REACTIVOS

Primer examen parcial de un
curso de Métodos Fisicoquimicos
de Analisis Instrumental

Alberto Rojas Herndndez, Giaan Arturo Alvarez Romero, José Luis Cérdova
Frunz, Guillermo A. Vazquez Coutifio, Maria Teresa Ramirez Silva!

Resumen

Se propone un reactivo para un curso de licenciatura de
métodos de analisis instrumental para evaluar el conoci-
miento de curvas de adiciones patrén y curvas de calibra-
cion, considerando el tratamiento estadistico de los datos.

Introduccion

Dentro del plan de estudios de la Licenciatura en Quimica
de la uaM-Iztapalapa, se tiene un curso obligatorio con
nombre Métodos Fisicoquimicos de Analisis Instrumental.
En este curso, como en muchos otros que se imparten en
otras universidades e instituciones de educacion superior, se
revisan los principios de funcionamiento y aplicaciones de
varios métodos instrumentales de analisis quimico. Para
inscribirse al curso, los alumnos ya tuvieron que aprobar un
curso de Probabilidad y Estadistica; los cursos de Quimica
Analitica I'y I, en donde se estudian los fundamentos de la
quimica de disoluciones, y un curso de Métodos Fisicoqui-
micos de Separacion, en donde estudian los fundamentos de
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métodos de extraccion liquido-liquido y cromatograficos.

En el curso que nosotros impartimos en 1  UAM-I, se
discuten primero algunas cuestiones generales de estos mé-
todos y se revisan —en forma mas detallada que en otros
enfoques—los métodos generales de analisis cuantitativo, tales
como curvas de calibracion (estandar o patrén), y curvas de
adiciones patron (o estandar). Posteriormente se desarrollan
algunos métodos tales como la espectrofotometria, la poten-
ciometria y la conductimetria, el método de absorcién ato-
micay losmétodosinstrumentales de cromatografia de gases
y de liquidos de alta resolucién.

El reactivo que se presenta a continuacion constituye un
ejemplo de primer examen parcial, que ponemos a su con -
sideracion y andlisis. Invitamos a todos los lectores a que
intenten resolverlo y compararlo con nuestra respuesta en el
siguiente nimero de la revista que, como se acostumbra en
esta seccion, aparecera comentada.

El examen fue pensado para resolverse en una hora y
media y, como todos nuestros examenes, es a libro abierto,
aunque el problema 2 dice explicitamente que se deja como
complemento a casa para obtener puntuacién adicional. Se
espera que los estudiantes reporten sus resultados como
valores promedio con incertidumbres, aplicando para ello
un tratamiento estadistico de datos adecuado.
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Casa abierta al tiempo
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METODOS FISICOQUIMICOS DE ANALISIS Cu®* + 4NH, = Cu(NH,),*

INSTRUMENTAL

PRIMER EXAMEN PARCIAL

PROFESORES: MA. TERESA RAMIREZ SILVA
ALBERTO ROJAS HERNANDEZ

Martes 2 de abril de 2002

1. Se desea analizar un lixiviado de cobre (de con-

centracién de Cu desconocida) en medio amoniacal

(de concentracion aproximada 2 M en amoniaco). A

10 mL de disolucion problema se realizaron adicio -

nes a partir de una disolucioén acuosa estandar de

CuSO, pentahidratado 0.4205 M. Se obtuvieron en-

tonces los siguientes resultados al medir la absorban- ~ Tabla 2.

cia 2 610 nm en celdas de longitud de paso optico m_ /mg |99.882 [149.82 [199.76 [249.71 |299.65

igual a 1 cm, después de cada adicion.

a) Clasificar el método de analisis cuantitativo
como: curva de calibracién, adiciones patrén o va-
loracion, directo o indirecto, con o sin efecto de Al atacar independientemente tres muestras de
dilucion. Justificar su respuesta. (1 punto) laton comercial con masas de 236.4 mg, 2370 mg,

b) Graficar la absorbancia a 610 nm como fun- 236.8 mg, y seguir exactamente el mismo procedi-
cion de la concentracion de Cu(II) proveniente de la  miento con X, se obtuvieron valores de absorbancia
disolucion estandar. ¢La funcion observada corres- a 459 nm (A®Y) de 1.569, 1.659 y 1.636.

cuando el Cu(Il) se encuentra al menos 100 veces
mas diluido.
Masa molar de Cu = MM, = 63.546 g mol!

2. (A casa para aumentar hasta 2.0 puntos sobre
el examen.) Para determinar el contenido de Cu en
un latén comercial se ataca un estandar de Cu y
diferentes cantidades de estandar se extraen, selecti-
va y cuantitativamente, con cantidades iguales de
neocuproina (X) en cantidades iguales de clorofor-
mo. Se obtuvieron los siguientes resultados:

Aw@59) 0.921 1.322 1.921 2.510 2.706

ponde a una linea recta? Fundamentar su respuesta a a) Clasificar el método de analisis cuantitativo

estapregunta, deduciendo algebraicamente larelacion  como curva de calibracion, adiciones patrén o valo-

funcional entre las variables graficadas. (3 puntos) racion, directo o indirecto, con o sin efecto de dilu-
¢) Determinarla concentracion de Cu(II)enel cion. Justificar su respuesta. (0.5 puntos)

lixiviado amoniacal y su incertidumbre. Expresar su b) Obtener el porcentaje masico promedio del

resultado en partes por millon de Cu(II) (mg L). Cu contenido en el laton comercial, asi como su

(3 puntos) desviacién estandar, considerando solamente las tres

d) Determinar el factor de respuesta (factorde  repeticiones. (1.5 puntos)
proporcionalidad) del Cu(NH,),** en este sistema y
su incertidumbre. Expresar correctamente sus uni- Datos: Considerar que al extraer el Cu?* con X en
dades. (3 puntos) cloroformo ocurre la reaccion cuantitativa:
Cu**(ac) + 2X-(ac) = CuX,(org), cuando X se en-
Datos: En disoluciones amoniacales 2M considerar ~ cuentra al menos 100 veces mas concentrada.
que s6lo ocurre la reacciéon cuantitativa:

Tabla 1.

Sistema 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Vprop /ML 10.0 -

Vg /UL * 0 50 20 20 20 20 20 20 20 20 20
Vg /uL ** 0 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230
A610) 0.413 0.524 0.579 0.623 0.668 0.724 0.779 0.857 0.890 0.952 0.984

*  Vest €s el volumen adicionado del estandar.
**Vest €s el volumen acumulado del estandar agregado a los 10.0 mL del problema.
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