1. IDENTIFICACION
Materia: LABORATORIO DE ANALISIS INSTRUMENTAL
Cadigos: SIRE: 6107 EIQ: 1Q-5059
Prelacion: 1Q5053, 1Q5036, 1Q5066, 1Q5047
Ubicacion: Noveno Semestre
TPLU: 0-0-3-1
Condicion: Obligatoria
Departamento: Quimica Industrial y Aplicada

2. JUSTIFICACION
En el curso de Andlisis Instrumental el estudiante de Ingenieria Quimica recibe
formacion tedrica sobre las técnicas de analisis cualitativo y cuantitativo mas
importantes de la Quimica Analitica. Como un complemento de esta formacién, en
el curso Laboratorio de Analisis Instrumental el estudiante debe realizar la
aplicacion practica de dichas técnicas para el estudio de situaciones de interés
cientifico, industrial y ambiental como los ensayos de control de calidad de
productos, los ensayos de caracterizacion de efluentes industriales, entre otros.
Asi mismo, con la finalidad de enriquecer su formacién como posible investigador o
ingeniero en el area de Laboratorio, se busca ademas instruir al estudiante en la
aplicacion de las técnicas comunes para el analisis y tratamiento de datos, de
manera tal de permitirle presentar, comparar y analizar adecuadamente los
resultados de sus experimentos en un formato acorde a los lineamientos nacionales
e internacionales.
Al final del curso se pretende que el estudiante no s6lo sea capaz de seleccionar,
entre el conjunto de técnicas disponibles, la técnica analitica mas adecuada a una
situacion de interés; sino también se busca que sea capaz de fijar las condiciones
optimas para la aplicacion de la misma en aras de lograr precision y exactitud en
sus resultados.

3. REQUERIMIENTOS
El estudiante debe tener conocimientos bésicos de:
- Quimica General
- Laboratorio de Quimica General
- Laboratorio de Fisica General
- Quimica Analitica
- Estadistica

4. OBJETIVOS
Generales

Complementar la formacién recibida en el curso *““Analisis Instrumental’ con la
aplicacion practica de las técnicas de analisis cualitativo y cuantitativo a situaciones
de interés en el area industrial, de evaluacion ambiental y de investigacion cientifica.




e Lograr que el estudiante seleccione la técnica mas adecuada para la realizacion del
analisis de una muestra, y las condiciones optimas para su aplicacion, con el fin de
alcanzar la mayor precision y exactitud en sus resultados.

e Lograr que el estudiante, en su futuro desempefio profesional, tenga la capacidad de
aplicar estas técnicas y principios utilizando el instrumental del que disponga.

Especificos

Al finalizar el Laboratorio los estudiantes habran cumplido con los siguientes objetivos
correspondientes a cada una de las practicas:

Practica 1 “Redaccion de Articulos Cientificos”
e Lograr que el estudiante recuerde y aplique las normas mas comunes para la
redaccion de informes cientificos.

Practica 2 “Tratamiento Estadistico de Datos”
e Instruir al estudiante en el uso y aplicabilidad de las técnicas estadisticas mas
importantes para el tratamiento y andlisis de datos provenientes de experiencias de
laboratorio

Practica 3 “Titulaciones Potenciométricas de Neutralizacion”
e Determinar la concentracion de soluciones problema de electrolitos fuertes y
débiles por medio de titulaciones potenciométricas
e Aplicar la potenciometria en la titulacion de neutralizacion para determinar las
constantes de disociacion del acido fosforico
e Conocer la aplicabilidad de la titulacion potenciométrica para determinar la acidez
total en muestras de vino.

Practica 4 “Titulaciones Conductimétricas de Neutralizacion y Precipitacion”

e Determinar la concentracion de soluciones problema de electrolitos fuertes y
débiles por medio de titulaciones conductimétricas

e Verificar la variacion de la conductividad de la solucion debido al intercambio de
los iones presentes durante una titulacion de neutralizacion y una titulacion de
precipitacion.

e Aplicar la conductimetria para determinar la concentracion de cloruros en una
muestra de agua de mar por titulacion con nitrato de plata

Practica 5 “Determinacion de Cromo en Soluciones Acuosas por Espectrometria de
Absorcion de Luz Visible”
e Determinar la longitud de onda dptima para el analisis por espectrometria del
cromo a partir del espectro de absorcion
e Determinar la concentracion de cromo en una solucién problema por el método
espectrométrico de absorcion de luz visible
e Comprobar la aplicabilidad de la Ley de Lambert-Beer par describir la variacion
de la absorbancia con la concentracién de iones metélicos en solucion.




e Elaborar y comprender el uso de una curva de calibracion para la determinacion
de la concentracion de un analito.

e Conocer la aplicabilidad de la espectrometria de luz visible en el analisis de
soluciones coloreadas de iones metélicos

Practica 6 “Determinacion Colorimétrica de Hierro en Soluciones Acuosas por
Espectrometria de Absorcion de Luz Visible”

e Determinar la concentracion de hierro en una solucion problema mediante la
formacion de un complejo medible en el campo espectral Visible y su posterior
titulacion espectrofotométrica con solucion de orto-fenantrolina..

e Determinar el efecto del tiempo, pH y composicion de la matriz de la solucion sobre
la precision del analisis colorimétrico para la determinacion de hierro en
soluciones acuosas.

e Conocer la aplicabilidad de los ensayos espectrométricos en el analisis de
sustancias no coloreadas luego de su reaccion con grupos cromoforos.

Practica 7 “Determinacion del Punto Isosbéstico o Isoabsortivo del azul de bromotimol
por Espectrometria de Luz Visible”
e Estudiar el espectro de absorcion de luz visible del azul de bromotimol como
ejemplo de un sistema con multiples especies absorbentes
e Determinar el punto Isosbéstico del azul de bromotimol
e Conocer la aplicabilidad de la espectrometria para la determinacion de las
constantes de disociacion de electrolitos débiles

Practica 8 “ldentificacion de sustancias por espectrometria en el infrarrojo (IR)”

e Determinar el espectro IR de una serie de muestras problema en estado liquido y
solido

e Ubicar las sefiales caracteristicas de los grupos organicos e inorganicos mas
comunes en los espectros IR para la identificacion de las muestras problema

e Conocer las técnicas de preparacion de muestras para su analisis por
espectrometria en el IR

e Conocer la aplicabilidad de la espectrometria en el infrarrojo en el analisis de
identificacion de sustancias organicas e inorganicas

Practica 9 *“Determinacion de Hierro y Niquel en Soluciones Acuosas por
Espectrometria de Absorcion Atomica”
e Determinar la concentracion de hierro en una muestra problema por el método
espectromeétrico de absorcion atomica
e Determinar la concentracion de niquel en una muestra problema por el método
espectrométrico de absorcidn atomica
e Elaborar y comprender el uso de una curva de calibracion para la determinacion
de la concentracion de un analito.
e Conocer la aplicabilidad de la espectrometria de absorcién atomica para el
andlisis elemental de metales en muestras




Practica 10 “Determinacion de Sodio y Potasio en Soluciones Acuosas por Fotometria de
Llama”
e Determinar la concentracion de sodio en una muestra de agua de rio usando la
fotometria de llama
e Determinar la concentracion de potasio en una muestra de agua de lluvia usando
la fotometria de Ilama
e Elaborar y comprender el uso de una curva de calibracion para la determinacion
de la concentracion de un analito.
e Usar el método de adicion de estandar para comprobar la determinacién real de la
concentracion de la muestra
e Conocer la aplicabilidad de la fotometria de Ilama en el analisis elemental de
metales alcalinos y metales alcalinotérreos

Practica 11 “Separacion de los pigmentos de un extracto de tomate y zanahoria por
cromatografia en columna”
e Separar por cromatografia en columna los principales carotenos y licopenos
presentes en un extracto de tomate y zanahoria
e Seleccionar la fase estacionaria que optimiza la separacion de los pigmentos en la
columna cromatografica
e Seleccionar la serie de solventes que optimiza la separacion de los pigmentos en la
columna cromatografica
e Estudiar las diferencias moleculares y en propiedades fisicoquimicas del sistema
“fase estacionaria/analito/fase movil” que se aprovechan para la separacion
cromatografica de los pigmentos de la zanahoria de los del tomate
e Conocer la aplicabilidad de la cromatografia en la preparacion y analisis de
productos de la industria de los alimentos

Practica 12 “Determinacion de la concentracion de cafeina de una muestra problema
por cromatografia liquida de alta precision (HPLC)”
e Separar una serie de compuestos aromaticos (tolueno, fenol y cafeina) presentes en
una muestra problema por cromatografia liquida de alta precision
e Seleccionar la condiciones de flujo y composicion de la fase mévil que optimizan la
separacion de los analitos en la columna cromatografica
e Estudiar las diferencias moleculares y en propiedades fisicoquimicas que se
aprovechan para la separacion cromatografica del tolueno, fenol y cafeina
e Conocer la aplicabilidad de la cromatografia liquida (HPLC) en el control de
calidad de los productos en la industria y en la caracterizacion de efluentes
industriales y determinacion del impacto ambiental.

Practica 13 “Caracterizacion de los productos de combustion de una muestra de crudo
por cromatografia en fase gas (GC)”
e Separar por cromatografia en fase gaseosa los principales productos de
combustién de una muestra de crudo
e Seleccionar la condiciones de flujo de la fase movil y temperatura que optimizan la
separacion de los analitos en la columna cromatografica




e Conocer la aplicabilidad de la cromatografia en fase gas (GC) en la
caracterizacion de productos de la industria petrolera y petroquimica

S. CONTENIDO PROGRAMATICO

Préactica 1 “Redaccion de Informes Cientificos”
Partes de un informe cientifico. Normas mas comunes para la redaccién de un informe
cientifico.

Practica 2 “Tratamiento Estadistico de Datos”

Distribucién Normal. Determinacion de los estimadores de una poblacion muestral.
Evaluacion de la precision y exactitud de los resultados. Estimacion del intervalo de
confianza de muestras grandes y pequefias. Comparacion de una media con un valor
conocido. Comparacion de medias de poblaciones muestrales con igual varianza y con
distinta varianza. Comparacion de varianza de poblaciones muestrales. Comparacion
de datos emparejados. Contraste de Dixon para el andlisis de puntos anomalos.
Errores. Tipos de Errores. Propagacion. Analisis de Varianza de un solo factor.
Regresion Lineal.

Practica 3 “Titulaciones Potenciométricas de Neutralizacion”

Principios basicos de una titulacion de neutralizacion. Uso de la Potenciometria para
estudiar las titulaciones de neutralizacion. Relaciones de equilibrio quimico que
definen la forma de la curva de titulacion potenciométrica. Comportamiento particular
del acido fosforico, como modelo de un acido poliprético. Equilibrio quimico de los
sistemas buffer formados en las cercanias de los puntos de equivalencia. Validez de las
suposiciones hechas para determinar las constantes de disociacion del acido fosférico
a partir de la variacion del pH en funcién del volumen de solucién titulante. Utilidad
de la Potenciometria en el analisis de la acidez total de los vinos. Descripcion del
funcionamiento y partes de un medidor de pH.

Practica 4 “Titulaciones Conductimétricas de Neutralizacion y Precipitacion”

Principios béasicos de una titulacion conductimetrica. Funcionalidad entre la
conductancia de una solucién y la conductividad idnica equivalente de los portadores
de carga en ella. Diferencia entre el mecanismo de transferencia de carga de los iones
hidrogeno y los iones hidroxilo en comparacion con el resto de iones. Relaciones de
sustitucion iénica que definen la forma de la curva de titulacion conductimétrica.
Utilidad de la Conductimetria en el analisis de soluciones de electrolitos fuertes y
débiles. Descripcion del funcionamiento y partes de conductimetro.

Practica 5 “Determinacion de Cromo en Soluciones Acuosas por Espectrometria de
Absorcion de Luz Visible”
Explicacion del fendmeno de absorcion de radiacion electromagnética por parte de
las soluciones de los iones de los metales de transicién. Razones que explican la
apariencia coloreada de las soluciones de hierro, cromo, cobre, y niquel. Definiciones
de absorbancia y transmitancia. Explicacién y aplicabilidad de la ley de Lambert-Beer
al estudio de soluciones coloreadas. Factores que ocasionan desviaciones de la Ley de




Lambert-Beer. Descripcion del funcionamiento y partes de un espectrofotometro de luz
UV-Visible.

Practica 6 “Determinacion Colorimétrica de Hierro en Soluciones Acuosas por

Espectrometria de Absorcion de Luz Visible”
Explicacién del fendmeno de absorcion de radiacion electromagnética por parte de
las soluciones de los grupos cromoforos. Fundamentos de las titulaciones
colorimétricas. Forma esperada para las curvas de titulacion colorimétrica. Tipos de
ensayos usados para la determinacion de la concentracion de hierro en soluciones
acuosas. Importancia y aplicabilidad de la técnica colorimétrica para la
determinacion de la concentracion de hierro.

Practica 7 “Determinacion del Punto Isosbéstico o Isoabsortivo del azul de bromotimol
por Espectrometria de Luz Visible”
Aplicacion de la Ley de Beer para la determinacion de la absorbancia de soluciones
con mas de una especie absorbente. Equilibrio de ionizacién del azul de bromotimol.
Consideraciones matematicas usadas para la determinacion del pKa del indicador a
partir de la absorbancia de sus soluciones a distintos pH. Aplicaciones practicas de la
técnica de analisis en otros campos de la ciencia.

Practica 8 “Identificacion de sustancias por espectrometria en el infrarrojo (IR)”
Caracteristicas de la radiacion en la region del infrarrojo. Zonas de la region
infrarroja. Relacion entre las vibraciones moleculares y las frecuencias de absorcion
de grupos funcionales caracteristicos. Descripcion de la region del I.R. Fundamental.
Zona de los grupos funcionales (tension, deformacion) y region Dactilar. Componentes
Basicos de un espectrofotometro IR. Aplicaciones practicas mas importantes de la
técnica de analisis en otros campos de la ciencia.

Practica 9 *“Determinacion de Hierro y Niquel en Soluciones Acuosas por

Espectrometria de Absorcion Atomica”
Fundamentos de la espectroscopia de absorcion atomica (EAA). Componentes de un
equipo de espectroscopia de absorcion atémica. Funcién de cada componente. Tipo de
Ilama. Funcionamiento y componentes de la lampara de catodo hueco. Parametros de
operacion. Descripcion detallada de la lampara de catodo hueco a utilizar durante la
determinacion de la concentracion de Hierro y Niquel. Diferencias entre las lamparas
de catodo hueco individuales y multi-elementos. Aplicaciones practicas de la técnica de
analisis en Ingenieria Ambiental. Concepto de limite de deteccion, blanco y solucion
estandar. Elaboracion de una curva de calibracion.

Practica 10 “Determinacion de Sodio y Potasio en Soluciones Acuosas por Fotometria de
Llama”
Fundamentos de la Fotometria de Llama. Diferencias entre espectroscopia de
absorcién atomica y espectroscopia de emision de llama. Componentes de un equipo de
Fotometria de Llama. Funcion de cada componente. Tipo de llama. Parametros de
operacion. Aplicaciones practicas de la técnica de analisis en Ingenieria Ambiental.




Practica 11 “Separacion de los pigmentos de un extracto de tomate y zanahoria por

cromatografia en columna”
Fundamentos de la cromatografia de adsorcion. Concepto de coeficiente de reparto.
Tipos de fuerzas intermoleculares que dominan el proceso de adsorcion en la
cromatografia. Parametros fisico-quimicos que las determinan (polaridad,
polarizabilidad, tamafio molecular, etc). Caracteristicas de la cromatografia en fase
reversay en fase normal. Tipos de fases estacionarias. Estructura Molecular vy
propiedades fisico-quimicas de la alimina y el gel de silice (tamafio de poro,
polaridad, etc.) Concepto de Poder Eluyente. Parametros a considerar para la
seleccion de la serie de eluyentes en la experiencia de laboratorio a realizar
(polaridad, polarizabilidad, etc.) Aplicabilidad de la cromatografia preparativa en la
industria de alimentos, y en otros procesos analiticos.

Practica 12 “Determinacion de la concentracion de cafeina de una muestra problema
por cromatografia liquida de alta precision (HPLC)”
Principios fundamentales de la cromatografia en fase liquida. Caracteristicas basicas
de la cromatografia HPLC (fase movil, fase estacionaria). Variables que pueden
modificarse para optimizar este proceso de separacion cromatografica (caudal,
eluente, etc). Aplicaciones de los ensayos HPLC en el control de calidad de los
productos en la industria petrolera y alimenticia.

Practica 13 “Caracterizacion de los productos de combustion de una muestra de crudo

por cromatografia en fase gas (GC)”
Principios fundamentales de la cromatografia en fase gaseosa (adsorcion,
desorcion).Caracteristicas béasicas de la cromatografia GC (fase movil, fase
estacionaria).Variables que pueden modificarse para optimizar el proceso de
separacion cromatografica en fase gas. Tipo de detector usado para los analisis
cromatograficos en fase gas. Caracteristicas de la columna usadas (tipo de fase
estacionaria, longitud y diametro de columna).

6. METODOLOGIA.

e Se realizaran 3 horas de précticas a la semana.

e Durante los primeros 20 minutos se realizara una evaluacion escrita corta, donde
se explora los conocimientos del estudiante sobre los conceptos fundamentales
necesarios para la realizacion de la experiencia préctica.

e En las siguientes 2 horas con 40 min, se llevara a cabo la practica respectiva.

7. RECURSOS.

Laboratorio de quimica.

Equipos y materiales de laboratorio: balanza de alta precision, pipetas
volumétricas, buretas, vasos de precipitado, cilindros graduados, vidrios de reloj,
tubos de ensayo, fiolas, papel de filtro, estufa, etc.

Reactivos




10.

EVALUACION
Un (1) Quiz de entrada en todas las préacticas
Dos (2) parciales practicos
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