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QUIMICA ANALITICA INSTRUMENTAL EJERCICIO DE REPASO
EJERCICIO DE REPASO: Manejo de datos.
Dr. Alejandro Baeza

Planteamiento del sistema en estudio
Los métodos del andlisis fisicoquimico se fundamentan en la interaccién energia — materia —respuesta, R. Las

condiciones operatorias se ajustan para que dicha respuesta sea directamente proporcional al logaritmo de
concentracion y en su gran mayoria directamente proporcionales a la concentracion:
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Por otro lado se encuentran los métodos de preparacion de las muestras previos a la aplicacion de la energia
elegida.
Muestras solidas, liquidas, gaseosas

SOLUBILIZAR muestras
{
diluir y/o separar analito

"

llevar a la celda de determinacion

La concentracion del analito en la solucién de andlisis se determina comparando la respuesta del método
fisicoquimico de un estindar de alta pureza. Esta comparacion se realiza por varios métodos:

A) Se preparan disoluciones estindar de concentracion creciente y se¢ mide la respuesta para obtener la
curva de calibracion, R, =f(C;); se mide la respuesta de Ia disolucion del analito de concentracién
Cx y se efectia una posterior interpolacion de la respuesta de la muestra R, en la curva de
calibracion.

B) se mide la respuesta de la muestra Rx; se afiade a la muestra un estandar de concentracion conocida;
se mide la respuesta de la mezcla, R,.,.

(8)} se preparan estindares de concentracion conocida en presencia de una cantidad fija de muestra de
analito, nCs +Cx; se mide la respuesta de las mezclas y se extrapola a la abscisa al origen para
obterner el valor de -Cx.

Finalmente de las medidas de respuesta instrumental se deduce el contenido de analito en la muestra original
(procesamiento de datos).

La secuencia de etapas del analisis fisicoquimico se muestra a continuacion: *ELECTROQUTV
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Saaran €T



Facultad de Quimica- UNAM Alejandro Baeza

Inspeccion y diagni’)stico del problema +—
seleccion del método fisicoquimico para el analisis
preparacion de la muestra
calibracién instrumental

{
medicion de R,y R,

procesamiento de datos
determinacion del contenido
del analito en la muestra original

En este documento se proponen gjemplos para ejercitarse en la etapa de procesamiento de datos para
diferentes métodos fisicoquimicos de analisis. El principio de la determinacién es motivo de estudio del curso
regular de Quimica Analitica Instrumental I. Por simplicidad se sustituyen los valores de potencial,
absorcién de luz, corriente de electrélisis, etc. por respuesta del método R.

Problemas

1.0 Un electrodo selectivo de perclorato sumergido en 50.0 mL de una disolucién problema de
perclorato dio un potencial de 358.7 mV frente a un electrodo de referencia de calomel saturado,
ECS. Al afiadirle 1.00 mL de perclorato de sodio 0.050 M, el potencial vari6 346.1 mV. Si la
relacion entre la respuesta en voltios y la concentraciéon es: R = K + 0.06V log C, encontrar la
concentracion de anién perclorato en la muestra original.

2.09  Un electrodo sclectivo para iones floruro se utiliza para analizar el contenido de fluoruro en agua
potable. El nivel permitido de fluoruro en agua es de 1.00 + 0.1 ppm . Diariamente se analizan tres
estindares y scis muestras periédicas. En un dia de primavera, se obtuvieron los siguientes

resultados:

disolucion R (@mV)
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1.0 mM 100.0 ANALTTIC

muestra 1 57.6 i It IF

muestra 2 61.0 : 1 7 SEP 2002

muestra 3 60.7

muestra 4 59.3

muestra 5 59.6 ALEJANDRU BAEZA

muestra 6 59.4

a) Efectuar la grafica de la curva de calibracion, R =f (log C), y proponer una ecuacion por

regresion lineal.
b) Determinar el contenido en ppm de floruro en las muestras
¢) (Esta el promedio del dia dentro del tramo establecido en la planta de tratamiento de aguas?
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3.0 Se determina polarograficamente el contenido de Cu(IT), Pb(Il) y Cd(II). Una muestra en la celda de
analisis presente sendos picos cuya altura es proporcional a la concentracién. A la muestra se le
adicionan alicuotas de una disolucion que contiene a los tres catines estandar. Se determina la
respuesta del equipo de tres mezclas de muestra con estindares. En la siguiente tabla se muestran la
respuesta del equipo para cada catién y la concentracion final en la celda de anilisis de los

estandares adicionados:
R (Cu) R (Pb) R(Cd)
Muestra 1.5 13 03
Muestra
+
Cu 0.05 ppm 1.9
Cu 0.10 ppm 2.5
Cu 0.20 ppm 3.3
Pb 0.05 ppm 24
Pb 0.10 ppm 3.5
Pb 0.20 ppm 4.9
Cd 0.05 ppm 0.4
Cd 0.10 ppm 0.6
Cd 0.20 ppm 0.3
a) Elaborar los graficos R=f(Conc estandar) para cada cation .
b) Determinar por extrapolacion la concentracion de cada cation en la celda de analisis.

4.0%  Los mondmeros de metacrilato de metilo pueden determinarse en los polimeros porque los dobles
enlaces, que son activados por los grupos electronegativos o por conjugacion, son reducibles
polarograficamente. Se disolvieron 0.5 g de una muestra de polimero en 25 mL de una mezcla
alcohol-benceno y con esta solucion se obtuvo una respuesta, R, de 3.1 unidades de corriente
eléctrica. Se agregaron 5 mL de una solucién 0.4 mM de metacrilato de metilo y la respuesta subi6 a
5.5. Calciilese el porcentaje de monomero en el polimero.

509 La concentracién de plata en una muestra de desechos fotogrificos se determino por
pesctrofotometria de absorcién atémica con el método de adiciones estindar. Se obtuvieron los

siguientes resultados:
Plata adicionada, pg por mL 0 5 10 15 20 25 30
Respuesta del equipo 032 041 052 060 070 077 089
a) Determinar la concentracion de la plata en la muestra de anlisis. .
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