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Prélogo

Este manual esta dirigido al alumnado de la Licenciatura de Ciencias de la Tierra, con la
finalidad de que tenga las bases necesarias para realizar analisis con técnicas
espectroscopicas UV-visible e infrarroja, y separativas como la cromatografia,
contextualizadas en las Ciencias de la Tierra, siendo su primer encuentro con las
técnicas basicas de analisis quimico instrumental.

Esta propuesta nace de la necesidad de acotar la brecha entre la quimica analitica y su
aplicacién directa en el quehacer de las Ciencias de la Tierra al ofrecer un material con
un perfil interdisciplinario, que conecte los fundamentos del analisis quimico con las
geociencias.

El manual esta estructurado para que guie al alumnado paso a paso, en la realizacion
de cada experiencia de laboratorio, en donde se aborda el tema central y los posibles
usos de las técnicas y equipamientos. Se inicia con la preparacion de sus muestras, su
tratamiento, y una guia de los resultados que se obtendran.

Este compendio de experiencias de laboratorio abarca técnicas espectroscopicas y de
separacion ampliamente utilizadas en diversos aspectos de investigacion, docencia y
sector privado. Este manual presenta protocolos estandarizados, que han sido probados
por el alumnado y docentes de la asignatura optativa “Quimica Analitica Instrumental”,
que se imparte en la etapa avanzada de la Licenciatura en Ciencias de la Tierra en la
Escuela Nacional de Ciencias de la Tierra. La creacién de este material ha contado con
el apoyo de los Laboratorios de Evolucion Quimica (LEQ), los Laboratorios de Quimica
de Plasmas y Estudios Planetarios (LQPYEP), ambos del Instituto de Ciencias Nucleares,
asi como del Laboratorio de Analisis de Contaminantes en Agua, Suelo y Aire (LACASA)
de la ENCIT. Con estos materiales se pretende sumar a la formacién de la comunidad
egresada con herramientas analiticas que pueda emplear en sus actividades
profesionales.

Es importante destacar que este material es resultado del proyecto DGAPA-PAPIME
PE209324 "Material de apoyo para mejorar el proceso de ensefianza-aprendizaje en
Quimica Analitica Instrumental para las Ciencias de la Tierra desde un perfil
interdisciplinar”, que refleja el compromiso de nuestra Universidad con la innovacion
educativa y la mejora continua de los procesos de ensefianza-aprendizaje.
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Uso e importancia de una bitacora de laboratorio:
Registro y fundamento del trabajo experimental

Una bitacora de laboratorio es un registro cronoldgico, permanente y personal de todas
las actividades, observaciones y resultados relacionados con el trabajo experimental.
Constituye el documento legal y cientifico que respalda el proceso de investigacion y
experimentacion, sirviendo como evidencia del trabajo realizado y como base para la
elaboracién de informes formales.

Entre sus objetivos principales se encuentra el registro cientifico detallado de todos los
procedimientos realizados, observaciones directas durante los experimentos,
conservacion de resultados crudos y datos originales, asi como el mantenimiento de un
historial completo del trabajo experimental.

Asimismo, garantiza la trazabilidad y transparencia al permitir la reproduccién exacta de
los experimentos, facilitar la deteccion y correccion de errores, proporcionar evidencia
documental de los resultados y asegurar la integridad cientifica del trabajo.

Adicionalmente, contribuye al desarrollo de competencias profesionales al fomentar el
pensamiento critico y reflexivo, desarrollar habilidades de organizacién y sistematizacion,
mejorar la comunicacion cientifica escrita y cultivar habitos de rigor y disciplina
investigadora.

Entre los elementos esenciales que debe contener una bitacora se incluyen la
informacion basica de cada sesion experimental (fecha, titulo y objetivos), el
procedimiento experimental detallado (reactivos utilizados, materiales y equipos
empleados), descripcion paso a paso del procedimiento, modificaciones al protocolo
original, el registro completo de datos (mediciones directas con sus unidades,
observaciones cualitativas detalladas, calculos realizados mostrando el procedimiento),
el analisis e interpretaciéon de resultados, dificultades encontradas y soluciones
implementadas, conclusiones preliminares y reflexiones para futuras mejoras.
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Importancia de un informe de resultados:
Comunicacién y analisis

Si la bitacora es el registro fundamental de qué se hizo en el laboratorio, el informe de
resultados es el documento formal que comunica los hallazgos, las metodologias y las
conclusiones de una investigacién o una practica experimental.

El trabajo experimental no termina al apagar el equipo o limpiar el material de vidrio
utilizado. La comunicaciéon de los hallazgos es una parte integral e indispensable del
método cientifico. Un experimento cuyos resultados no se analizan y no se comunican
de forma organizada es un experimento incompleto.

A diferencia de la bitacora, que es un registro cronoldgico y detallado de todo el proceso
(incluyendo errores, datos crudos y observaciones en tiempo real), el informe es un
documento analitico, estructurado y sintético. Su objetivo no es narrar el "minuto a
minuto" de la practica, sino presentar un argumento cientifico basado en la evidencia que
se registrd en una bitacora. Su elaboracion exige rigor, precision y objetividad, ya que no
solo documenta lo realizado, sino que también permite la evaluacion critica del trabajo
por parte de la comunidad académica y profesional.

En el ambito profesional, especialmente en las Ciencias de la Tierra, los informes son
herramientas fundamentales para la toma de decisiones. Un informe bien estructurado
sobre la calidad de aguas subterraneas, la composicién de minerales o la caracterizacién
de suelos, por ejemplo, puede influir en politicas ambientales, proyectos de exploracion
o medidas de remediacién. La capacidad de redactar informes claros, precisos y
sintéticos es, por tanto, una habilidad indispensable para la comunidad egresada de la
Licenciatura en Ciencias de la Tierra.

La estructura basica de un informe incluye: un resumen que sintetiza el trabajo completo;
una introduccion que contextualiza el problema; los objetivos que definen el alcance del
estudio; una seccidbn metodolégica que describe los materiales, reactivos vy
procedimientos empleados; la presentacion de resultados de manera organizada y clara,
apoyada en tablas y figuras; un analisis y discusion donde se interpretan los resultados
y se relacionan con el marco tedrico; conclusiones que sintetizan los hallazgos
principales y su relevancia; y finalmente las referencias bibliograficas citadas unificadas
en un mismo formato.
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Manual de practicas para Quimica Analitica Instrumental

Sistema Globalmente Armonizado (SGA):
Clasificacion y etiquetado de productos quimicos

La seguridad comienza antes de entrar al laboratorio y antes de manipular cualquier
reactivo quimico. Comienza con la correcta identificacién de los riesgos y peligros
asociados con el uso de sustancias quimicas. Durante décadas, existieron multiples
sistemas nacionales y regionales para clasificar estos peligros, lo que generaba
confusion y riesgo. Para atender esta problematica, en el afio 2002, las Naciones Unidas
y otras organizaciones internacionales implementaron un sistema unificado para la
clasificacion y etiquetado de productos quimicos armonizado a nivel mundial,
denominado Sistema Globalmente Armonizado (SGA). Este sistema busca compartir
informacion estandarizada sobre los peligros y efectos que pueden generarse por el uso
de productos quimicos, con el fin de proteger y salvaguardar la salud humana y el medio
ambiente.

El principal objetivo del SGA es establecer una base de datos para la clasificacion y
gestion de compuestos quimicos, ademas de proporcionar informacién relevante para
las personas transportadoras, consumidoras, trabajadoras, socorristas y para la
proteccion del medio ambiente. Por ello, el SGA incluye criterios de clasificacion
armonizados para las sustancias quimicas puras y sus mezclas comerciales, sefialando
claramente los peligros fisicos, a la salud y al medio ambiente, a través de las etiquetas
y las hojas de seguridad.

El SGA establece 9 pictogramas estandarizados que representan los diferentes tipos de

peligro:

Explosivo Inflamable Comburente
@ £ (S
Gases comprimidos  Corrosion Toxicidad
Nocivo Peligro al medio ambiente Peligro por aspiracion
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México, a través de la Norma Oficial Mexicana NOM-018-STPS-2015, ha implementado
y regulado el uso de las etiquetas y hojas de seguridad SGA desde el 2015. El presente
manual de laboratorio fomenta en el alumnado el uso y los conocimientos de los
pictogramas en las etiquetas y hojas de seguridad (SGA), como una competencia
fundamental para su desempefio profesional seguro en las Ciencias de la Tierra.

Como estudiante, es tu obligacién y responsabilidad leer y comprender la etiqueta de
cada reactivo antes de utilizarlo. El SGA te proporciona la informacion necesaria de forma
rapida y visual. Nunca debes manipular una sustancia sin antes haber identificado sus
pictogramas.

Tratamiento y eliminacién de residuos

Conscientes del posible dafio ambiental de los compuestos quimicos utilizados en las
practicas, este manual promueve protocolos experimentales apegados a los principios
de la quimica verde, utilizando cantidades minimas de reactivos y generando la menor
cantidad de residuos posible. Todos los residuos generados deben eliminarse de
acuerdo con los procedimientos implementados en el Instituto de Ciencias Nucleares y
la Escuela Nacional de Ciencias de la Tierra de la UNAM, alineados con la normativa
ambiental mexicana aplicable.

1. Clasificacion de residuos.
Residuos sélidos:
e No peligrosos: Material de vidrio roto, guantes no contaminados, papel filtro limpio,
sanitas.
e Peligrosos: Sélidos contaminados con reactivos quimicos.
Residuos Liquidos:
¢ Disoluciones acuosas: salinas, amortiguadoras, de neutralizacion.
¢ Disoluciones organicas: Disolventes halogenados y no halogenados, mezclas de
extraccion.
2. Manejo de residuos:
e Separar los residuos segun su composicion y peligrosidad.

e Utilizar contenedores adecuados para cada tipo de residuo.
e Etiquetar claramente todos los recipientes de residuos.
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Tratamiento in situ:

¢ Neutralizacion de acidos y bases.
¢ Precipitacion de metales pesados.

3. Prevencion y minimizacion:

e Disefar experimentos a microescala cuando sea posible.
e Utilizar la cantidad minima necesaria de reactivos.

4. Protocolo de manejo de residuos durante una practica
Antes de la practica:

e |dentificar los residuos que se generaran.
e Preparar contenedores adecuados.
e Revisar las hojas de seguridad de los reactivos.

Durante la practica:

e Recolectar los residuos en los contenedores designados.
e Mantener la segregacion de residuos incompatibles.
e Registrar en bitacora los residuos generados.

Al Finalizar la Practica:

e Cerrar bien y etiquetar los contenedores.
Composicion de los residuos, concentracion aproximada, disolvente utilizado,
fecha y nombre de la persona que gener¢ el residuo.

¢ Almacenar temporalmente en area designada.

Un manejo adecuado de residuos no solo protege el medio ambiente, sino que también

representa una competencia profesional esencial en el ejercicio actual de las Ciencias
de la Tierra.
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Manual de practicas para Quimica Analitica Instrumental

Practica No. 1. Preparacion de disoluciones:
Principios basicos

Resumen

Un gran numero de las reacciones quimicas se llevan a cabo en disolucion. Por ello, es
necesario desarrollar habilidades y practicar el procedimiento experimental adecuado
para la correcta preparacién de disoluciones. En esta practica, el alumnado se introducira
en el correcto empleo de material volumétrico y la balanza analitica para la elaboracion
de disoluciones quimicas, preparando disoluciones acuosas de acidos y bases comunes.

1. Introduccion

Una disolucion es una mezcla homogénea conformada por diferentes sustancias en
cualquier estado de agregacion. Los componentes de esta mezcla se denominan soluto
y disolvente. En la preparacion de una disolucién es necesario considerar el material
adecuado, por ejemplo: material volumétrico (matraces aforados, pipetas volumétricas,
etc.), balanza analitica, y reactivos con pureza conocida (Figura 1). La correcta
preparacion de disoluciones estandar permite que el analisis quimico cuantitativo sea
mas preciso y exacto, mejorando los limites de deteccidn y cuantificacion. Estos ultimos
parametros son fundamentales en el analisis quimico instrumental.

volumétrico

Balanza || d¢100mt
analitica

, Nave
o . & “' | para

. (..’ ooy

mm mt ) | i
I Espatula
Bineta z SirSasTe
volumétrica % :
{#  de5.0mL

Figura 1. Materlal necesario para preparar dlsolucwnes
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2. Aplicacién en las Ciencias de la Tierra

La habilidad de preparar disoluciones con precision va mas alla de un requisito de
laboratorio, es una competencia profesional directa en las Ciencias de la Tierra.

Esta precision es critica por ejemplo para:

¢ Analisis hidrogeoquimico: La preparacion correcta de disoluciones estandar de
referencia (ejemplo, para metales pesados, nitratos o fosfatos) es la base para
calibrar algunos instrumentos, que se utilizan para monitorear la calidad del agua
en acuiferos y cuerpos superficiales.

e Edafologia (ciencia del suelo): La preparaciéon de disoluciones amortiguadoras a
un valor de acidez dado (pH especifico) es indispensable para la extracciéon y
cuantificacion de nutrientes o contaminantes en muestras de suelo, ya que la
solubilidad de estas especies depende del valor de pH.

e Geologia mineralogia: La preparacion de disoluciones de digestion acida de
concentracion conocida es necesaria para digerir muestras geoldgicas (rocas o
minerales) y luego analizar su composicidén elemental mediante técnicas como la
espectroscopia de absorcidon atdmica (AAS).

3. Competencias promovidas en el alumnado

Capacidad de realizar mediciones fiables y exactas, asegurando la trazabilidad de los
datos segun las buenas practicas de laboratorio.

4. Actividades previas a la sesion experimental

Investigar:

1. ¢ Cuales son los diferentes grados y nomenclatura de la pureza de los reactivos
quimicos comerciales que se utilizaran en esta experiencia?

2. ¢ Cuales son las unidades de concentracion de una disolucion?

3. ¢Cuales son los aspectos generales para el correcto uso de la balanza analitica,
pipetas y matraces volumétricos?

4. ;Cuales son las precauciones generales que se deben considerar al disolver un
acido o una base fuerte con agua?

5. ¢Qué tipo de recipientes son mas adecuados para almacenar las disoluciones
preparadas, en particular si son disoluciones basicas?

6. Calcular las cantidades de reactivos necesarias para preparar las distintas
disoluciones.

7. Adjuntar en la bitacora las etiquetas SGA de todos los reactivos a utilizar.

5. Objetivo general
Desarrollar la capacidad metrologica del alumnado mediante el empleo riguroso de la

balanza analitica y material volumétrico, asegurando la trazabilidad y exactitud en la
preparacion de disoluciones.
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6. Objetivos particulares

e Explicar la influencia de la pureza de los reactivos en el calculo de
concentraciones estandar.

e Ejecutar la preparacion de disoluciones con exactitud metrologica.
e Diferenciar concentraciones tedricas vs. experimentales por tolerancias del
material volumétrico y la balanza analitica.

7. Materiales y reactivos
Para el procedimiento experimental se requieren los materiales y reactivos que se listan

en la Tabla 1.
Tabla 1. Materiales y reactivos.

Reactivos Material
Acido clorhidrico (HCI) 5 matraces aforados de 100 mL
Acido sulfurico (H2S04) 5 vasos de precipitados de 100 mL
Acido acético . N . ]
(CHsCOOH) pipetas volumétricas (diferentes volumenes)
Hidroxido de potasio pisetas, propipetas, navecilla o papel para pesary
(KOH) espatula
Hidroxido de sodio balanza analitica
(NaOH)
Agua desionizada (H20) | 5 frascos limpios con tapa de 500 mL de capacidad
marcador permanente y cinta para rotular

8. Procedimiento experimental

Preparar 100 mL de las siguientes disoluciones:

Acido clorhidrico acuoso 0.01 mol L-*
Acido sulftrico acuoso 0.01 mol L-*
Acido acético acuoso 0.01mol L
Hidréxido de potasio acuoso 0.01mol L'
Hidréxido de sodio acuoso 0.01mol L™

o=

Procedimiento general

1. Preparar 100 mL de una de las disoluciones asignadas, colocar la informacion
necesaria en la Tabla 2.

2. Etiquetar el matraz aforado y los frascos en los que se almacenaran las
disoluciones. Mostrando la siguiente informacion:

Compuesto y concentracién de la disolucion
Fecha de preparacion
Persona o equipo responsable
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Manual de practicas para Quimica Analitica Instrumental

Nota: Respaldar estos datos en la bitacora

A. Reactivos solidos (KOH y NaOH)

3A. Pesar los reactivos y traspasarlos al matraz aforado. Disolver el reactivo con 25 mL
de agua destilada.

4A. En caso de usar navecilla, enjuagar con agua varias veces con ayuda de una piseta,
siempre por debajo de la marca de aforo del matraz.

5A. Disolver por completo el soluto antes de llegar a la linea de aforo del matraz.

B. Reactivos liquidos (HCI, H,SO,, CH;COOH)

3B. Para el calculo de la cantidad del acido, considerar la pureza de los reactivos, y como
en el caso de los acidos minerales, su densidad y transformar la masa obtenida en
volumen.

4B. Medir el volumen de reactivo necesario con una pipeta volumétrica.

Nota: No tomar el reactivo directamente del recipiente que lo contiene, ni succionar el
liquido con la boca.

5B. Disolver el reactivo con 25 mL de agua destilada y homogenizar.

Nota: Recordar las precauciones a considerar cuando se mezcla un acido con agua.
(siempre se agrega el acido al agua y nunca al revés)

6B. Disolver por completo el soluto sin llegar a la linea de aforo del matraz.

Finalizacion
6. Agregar agua al matraz hasta llegar a linea de aforo (Figura 2).
7. Trasvasar las disoluciones preparadas en los frascos limpios y etiquetados.

[

||
Figura 2. a) liquido por debajo de la linea de aforo; b) liquido que correctamente

se encuentra en la linea de aforo; c) liquido por encima de la linea de aforo.
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La precisién de la concentracion real de las disoluciones que prepares en esta practica
(Practica 1) intervendra directamente la validez de los resultados que obtengas en la
practica de valoracion (Practica 2).

9. Resultados y observaciones

Tabla 2. Disoluciones para preparar.

Cantidad de Car;tci::luat(ci) 2 Concentracion
Equipo Disolucién soluto teérico’ . 1 no valorada
experimental
(goml) (g o mL) (mol/L)

1 HCI

2 H2S04

3 CH3sCOOH

4 NaOH

5 KOH

'Soluto tedrico es el resultado del calculo y soluto experimental es la cantidad medida
en la balanza o pipeta.

10. Actividades posteriores a la sesion experimental

1. Elaborar un mapa mental referente a la preparacion de disoluciones, resaltando
los aspectos mas importantes a considerar para su correcta elaboracién.

2. Adaptar el método experimental utilizado en esta practica y redactar el método
adecuado para preparar las siguientes disoluciones, incluyendo calculos,
unidades y medias de seguridad:

a) 500 mL de disolucion 0.01 mol L' de KOH, partiendo de KOH comercial del 96 %
de pureza.

b) 25 mL de disolucién 0.5 mol L' de Cu(NOs)2, partiendo del Cu(NO3)2:3H20
comercial al 99 % de pureza.

c) 0.1L de disolucién de HNOs3 al 0.001 mol L-" a partir de la comercial (86 % en v/v,
densidad de 1.51 g/mL).

3. Investigar como se elabora una valoracion volumétrica (titulacion).

Referencias

Ayres, G. H. (1970). Analisis quimico cuantitativo (2.2 ed.). Harla.

Chang, R. (2010). Quimica (10.2 ed.). McGraw-Hill/Interamericana Editores.
Harris, D. C. (2001). Andlisis quimico cuantitativo (2.7 ed.). Editorial Reverté.
Vogel, A. I. (1989). Quantitative chemical analysis (5.2 ed.). Longman Scientific y
Technical.
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Manual de practicas para Quimica Analitica Instrumental

Practica No. 2. Analisis volumétrico: Valoracion de
una reaccion de neutralizacion

Resumen

Una de las herramientas basicas en el analisis quimico cuantitativo es una valoracion.
En esta practica, el alumnado se introducira en el manejo y empleo de la técnica de
valoracion volumétrica para la determinacion de concentraciones a través de
disoluciones estandar. Se determinara la concentracion real de las disoluciones
preparadas en la practica anterior mediante una valoracion acido-base, utilizando
diferentes indicadores y comparando los resultados obtenidos con sistemas de titulacion
convencional y microtitulacion.

1. Introduccion

Una valoracién o titulacion es un analisis volumétrico, ampliamente utilizado para validar
la concentracion real de una disolucion problema, partiendo de una disolucion con
concentracion determinada. El proceso experimental consta de agregar poco a poco, con
una bureta, una disolucion de concentracion conocida (disolucién estandar), a una
disolucién problema. Este proceso finaliza cuando se ha agregado la cantidad necesaria
para obtener un punto de equivalencia, es decir cuando se llega a la neutralizacion de la
disolucion, el cual puede ser determinado por un cambio de color de un indicador visual.
Los indicadores son compuestos organicos en disoluciéon que cambian de color en
funcion del pH (Figura 1).

acido valor de pH base
9900000000000000
. : w Yor Naranja de metilo

> >
' . [ Rojo de metilo
T S S
o w Tornasol
Azul de bromotimol = Bl

S N S ST !

Fenolftaleina ; bt . .

Figura 1. Coloracién de los indicadores mas comunes en funcion del pH.
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El punto de equivalencia se calcula usando la ecuacion general de valoracion, que toma
en cuenta la estequiometria de la reaccion:
NaMaVa = nbMbVb

En donde:
e MaVason la molaridad y el volumen del acido.
e MbVbson la molaridad y el volumen de la base.
e naes el numero de iones H* que el acido dona (ej. 1 para HCI, 2 para H2SO4).
e npes el numero de iones OH™ que la base dona (ej. 1 para NaOH, 1 para KOH).

2. Aplicacion en las Ciencias de la Tierra

La valoracion acido-base no es solo una técnica clasica de laboratorio; es uno de los
métodos mas robustos y asequibles para los analisis rutinarios en el campo de las
Ciencias de la Tierra como la calidad del agua y el analisis de suelos.

Por ejemplo:

e Determinacion de alcalinidad: La aplicacion mas directa de esta practica es la
medicién de la alcalinidad en aguas naturales (rios, lagos, acuiferos). La
alcalinidad (principalmente por carbonatos) es la capacidad del agua para
neutralizar acidos, un parametro importante para entender la quimica del agua y
su capacidad de amortiguamiento.

e Determinaciéon de acidez: De forma inversa, la acidez en el agua (causada por
COz2 disuelto, acidos minerales o descargas industriales) se determina titulando la
muestra con una base fuerte como el NaOH estandarizado. Este analisis es crucial
para monitorear el impacto de la lluvia acida y la contaminacion en ecosistemas
acuaticos.

e Analisis de suelos: La valoracién acido-base es una herramienta de diagndstico
fundamental en la agricultura y la edafologia. La salud del suelo depende
criticamente de su valor de pH, ya que este controla la disponibilidad de nutrientes
para las plantas y la toxicidad de metales como el aluminio.

A pesar de que esta practica se enfoca en la estandarizacion de disoluciones, la habilidad
que se desarrolla (ej. el manejo de la bureta, la identificacidén precisa del punto final y los
calculos estequiométricos) es precisamente la misma que se requiere y aplica en algunos
analisis ambientales. Esta metodologia ademas de proporcionar resultados confiables es
facil de realizar, asequible y ampliamente utilizada en diferentes ambitos.

3. Actividades previas a la sesion experimental

Investigar:
1. ¢Cual es la funcién de un indicador visual en una valoracién?
2. ;Cual es el intervalo de pH en cual la fenolftaleina, el azul de bromotimol y el
naranja de metilo viran?
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¢ Qué es un punto de equivalencia en una valoracion?
¢, Cuales son los productos de una reaccién de neutralizacion?
¢ Qué otros tipos de valoraciones existen?
¢ Cuales son los alcances y limitaciones del analisis volumétrico?
Adjuntar en la bitacora las etiquetas SGA (Sistema Globalmente Armonizado) de
todos los reactivos a utilizar en la sesion experimental.
8. Material audiovisual de apoyo:
Para comprender mejor la técnica de valoracion, se recomienda visualizar los siguientes
videos tutoriales de Meléndez Lépez (2021a, 2021b):
« Titulacion acido-base: https://youtu.be/Zn8y-TC8py0?si=aviWW8cJG07456yWAQ
o Titulacion potenciométrica: https://youtu.be/JnWg8Rpu mY

N O AW

4. Competencias promovidas en el alumnado

Evaluacion critica del error y la incertidumbre en mediciones cuantitativas.
5. Objetivo general

Validar la concentracion de disoluciones estandar a través de valoraciones acido-base,
evaluando criticamente el error experimental y comparando la eficiencia de los métodos
de titulacion convencional y microescala.

6. Objetivos particulares

e Interpretar el punto de equivalencia mediante el uso de indicadores visuales.

e Ejecutar titulaciones de neutralizacion para estandarizar reactivos.

e Comparar la eficiencia y minimizacion de residuos entre sistemas
convencionales y microescala.

7. Materiales y reactivos
Para el procedimiento experimental se requieren los materiales y reactivos que se listan

en la Tabla 1.
Tabla 1. Materiales y reactivos.

Reactivos Material
Disolucion estandar 1 matraz Erlenmeyer de 50 mL
de HCI 0.01 mol L
Disolucién estandar 1 pipeta volumétrica de 5 mL
de NaOH 0.01 mol L'
Disolucion de 1 bureta de 25 mL

fenolftaleina
Disolucién de azul de soporte universal y pinzas de tres

bromotimol dedos
Disolucién de naranja parrilla de agitacion y cuerpo
de metilo magnético de agitacion

sistema de microtitulacion
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https://youtu.be/Zn8y-TC8py0?si=avW8cJG07456yWAQ
https://youtu.be/JnWg8Rpu_mY

8. Procedimiento experimental

1. Determinar mediante un analisis volumeétrico, la concentracion real de las
disoluciones elaboradas en la practica 1:

Acido clorhidrico acuoso 0.01 mol L
Acido sulftrico acuoso 0.01 mol L
Acido acético acuoso 0.01mol L-*
Hidroxido de potasio acuoso 0.01mol L
Hidréxido de sodio acuoso 0.01mol L'

P20 T

2. Comparar los resultados obtenidos utilizando un sistema convencional y sistema
de microtitulacion.

Valoraciéon convencional

1. Colocar 5 mL de la disolucién problema en un matraz Erlenmeyer de 50 mL y
agregar 1 gota del respectivo indicador.

2. Adicionar 10 mL de disolucion estandar en una bureta de 25 mL.

3. Montar un dispositivo como el que se muestra en la Figura 2.

4. Adicionar gota a gota el estandar a la disolucion problema hasta encontrar el punto
de equivalencia.

5. Realizar la valoracién por triplicado.

Pinza de tres dedos

Bureta

Matraz Erlenmeyer
Figura 2. Dispositivo necesario para realizar una valoracion.
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Manual de practicas para Quimica Analitica Instrumental

Valoracién a microescala

6. Repetir el procedimiento descrito anteriormente adaptado a microescala (1:10)
Figura 3.

Figura 3. Sistema de microtitulacion.

9. Resultados y observaciones

1. Calcular la concentracién promedio de las disoluciones que se prepararon en la
practica 1, a partir de los resultados obtenidos de las tres valoraciones.

Calcular el error porcentual de la disolucién problema.

Comparar los resultados obtenidos de ambos sistemas de valoracion.

Analizar las posibles fuentes de error en cada método de valoracion.

Discutir la precision y exactitud de los resultados obtenidos.

ol
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Manual de practicas para Quimica Analitica Instrumental

Tabla 1. Resultados de valoraciéon convencional.

HCI 5.00
H,SO, 5.00
CH;COOH 5.00
KOH 5.00
NaOH 5.00

Tabla 2. Resultados de valoracion a microescala.

HCI 0.50
H,SO, 0.50
CH;COOH 0.50
KOH 0.50
NaOH 0.50

Tabla 3. Comparacion de resultados.

HCI 0.01
H,SO, 0.01
CH;COOH 0.01
KOH 0.01
NaOH 0.01
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10. Actividades posteriores a la sesion experimental

1. Indicar las reacciones acido-base balanceadas que se llevaron a cabo en el
experimento.

2. Elaborar un mapa mental que relacione los conceptos involucrados en los
experimentos.

3. Si se sustituye el indicador por un potenciometro. ;Cuales son las principales
diferencias en el analisis y en los resultados obtenidos?

4. Investigar aplicaciones de las valoraciones acido-base en el campo de las
Ciencias de la Tierra.

Referencias

Ayres, G. H. (1970). Analisis quimico cuantitativo (2.2 ed.). Harla.

Chang, R. (2010). Quimica. McGraw-Hill/Interamericana Editores.

Harris, D. C. (2001). Analisis quimico cuantitativo. Editorial Reverté.

Meléndez Lépez, A. L. [Adriana L. Meléndez Lépez]. (19 de abril de 2021a).

Titulacion acido — base: determinacion de acido citrico en limon y acido acético en

vinagre. [Video]. YouTube. https://youtu.be/Zn8y-

TC8py0?si=avW8cJG07456yWAQ

5. Meléndez Lopez, A. L. [Adriana L. Meléndez Lépez]. (4 de mayo de 2021b).
Titulacion potenciométrica: determinacion de la concentracion de acido acético en
vinagre. [Video]. YouTube. https://youtu.be/JnWg8Rpu_mY
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Practica No. 3. Cuantificacion de un contaminante
emergente (paracetamol) en agua por
espectrofotometria UV-Vis

Resumen

Se ha comprobado que la espectrofotometria UV-Vis es una técnica analitica cuantitativa
mediante la ley de Beer-Lambert, siempre y cuando la metodologia del analisis sea
optima. En esta practica, el alumnado planteara una metodologia ante un problema
analitico cuantitativo y procesara de manera eficiente los resultados que permiten
cuantificar un contaminante emergente (paracetamol) mediante una curva de calibracién.

1. Introduccién

Una curva de calibracion es un método grafico ampliamente empleado en el analisis
quimico cuantitativo. Se basa en el modelo de la linea recta (y = mx + b) que mejor se
ajusta a una serie de datos experimentales dentro de un intervalo determinado, donde la
concentracion del analito es la variable independiente, y la respuesta instrumental es la
variable dependiente.

En general para la elaboracion experimental de una curva de calibracion se estima la
relacidon de alguna propiedad del analito, con estandares de concentracién conocida
Figura 1.
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Figura 1. Curva de calibracion de adenina.
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La ley de Lambert-Beer (A=¢bC) explica la relacion matematica que existe entre la
transmision de luz a través de una sustancia, su concentracion y el paso optico del cuerpo
que la luz atraviesa.

Sustituyendo los valores obtenidos de recta en la curva de calibracién (y = mx + b), por
las variables presentes en la de Lambert-Beer (A= ¢bC), se puede obtener el coeficiente
de extincién molar (¢) y el paso 6ptico (b) a través de la pendiente, de la relacién la
absorbancia (A) y la concentracion del analito (C). Con este parametro, posteriormente
se obtiene la concentracion de muestras problemas. El valor de € es caracteristico de
una sustancia a una longitud de onda dada.

El paracetamol (acetaminofén) es uno de los analgésicos y antipiréticos mas consumidos
en el mundo. Quimicamente, su estructura (N-(4-hidroxifenil) acetamida) posee un anillo
aromatico que absorbe la luz ultravioleta, con un maximo de absorcion (Amax) alrededor
de 243 nm, lo que permite su facil cuantificacion mediante la ley de Lambert-Beer. Si bien
es conocido por su uso farmacéutico, su consumo masivo y su baja metabolizacion en el
cuerpo humano provocan que sea excretado y llegue a los sistemas de aguas residuales.
Las plantas de tratamiento de agua residuales (PTAR) convencionales no estan
disefiadas para eliminarlo eficazmente, convirtiéndolo en un contaminante emergente.

2. Aplicacién en las Ciencias de la Tierra

Esta practica es una introduccién directa al campo de la quimica ambiental. El término
“contaminantes emergentes” se refiere a sustancias quimicas que no han sido reguladas
histéricamente pero que, debido a su deteccidn frecuente en el ambiente, generan
preocupacion sobre sus impactos ambientales y a la salud.

Una persona profesional de las Ciencias de la Tierra puede utilizar técnicas como la
espectroscopia UV-Vis para:

e Monitorear la calidad de cuerpos de agua, ya sean superficiales o subterraneos.

e Monitorear la dispersion de contaminantes desde fuentes urbanas (plantas de
tratamiento) hacia el ambiente.

e Evaluar la atenuacion natural o la eficacia de las técnicas de remediacién en la
eliminacién de estos compuestos.

Aunque en esta practica se usa una concentracion detectable por UV-Vis, en muestras
reales, esta misma técnica se acopla a otros instrumentos para medir concentraciones
mucho mas bajas hasta las partes por billon.

3. Actividades previas a la sesion experimental

Investigar:
1. Investigar qué son los contaminantes emergentes y por qué el paracetamol se
considera uno de ellos.
2. ¢Cuales son los contaminantes emergentes mas comunes?
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3. ¢Qué criterios se deben considerar para elegir un disolvente apropiado para
extraer el principio activo del farmaco?

4. ¢A qué se refieren los conceptos de linealidad, sensibilidad, limite de deteccién y
cuantificacion e intervalo de confianza?

5. ¢Qué parametros estadisticos deben ser considerados en una curva de
calibracion?

6. ¢Qué es una curva de calibracidon con adiciones estandar?

7. Adjuntar en la bitacora las etiquetas SGA de todos los reactivos a utilizar.

4. Competencias promovidas en el alumnado

Capacidad de elegir y validar métodos de analisis respecto a los objetivos de la
investigacion.

5. Objetivo general

Construir modelos de cuantificacion analitica mediante una metodologia ante un
problema analitico cuantitativo y procesar de manera eficiente los resultados que
permiten cuantificar el principio activo de un farmaco comercial como ejemplo de un
contaminante emergente (paracetamol) mediante una curva de calibracion.

6. Objetivos particulares

e Describir los criterios de seleccion de disolventes para la extraccion de
analitos.

e Construir una curva de calibracion espectrofotométrica utilizando estandares
de referencia.

e Analizar la linealidad y limites de deteccion del modelo para analisis de trazas.

7. Materiales y reactivos

Para el procedimiento experimental se requieren los materiales y reactivos que se listan
en la Tabla 1.
Tabla 1. Materiales y reactivos.
Reactivos Material
1 matraz aforado de 100 mL
7 matraces aforados de 10 mL
pipetas volumétricas de diferentes
volumenes

acetaminofén (CoH11NO2)

agua desionizada
paracetamol de 500 mg . ]
piseta, espatula, naves para pesar y
(3 distintas marcas comerciales) pafuelos desechables

balanza analitica
espectrofotometro UV-Vis
celdas de cuarzo (1 cm)
Bano de ultrasonido
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Procedimiento general:

e Elaborar una curva de calibracion de acetaminofén (paracetamol) mediante
espectrofotometria UV-Vis en un intervalo de 1x10%a 1.2x10*mol L.

e Determinar el coeficiente de extincion molar del acetaminofén.

e Extraer el principio activo de acetaminofén de tres farmacos comerciales.

e Cuantificar el acetaminofén extraido de los tres farmacos comerciales.

8. Procedimiento experimental

1. Encender el espectrofotometro de UV-Vis (minimo 30 min. antes de comenzar el
analisis).

2. Preparar 100 mL de una disolucion estandar de acetaminofén (1.2x10 mol L) y
determinar la longitud maxima de absorcién.

3. Elaborar una curva de calibracién a la longitud de onda seleccionada previamente,
con las siguientes diluciones:

e 1.2x10* mol L' e 4x105mol L
e 9x10° mol L e 2.5x10°° mol L
. 2X1100: mcilLLj e 1.5x10 mol L'
° X1U0™ mol L~

e 1x10°% mol L-1

9. Resultados y observaciones

Tabla 2. Curva de calibracién de acetaminofén.
Concentraciéon (mol L") | Absorbancia
1.2x1074

9%x107°

8x107°

6x107°

4x107°
2.5x10°°
1.5x107¢

1x107®

1. De la curva de calibracion obtenida (Tabla 2), determinar: la ecuacioén de la recta,
el coeficiente de correlacion lineal y el coeficiente de extincion molar.

2. Con los resultados obtenidos, determinar la concentracion del principio activo por
pastilla y completar la Tabla 3.
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Tabla 3. Resultados de la cuantificacién del principio activo del paracetamol en 3
marcas comerciales, mediante espectrofotometria UV-Vis.

Contenido Contenido del
M;a:l:a Peso de delap(:'tlir‘llc:plo p;lgt?‘l,r:)lo Diferencia
. pastilla (g) . porcentual
farmaco reportado determinado
(Hg) (ng)
1
2
3

De los resultados obtenidos:

1. Analizar la linealidad del método analitico en el intervalo de trabajo.
2. Estimar los limites de deteccién (LOD) y de cuantificacion (LOQ) del método.
3. Discutir la precision y exactitud de los resultados obtenidos.

10. Actividades posteriores a la sesidén experimental

Investigar y describir los diferentes métodos de extraccion de analitos.

Elaborar un diagrama de flujo del procedimiento completo de cuantificacion.
Investigar aplicaciones de la espectrofotometria UV-Vis en el analisis ambiental.
Discutir las ventajas y limitaciones del método espectrofotométrico para el
monitoreo y control de algunos farmacos como el paracetamol en cuerpos de
agua.

BN =

¢, Qué otros farmacos son contaminantes comunes del agua en México?

Discutir la diferencia entre la concentracion de paracetamol que preparaste en el
laboratorio (mg/L) y las concentraciones que se reportan comunmente en aguas
residuales (ng/L a pg/L). ¢Podrias medir una muestra real de un rio con este
método? ¢ Por qué si o por qué no?

oo
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Practica No. 4. Analisis multicomponente:
Cuantificacion de clorofila A y B en muestras de agua
mediante espectrofotometria UV-Vis

Resumen

La separacion de analitos en mezclas complejas en ocasiones resulta en casi imposible
de hacer por los métodos clasicos separativos; por ello, la espectrofotometria UV-Vis ha
sido ampliamente usada para realizar analisis multicomponente en matrices complejas.
El analisis de mezclas en espectroscopia requiere métodos que permitan cuantificar cada
analito, incluso cuando sus espectros de absorcion se superponen. En esta practica, se
aplicara el método de analisis multicomponente (uso de ecuaciones simultaneas) para
determinar la concentracion de clorofila A y B en una mezcla, modelando una muestra
ambiental contaminada.

1. Introduccion

El coeficiente de extincion molar (€) es una caracteristica propia de cada especie quimica
y su valor depende netamente de la estructura quimica. Este coeficiente muestra la
relacidon linear entre la concentracion molar de una especie quimica y la cantidad de
energia que absorbe un componente a una longitud de onda particular. Por lo tanto, la
ecuacion final que define a la ecuacion de Lambert-Beer se escribe de la siguiente
manera:

AN = eMbC

Donde se le coloca el superindice A a la absorbancia Ay €, ya que son dependientes de
la longitud de onda de la medicion. Si la concentracién se expresa en molaridad,
entonces se denomina coeficiente de extincion molar con unidades de cm~'mol-'L.

Podemos establecer una curva de calibracion, midiendo la absorbancia de una especie
quimica en disoluciéon en funcion de su concentracion (C) a una longitud de onda
establecida, obteniendo una linea recta y de acuerdo con la ecuacion A* = e\bC que tiene
como pendiente b, conociendo el paso 6ptico de la celda b, se determina ¢ el coeficiente
de extincion molar.

Conociendo los ¢! de las especies quimicas, aprovechando la propiedad aditiva de la
absorbancia y con la ley de Lambert-Beer A* = ¢\bC se puede plantear sistemas de
ecuaciones para determinar la concentracion de diferentes analitos en mezclas
complejas (Figura 1).

El método de analisis multicomponente es esencial cuando los espectros de absorcion
de dos o mas analitos en una mezcla se solapan. La clorofila A y la clorofila B son un
ejemplo clasico. Estos pigmentos, vitales para la fotosintesis, coexisten en el fitoplancton.
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Ambos absorben en la regién visible (de 630 nm a 670 nm aproximadamente), lo que
impide su medicion individual sin la aplicacion del método de ecuaciones simultaneas.

A
Clorofila B

Clorofila A

Absorbancia

! ! . —>
400 500 600 700
Longitud de onda (nm)

Figura 1. Espectro de absorcion de clorofilas A (verde) y B (roja) en
espectrofotometria UV-Vis.

2. Aplicacion en las Ciencias de la Tierra

Los conceptos abordados en esta practica son fundamentales en el monitoreo ambiental
y la quimica acuatica.

e Eutrofizacion: El fendmeno de la eutrofizacion ocurre cuando un cuerpo de agua
(lago, laguna, presa) recibe un exceso de nutrientes (como nitratos y fosfatos).
Esto provoca el crecimiento masivo y descontrolado de algas y cianobacterias,
conocido como floracion algal.

e Clorofila como indicador: La clorofila A es el pigmento fotosintético presente en
todos los organismos fotosintéticos y es, por convencion, el indicador estandar
internacional para medir la biomasa y el estado tréfico (nivel de nutrientes) de un
cuerpo de agua. Su cuantificacion permite clasificar el agua como oligotréfica
(poca vida/nutrientes), mesotrofica o eutrofica (exceso de nutrientes).

e Aplicacion instrumental: Al cuantificar la clorofila A y B, el alumnado aprende la
metodologia instrumental utilizada en los laboratorios de monitoreo de agua y
centros de investigacion para evaluar la calidad de un ecosistema acuatico.

e Estos métodos también se aplican a otras disciplinas como las Ciencias
Espaciales y las Ciencias atmosféricas.
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3. Actividades previas a la sesion experimental

1. Desarrollar matematicamente las ecuaciones necesarias para el calculo de los
componentes a partir de la ecuacion de Lambert-Beer.

2. Investigar:

La aditividad de la absorbancia en la ley de Lambert-Beer.

¢ Cuantos tipos de clorofilas existen y cual es su diferencia molecular?

¢, Cuales son los criterios que permiten extraer un analito de su matriz?

Investigar qué se entiende por estado tréfico de un lago o laguna y como se

utiliza la concentracion de clorofila A para determinarlo.

e. Las etiquetas SGA (Sistema Globalmente Armonizado) de todos los reactivos
a utilizar en la sesién experimental.

o oo

4. Competencias promovidas en el alumnado

Capacidad de analizar cuerpos acuosos como un sistema integrado, identificando
factores e interacciones que modifican la hidrosfera y sus vecindades.

5. Objetivo general

Reconocer las variables que se necesitan controlar en un analisis multicomponente al
cuantificar dos analitos presentes en una misma matriz mediante espectrofotometria UV-
Vis, utilizando la ecuacion de Lambert-Beer para evaluar el estado trofico de sistemas
acuaticos.

6. Objetivos particulares

e Evaluar pigmentos fotosintéticos segun su respuesta en la region visible.

e Calcular concentraciones individuales empleando la propiedad aditiva de la
absorbancia.

e Relacionar la concentracion de clorofila con el grado de eutrofizacién de un
cuerpo de agua.

7. Materiales y reactivos

Para el procedimiento experimental se requieren los materiales y reactivos que se listan
en la Tabla 1.

Tabla 1. Materiales y reactivos.
Reactivos Material
0.5 g de espinaca (Spinacia espectrofotometro UV-Vis
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oleracea)

Etanol (C2Hs0H) celdas de cuarzo (1x1 cm)

1 cartucho de celulosa

1 equipo Soxhlet (con matraz bola de 250 mL
y refrigerante)
1 parrilla de calentamiento
perlas de ebullicién
balanza analitica, naves para pesary
espatula
pafiuelos desechables
cronémetro

Procedimiento general:

1. Extraer las clorofilas de una muestra de espinacas (Spinacia oleracea) en
mediante extraccion continua, utilizando como disolvente etanol al 80 % v/v.

2. Cuantificar a través de un analisis multicomponente las clorofilas A y B presentes
en el extracto de hojas de Spinacia oleracea.

3. Determinar la relacion clorofila A/B y discutir su significado en temas de quimica
acuatica.

8. Procedimiento experimental

1. Encender el espectrofotometro de UV-Vis (minimo 20 min. antes de comenzar el
analisis).

Preparar 100 mL de una disolucién acuosa de etanol al 80% v/v.

Pesar 100 mg de espinacas lavadas.

Colocar las hojas cortadas en el cartucho de celulosa.

Colocar 100 mL de etanol al 80 % en el matraz bola de 250 mL.

Colocar el sistema como se muestra en la Figura 2 e iniciar el reflujo por 40 min.
Medir el volumen final del extracto al finalizar el tiempo de extraccion.

Medir cinco veces la absorbancia del extracto a 666 y 649 nm.

© NG RN

9. Resultados y observaciones

Tabla 2. Coeficientes de extinciéon de clorofila A y B (etanol al 80%v/v).
Longltl(J:n:j)e onda Coeficiente de extinciéon (mg/mL cm)
Clorofila A Clorofila B

649 21.60 44.65
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666 79.84 15.00

Con las absorbancias medidas a 666 y 649 nm del extracto y los coeficientes de extincion
mostrados en la Tabla 2, realizar los calculos necesarios para determinar los ug de
clorofila A, B y los totales por gramo de hoja de espinaca (Tabla 3).

Tabla 3. Mediciones de absorbancia del extracto

Medicion | Absorbancia a 649 nm | Absorbancia a 666 nm
1

2

3

4

5
Promedio

Salida de IIL
refrigerante 44
R L
e v 4
Tubo ey
condensador (P
de bulbos R4 |
(tipo Allihn) \{

Dispositivo >

Soxhlet \
Cartucho ' | j Entrada ds
refrigerante
de celulosa \ .

Matraz
redondo

Placa
calefactora

Sifon del
Soxhlet

Figura 2. Equipo Soxhlet utilizado para una extraccion continua.

1. Calcular las concentraciones de clorofila A y B utilizando el sistema de
ecuaciones.

Determinar el contenido total de clorofilas por gramo de muestra.
Calcular la relacion clorofila A/B.

Evaluar la precision del método a través de las cinco mediciones repetidas.
Discutir las posibles fuentes de error en la extraccion y cuantificacion.
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Tabla 4. Resultados de la cuantificacion
Parametro Clorofila A | Clorofila B | Total
Concentracion (mg/mL)
Contenido por gramo de hoja (ug/g)
Relacién A/B

10. Actividades posteriores a la sesion experimental

1. Elaborar un mapa conceptual que relacione los conceptos involucrados en un
analisis espectrofotométrico simultaneo.

2. Discutir los alcances y las limitaciones del analisis multicomponente.

3. Investigar como puede ser analizada mediante espectrofotometria UV-Vis la
cinética de una reaccién quimica.

4. ¢Qué se requeriria hacer, si en una mezcla de dos componentes los dos absorben
en ambas longitudes de onda?

5. ¢Qué factores podrian afectar la eficiencia de extraccion de las clorofilas?

6. ¢Como se compara la relacion clorofila A/B obtenida con valores publicados en la
literatura?

7. ¢Qué consecuencias ambientales y de salud tiene un cuerpo de agua clasificado
como "eutréfico"?

Referencias

1. Christian, G. D., y O'Reilly, J. E. (1986). Instrumental analysis (2.2 ed.). Allyn and
Bacon.

2. Del Valle-Tascén, S., Rodriguez-Garcia, R., y Alzola-Sanchez, C. (1995).
Coeficientes de extincion de clorofilas y feofitinas (a y b) en DMSO y ecuaciones
para el calculo de sus concentraciones. Studia Botanica, 13, 115-121.

3. Rubinson, K. A., y Rubinson, J. F. (2001). Analisis instrumental. Pearson Educacion.

stituto de 32 9T
Ciencias | ** E N c |
NuCIEarGS ESCUELA NACIONAL de

UNAM CIENCIAS de |a TIERRA



Manual de practicas para Quimica Analitica Instrumental

Practica No. 5. Espectroscopia infrarroja: Introduccion
a la técnica

Resumen

La espectroscopia infrarroja es el estudio de la interaccion de la radiacion infrarroja con
la materia provocando cambios en los movimientos vibracionales de las moléculas. Estos
cambios vibracionales se ven representados en un espectro que contiene bandas las
cuales, si son bien interpretadas, pueden dar informacion sobre la estructura molecular
en un compuesto quimico. Por ello, la espectroscopia infrarroja es la técnica por
excelencia para la identificacién de grupos funcionales presentes en el compuesto de
estudio. En esta practica, el alumnado se familiarizara con los principios fundamentales
de la espectroscopia infrarroja y el manejo del espectrofotémetro ATR-FTIR por sus
siglas en inglés (Attenuated Total Reflection Fourier Transform Infrared), aprendiendo a
obtener e interpretar espectros de diferentes compuestos organicos para identificar sus
grupos funcionales caracteristicos. El instrumento que evalua la interaccion entre la
radiacion infrarroja y la materia se denomina espectrometro de infrarrojo. (Figura 1).

Figura 1. Espectrofotometro FTIR con ATR de punta de diamante (PerkinElmer
Spectrum 100 FT-IR and FT-IR spectrometers. Estados Unidos de América:
PerkinElmer, 2005).
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1. Introduccién

En la espectroscopia infrarroja la radiacion electromagnética interactua con la frecuencia
de vibracién fundamental (Vo) de los enlaces quimicos polares, provocando que
continuen vibrando a la misma frecuencia, pero a una mayor amplitud, en niveles
energéticos superiores al fundamental.

Las frecuencias de vibracion son particulares de los atomos involucrados y de la
constante de fuerza del enlace; por lo que, en un compuesto quimico se tendran tantas
frecuencias de vibracion como enlaces quimicos tenga. Al medir y expresar graficamente
la energia absorbida por cada enlace quimico se obtiene un espectro de infrarrojo
caracteristico para cada compuesto. Esto permite poder hacer un analisis estructural de
los compuestos quimicos relacionando los modos vibracionales de los grupos
funcionales apoyandonos en tablas.

Un espectro de infrarrojo es un grafico donde se representa como variable independiente,
las frecuencias de vibracion de los enlaces quimicos en términos de numero de onda (de
4000 a 650 cm™) y como variable dependiente el porcentaje en transmitancia o la
absorbancia de la radiacion infrarroja por los enlaces quimicos (Figura 2).
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crn'1

Figura 2. Espectro de infrarrojo de la molécula del acido succinico.
2. Aplicacion en las Ciencias de la Tierra

La espectroscopia infrarroja tiene amplias aplicaciones en las Ciencias de la Tierra,
por ejemplo:

e En mineralogia se emplea para la identificacion de minerales de arcilla,
carbonatos y silicatos mediante sus bandas caracteristicas.

e En geoquimica es utilizada para caracterizacién de materia organica en rocas
y sedimentos.

e En las ciencias atmosféricas se emplea en la deteccion y cuantificacién de
gases de efecto invernadero.
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e En las ciencias espaciales puede emplearse para el analisis de compuestos
organicos en meteoritos y muestras planetarias y en experimentos de quimica
prebiodtica.

3. Actividades previas a la sesion experimental

Investigar:
1. ¢Cuales son los principales modos vibracionales de una molécula?
2. ¢Cuadles son las caracteristicas de un analito para poder ser analizado por
espectroscopia IR?
3. ¢Cuadles son los métodos de preparacion de muestra para un analisis de
espectroscopia IR?
4. Investigar el funcionamiento éptico de un accesorio ATR.
5. ¢Cual es la diferencia entre absorbancia y %transmitancia?
6. Las etiquetas SGA (Sistema Globalmente Armonizado) de todos los reactivos a
utilizar en la sesion experimental.
7. Material de apoyo y preparacion continua:
Para complementar el estudio tedrico de la espectroscopia en el infrarrojo y familiarizarte
con el equipo antes de la practica, se requiere completar las siguientes actividades:

e Visualizar el video tutorial de Meléndez Lopez (2021) Obtencién de un espectro
infrarrojo mediante la técnica ATR-FT.
https://youtu.be/HpOOhjSm8707si=059p4ANOIfS6qWL

e Curso en Linea (MOOC): Se recomienda ampliamente tomar el curso
Espectroscopia infrarroja: Algoritmo de interpretacion a través de la plataforma
Coursera (Cruz Castafneda, 2026), para consolidar los fundamentos de esta
técnica instrumental. Puedes acceder al curso a través del siguiente enlace:
https://www.coursera.org/learn/espectroscopia-infrarroja

4. Competencias promovidas en el alumnado

Identificar bandas vibracionales caracteristicas en diversos compuestos organicos.
Emplear el accesorio ATR para el analisis no destructivo de muestras sélidas y liquidas.
Distinguir sefales analiticas de interferencias instrumentales en la elucidacion
estructural.

5. Objetivo general

Introducir y familiarizar al alumnado con la instrumentacion de la espectroscopia en el
intervalo del infrarrojo, mediante la obtencién e interpretacién de espectros ATR-FTIR,
identificando grupos funcionales clave y comprendiendo la interaccion radiacién-materia
a nivel vibracional.
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https://youtu.be/HpOOhjSm870?si=O59p4ANO9fS6qWL_
https://www.coursera.org/learn/espectroscopia-infrarroja

6. Objetivos particulares

e Conocer el fundamento tedrico de la técnica analitica de espectroscopia
infrarroja.

e Comprender el funcionamiento de un espectrofotometro ATR- FTIR.

e Ejecutarla correcta limpieza y operacion del cristal ATR para muestras liquidas
y solidas.

e Analizar e interpretar el espectro de diversos compuestos organicos.

7. Materiales y reactivos
Para el procedimiento experimental se requieren los materiales y reactivos que se listan

enla Tabla 1.

Tabla 1. Materiales y reactivos.

Reactivos Material
Metanol (CH30OH) espectrofotometro ATR- FTIR
Acido fumarico (C4sH404) 1 espatula
Heptanol (C7H160) panuelos desechables

Tolueno (C7Hs) Pipetas Pas_te_ur, vasos de
precipitados
Acido ascorbico (CgHsOs)

Acetona (C3H¢O)

8. Procedimiento experimental

1. Encender el espectrofotometro ATR-FTIR y permitir su estabilizacion segun las
especificaciones del fabricante.

2. Obtener el espectro de infrarrojo de cada analito siguiendo el protocolo:

a. Limpiar la superficie del cristal ATR con un pafiuelo desechable
impregnado de acetona.
Colocar una pequefa cantidad de muestra sobre el cristal ATR.
Aplicar presién uniforme con el dispositivo de apriete (pistdn).
Realizar la medicion en el intervalo de 4000-650 cm™ y 16 escaneos.
Guardar el espectro en formato ASCIlI (American Standard Code for
Information Interchange) para un posterior manejo de datos con algun
software especializado.

®aoo

3. Realizar las mediciones para los siguientes compuestos:

e Metanol e Tolueno
e Acido fumarico e Acido ascorbico
e Heptanol e Acetona

stituto de 36 9T
Ciencias | ** E N c |
NuCIEarGS ESCUELA NACIONAL d

e
UNAM CIENCIAS de |a TIERRA



4. Procesar los espectros identificando las bandas mas intensas en cada uno.

5. Para caracterizar un compuesto desconocido a través de la interpretacion de su
espectro de infrarrojo es necesario contar con un manual de tablas donde se
indiquen los numeros de onda de absorcion de cada grupo funcional, por ejemplo:
Manual de tablas de interpretacion de espectrofotometria IR, Facultad de Quimica,
UNAM, México, 2006.

9. Resultados y observaciones

Tabla 2. Principales bandas caracteristicas identificadas en los espectros.
Banda 1 Grupo Banda 2 Grupo Banda 3 Grupo
(cm™) | funcional (cm™) | funcional | (cm™) | funcional

Compuesto

Metanol
Acido
fumarico
Heptanol
Tolueno
Acido
ascorbico
Acetona

1. ldentificar y asignar las bandas mas importantes en cada espectro obtenido.
2. Comparar los espectros de compuestos con grupos funcionales similares.

Tabla 3. Identificacion de grupos funcionales.

Grupo funcional ERELR SERTELEEIED Gl Intensidad
caracteristico (cm™) se identificé

OH (alcohol) 3200-3600

OH (acido 2500-3300
carboxilico)

C=0 1650-1750

C-O0 1000-1300

C-H aromatico 3000-3100

C-H alifatico 2800-3000

3. Discutir la relacién entre la estructura molecular y las bandas observadas.
4. Analizar la calidad de los espectros obtenidos y posibles interferencias.

10.Actividades posteriores a la sesiéon experimental

1. Analizar lo siguiente después de los resultados obtenidos.
a. ¢Qué ventajas ofrece la técnica ATR frente a otras técnicas de preparacion de
muestras para IR?
b. ¢Qué otros métodos de medicidn existen para la espectroscopia IR?
c. ¢Qué limitaciones presenta la espectroscopia IR para el analisis estructural?
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Elaborar un diagrama de flujo para la interpretacion de espectros de IR.

Analizar aplicaciones de la espectroscopia IR en la caracterizacién de minerales
y rocas

4. Investigar el posible uso de la espectroscopia en el infrarrojo para monitorear el
avance de una reaccion quimica.

wn
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Practica No. 6. Identificacion de grupos funcionales
mediante espectroscopia infrarroja aplicada a una
reaccion de esterificacidn de Fischer

Resumen

La espectroscopia infrarroja no solo sirve para identificar sustancias puras, también es
una herramienta fundamental para monitorear el progreso de una reaccion quimica. En
esta practica, se realizara la sintesis de un éster (acetato de isoamilo) a partir de un acido
carboxilico y un alcohol (esterificacion de Fischer). EI alumnado se familiarizara con los
principios fundamentales de la espectroscopia infrarroja y el manejo del espectrémetro
ATR-FTIR, utilizara esta técnica de para analizar los reactivos y el producto final,
identificando la desaparicion de las bandas caracteristicas por ejemplo los grupos
hidroxilo (-OH), simulando el proceso de derivatizacion de materia organica comun en la
geoquimica organica y en la formacién de compuestos en quimica prebidtica.

1. Introduccién

En general, la esterificacion de Fischer es la reaccion entre un acido carboxilico y un
alcohol. Este equilibrio es catalizado por un acido fuerte y los productos de reaccion son
un éster y agua.
R-COOH +R-OH = R-COO-R'+H20

En este equilibrio el mecanismo de reaccion inicia con un ataque al carbono del grupo
carbonilo de un acido carboxilico por el atomo de oxigeno de un alcohol (conocido como
ataque nucleofilico), produciendo un enlace éster y moléculas de agua (Figura 1) el cual
puede ser catalizado por un acido. Para desplazar el equilibrio hacia la formacion de los

productos (éster) basta con agregar un exceso estequiométrico de los reactivos, ademas
de eliminar el agua del medio de reaccion.
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Figura 1. Mecanismo de reaccidn para la esterificacion de Fischer del acido
benzoico.
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Desde el punto de vista espectroscopico, el avance de la reaccidén puede ser monitoreado
a través de 3 grupos funcionales:

1. Acidos carboxilicos: Tienen una banda O-H extremadamente ancha y fuerte
(3300-2500 cm™") y un C=0 alrededor de 1710 cm™".

2. Alcoholes: Tienen una banda O-H ancha (3300 cm™'), pero menos extensa que la
de los acidos carboxilicos.

3. Esteres (producto): No tienen banda O-H. Ademas, su sefial C=0 se desplaza a
una frecuencia mayor (~1740 cm') y aparecen bandas fuertes de C-O (~1240 cm-

.,

Asi, al seguir las bandas de los diferentes grupos funcionales para los reactivos (acido
carboxilico y alcohol) y para los productos (éster y agua) mediante esta técnica
instrumental podemos seguir el avance de reaccion de la esterificacion.

2. Aplicacion en las Ciencias de la Tierra

Aunque esta practica sintetiza un aroma (aceite de platano), el proceso quimico ilustra
una técnica fundamental llamada “derivatizacién” ampliamente usada en geoquimica,
ciencias acuaticas, atmosféricas, experimentos de quimica prebidtica, etc.

Por ejemplo, se usa en temas de monitoreo de suelos a través de:

e Analisis de biomarcadores: Cuando se estudian lipidos o acidos grasos en
muestras de suelo, sedimentos marinos o rocas madre (para exploracién petrolera
o paleoclimatologia), estos compuestos son demasiado polares y no volatiles para
ser inyectados directamente en un cromatografo de gases (GC), la solucion a este
reto es realizar una esterificacion en el laboratorio para convertir esos acidos en
ésteres metilicos de los acidos grasos que si son volatiles y analizables por CG.

e Control de Calidad: El uso del IR permite verificar rapidamente si la derivatizacién
fue exitosa (desaparicion del grupo acido) antes de inyectar la muestra en equipos
delicados y costosos.

3. Actividades previas a la sesion experimental
Investigar:

1. El mecanismo de reaccion de la esterificacion de Fischer y anétalo en la
bitacora, para que tengan a la mano las estructuras quimicas.

2. Buscar y dibujar los espectros IR teodricos del: acido acético, alcohol isoamilico y
acetato de isoamilo. Identificar sus diferencias clave.

3. ¢Qué bandas vibracionales se esperan que desaparezcan y cuales que
aparezcan al finalizar la reaccién?

4. ¢ Qué funcion cumple el bicarbonato de sodio y el sulfato de sodio anhidro en la
etapa de purificacién?
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5. Las etiquetas SGA (Sistema Globalmente Armonizado) de todos los reactivos a
utilizar en la sesion experimental.

4. Competencias promovidas en el alumnado

Capacidad de monitorear transformaciones quimicas y procesos de derivatizacién para
el analisis quimico mediante técnicas espectroscopicas.

5. Objetivo general

Realizar la sintesis de un éster mediante calentamiento a reflujo y monitorear la
transformacién quimica utilizando espectroscopia ATR-FTIR, interpretando los cambios
en los grupos funcionales principales.

6. Objetivos particulares

e llustrar el progreso de una reaccién quimica mediante la trasformacion de los
grupos funcionales.

e Demostrar la formacién del enlace éster identificando la pérdida del grupo
hidroxilo.

e Evaluar la pureza del producto comparando espectros experimentales vs.
tedricos.

7. Materiales y reactivos
Para el procedimiento experimental se requieren los materiales y reactivos que se listan

en la Tabla 1.
Tabla 1. Materiales y reactivos.

Reactivos Material
Acido acético glacial (CH3COOH) espectrometro ATR- FTIR
Alcohol isoamilico (CsH120) 1 espatula
Cloruro de sodio (NaCl disolucién -
pafiuelos desechables
saturada)
Bicarbonato de sodio (15%) Parrilla de calentamiento
Sulfato de sodio anhidro (secante) Pipetas Pasteur, vasos de
(Na2S0a4) precipitados

Embudo de separacién

Procedimiento general

1. Realizar la sintesis de acetato de isoamilo, mediante una reaccion de
esterificacion de Fischer.

2. Obtener los espectros IR de los reactivos (acido acético glacial y alcohol
isoamilico) y del producto purificado.

3. Monitorear la aparicion y desaparicion de bandas en el espectro de IR al inicio y

al final de la reaccion quimica.
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4. Interpretar los espectros para confirmar la formacion del enlace éster y la pureza
del producto (ausencia de reactivos).

8. Procedimiento experimental
1. Analisis de reactivos

a. Obtener el espectro ATR-FTIR del acido acético glacial. Guardar espectro.
b. Obtener el espectro ATR-FTIR del alcohol isoamilico. Guardar espectro.

2. Para la obtencion de un éster se utiliza alcohol isoamilico, acido acético glacial y
acido sulfurico como catalizador. Siguiendo el procedimiento descrito a
continuacion:

a) Medir 5 mL de alcohol isoamilico y transferir en un matraz bola de 100 mL.
Agregar cuerpos de agitacion.

b) Adicionar 6 mL de acido acético y 0.5 mL de acido sulfurico.

c) Montar el sistema de reflujo (Figura 2) y calentar suavemente la mezcla
durante 60 minutos.

Salida de
Tubo refrigerante
condensador

recto

(tipo Liebig)

Entrada de
refrigerante

Mezcla de
reaccion

Figura 2. Sistema a reflujo.

3. Preparar una disolucién saturada de NaCl (10 mL por equipo).
4. Preparar una disolucion de NaHCOs al 15% (10 mL por equipo).
5. Detener el reflujo y dejar enfriar la mezcla de reaccion.
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Manual de practicas para Quimica Analitica Instrumental

Agregar poco a poco 10 mL de una disolucion de NaHCOs3 al 15%.

Agregar 7 mL de disolucion saturada de NaCl.

Transferir la fase liquida a un embudo de separacion (Figura 3) y separar la fase

organica.

9. Transferir la fase organica (superior) a un vaso de precipitados seco y agregar
una punta de espatula de sulfato de sodio anhidro. Dejar actuar por 5-10 min hasta
que el liquido sea transparente.

10.Decantar el liquido limpio (acetato de isoamilo) a un vial limpio.

11.Medir y registrar el volumen obtenido del producto.

12.Obtener el espectro ATR-FTIR del producto sintetizado.

© N

Notas importantes:

1) El material debe de estar perfectamente libre de impurezas y agua.

2) Realizar la reaccion con agitacion constante.

Figura 3. Sistema para separacion de fases empleando embudo de separacion.
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9. Resultados y observaciones

Tabla 2. Interpretacién de espectros de infrarrojo.
Banda OH Banda Banda Banda C-O
Muestra acido C=0 acido | C=0 éster éster
(cm™) (cm™) (cm™) (cm™)

Otras bandas
relevantes

Alcohol
isoamilico

Acido
acético

Producto
(éster)

1. Interpreta los espectros de infrarrojo obtenidos, indicando las bandas que te
permiten seguir el avance de la reaccion.

2. iDesaparecio completamente la banda ancha en ~3300 cm™ Si no, ja qué se
debe (agua o alcohol sin reaccionar)?

10. Actividades posteriores a la sesidén experimental

1. ¢Cuales son las bandas que se deben monitorear para observar el avance de
reaccion en una esterificacion de Fischer?

2. ¢ Como se puede asegurar que la reaccion quimica ha terminado?

3. Indicar si la anterior metodologia experimental puede tener algun error al
monitorear las bandas correspondientes a los productos, indicar como aseguras
que éste hecho no ocurra.

4. En el contexto de las Ciencias de la Tierra: Si una persona geoquimica omite el
paso de secado con sulfato de sodio, como afectaria al analisis posterior de la
muestra mediante cromatografia de gases?

5. Investigar el mecanismo de reaccion de una condensacion alddlica y explica como
seguirias el avance de reaccion a través de la espectroscopia en el infrarrojo.

Referencias

1. Facultad de Quimica UNAM. (2006). Manual de tablas de interpretacion de
espectroscopia IR. Universidad Nacional Autbnoma de México.

2. Harris, D. C. (2003). Analisis quimico cuantitativo (3.2 ed.). Editorial Reverté.

3. McMurry, J. (2008). Quimica organica (7.2 ed.). Cengage Learning.

4. Morrison, R. T., y Boyd, R. N. (1998). Quimica organica (5.2 ed.). Pearson
Educacion.

5. Solomons, T. W. G. (1997). Fundamentals of organic chemistry. John Wiley y
Sons.
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Practica No. 7. Cromatografia en capa fina:
Identificacion de terpenos en flores de manzanilla

Resumen

La cromatografia es un método fisico de separacion de mezclas robusto, que aprovecha
la afinidad quimica de los componentes de la mezcla entre dos fases inmiscibles. La
cromatografia en capa fina es ampliamente empleada en los laboratorios como un
meétodo rapido de monitoreo, ya que no requiere de equipamiento sofisticado y contiene
ventajas frente a otros métodos cromatograficos al ser precisa, simple y con resultados
altamente reproducibles. En esta practica, el alumnado aprendera los principios
fundamentales de la cromatografia en capa fina mediante la separacién e identificaciéon
de terpenos en extractos de manzanilla, desarrollando habilidades en la preparacion de
cromatoplacas, selecciéon de fases moviles y calculo de factores de retencion,
competencias esenciales para el analisis de muestras naturales en el contexto de las
Ciencias de la Tierra.

1. Introduccién

Resultado de su interés por estudiar pigmentos vegetales puros, el botanico ruso Tswett
elaboré una metodologia que consitié en extraer y separar con éter pigmentos vegetales
a través de una columna de vidrio rellena de carbonato de calcio, este experimento
separativo generé lo que en la actualidad conocemos como cromatografia.

La cromatografia consta de dos fases inmiscibles, una siempre permanece fija (fase
estacionaria), la otra fluye a través de la fija (fase movil). La separacion en la
cromatografia es resultado de afinidad relativa cada sustancia por ambas fases y el
respectivo equilibrio de distribucion.

Existen diferentes tipos de cromatografia. La cromatografia en capa fina se compone de
una superficie homogénea delgada (adsorbente-fase estacionaria) sobre una placa de
vidrio u otro soporte inerte como aluminio o acetato de celulosa, por la que atraviesa una
fase movil o eluyente, el cual es un disolvente de diferente polaridad ya que, la polaridad
juega un papel importante en la cromatografia en capa fina. El eluyente es seleccionado
con base en varios factores: polaridad, poca volatilidad, precio, pureza, reproducibilidad,
etc.

El procedimiento experimental que se lleva a cabo para realizar una cromatografia en
capa fina consiste en colocar los componentes a separar sobre la fase estacionaria la
cual se pondra dentro de una camara cromatografica que contiene la fase movil y a
medida que la fase movil asciende o desciende a través del adsorbente se produce la
separacion debido al reparto diferencial de los componentes de la mezcla entre la fase
estacionaria y la fase movil. Por ultimo, si el analito no presenta color, se requiere de
algun método que permita visualizar la separacion de los componentes de la mezcla:
yodo, luz UV, acido sulfurico, etc. (Figura 1), lo que se conoce como proceso de revelar.
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Figura 1. Revelado de cromatoplaca con luz UV.

2. Aplicacion en las Ciencias de la Tierra

La cromatografia en capa fina tiene diversas aplicaciones en el ambito de las Ciencias
de la Tierra por ejemplo en:

e (Geoquimica organica: Separacion e identificacion de biomarcadores en rocas
y sedimentos.

¢ Hidrogeologia: Analisis de contaminantes organicos en aguas subterraneas.

e Edafologia: Estudio de compuestos organicos en suelos y su transformacion.

e Biogeoquimica: Analisis de metabolitos secundarios en plantas y su relacién
con el ambiente.

e Quimica ambiental: Monitoreo de pesticidas y contaminantes en muestras
ambientales.

3. Actividades previas a la sesion experimental

Investigar:

1.

2.

o
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¢ Qué grupos de compuestos quimicos se pueden ser extraidos de la flor de
manzanilla?

¢ Qué criterios se deben considerar para elegir una fase estacionaria adecuada en
cromatografia?

¢ Qué criterios se deben considerar para elegir una fase mévil adecuada en
cromatografia?

El concepto de retencién en cromatografia y su importancia en la separacion.

¢, Cual es la estructura quimica (y polaridad relativa) de los B-carotenos, clorofila
A, clorofila B y xantofilas? Ordénalos de menor a mayor polaridad.

¢ Por qué el gel de silice (SiO2) se considera una fase estacionaria polar?

ESCUELA NACIONAL de
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7. Las etiquetas SGA (Sistema Globalmente Armonizado) de todos los reactivos a
utilizar en la sesion experimental.

4. Competencias promovidas en el alumnado

Practicar la elucion cromatografica controlando variables como la polaridad de la fase
movil. Evaluar la eficiencia de métodos de separacién basados en la afinidad quimica.
Diferenciar analitos basandose en sus factores de retencion (Rf).

5. Objetivo general

Introducir y familiarizar al alumnado con los principios fisicoquimicos de la separacion
cromatografica mediante la técnica de capa fina ampliamente utilizada en el analisis
quimico, desarrollando la separacion e identificacién de algunos pigmentos presentes en
un extracto organico en funcion de su polaridad.

6. Objetivos particulares

e Elaborar una cromatoplaca de gel de silice sobre una superficie de vidrio.

e llustrar la separacién por cromatografia en capa fina de los terpenos presentes
en el extracto de flores de manzanilla (Matriacaria chamomilla) empleando tres
diferentes fases estacionarias y tres fases moviles diferentes.

e Identificar los posibles compuestos presentes en las flores de manzanilla
(Matriacaria chamomilla) a través de su pigmentacion y sus coeficientes de
retencion en una cromatoplaca (Rf).

e Relacionar el orden de elucion con la polaridad de las moléculas y la fase
estacionaria.

7. Materiales y reactivos

Para el procedimiento experimental se requieren los materiales y reactivos que se listan
en la Tabla 1.

Tabla 1. Materiales y reactivos.
Reactivos Material

Tolueno (CsHsCH3) pipetas Pasteur

Dimetilcetona CH3(CO)CHs balanza analitica, naves para pesary

espatula
Acetato de etilo (C4HsOz2) 10 portaobjetos de vidrio
Gel de silice 60 vaso de precipitados de 100 mL
Agua bidestilada probeta de 50 mL

2 g de flores de manzanilla
(Matriacaria chamomilla)
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Cromatoplacas comerciales de gel de
silice- acetato
Cromatoplacas comerciales de
alumina-aluminio

1 parrilla de calentamiento

agitador magnético

Cromatoplacas de celulosa camaras de elucion

Yodo (I2) lampara de UV de 365 nm

8. Procedimiento experimental
1. Preparacion de cromatoplacas.

a. Pesar 35 g de gel de silice 60 y suspenderlos con 60 mL de agua bidestilada.

b. Sumergir dos portaobjetos unidos por sus caras en la suspension preparada
previamente, retirar de la suspensién, separar los cubre objetos, dejar secar en la
campana y retirar el exceso de las orillas del cubreobjeto.

2. Preparacion de extracto de flores de manzanilla.

Pesar 2 g de flores de manzanilla en un vaso de precipitados de 100 mL.
Agregar 10 mL de dimetilcetona y calentar a 40°C con agitacion continua por 10
minutos.

e. Evaporar a sequedad con calentamiento moderado 60°C.

f. Resuspender el sélido precipitado con 1 mL de tolueno (trabajar en la campana).

oo

3. Preparacion de las fases moéviles (trabajar en la campana).

a. 10 mL de una disolucion 93:7 tolueno:acetato de etilo
b. 10 mL de una disolucién 50:50 tolueno:acetato de etilo
c. 10 mL de una disolucion 7:93 tolueno:acetato de etilo

4. Eluciéon cromatografica.

a. De ser necesario cortar las cromatoplacas comerciales (gel de silice-acetato,
alumina-alumino y celulosa) de 2.5 x 7.5 cm.

b. Marcar a una distancia de 0.5 cm una linea con lapiz las 4 diferentes
cromatoplacas (preparada, gel de silice-acetato, alumina-alumino y celulosa).

Nota: Tener precaucion de no dafiar la superficie de la cromatoplaca con el lapiz.
c. Tomar una muestra del extracto de flores de manzanilla con una pipeta Pasteur o

capilar y colocar una gota al centro de la linea. Dejar que se evapore y repetir 5
veces mas en el mismo punto.
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Nota: evitar que la gota sea muy grande, intentar colocar la muestra lo menos dispersa
del punto de aplicacion.

d. Introducir las diferentes cromatoplacas en forma vertical en la camara de elucion,
la cual debe estar cerrado para asegurar que la camara esta saturada de los
vapores de la fase movil, cerciorandose que el nivel de la fase movil se encuentre
por debajo de la linea marcada en la cromatoplaca, tapar el sistema y esperar la
elucién hasta maximo 0.5 cm antes de borde superior de la cromatoplaca (Figura
2).

e i e

Figura 2. Camara de elucién de un sistema cromatografico de capa fina.

e. Medir la distancia entre el punto de aplicacion el punto final de la elucidn.

f. Identificar y marcar el numero y color de los componentes separados, revelando
las cromatoplacas con la lampara de UV.

g. ldentificar y marcar el numero de los componentes separados, revelando las
cromatoplacas con l2.

h. Comparar los valores de Rf obtenidos con los mostrados en la Tabla 2.

Tabla 2. Identificacion de compuestos de la manzanilla separados por
cromatografia en capa fina con eluyente una mezcla 7:93 tolueno:acetato de etilo.
(Modificada de Valencia, G et al., 2001).

Rf Coloracion Compuesto

0.2 Amarillo/verde Oxidos A y B de bisabolol

0.25 Violeta Alcohol terpenoide

0.35 Violeta Bisabolol
0.5-0.6 Pardo Pilinas

0.95 Rojo-violeta Azuleno

0.99 Azul-violeta Farneseno
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9. Resultados y observaciones

Con los resultados obtenidos completa las siguientes tablas (Tablas 3 y 4):

Tabla 3. Se muestra los componentes separados por cromatografia en capa fina
variando la fase movil y la fase estacionaria.

NiUmero de compuestos separados

Fase estacionaria
Lampara de UV de 365 nm Yodo (I2)

93:7 tolueno:acetato de etilo

silice - vidrio
silice - acetato
alimina - aluminio
celulosa

50:50 tolueno:acetato de etilo

silice - vidrio
silice - acetato
alimina-aluminio
celulosa

7:93 tolueno:acetato de etilo

silice - vidrio
silice - acetato
alimina - aluminio
celulosa

Tabla 4. Muestra el RF de los compuestos separado con la mezcla 7:93
tolueno:acetato de etilo.

Numero de Coloracion a | Distancia en mm del punto Posible
banda UV3es de aplicacion Rf | compuesto

1
2
3
4
5
6
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10. Actividades posteriores a la sesidén experimental

1. Elaborar un mapa mental referente a la cromatografia y los parametros mas
importantes a considerar.

2. Con los resultados obtenidos ¢Cual consideras el mejor sistema
cromatografico para la separacion e identificacion de terpenos de la flor de
manzanilla?

3. Discutir los alcances y las limitaciones de la cromatografia en capa fina.

4. ¢Como se relaciona la polaridad de los compuestos con sus valores de Rf en
diferentes sistemas de disolventes?

5. Investigar aplicaciones de la cromatografia en capa fina en el analisis de
muestras de interés en las Ciencias de la Tierra.

Referencias

1. Avila-Zarraga, J. G., et al. (2001). Quimica Organica: Experimentos con un
enfoque ecoldgico. Direccion General de Publicaciones y Fomento Editorial,
UNAM.

Harris, D. C. (2003). Analisis quimico cuantitativo (3.2 ed.). Editorial Reverté.
Valencia, P. G. A., y Martinez, A. (2001). Guia para el reconocimiento de drogas
vegetales por cromatografia en capa fina. Universidad de Antioquia.
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Practica No. 8. Cromatografia de gases: Separacién
de hidrocarburos y caracterizacion de fracciones de
petroleo

Resumen

La cromatografia de gases (CG) es una técnica analitica de separacion de mezclas de
compuestos volatiles y semivolatiles térmicamente estables, basada en la afinidad de los
analitos entre la fase estacionaria y la fase mévil. En CG la fase movil es un gas
quimicamente inerte a la muestra como hidrogeno, helio o nitrégeno y la fase
estacionaria es un sélido (cromatografia gas-solido) o un liquido soportado en un solido
inerte (cromatografia gas-liquido). En esta practica, el alumnado se familiarizara con los
principios de la cromatografia de gases acoplada a un detector de ionizacién de llama
(FID), aprendiendo a resolver e identificar los componentes de una mezcla de
hidrocarburos, y comprendiendo la utilidad de esta poderosa técnica instrumental en el
analisis de compuestos volatiles en el contexto de las Ciencias de la Tierra. Se evaluara
el efecto de la programacion de la temperatura frente al modo isotérmico, comprendiendo
coémo esta variable es critica para la resolucion de mezclas complejas en la geoquimica
del petréleo y otras areas del conocimiento en Ciencias de la Tierra.

1. Introduccion

Aunque los principios fundamentales de la cromatografia son los mismos en los diversos
tipos de esta técnica, la cromatografia se clasifica de acuerdo el estado de agregacion
de la fase movil. En la cromatografia de gases la fase movil fluye a cierta presion en una
tuberia denominada columna, la cual contiene a la fase estacionaria (s6lido o liquido). La
columna puede estar completamente rellena con la fase estacionaria o bien solo
depositada sobre las paredes de un tubo capilar (0.25 mm de diametro interno) que
puede tener hasta 100 m de largo. Este tipo de columnas se conocen como columnas
empacadas o columnas capilares respetivamente, las columnas cromatograficas son las
que aportan la mayor capacidad separativa en un sistema.

En CG, la separacion se lleva a cabo principalmente por una combinacion de dos
factores: 1) punto de ebullicion; y 2) las diferencias de afinidad entre los diferentes
componentes por la fase estacionaria. Una buena separacion cromatografica involucra
tres parametros que indican el grado de separacién de los componentes: 1) la eficiencia;
2) la selectividad; y 3) la resolucién. Estos tres parametros estan en funcion del tiempo
retencion (tr), la distancia entre los picos y la forma de los picos. El tiempo de retencion,
es reproducible y particular de cada compuesto bajo los parametros experimentales
establecidos y una columna especifica.

El requisito que debe cumplir una muestra para poder ser analizado mediante
cromatografia de gases es que debe ser volatil y térmicamente estable a la temperatura
de operacion, la cual debe ser menor a 300°C.
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En la CG-FID (Figura 1), los compuestos son analizados con un detector de ionizacién
de flama, el cual responde a los iones formados por todos los compuestos que pueden
guemarse en la pequeia flama que se encuentra en el detector.

Dentro de las ventajas de la técnica se puede mencionar su costo razonable de analisis,
un facil manejo instrumental y el corto tiempo del analisis (de 5 a 10 min en la mayoria
de las muestras) obteniendo una alta resolucion. Mientras que las principales
desventajas son: que la técnica es destructiva, es una técnica que requiere muestras
estandar y experiencia instrumental.

Figura 1. Cromatografo de gases-FID.

2. Aplicacion en las Ciencias de la Tierra

La cromatografia de gases tiene numerosas aplicaciones en las Ciencias de la Tierra por
ejemplo en:
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Geoquimica organica: Identificacién de biomarcadores en sedimentos y rocas.
Hidrogeologia: Deteccion de contaminantes organicos volatiles en aguas
subterraneas.

Ciencias atmosféricas: Analisis de compuestos organicos volatiles en la atmdsfera
Vulcanologia: Monitoreo de gases volcanicos y sus variaciones composicionales.
Un ejemplo particular es en la clasificacion geoquimica del petréleo.
(fingerprinting), donde el crudo compuesto por de miles de hidrocarburos es
analizado por CG permitiendo obtener la "huella digital" cromatografica del
petréleo, identificando biomarcadores que revelan la edad geolégica de la roca
madre, su ambiente de depdsito (marino vs. lacustre) y el grado de madurez
térmica.

En el analisis de muestras extraterrestres de relevancia en evoluciéon quimica.
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3. Actividades previas a la sesion experimental
Investigar:

1. Un diagrama general de los componentes que integran un cromatégrafo de gases

y registrarlo en la bitacora.

¢ Cual es la diferencia entre una columna empacada y una columna capilar?

¢ Cuales son los gases mas utilizados como acarreadores en la cromatografia de

gases?

4. Tipos de detectores utilizados en la cromatografia de gases.

5. Explicar el funcionamiento del detector FID. ¢ Por qué es ideal para hidrocarburos
y no sirve para agua?

6. Los conceptos y ecuaciones para el calculo de: eficiencia, selectividad y
resolucién (Rs) en un cromatograma.

7. Las etiquetas SGA (Sistema Globalmente Armonizado) de todos los reactivos a
utilizar en la sesion experimental.

wn

4. Competencias promovidas en el alumnado

Optimizar parametros de separacion en sistemas GC-FID para caracterizar mezclas
complejas de hidrocarburos de interés geoldgico y ambiental.

5. Objetivo general

Introducir y familiarizar al alumnado con las principales partes que integran un
cromatégrafo de gases, asi como comprender el efecto de la temperatura en la
separacion cromatografica de gases, optimizando las condiciones de operacidén para
separar una mezcla de hidrocarburos. Finalmente, mostrar al alumnado las ventajas y
las limitaciones de la cromatografia de gases.

6. Objetivos particulares

e Operar un cromatografo de gases, identificando sus componentes principales
(inyector, columna, detector).

e Obtener el cromatograma de una mezcla de hidrocarburos en condiciones
isotérmicas.

e Obtener el cromatograma de la misma mezcla utilizando una rampa de
temperatura.

e Comparar la resolucion y el tiempo de analisis de ambos métodos.

e Calcular los parametros cromatograficos de eficiencia, selectividad y resolucion.

¢ Identificar mediante el tiempo de retencion de estandares los componentes de
mezcla problema de hidrocarburos.

e Categorizar el impacto del modo de operacion en la eficiencia y tiempo de analisis.
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7. Materiales y reactivos

Para el procedimiento experimental se requieren los materiales y reactivos que se listan
en la Tabla 1.

Tabla 1. Materiales y reactivos.

Reactivos Material
Cromatdgrafo de gases con detector de ionizacién de flama
Hexano (CsH14) (CG-FID)
Heptano (C7H1s) Columna capilar MTX-volatiles de 30 m
Octano (CsH1s) Jeringa cromatografica de 10 pL
Nonano (CoH20) Vaso de precipitados de 100 mL
Decano (C1oH22)
Hexadecano (C1sH34)
Heneicosano (C21Ha4)

8. Procedimiento experimental
1. Mezcla problema de hidrocarburos.

El profesorado elaborara una mezcla problema con cuatro hidrocarburos de la lista de
reactivos.

2. Preparacion del equipo.

a) Verificar presiones de gases (He, Hz, aire).
b) Encender el equipo y establecer temperaturas del inyector y del detector:
e Inyector: 250°C e Detector (FID): 280°C

3. Analisis cromatografico de hidrocarburos como estandares.

a) Establecer los parametros cromatograficos (configuracion del horno)
I. Isoterma: temperatura constante, por ejemplo, 100 °C (intermedia
entre los puntos de ebullicién de los componentes).
IIl.  Programa de temperatura variable, por ejemplo:
e Temperatura inicial: 40°C mantener 1 minuto).
e Rampa: 5°C/min.
e Temperatura final: 150°C (mantener 2 minutos).
b) Inyectar 1 yL de cada uno de los hidrocarburos.

4. Separacion cromatografica.
a) Establecer los parametros cromatograficos (configuracion del horno)

I. Isoterma: temperatura constante, por ejemplo, 100 °C (intermedia entre los
puntos de ebullicion de los componentes).
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IIl.  Programa de temperatura variable, por ejemplo:
= Temperatura inicial: 40°C mantener 1 minuto).
= Rampa: 5°C/min.
= Temperatura final: 150°C (mantener 2 minutos).

b) Inyectar 1 yL de la mezcla de hidrocarburos.
c) Repetir los pasos a) y b) del punto 4, hasta lograr una separacién con eficiencia,
selectividad y resolucion aceptables.

5. Analisis de datos cromatograficas

a) Registrar los cromatogramas obtenidos.
b) ldentificar los picos en el cromatograma mediante sus tiempos de retencion.
c) Calcular los parametros cromatograficos.

9. Resultados y observaciones
Con los resultados obtenidos completa la Tablas 2 y 3.

a) Calcular la resolucion (Rs) entre los picos criticos (los que estén mas cerca)
para ambos métodos.

Tabla 2. Analisis de hidrocarburos como estandares.

Punto de tr tr Ancho de
Componente Ebullicién L pico W12
(°C) (Isotérmico) | (Rampa) (Rampa)

Hexano (CeH14)

Heptano (C7H1s)

Octano (CgH1s)

Nonano (CgoHz20)

Decano (C1oHz22)

Hexadecano (C1sH34)

Heneicosano (C21Ha4)

b) Comparacion: ;Qué método cromatografico ofrecid picos mas agudos y mejor
definidos? ¢ Cual fue mas rapido?

c) ldentificacion: En la CG-FID, la identificacion se basa principalmente en el
tiempo de retencién. ;Qué pasaria si inyectaras una sustancia desconocida

stituto de 56 9T
Ciencias | ** E N c |
NuCIEarGS ESCUELA NACIONAL d

e
UNAM CIENCIAS de |a TIERRA



que tuviera el mismo tiempo de retencion que el heptano? ;Como sabrias si
es heptano o no?

Tabla 3. Separacién de hidrocarburos.

Tiempo de Area | Ancho del Anqho = .
Componente < . . . pico a Posible
retencion bajola | picoenla .
de la mezcla ] media compuesto
(min) curva base altura

1

2
3
4

10. Actividades posteriores a la sesidon experimental

1. Elaborar un mapa mental referente a la cromatografia de gases y los parametros
mas importantes a considerar para lograr una buena separacion.

2. Con los resultados obtenidos. Calcular la eficiencia, selectividad y resolucion del
cromatograma obtenido.

3. Discutir los alcances y las limitaciones de la cromatografia de gases.

4. ¢Cbémo influye la polaridad de la fase estacionaria en la separacion de diferentes
tipos de compuestos?

5. Analizar las ventajas y desventajas del detector FID frente a otros detectores en
cromatografia de gases.

6. Investigar aplicaciones especificas del GC-FID en el analisis de muestras
relevantes en las Ciencias de la Tierra.

7. Observando tus resultados, explica por qué es indispensable usar rampas de
temperatura para analizar una muestra de petroleo crudo, que contiene desde
gases (C1) hasta asfaltos (Cao).

Referencias

1. Cruz Castafieda, J. A. (2008). Reacciones en el acido behénico inducidas con
temperatura y radiacion gamma adsorbido en una arcilla [Tesis de Licenciatura,
Universidad Nacional Auténoma de México]. Repositorio Institucional de la UNAM.

2. Charlot, G. (1975). Quimica analitica general (Tomo Il y IV, 2.2 ed.). Toray-
Masson.

3. Harris, D. C. (2003). Analisis quimico cuantitativo (3.2 ed.). Editorial Reverté.

4. Willard, H. H., Merritt, L. L., Dean, J. A., y Settle, F. A. (1991). Métodos
instrumentales de analisis. Grupo Editorial Iberoamérica.

5. Speight, J. G. (2015). Handbook of petroleum product analysis (2.2 ed.). John
Wiley y Sons.

stituto de: @ 57 9T
Ciencias | ** E N c |
NuCIEarGS ESCUELA NACIONAL de

UNAM CIENCIAS de |a TIERRA



Evaluacion de desempeno: Bitacora de laboratorio

El objetivo de la bitacora de laboratorio es mantener un registro cronoldgico, personal e
inalterable de toda la actividad experimental, el cual constituye el respaldo legal y
cientifico de la investigacion. Se deben documentar con rigor técnico los procedimientos,
observaciones directas y datos crudos para garantizar la trazabilidad, transparencia y
reproducibilidad de los experimentos. Este documento es la base indispensable para la
comunicacion de hallazgos y asegura la integridad cientifica requerida en el ejercicio
profesional de las Ciencias de la Tierra.

Evaluacion de

- Observaciones
desempeno

Practica

Preparacion de disoluciones:
Principios basicos

Analisis volumétrico: Valoracion
de una reaccion de
neutralizacion

Cuantificacion de un
contaminante emergente
(paracetamol) en agua por
espectrofotometria UV-Vis

Analisis multicomponente:
Cuantificacion de clorofila Ay B
en muestras de agua mediante

espectrofotometria UV-Vis

Espectroscopia infrarroja:
Introduccion a la técnica

Identificacion de grupos
funcionales mediante
espectroscopia infrarroja
aplicada a una reaccion de
esterificacion de Fischer

Cromatografia en capa fina:
Identificacion de terpenos en
flores de manzanilla

Cromatografia de gases:
Separacion de hidrocarburos y
caracterizacion de fracciones de
petréleo
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Instrumento de evaluacion: Bitacora de laboratorio

Rubrica: Bitacora de laboratorio
Y Satisfactorio Requiere mejora | Inadecuado
Criterio Excelente (100%
i), (80%) (60%) (<60%)
Identifica y adjunta
correctamente las Incluye la mayoria No incluye
etiquetas SGA de ye famay o . Y
. de las etiquetas Omite pictogramas informacién
todos los reactivos y : : ;
. . SGA, pero omite de seguridad o no de seguridad
Integridad describe el protocolo o .
X ; : detalles menores especifica la o ignora por
y seguridad (SGA) de manejo de residuos e
oo - sobre la clasificacion de los completo el
especifico de la sesion . NN . )
: disposicion final de | residuos generados. manejo de
y el equipo de . .
- residuos. residuos.
proteccion personal
utilizado.
Registra
rigurosamente la
operacioén de los Registra los datos Faltan datos
equipos e experimentales, Los datos son criticos que
instrumentos al igual pero presenta incompletos, impiden
que los materiales, inconsistencias carecen de unidades realizar los
Metrologia y preparacion de como el uso de claras o no se calculos o
trazabilidad estandares, blancos y | cifras significativas, documentd la evaluar las
muestras. Anota falta de unidades, preparacion de los respuestas
mediciones con nomenclatura o blancos/estandares | analiticas de
unidades correctas, pureza de de calibracién. equipos e
cifras significativas y compuestos. instrumentos.
trazabilidad de los
reactivos (pureza).
. Documenta el No hay
Describe paso a paso .
-~ proceso y los registro del
las condiciones del X . . L
i ! . parametros El registro es casi procedimiento
equipo (ej. longitud de i~ . L !
X basicos del equipo, | una transcripcion del | real ni de las
onda, flujos de gases, ) .
pero sus manual; anota condiciones
. temperaturas). ) X t
Observaciones y . observaciones resultados finales, de operacion
i Documenta cambios L : .
registro . I cualitativas sobre pero omite las del equipo
fisicos, dificultades - ) .
. el desarrollo del condiciones bajo las | instrumental.
técnicas y . ; .
. experimento cuales opero el No refleja lo
desviaciones del X )
. carecen de instrumento. acontecido
protocolo con lenguaje .
. profundidad realmente en
técnico. - .
técnica. el laboratorio.
Presenta indice La bitacora esta Documento
actualizado, folios, ordenada, pero en hojas
) . Presenta uso de
fechas, firmas. No usa falta algun dato, - sueltas, a
. o corrector, paginasen | . . . .
corrector; los errores fecha, o el indice . lapiz, ilegible
. blanco sin anular, o
se testan con una esta O que rompe
Estructura y respaldo , X . los datos crudos del SR
linea simple. Pega o desactualizado. . . los principios
; equipo no estan L
adjunta correctamente Los datos . basicos de un
. ) . . adjuntos en la
impresiones de datos impresos estan o documento de
bitacora.
crudos (espectros, anexados de forma respaldo
cromatogramas). desordenada. cientifico.
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Evaluacion de desempeno: Informe de resultados

El informe de resultados es un documento analitico, estructurado y sintético que
comunica los hallazgos, metodologias y conclusiones de una investigacion experimental,
su objetivo primordial es presentar un argumento cientifico basado en la evidencia
registrada, exigiendo un alto nivel de rigor, precisién y objetividad para permitir la
evaluacion critica por parte de la comunidad profesional.

Evaluacion de

- Observaciones
desempeio

Practica

Preparacién de disoluciones:
Principios basicos

Analisis volumétrico: Valoracion
de una reaccion de
neutralizacion

Cuantificacion de un
contaminante emergente
(paracetamol) en agua por
espectrofotometria UV-Vis

Andlisis multicomponente:
Cuantificacion de clorofila Ay B
en muestras de agua mediante

espectrofotometria UV-Vis

Espectroscopia infrarroja:
Introduccion a la técnica

Identificacion de grupos
funcionales mediante
espectroscopia infrarroja
aplicada a una reaccion de
esterificaciéon de Fischer

Cromatografia en capa fina:
Identificacion de terpenos en
flores de manzanilla

Cromatografia de gases:
Separacion de hidrocarburos y
caracterizacion de fracciones de
petréleo
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Instrumento de evaluacion: Informe de resultados

Rubrica: Informe de resultados

instrumentales.

Y o Satisfactorio Requiere mejora | Inadecuado
Criterio Excelente (100%
(L) (80%) (60%) (<60%)
Diferencia con ,
. ~ Describe los
claridad entre sefales
s resultados Presenta datos Presenta los
analiticas e .
. . . correctamente, pero | procesados, pero no | datos crudos sin
s interferencias. Evalla s ;
Analisis y . el andlisis de la realiza una procesar, o la
! la calidad de la ; . o . .
procesamiento ; e . calidad de la interpretacion interpretacion de
. calibracion (ej. . . .o
instrumental linealidad, R?) calibracién o de las técnica de las los resultados
. N Y variables sefales del equipo instrumentales
categoriza el impacto . .
. instrumentales es frente a la muestra. es incorrecta.
de variables o
superficial.

Gestion de la
Incertidumbre

Calcula e interpreta el
error porcentual y la
incertidumbre.
Discute el papel de
blancos analiticos,
muestras control o
estandares para

Realiza los calculos
de error, pero no
discute
adecuadamente las
fuentes de error
sistematico o
aleatorio, ni el uso

Omite calculos clave
O presenta
resultados con una
precision (cifras
significativas) que no
es acorde a la

No incluye
tratamiento
estadistico de los
datos ni
evaluacion de la
incertidumbre de

en Ciencias de la
Tierra

reales (eutrofizacion,
contaminantes
emergentes o
caracterizacion de
hidrocarburos).

forma genérica sin
profundizar en el
vinculo
interdisciplinario.

. ; de muestras de instrumentacion la medicion
validar la exactitud y . - o,
o control de calidad en utilizada. analitica.
precision. . .
su flujo de trabajo.
. . I Las conclusiones
Relaciona . El informe se limita a
o Menciona la . . o el marco
criticamente los L . la quimica pura; no . .
I aplicacion ambiental, . teorico estan
hallazgos analiticos e vincula los
. - geoldgica, s totalmente
Contextualizacion con problematicas . resultados analiticos
atmosférica, etc. de desconectados

con el contexto de
las Ciencias de la
Tierraola
problematica
planteada.

del propdsito de
la practica en el
area de las
Ciencias de la
Tierra.

Comunicacion
cientifica y sintesis

Construye
argumentos
cientificos claros y
sintéticos basados en
evidencia. Elabora
diagramas de flujo y
graficas con
estandares de
publicacion (ejes,
unidades, leyendas).
Uso homogéneo en la
presentacién de las
referencias.

Sigue la estructura
sugerida y las
graficas son claras,
pero la redaccion es
algo redundante,
faltan leyendas
descriptivas en
algunas figuras o
hay errores menores
en las citas.

El documento es
desorganizado,
contiene errores
ortograficos. Las
graficas generadas
por el instrumento se
pegan sin formato
adicional,
careciendo de titulos
o unidades claras.
Faltan referencias.

El reporte es un
plagio parcial,
carece de
estructura
cientifica, o la
redaccion y
presentacién
grafica impiden
la comprension
de los
resultados.
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Curva de calibracion (p. 22)
Espectro de clorofilas (p. 28)
Equipo Soxhlet (p. 31)
Espectrometro ATR-FTIR (p. 33)
Espectro acido succinico (p. 34)
Mecanismo esterificacion (p. 39)
Sistema a reflujo (p. 42)
Embudo de separacion (p. 43)
Cromatoplaca UV (p. 46)
Camara de elucion (p. 49)

Cromatdgrafo de gases-FID (p. 53)
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