GUIA de PRACTICAS de TECNICAS ANALITICAS '

1 sesidn explicativa
5 sesiones practicas
1 examen de cuestiones (ultimo dia pract.)

1 Informe (1 semana después)
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ANALISIS

ANALITOS

MUESTRAS
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VOLUMETRIA (no acuoso)
VOLUMETRIA
FLUORIMETRIA
ESPECTROFOTOMETRIA (Vis.

CROMATOGRAFIA (gases)



ANALISIS

ANALITOS

MUESTRAS

1) AMOXICILINA

2) DUREZA (Ca, Mg)
3) QUININA

4) SULFAMIDA

5) ALCOHOLES

MEDICAMENTO

AGUA

TONICA

MEDICAMENTO

BEBIDAS

RIESGOS:
- Propipeta-pipeta

- acido acético



ANALISIS

ANALITOS MUESTRAS

1) AMOXICILINA MEDICAMENTO

2) DUREZA (Ca, Mg)  AGUA
3) QUININA TONICA
4) SULFAMIDA MEDICAMENTO

5) ALCOHOLES BEBIDAS

ERRORES TECNICOS:
- Pesada (m,vs. my)*,
contaminacién (espatula)

- perdidas (varilla)

- contaminacién (material)

* pesando en un vaso limpio (EtOH), seco y a T.a:
evita los errores de perdidas por trasvase del solido



ORGANIZACION PRACTICAS:

OPCION 1: Grupo < 16 alumnos

ANALISIS Parejas dias exp.
ANALITOS MUESTRAS \ 1° 2° 3° 4° 5°

1) AMOXICILINA MEDICAMENTO \’I 2 34 56 7,8

2) DUREZA (Ca, Mg)  AGUA 34 12 78 56

3) QUININA TONICA 56 7,8 1,2 3,4

4) SULFAMIDA MEDICAMENTO 7,8 56 34 1,2

5) ALCOHOLES BEBIDAS - - - - Todas



ORGANIZACION PRACTICAS:

OPCION 2: Grupo = 16 alumnos

ANALISIS Parejas dias exp.
ANALITOS MUESTRAS \ 1° 2° 3° 4° 5°
1) AMOXICILINA MEDICAMENTO \1 2 34 56 - 7,8
2) DUREZA (Ca, Mg)  AGUA 34 12 78 - 56
3) QUININA TONICA 56 7,8 - 1,2 34
4) SULFAMIDA MEDICAMENTO 7,8 56 - 34 1.2

5) ALCOHOLES BEBIDAS - - 14 58 -



INFORME (por pareja)

CALIFICACION (6 puntos)!

RACTICA (ANALITO) | RESULTADOS MUESTRA INCIDENCIAS
(Intervalo previsto y (Completar. Mediay scon | (Codigo) | (Describir en la parte posterio
unidades) cifras significativas)
MOXICILINA Media = A Muestra: Medicamento
)-110 % verificar s= e Pedir al | Codigo incidencia:
RSD( % ) =] gg%}v%sz}ing?/l% profesor junto || ...-WALLLGGLG

11 = 3 6 justificar

con la muestra

ULFANILAMIDA Media = S Muestra: Medicamento
)-110 % S = Codigo incidencia:
(4) —
55?(/)} I . Incidencia
- experimental; anota
o /= ::ngggc o al dorso del informe

/

N° patrones de
Calibrado: 5 ¢ (justificar)



CALCULOS:

Esquemas y formulas (a continuacion)
EXAMEN (4 puntos)!

ES Microsoft Excel - statreg. xls
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AMOXICILINA (se recomienda el uso de guantes y trabajo en vitrina siempre)

Protocolo operativo:

1) Comprobar que los 3 erlenmeyers pequenos estén secos o en la estufa (si
no, lavar con etanol y secar en estufa). Lavar con etanol y secar en estufa 1
vaso para pesar en la parte (2) ...mientras

2) Comprobar que el aforado de 100 mL y la pipeta de 20 mL estén secos (si
no, lavar con etanol y hablar con el profesor)

3) Leer la practica y verificar esquemas de las partes (1) y (2)

4) Sobre el primer erlenmeyer seco y a T.a. pesar el patron (desecador) y
preguntar al profesor sobre las disoluciones y el modo de trabajar.

5) Durante la practica se iran lavando con etanol y secando los erlenmeyers
pequenos gastados

6) Al finalizar la practica, dejar los erlenmeyers en estufa. El aforado de 100 mL
y la pipeta de 20 mL, enjuagados con etanol en la gradilla.



AMOXICILINA (Etapa-1) Reaccion volumétrica
Calibracion del método FtH + H*=FtH,

[Normalizacion del valorante (val.) (HCIO,)]

: | Reacc. 1:1
- Patrén (p): Biftalato (Ft H-) (desecador) .
- Procedimiento (instrumentos, variables-p) Mval) = Mp
*Material seco | VM =m. | PM
\ Miiitishbhbonididel ' - p p
H+
:D/\/Ip
mp
V’ —  *
FtH -
m
M’ = ’
PM, Vv’

Media de = 3 réplicas



AMOXICILINA (Etapa-2)

Reaccion volumeétrica

Analisis de muestras (pedir al profesor) A+H"=AH
- Analito (A): Amoxicilina (C, %) Reacc. 11
Procedimiento (instrumentos, variables-A) ,
N va). = Np
*Material seco VoM =y M,
M} e
H* Z V.M =v.m,l (PM, . V)
- * . mM
| — PM, [, -
v my |}
_____________ R AN e R
............ /
A M
%
Ver Nota-1
vV’ M’ . PM, V
C = 100 m, /m, =|100
My, v

~ft~ 1 A — A~ AKWREtARIAA AR A AFfARA 1

Media de = 3 réplicas



DUREZA DEL AGUA

Protocolo operativo:

1) Lavar con etanol y secar en estufa 1 vaso para pesar en la parte (1)
...mientras

2) Leer la practica y verificar esquemas de las partes (1) y (2)

3) Comprobar que estan todas las disoluciones y que hay suficiente, en
particular el EDTA (0.5 L; ver cuadernillo). Consultar en caso de duda al
profesor. NOTA EIl HCI esta en la vitrina.

4) Todo el material de vidrio esta contaminado. Limpiar el material con aqua
desionizada a medida que se necesite (muy importante para evitar
contaminar las disoluciones)

5) Al finalizar la practica, enjuagar todo el material con agua del grifo



DUREZA DEL AGUA (Etapa-1)

Calibracién del método

[Normalizacién del valorante (val.) (EDTA = Y4)]
- Patron (p): CaCO, (desecador)

- Procedimiento (instrumentos, variables-p)

M7 _______________________________
Y4 v PM,
v N
|
Y ! / \/ \ -‘-l-ll-
2+ n,
Casr | P v
M’

Reaccion volumeétrica
Y4 + Ca?* = CaY#

Reacc. 1:1
n7(val.). - np
vi.M = v. Mp

v .M = v.mp/PMp.V

Media de = 3 réplicas



DUREZA DEL AGUA (Etapa-2)

Analisis de muestras (pedir al profesor)

Reaccion volumeétrica
Y4 + Ca?* = CaY#

- Analito (A): CaCO, (C, ) Reacc. 1:1
- Procedimiento (instrumentos, variables-A) ,
N ya). = Na
Y4_ Ml E__M_a“tjé_r_l:é_lﬂﬁo Sseco i V’ . M’ = V. MA
vV
v’ H C
v VNG
o M
Ca2+ RO
Ver Nota-1
Vv’ .M’ PMA 10°
; =M,(mol/L) . PM, 103 =
v

Media de = 3 réplicas

~t~ 1 A — A~~~ AREtARIAA AR A AFfARA 1



QUININA

Protocolo operativo:

1)

2)
3)

4)

Lavar con etanol y secar en estufa 2 vasos para pesar en las partes (1) y (2)
...mientras

Leer |la practica y verificar esquemas de las partes (1) y (2)

Comprobar que estan todas las disoluciones y que hay suficiente, en particular
el H,SO, 0.05 M (1 L; ver cuadernillo). Consultar en caso de duda al
profesor.

Todo el material de vidrio esta contaminado. Limpiar el material con agua
desionizada a medida que se necesite (muy importante para evitar contaminar
las disoluciones)

Al finalizar la practica, enjuagar todo el material con agua del grifo



QUININA (Etapa-1)

Calibracién del método (instrumental)
- Patrén (p): sulfato de quinina (desecador)
- Procedimiento (instrumentos, variables-p)

Marcar (rotular) material

‘Recta de calibrado’:

------------------------------- i 0 /% Blanco, Cero instrumento
My & C. e > F
. | p1 p1 ‘\
Yol N % Sefial
f ! Regresion Lineal
I % »
»
»
rd
g) P
‘ Informe
M, tesrica Cpi tedrica n,=5
p
mp Cpl g) Cp5 """"" > Fp5 (I’ >099}
_ mp . Cpi teorica
Co = o NOTA: tomar
p tedrica M, isrica 15.08364928 . 103 (g)




QUININA (Etapa-2)

Analisis de muestras (pedir al profesor)
- Analito (A): quinina (C, )
- Procedimiento (instrumentos, variables-A)

. Interpolar en la ‘recta de calibrado’
laterial | oy Ly
, | 1 2
O seco
VoL Y,
Fai oo »  Cy(ppm)
““““ Vi V;
C C, C,
C.v,=C,.V,; C,.v,=C,.V,
c _ C, .V, _ C,, V(L) .V,
V, V, V,

Media de = 3 réplicas (/)



SULFANILAMIDA

Protocolo operativo:

1)
2)
3)

4)

Lavar con etanol y secar en estufa 2 vasos para pesar en las partes (1) y (2)
...mientras

Leer |la practica y verificar esquemas de las partes (1) y (2)

Comprobar que estan todas las disoluciones y que hay suficiente, en particular
el HC1 0.15 M (1 L; ver cuadernillo). Consultar en caso de duda al profesor.
Todo el material de vidrio esta contaminado. Limpiar el material con agua
desionizada a medida que se necesite (muy importante para evitar contaminar

las disoluciones)

Al finalizar la practica, enjuagar todo el material con agua del grifo



SULFANILAMIDA (Etapa-1)

Calibracién del método (instrumental)
- Patrén (p): sulfanilamida (desecador)

- Procedimiento (instrumentos, variables-p)

N
i —
_I_I_I_
L
mp
C. v
p 1
C, = =
74

0/

O= O= O= O=0O=Cr

Marcar (rotular) material

‘Recta de calibrado’:
Blanco, Cero instrumento

Cp1 """"" > Abp1
Regresion Lineal
Pad
»
i
rd
P
| Informe
Cp5 """" > Abp5 np=5
(r >0.99




SULFANILAMIDA (Etapa-2)

Analisis de muestras (pedir al profesor)
- Analito (A): sulfanilamida (C, %)
- Procedimiento (instrumentos, variables-A)

Interpolar en la ‘recta de calibrado’

““““““““““““““““ Ca(gl) v
B C’\
¢ *\ ! \/
r i —> —_— @ AbAi ------- »> C’Ai (g/L)
—
4| % 74
my,
Ch.v@ =C) .V
m, (q) Ch(g/Ll) . V(L) C’\ V(L) Vi
C (%) =100 ——~ = 100 =2 ={100 =2
my, (9) my, (9) my, . Ve

Media de = 3 réplicas (i)



ALCOHOLES

Protocolo operativo:

Lavar con etanol y secar en estufa 2-3 tubos y sus tapones-rosca (en total 5 + el
n° de parejas) ...mientras

Cada pareja inyecta un patron (cuadro 3.1-cuadernillo) (por turno), empezando
por el ultimo! ... (Consultar al profesor). Rellenar el cuadro 3.1 (cuadernillo)
...mientras

Leer la practica y “hacer” esquemas de las partes (1) y (2) siguiendo la guia de
las otras practicas.

Cada pareja prepara un patron de calibrado (por turno) en la parte (1)
(Consultar al profesor) e inyecta su patron ...mientras rellenar el cuadro 3.2a
(cuadernillo)

Cada pareja prepara € inyecta (por turno) su muestra en la parte (2) y la
inyecta ...mientras rellenar el cuadro 3.2b (cuadernillo)

Al finalizar la practica, enjuagar todo el material con etanol y dejar en gradilla



