funcién quedaria:
A = K [Cst + Cp] o’ A = KCst + KCp
Cst, Cy y Cp representan las concentraciones molares del estandar de SCN
(stock-st), del reactivo (Fe(IIl)) y del problema (SCN), respectivamente, para ge-

nerar la reaccion.
82
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Se puede entonces graficar A = f (Cst), obteniéndose una funcidon de pendiente
igual a Kz y ordenada de origen KCp. Entonces, si Cp = b/m, la relacién permite
conocer la concentracion de problema (Cp).

Debido a que se utilizara un espectrofotometro de absorcion en la region visible
del espectro, los moédulos instrumentales se presentan en forma esquematica en
la siguiente figura:

Fotodetector Dispositivo de

Monocromador Lectura
U T, g —
=
Selector
Fuente de de

radiacion

Muestras y
estandares

III. CUESTIONARIO PREVIO
(actividades previas a la practica)
1.- Proponer la reaccion que se lleva a cabo a pH = 1.7 (utilizando el modelo
equilibrio generalizado - representativo) (3 puntos)
2.- Definir lo que es una curva de Adicion Patron y en qué casos se utiliza

(2 puntos)

3.- Con base en una tabla de variacion de cantidades molares de la reaccion
anterior graficar la funcion A = f ([FeSCN?+*]) que se obtendrd, consultar la
introduccion a la practica (3 puntos)

4.- Efectuar los calculos necesarios para prepara 50 mL de soluciéon de KSCN
0.0008 M considerando el reactivo analitico y el material con que se cuenta

en el laboratorio, si no se puede pesar la cantidad calculada, plantear una
solucidn mas concentrada y la dilucion a efectuar a fin de obtener la solu-

cidon de concentraciéon deseada (2 puntos)

83
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IV. PARTE EXPERIMENTAL

MATERIAL POR EQUIPO

SOLUCIONES

2 pipetas volumétricas de 2 mL

HCI 0.1M

L

2 pipetas volumétricas de 1 mL

Tiocianato de potasio (KSCN) 0.0008 M

5 matraces volumétricos de 10 mL

5 tubos de ensaye con gradilla

Nitrato férrico [Fe(NO,),] 0.01 M

A L

1 pipeta volumétrica de 2,3,4,5 mL

1 piseta

1 espatula

3 vasos de precipitados de 50 mL

1 espectrofotémetro con celdas

1 agitador magnético/barra

PROCEDIMIENT

MEDIDAS DE SEGURIDAD
Se recomienda limpiar adecuadamente el area de trabajo, puesto que una in-
toxicacion por ingestién puede provocar irritacion o quemaduras (checar fichas de

seguridad).

A) Preparacion de soluciones
Sol. Stock de KSCN 0.0008M. Su preparacion se obtiene mediante la dilucion de

otra solucion de mayor concentracion.

Soluciéon problema. Se proporcionara por el profesor.
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B) Preparacion de Sistemas (por equipo)
Para construir la curva de adiciones patrén, preparar los sistemas como lo indica
la siguiente tabla:

SISTEMA o 1 2 3 4 5 6
Solucién de HCI 0.1M (mL) 2 2 2 2 2 2 2
Solucion problema (mL) 0 1 1 1 1 1 1
Stock de KSCN 0.0008M (mL) 0 0 1 2 3 4 5
Sol. de Fe(NO,), 0.01M (mL) 2 2 2 2 2 2 2
Aforo con agua destilada (mL) 10 10 10 10 10 10 10

C) Calibracion del espectrofotometro
El procedimiento de calibracion se realizarad de acuerdo al instructivo anexo y
siguiendo las indicaciones del profesor. Las lecturas se realizaran a una A (longitud
de onda) = 460 nm.
D) Medicion de la absorbancia y % de transmitancia
Realizar la lectura de cada uno de los sistemas, iniciando con el sistema mas
diluido al mas concentrado, enjuagando la celda de lectura con el sistema siguiente
de mayor concentracion. Registrar las lecturas en la tabla 1.

PROCEDIMIENTO E EMATIZAD

DILUCION DE LA SOLUCION STANDAR DE KSCN

Solucién e
concentrada Diluir para obtener
una conc. 0.008 M
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PREPARACION DE LA CURVA ADICCION PATRON

)

_ _ _ s
Afadir 2 mL Agregar la solucién Adicionar el Afadir la Aforar con
de HCI0.1 M problemaa 1 mL stock de KSCN solucion de Fe(NO,), H,0
2mLde0.01M destilada
al0mL

R-15,16: TRATAR DE
ACUERDO AL DIAGRAMA
DE RESIDUOS

CALIBRACION Y MEDICION DE LA ABSORBANCIA

Calibrar el espectrofotémetro
de acuerdo al instructivo e
indicaciones del profesor

V. RESULTADOS

—

Seleccionar la A
(460 nm)

Tabla 1. Resultados experimentales

Comenzar con las lecturas de
sistemas, empezando con el
diluido al mas concentrado, enjuagando

Sistema

1

2

Concentracion de SCN- (mM )

Lectura de absorbancia

Lectura de % transmitancia
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OBSERVACIONES O ANOTACIONES

VI.-INFORME DE TRABAJO
(instrucciones para elaborar el reporte)

PUNTOS MINIMOS QUE DEBE CONTENER:

El informe de trabajo debe incluir objetivos particulares, introduccion, procedi-
miento experimental (diagrama de flujo, dibujos, etc.), resultados experimentales,
analisis de resultados, observaciones, conclusiones y referencias bibliograficas

Formato (1 punto)

Incluir los siguientes aspectos para el analisis de resultados:

a) Investigar propiedades quimicas y metabdlicas del KSCN (1 punto)
b) Explicar la funcidon que tiene cada una de las soluciones empleadas

(1 punto)
c) Proponer la reaccién representativa efectuada y calcular su constante de
equilibrio condicional (2 puntos)
d) Graficar las Curvas: A = f (mM de KSCN) y A = f (ug/mL de KSCN)
(1 punto)
e) Analizar la linealidad de la funcion que sigue la respuesta grafica, identifi-
cando sus términos (1 punto)
f) Calcular la concentracién mM de kSCN en la muestra (3 puntos)
DATOS:
Complejos de Fe3*
Ligando | Log B, Log B,
OH- 11.8 22.3
SCN- 3.0 4.6
HSCN es un acido fuerte
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NORMAS:

NORMA Oficial Mexicana NOM-166-SSA1-1997, Para la organizacion y funciona-
miento de los laboratorios clinicos.OM-009-STPS-1993, Relativa a las condiciones
de seguridad e higiene para el almacenamiento, transporte y manejo de sustancias
corrosivas, irritantes y toxicas en los centros de trabajo.

NOM-012-STPS-1993, relativa a las condiciones de seguridad e higiene en los
centros de trabajo donde se produzcan, usen, manejen, almacenen o transporten
fuentes generadoras o emisoras de radiaciones ionizantes.

NOM-114-STPS-1994, sistema para la identificacién y comunicacién de riesgos
por sustancias quimicas en los centros de trabajo.

NOM-052-ECOL-1993, que establece las caracteristicas de los residuos peligro-
sos, el listado de los mismos y los limites que hacen a un residuo peligroso por su
toxicidad al ambiente.
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10. ANEXOS

)

10.1 SIMBOLOS DE PELIGRO DE SUSTANCIAS QUIMICAS

INFLAMABLE

L

CORROSIVO

TOXICO

COMBURENTE

10.2 ORIENTACION PARA EL TRATAMIENTO Y DISPOSICION

DE RESIDUOS

DIAGRAMAS DE MANEJO DE RESIDUOS

Agregar aproximadamente
de 100 a 150 mL de agua

Agregar aproximadamente
de 100 a 150 mL de agua

Envasar en recipiente
perfectamente cerrado

J

J

J

Neutralizar con H2504 al
10% o NaOH 1 M hasta
unpH5a7

Neutralizar con H2504 al
10% o NaOH 1 M hasta
unpH5a7

Etiquetar adecuadamente
con el formato A

J

Desechar por el drenaje con Desechar por el drenaje con
agua en exceso agua en exceso

J
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bitacora de
desechos del
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l

Agregar aproximadamente
de 100 a 150 mL de agua

Agregar aproximadamente
de 100 a 150 mL de agua

l

|

Agregar NaOH al 10 % hasta
unpHentre5y7

4

Desechar por el drenaje con

!

Desechar por el drenaje con
agua en exceso

Agregar aproximadamente
de 100 a 150 mL de agua

!

Agregar NaOH al 10 % hasta
un pHentre5y7

|

Desechar por el drenaje con

agua en exceso agua en exceso

l Envasar en recipiente

Agregar aproximadamente perfectamente cerrado
de 100 a 150 mL de agua l/[

Neutralizar con Na2CO3 l/[

Registrar en
bitacora de
desechos del
laboratorio

Etiquetar adecuadamente
con el formato A

Desechar por el drenaje con
agua en exceso

Entregar al laboratorista
responsable para su
confinamiento
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| |

Agregar aproximadamente Agregar aproximadamente
de 100 a 150 mL de agua de 100 a 150 mL de agua
Desechar por el drenaje con Agregar NaOH al 10 % hasta
agua en exceso unpHentre5y?7

4

Desechar por el drenaje con
agua en exceso

10.3 FICHAS DE SEGURIDAD

Nombre Acido acético

PRIMEROS Inhalacién
AUXILIOS

Ingestion

Contacto

con o0jos

Contacto

con piel

Trasladar al aire fresco. Si no respira administrar respiracién ar-
tificial. Evitar la reanimacion boca a boca. Si respira con dificul-
tad suministrar oxigeno. Mantener a la persona abrigada y en

reposo. Buscar atencion médica inmediatamente

Lavar la boca con agua. Si estd consciente, suministrar abun-
dante agua. No inducir el védmito. Mantener la victima abrigada

y en reposo. Buscar atencion médica con urgencia.

Lavar con abundante agua, minimo durante 15 minutos. Levan-
tar y separar los parpados para asegurar la remocion del qui-
mico. Si la irritacidon persiste repetir el lavado. Buscar atencion

médica.

Retirar la ropa y calzado contaminados. Lavar la zona afectada
con abundante agua y jabon, minimo durante 15 minutos. Si la
irritacion persiste repetir el lavado. Buscar atencién médica de
inmediato. Extraer la sustancia con un algoddn impregnado de

Polietilenglicol 400.
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FUGAS Y Evacuar o aislar el area de peligro (entre 50 y 100 metros en todas las direc-
DERRAMES ciones), marcar las zonas. Restringir el acceso a personas innecesarias y sin la
debida proteccién. Ubicarse a favor del viento. Usar equipo de proteccién per-
sonal. Ventilar el drea. No permitir que caiga en fuentes de agua y alcantarillas.
Eliminar toda fuente de ignicién. No inhalar los vapores ni tocar el producto
derramado. Absorber con material inerte como arena o tierra. Recoger y deposi-
tar en contenedores con cierre hermético, cerrados, limpios, secos y marcados.
Lavar con abundante agua el piso. Usar agua en forma de rocio para reducir los
vapores (liquido) o las nubes de polvo (sélido). Recoger con palas no metalicas
u otro elemento que pueda producir chispas. Evitar el paso de la sustancia de
la alcantarillado, neutralizar con sosa. Recoger la sustancia utilizando los absor-

bentes adecuados.

DESECHOS Neutralizar con sosa caustica diluida, recoger el residuo y enterrar segun las ley.

Nombre Acido clorhidrico HClI

PRIMEROS Inhalacién Trasladar al aire fresco. Si no respira administrar respiracion ar-
AUXILIOS tificial (evitar el método boca a boca). Si respira con dificultad
suministrar oxigeno. Mantener a la persona abrigada y en repo-

so. Buscar atencién médica con rapidez.

Ingestion Lavar la boca con agua. Si estd consciente, suministrar abun-
dante agua. No inducir el vomito. Si éste se produce de manera
natural, inclinar la persona hacia el frente para evitar la bron-

coaspiracién. Suministrar mas agua. Buscar atencion médica.

Contacto Lavar con abundante agua, minimo durante 15 minutos. Levan-
con ojos tar y separar los parpados para asegurar la remocion del qui-

mico. Si la irritacion persiste repetir el lavado. Buscar atencion

médica.
Contacto Retirar la ropa y calzado contaminados. Lavar la zona afectada
con piel con abundante agua y jabén, minimo durante 15 minutos. Si la

irritacion persiste repetir el lavado. Buscar atencién médica.
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FUGAS Y
DERRAMES

DESECHOS

Nombre
PRIMEROS
AUXILIOS

Evacuar o aislar el area de peligro. Restringir el acceso a personas innecesarias
y sin debida proteccion. Ubicarse a favor del viento. Usar equipo de proteccion
personal. Ventile el area. No tocar el liquido, ni permita el contacto directo con
el vapor. Eliminar toda fuente de calor. Evitar que la sustancia caiga en alcantari-
llas, zonas bajas y confinadas, para ello construya diques con arena, tierra u otro

material inerte. Mezclar con sosa o cal para neutralizar. Lavar la zona con agua.

Debe tenerse presente la legislacién ambiental local vigente relacionada con la
disposicién de residuos para su adecuada eliminacién. Considerar el uso del acido
diluido para neutralizar residuos alcalinos. Adicionar cuidadosamente ceniza de
sosa o cal, los productos de la reaccion se pueden conducir a un lugar seguro, la

disposicién en tierra es aceptable.

Acido nitrico

Inhalacién

Ingestion

Contacto
con 0jos

Contacto

con piel

Evaluar los signos vitales: pulso y velocidad de respiracion; detec-
tar cualquier trauma. En caso de que la persona no tenga pulso,
proporcionar rehabilitacion cardiopulmonar; si no hay respiracion,
dar respiracion artificial y si ésta es dificultosa, suministrar oxigeno

y sentarla.

Proceder como en el caso de inhalacion en caso de inconciencia.
Si la persona esta consciente, lavar la boca con agua corriente, sin
que sea ingerida. No inducir el vémito ni tratar de neutralizarlo. El
carbon activado no tiene efecto. Dar a la persona una taza de agua
o leche, soélo si se encuentra consciente. Continuar tomando agua,

aproximadamente una cucharada cada 10 minutos.

Lavarlos con agua tibia corriente de manera abundante, hasta su

eliminacién total.

Lavar con cuidado el drea afectada con agua corriente de manera

abundante.
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FUGAS Y Ventilar el area dependiendo de la magnitud del siniestro. Mantener el material
DERRAMES alejado de agua, para lo cual construir diques, en caso necesario, con sacos de
arena, tierra o espuma de poliuretano. Para absorber el derrame puede utilizarse
mezcla de bicarbonato de sodio-cal sodada o hidréxido de calcio en relacién 50:50,
mezclando lenta y cuidadosamente, pues se desprende calor. Una vez neutralizado,
lavar con agua. Para absorber el liquido también puede usarse arena o cemento,
los cuales se deberan neutralizar posteriormente. Rociar agua para bajar los va-
pores, el liquido generado en este paso debe ser almacenado para su tratamiento
posterior, pues es corrosivo y toxico. Tanto el material derramado, el utilizado para
absorber, contener y el generado al bajar vapores, debe ser neutralizado con cal,

cal sodada o hidrdéxido de calcio, antes de desecharlos.

DESECHOS Con cuidado (se genera calor y vapores) diluya con agua-hielo y ajuste el pH a neu-
tro con bicarbonato de sodio o hidréxido de calcio. El residuo neutro puede tirarse

al drenaje .

Nombre Acido sulfarico H,SO,

PRIMEROS ‘11 =1l | Trasladar al aire fresco. Si no respira administrar respiracion artifi-
AUXILIOS cial. Si respira con dificultad suministrar oxigeno. Evitar el método
boca a boca. Mantener a la persona abrigada y en reposo. Buscar

atencion médica con rapidez.

Ingestion Lavar la boca con agua. Si estd consciente, suministrar abundante
agua para diluir el acido. No inducir el vémito. Si éste se presenta

en forma natural, suministre mds agua. Buscar atencion médica de

inmediato.
Contacto Lavar con abundante agua, minimo durante 15 minutos. Levantar y
con 0jos separar los parpados para asegurar la remocion del quimico. Si la

irritacion persiste repetir el lavado. Buscar atencién médica.

Contacto Retirar la ropa y calzado contaminados. Lavar la zona afectada con
con piel abundante agua y jabon, minimo durante 15 minutos. Si la reaccion

persiste repetir el lavado. Buscar atencion médica inmediatamente.
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FUGAS Y Evacuar o aislar el drea de peligro. Restringir el acceso a personas innecesarias y
DERRAMES sin la debida proteccidn. Usar equipo de proteccion personal. Ventilar el area. Elimi-
nar toda fuente de ignicién. No tocar el material. Contener el derrame con diques
hechos de arena, tierras diatomaceas, arcilla u otro material inerte para evitar que
entre en alcantarillas, so6tanos y corrientes de agua. No adicionar agua al acido.
Neutralizar lentamente con ceniza de sosa, cal u otra base. Después recoger los

productos y depositar en contenedores con cierre hermético para su eliminacion.

DESECHOS Neutralizar las sustancias con carbonato de sodio o cal pagada. Descargar los resi-
duos de neutralizacién a la alcantarilla. Debe ser realizado por personal especiali-
zado. La incineracién quimica en incinerador de doble cdmara de combustidn, con
dispositivo para tratamiento de gases de chimeneas es factible como alternativa

para la eliminacién del producto.

Carbonato de sodio Na,CO,

PRIMEROS ‘=1 Eeleg | Trasladar al afectado a un lugar fresco. Mantener caliente y en re-

AUXILIOS poso.

Ingestion No inducir al vémito. Enjuagar la boca con agua y beber abundante

agua (hasta varios litros). Avisar con prontitud al médico.

Contacto Lavar los ojos con abundante agua, manteniendo los parpados abier-

con ojos tos, por lo menos 15 minutos, avisar de inmediato al oftalmdlogo.

Contacto Despojarse de la ropa contaminada inmediatamente. Lavar con
con piel abundante agua por 15 minutos. Lavar la ropa contaminada antes

de reutilizarla.

FUGAS Y Procurar una buena ventilacién, llevar ropa de proteccion personal. Evitar que el
DERRAMES producto penetre en reservorios de agua. No lanzar por el desaglie. Limpie por el
medio conveniente que evite la formacion de polvo. Lavar el area con abundante

agua.
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Nombre

PRIMEROS
AUXILIOS

FUGAS Y
DERRAMES

DESECHOS

Quimica Analitica Aplicada (Manual de practicas

Evitar el contacto con acidos, al no ser en condiciones controladas, puesto que li-
bera didxido de carbono. En contacto con cal y la humedad produce sosa caustica.
La disposicion final debe hacerse siguiendo las regulaciones ambientales, locales y

nacionales vigentes. No esta clasificado como mercancia peligrosa.

Citrato de sodio NaH,[C.,H,O(COO0),]

Inhalacion Trasladar a la victima al aire fresco. Llamar al médico inmedia-
tamente.
Ingestion Afloje el cuello y el cinturdn de la victima. No induzca el vomi-

to. Si no respira, dar respiracién artificial. Llamar un médico de

inmediato.
Contacto Quitar lentes de contacto. Manteniendo los ojos abiertos, en-
con ojos juagarlos durante 15 minutos con abundante agua fria. Buscar

atencién médica inmediatamente.

Contacto Después del contacto con la piel, lavar de manera inmediata con
con piel agua abundante. Lave con cuidado la piel afectada con agua
y jabon no abrasivo, limpiando bien los pliegues de la piel. Se
puede usar agua fria. Cubra la piel irritada con un emoliente. Si

persiste la irritacion, busque atencion médica.

Use las herramientas apropiadas para colocar el material derramado en un reci-
piente adecuado para disposiciéon de desechos. Termine de limpiar rociando agua
sobre la superficie contaminada y disponga de acuerdo a los requerimientos de
las autoridades locales y regionales. Para derrames grandes, use una pala para
poner el material en un contenedor conveniente para disposicion de desechos.
Termine de limpiar rociando agua sobre la superficie contaminada y deje que se
evacle por el sistema sanitario. En caso de fuga, detenerla, si es posible hacerlo

sin peligro.

Algunos productos de descomposicidon peligrosos son mondxido de carbono y
diéxido de carbono. Algunos éxidos metalicos. Evitar la contaminacion de alcanta-
rillas y cursos de agua. No se esperan productos de degradacién peligrosos a corto
plazo. Sin embargo, pueden formarse productos de degradacién a largo plazo.
Los productos de degradacién son mas toxicos. El producto debe desecharse de
acuerdo a regulaciones gubernamentales. Se recomienda hacerlo por medio de

una institucion especializada en tratamiento de desechos.
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Nombre Cloruro cuaprico CuCl,

PRIMEROS Inhalacion Trasladar a la persona al aire libre. En caso de pérdida del conoci-

AUXILIOS miento nunca dar a beber ni provocar el vomito.

Ingestion Beber agua en abundancia. Provocar el vémito. Pedir inmediata-

mente atencién médica.

Contacto Lavar con agua abundante minimo durante 15 minutos, mante-

con ojos niendo los parpados abiertos. Pedir atencién médica.

Contacto Lavar abundantemente con agua. Quitarse las ropas contamina-

con piel das.

FUGAS Y No inhalar el polvo. No permitir el paso al sistema de desagles. Evitar la contami-
DERRAMES nacion del suelo, aguas y desaglies. Recoger en seco y depositar en contenedores
de residuos para su posterior eliminacion de acuerdo con las normativas vigentes.

Limpiar los restos con agua abundante.

DESECHOS En la Unidn Europea no estan establecidas pautas homogéneas para la eliminacién
de residuos quimicos, los cuales tienen caracter de residuos especiales, quedando
sujetos su tratamiento y eliminacion a los reglamentos internos de cada pais. Por
tanto, en cada caso, procede contactar con la autoridad competente, o bien con
los gestores legalmente autorizados para la eliminacidn de residuos. Los envases

y embalajes contaminados de sustancias o preparados peligrosos, tendran el mis-

mo tratamiento que los propios productos contenidos.

Nombre Cloruro de sodio NacCl

PRIMEROS ‘=1 ees | Traslade a un lugar con ventilacion adecuada. Si respira con difi-

AUXILIOS cultad suministrar oxigeno. Solicite atencion médica de inmediato.

Ingestion Dé a beber rapidamente agua en bundancia. Nunca de nada por
la boca a una persona que se encuentre inconsciente. Induzca el

vomito. Solicitar asistencia médica de inmediato.

Contacto Lavar en forma suave con agua corriente durante 15 minutos
con ojos abriendo de manera ocasional los parpados. Solicitar atencién

médica de inmediato.

Contacto Lavar con agua corriente durante 15 minutos al mismo tiempo

con piel quitarse la ropa contaminada y calzado. Solicite atencion médica.

FUGAS Y Contener para evitar la introduccion a las vias fluviales, alcantarillas, sétanos o

DERRAMES areas confinadas.
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DESECHOS No existen precauciones en cuestion de su almacenaje y manejo. Residuos del
producto pueden permanecer en el recipiente “vacio”. Para el manejo de los reci-
pientes vacios y residuos se deben de tomar las mismas precauciones que en el
manejo del producto. Limpiar antes de volver a usar o alterar el contenido de un

envase.

Nombre Cloruro férrico FeCl,

PRIMEROS il | Lleve a la victima al aire libre y hagala respirar calmada y pro-

AUXILIOS fundamente. Si es necesario, ayude a la respiracidon. Consiga con

prontitud atencion médica.

Ingestion Si la persona esta consciente y sin convulsiones, dé a beber agua
o leche. Induzca los vomitos si la ingestién ha sido significativa.

Consiga urgente atencion médica.

Contacto Lave con abundante agua corriente a lo menos durante 15 minu-
con 0jos tos manteniendo los parpados abiertos durante esta operacion.

Consiga urgente atencion médica.

Contacto Lave la zona infectada con abundante agua corriente a lo menos
con piel por 15 minutos. Bajo la ducha retire la ropa contaminada. Si per-

siste la irritacién, consiga atencién médica.

FUGAS Y Haga diques para evitar la entrada del producto en alcantarillas y cursos de agua.
DERRAMES Mantenga alejadas a las personas no relacionadas con la emergencia. El equipo de
proteccidén personal para atacar la emergencia es traje de proteccién quimica tipo
B. El PVC y el neopreno presentan buena resistencia al producto. Procure buena
ventilacion para que los vapores no afecten a personas no protegidas.

Los ultimos restos pueden ser diluidos con mucha agua y enviados a la alcanta-

rilla.

DESECHOS El método de eliminacion del producto en los residuos es un buen lavado que

basta para disolver los residuos de la solucidon. Los envases y embalajes contami-

nados pueden ser incinerados en instalaciones especialmente disefadas al efecto.
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PRIMEROS Inhalacion No es peligroso por inhalacién.

AUXILIOS Ingestion Beber mucha agua. Llame en seguida al médico.

Contacto Lavese a fondo con agua abundante durante 15 minutos por lo
con ojos menos y consulte al médico. Mostrar esta ficha de seguridad al

doctor que esté de servicio.

Contacto Lavese inmediatamente con jabdon y agua abundante. Quitese

con piel con rapidez la ropa contaminada. En el caso de molestias pro-

longadas acudir a un médico.

FUGAS Y Utilicese equipo de proteccidn individual. No desechar en la tarja. Empapar con

DERRAMES material absorbente inerte, como arena.

DESECHOS De conformidad con las regulaciones locales y nacionales. Es necesario diluir con

abundante agua y almacenar en contenedores especiales para su disposicion.

Nombre CH,CH,OH

PRIMEROS W =l=eteg | Traslade a la victima a un lugar ventilado. Aplicar respiracion
AUXILIOS artificial si ésta es dificultosa, irregular o no hay. Proporcionar
oxigeno.
Ingestion No inducir el vomito.
Contacto Lavar urgentemente con agua o disolucién salina de manera
con ojos abundante.
Contacto Eliminar la ropa contaminada y lavar la piel con agua y jabén.

con piel
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FUGAS Y Evitar respirar los vapores y permanecer en contra del viento. Usar guantes,
DERRAMES bata, lentes de seguridad, botas y cualquier otro equipo de seguridad necesario,
dependiendo de la magnitud del siniestro. Mantener alejadas del area, flamas o
cualquier otra fuente de ignicidn. Evitar que el derrame llegue a fuentes de agua
o drenajes. Para lo cual, deben construirse diques para contenerlo, si es nece-
sario. Absorber el liquido con arena o vermiculita y trasladar a una zona segura

para su incineracion posterior.

En el caso de derrames pequefos, el etanol puede absorberse con papel, tras-
ladarlo a un lugar seguro y dejarlo evaporar o quemarlo. Lavar el drea contami-

nada con agua.

DESECHOS La mejor manera de desecharlo es por incineracion, aunque para pequefias can-

tidades puede recurrirse a la evaporacion en un lugar seguro.
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PRIMEROS
AUXILIOS

Inhalacion

Ingestion

Contacto

con ojos

Contacto

con piel

Fluoruro de sodio NaF

Saque al paciente de la zona polvorienta. Administre oxigeno o
resucitacidon cardiopulmonar, si es necesaria. En caso de sinto-

mas respiratorios, consulte a un médico.

En todos los casos, consulte a un médico de inmediato. Lleve
al paciente al hospital.

Si la persona esta del todo consciente: enjuague la boca con
agua fresca. Dé oralmente una solucion de gluconato de cal-
cio acuoso al 1%. Si la persona presenta trastornos nerviosos,
respiratorios o cardiovasculares, administrele oxigeno. Utilice
medidas clasicas de resucitacion. Si la persona esta incons-
ciente: NUNCA ADMINISTRE NADA A UNA PERSONA INCONS-
CIENTE POR LA BOCA.

En todos los casos, consulte de inmediato a un oftalmdlogo.
Lleve al paciente al hospital de inmediato. Enjuague los ojos
con agua corriente durante cinco minutos, manteniendo los
parpados bien abiertos. Enjuague los ojos con una solucion al
1% de gluconato de calcio en suero fisiolégico (10 ml de glu-
conato de calcio al 10% en 90 mL de suero fisioldgico) por 10
minutos. Siga aplicando gluconato de calcio en los ojos con un
gotero. Después, apliquelo en gotas al transportarlo. Si no hay
gluconato de calcio al 1% disponible, siga enjugando los ojos
con agua. En caso de tener dificultad para abrir los parpados,
administre un colirio analgésico. No use gotas aceitosas, un-

gliento o tratamientos para quemaduras dérmicas por HF.

Quite los zapatos, calcetines y ropa contaminados al lavar la
piel con agua corriente durante cinco minutos. Coloque la ropa
contaminada en una bolsa doble para eliminaciéon. De inme-
diato aplique gel de gluconato de calcio al 2,5%, masajeando
el area afectada usando guantes de hule; siga masajeando al
aplicar repetidamente el gel hasta 15 minutos después del ali-
vio del dolor. Si el producto ha tocado los dedos/ufias, aunque
no haya dolor, sumérjalos en un bafio de gluconato de calcio al

5% de 15 a 20 minutos..
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FUGAS Y Evite dispersar el polvo en nube. Recoja el producto con ayuda de medidas apro-
DERRAMES piadas evitando la formacién de polvo. Pdngalo todo en un recipiente cerrado,
etiquetado y compatible con el producto. Limpie el lugar con agua en abundan-
cia. Precauciones para la proteccion del medio ambiente: notifique de inmediato
a las autoridades competentes en caso de una descarga significante. No vierta

en el medio ambiente (las alcantarillas, rios, suelos, etc.).

DESECHOS Tratamiento de desechos: consulte con los reglamentos federales, estatales y
locales vigentes en cuanto a la disposicién apropiada de este producto. Elimine
el producto en una instalacién autorizada para los residuos industriales. Trata-
miento de empaque: consulte con los reglamentos federales, estatales y locales

vigentes.

Nombre Hidroxido de sodio NaOH

PRIMEROS Inhalacién Trasladar al aire fresco. Si no respira administrar respiracion ar-
AUXILIOS tificial. Si respira con dificultad suministrar oxigeno. Mantener a

la persona abrigada y en reposo.

Ingestion Lavar la boca con agua. Si estd consciente, suministrar abun-

dante agua. No inducir el vémito. Buscar atencion médica inme-

diatamente.
Contacto Lavar con abundante agua, minimo durante 15 minutos. Levan-
con ojos tar y separar los parpados para asegurar la remocién del quimi-

co. Colocar una venda esterilizada. Buscar atencién médica.

Contacto Retirar la ropa y calzado contaminado. Lavar la zona afectada
con piel con abundante agua y jabén, minimo durante 15 minutos. Si la

irritacion persiste repetir el lavado. Buscar atencién médica.

FUGAS Y Evacuar o aislar el area de peligro. Restringir el acceso a personas innecesarias
DERRAMES y sin la debida proteccidn. Ubicarse a favor del viento. Usar equipo de proteccion
personal. Ventilar el drea. No permitir que caiga en fuentes de agua y alcantari-
llas. Los residuos deben recogerse con medios mecanicos no metalicos y coloca-

dos en contenedores apropiados para su posterior disposicion.

DESECHOS Debe tenerse presente la legislacion ambiental local vigente relacionada con la
disposicion de residuos para su adecuada eliminacién. Los residuos de este mate-
rial pueden ser llevados a un relleno sanitario legalmente autorizado para residuos

quimicos para su debida neutralizacion.
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Nombre
PRIMEROS
AUXILIOS

FUGAS Y

DERRAMES

DESECHOS

Nombre
PRIMEROS
AUXILIOS

FUGAS Y

DERRAMES

DESECHOS

Nitrato férrico

Inhalacion

Ingestion

Contacto

con ojos

Contacto

con piel

Retirar a la persona al aire fresco y mantenerla con calor e in-

movil.

Inducir el vémito con rapidez. Si la persona estd consciente,

enjuagar la boca y dar de beber grandes cantidades de agua.

Lavar en seguida con un chorro suave pero abundante de agua,
por lo menos durante 15 minutos, separando los parpados con

los dedos (no permitir que la persona cierre los 0jos).

Lavar en forma inminente y con abundante agua, por lo menos
durante 15 minutos, mientras se quita la ropa y zapatos conta-

minados. Lavar la ropa antes de usarla de nuevo.

Aislar el area. Eliminar todas las fuentes de ignicion. Retirar del area afectada las

sustancias incompatibles. Usar equipo de proteccion personal. Recoger y colocar

en un recipiente apropiado cuidando de no dispersar el producto en el aire. Tratar

como un residuo. Ventilar y limpiar el area afectada con agua.

Diluir con agua y verter directamente por la pileta con exceso de agua.

Inhalacion

Ingestion

Contacto

con 0jos

Contacto

con piel

Tiocianato de potasio KSCN

Retirar a la persona al aire fresco y mantenerla con calor e in-

movil.

Inducir el vémito. Si la persona estd consciente, enjuagar la

boca y dar de beber grandes cantidades de agua.

Lavar de modo urgente con un chorro suave pero abundante de
agua, por lo menos durante 15 minutos, separando los parpados

con los dedos (no permitir que la persona cierre los 0jos).

Lavar inmediata y abundantemente con agua, por lo menos du-
rante 15 minutos, mientras se quita la ropa y zapatos contami-

nados. Lavar la ropa antes de usarla de nueva cuenta.

Aislar al area. Usar equipo de proteccion personal. Recoger y colocar en un reci-

piente apropiado cuidando de no dispersar el producto en el aire. Tratar como un

residuo. Ventilar y limpiar el area afectada con agua.

Diluir con agua y verter directamente por la pileta con exceso de agua.
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Nombre Yodato de potasio KIO,

PRIMEROS Inhalacion Saque y exponga al aire libre.

AUXILIOS Ingestion Dé a beber agua en abundancia. Provoque el vomito usando ja-
rabe de ipecacuana o insertando el dedo en la garganta. Nunca

dé a beber nada a una persona inconsciente. Llame al médico con

urgencia.
Contacto Enjuague los ojos de inmediato con agua durante 15 minutos.
con 0jos Llame al médico.
Contacto Lave la piel con jabdn y agua abundante durante 15 minutos. Lla-
con piel me al médico si aparece irritacion.
FUGAS Y Aviso de respuesta al derrame: sélo personas calificadas para resolver una emer-
DERRAMES gencia relacionada con sustancias peligrosas pueden responder a un derrame de

productos quimicos. Técnica de contencion: retire todas las sustancias combus-
tibles del area del derrame. Evite que el material derramado salga al ambiente
exterior. Retire todo material combustible del area del derrame. Cubra con un ma-
terial inerte, como arena. Barra el material. Trabaje bajo una campana extractora
de gases aprobada. Trabajando con porciones reducidas, diluya con un exceso de
agua. Ajuste a un pH entre seis y nueve con un alcali, tal como sosa o bicarbonato
de sodio. Filtre para retirar los sélidos. Vierta los materiales reaccionados por el
desaglie con un amplio exceso de agua. Descontamine el area del derrame con
una solucion jabonosa. Evacue el area general (un radio de 15 pies (5 m) o el que
indique su plan de respuesta a emergencias de su instalacion) en el caso de: se
derrama una libra (0,5 kg) o mas de polvo suelto. Si las condiciones lo ameritan,

aumente el area de evacuacion.

DESECHOS Eliminar el contenido o el recipiente conforme a la reglamentacién local/regional/
nacional/ internacional. No debe desecharse con la basura doméstica. No debe lle-
gar al alcantarillado. Para un posible reciclaje, contactar organismos procesadores

de desechos industriales. Eliminar conforme a las disposiciones oficiales.
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Nombre Yodo-Yoduro

Férmula I,

AUXILIOS Ingestion Beber agua abundante. Provocar el vomito. Pedir atencién mé-

PRIMEROS Inhalacion Ir al aire fresco.

dica.

Contacto Lavar con agua abundante manteniendo los parpados abiertos.

con 0jos

Contacto Lavar abundantemente con agua. Quitarse las ropas contami-

con piel nadas.

FUGAS Y Recoger con materiales absorbentes (absorbente general panreac, kieselguhr,
DERRAMES etc.) o en su defecto arena o tierra secas y depositar en contenedores para
residuos para su posterior eliminacion de acuerdo con las normativas vigentes.

Limpiar los restos con agua abundante.

DESECHOS No permitir su incorporacion al suelo ni a acuiferos. En la Unién Europea no es-
tan establecidas pautas homogéneas para la eliminacion de residuos quimicos,
los cuales tienen caracter de residuos especiales, quedando sujetos su trata-
miento y eliminacidn a los reglamentos internos de cada pais; por tanto, en cada
caso procede contactar con la autoridad competente, o bien con los gestores
legalmente autorizados para la eliminacidon de residuos. Los envases y emba-

lajes contaminados de sustancias o preparados peligrosos, tendran el mismo

tratamiento que los propios productos contenidos.

Nombre Yoduro de potasio KI

PRIMEROS Inhalacion Traslade a un lugar con ventilacidon adecuada. Si respira con

AUXILIOS dificultad suministrar oxigeno. Solicite atencion médica de in-

mediato.

Ingestion Dé a beber con rapidez agua o leche. Nunca dé algo a una
persona inconsciente. Induzca el vomito sin administrar vomi-

tivos. Solicitar asistencia médica con urgencia.

Contacto Lavar suavemente con agua corriente durante 15 minutos
con ojos abriendo de manera ocasional los parpados. Solicitar atencion

médica de inmediato.

Contacto Lavar con agua corriente durante 15 minutos al mismo tiempo
con piel quitarse la ropa contaminada y calzado. Solicite con prontitud

atencion médica.
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FUGAS Y Eliminar todas las fuentes de ignicién. Para la disposicidon del material realizar el
DERRAMES siguiente procedimiento: coloque con cuidado el material dentro de un recipien-
te limpio (cubeta de plastico y/o bolsa de polietileno), seco y cubra; retire del
area. Lave el area del derrame con agua, pero evitando que esta agua de lavado
escurra, contener para evitar la introduccion a las vias fluciales, alcantarillas,

sétanos o areas confinadas.

DESECHOS Residuos del producto pueden permanecer en el recipiente “vacio” pero con sus

etiquetas para identificarlos. Limpiar antes de volver a usar el contenido de un

envase (usar sélo en el mismo producto).
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10.4 PREPARACION DE SOLUCIONES
(Etiquetar cada una de las soluciones al terminar su preparacion)

I) Soluciones de la Practica 3. Determinacidon de vitamina C con yodo

1.- Solucion buffer de acido acético/acetato a pH = 3.5: colocar 100 mL de agua

destilada hervida en un vaso de precipitados de 250 mL y agregar 5 mL
de acido acético concentrado. Colocar el electrodo de vidrio combinado co-
nectado al pHmetro y posteriormente adicionar gota a gota NaOH 1M con
agitacion constante hasta ajustar a un pH = 3.5. Aforar a 250 ml.
Indicador de almiddn al 1%: mezclar 0.5 g de almidon soluble con 30 ml de
agua, anadir la mezcla a 100 ml de agua en ebullicidn, hervir durante tres
minutos y dejar enfriar.

Solucién de Yodo estandarizada 0.003 M: en caso de contar con una solu-
cion valorada de Yodo 0.1 N, tomar 6 mL de ésta solucién y aforar a 100 mL
con agua destilada.

II) Soluciones para Practica 4. Determinacion de fluoruros

Lavar perfectamente el material y enjuagar por varios minutos en HNO, al 10%,

después enjuagar con abundante agua de la llave y por ultimo con agua destilada

y desionizada. Para prepara las soluciones (y eliminar la posible adsorcidn de fluo-

ruros en el material de vidrio).

1.-

Solucion buffer de ajuste de fuerza idnica total: medir con una probeta
100 mL de agua destilada y verter en un vaso de precipitados de 250 mL.
Afadir 10 mL de acido acético glacial medido con una pipeta graduada.
Posteriormente, agregar 12 g de NaCl y 2 g de citrato de sodio. Agitar hasta
obtener todos los constituyentes en disolucidon. A continuacidn, afadir en
forma lenta NaOH 5M hasta que el pH se sitle alrededor de 5. Para finalizar,
llevar a un aforo de 500 mL con agua desionizada.

Solucion estandar de fluoruro: colocar aproximadamente 2 g de fluoruro de
sodio en un vidrio de reloj, desecar en la estufa a 120°C por cuatro horas y
dejar enfriar. Pesar 50 mg y disolver en 20 mL.
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