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INTRODUCCION

El laboratorio de quimica Instrumental, es una asignatura fundamental donde los
estudiantes adquieren los conceptos y procedimientos del analisis quimico instrumental y
desarrolla las competencias interpretativas, argumentativas y propositiva a través de la
ejecucion y sustentacion de los resultados de las practicas asignadas y propuestas por
ellos mismos.

El andlisis quimico esta relacionado con los problemas que intenta identificar y
determinar la cantidad de las especies quimicas presentes en una muestra dada. Cada
investigacion experimental depende, en alguna extension de los resultados de medidas
analiticas. Este curso permite al estudiante iniciarse en los métodos de separacion y las
técnicas del analisis instrumental. Asi mismo pretende que el estudiante conozca los
fundamentos fisicos y quimicos en los que se basa una técnica o grupo de técnicas. El
estudiante y futuro profesional debera conocer los equipos e instrumentos utilizados en cada
caso, sus aplicaciones y limitaciones y ser capaz de discutir los resultados obtenidos y
correlacionarlos con otros parametros de interés analitico, en los diferentes campos donde se
desemperiie como profesional.

Este curso tiene la finalidad introducir al estudiante en el campo de la quimica analitica
instrumental, y de su caracter multidisciplinar, aportandole los principios basicos y conocimientos
adecuados para la adquisicion de las competencias necesarias para el desarrollo de su actividad
profesional en la resolucion de problemas cotidianos relacionados con el medio ambiente, la
industria y en general en cualquier campo cientifico.
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1. TITULO

Laboratorio 1. INTRODUCCION AL LABORATORIO DE QUIMICA INSTRUMENTAL |

2. OBJETIVO

% El objetivo de este laboratorio es dar al estudiante las instrucciones generales tanto
de seguridad como de entrega de informes y evaluacion del correspondiente curso.

3. MARCO TEORICO

I. INSTRUCCIONES GENERALES

La realizacion aprovechada de este curso practico, la conservacion del laboratorio y la
seguridad en el trabajo experimental, aconsejan tener en cuenta las siguientes
instrucciones generales:

1°. Se debe conocer la ubicacion de los elementos de seguridad en el lugar de trabajo:
extintores, salidas de emergencia, arena, lavaojos, gabinete para contener derrames etc.

2° No se permite comer, beber, fumar o maquillarse dentro del laboratorio ni se deben guardar
alimentos en el laboratorio, ni en las neveras que contengan medicinas.

3°. Se debe utilizar una vestimenta apropiada para realizar trabajos de laboratorio y cabello
recogido (bata preferentemente de algodon y de mangas largas, zapatos cerrados, evitando
el uso de accesorios colgantes).

4°, Para asistir al laboratorio cada estudiante debera llevar gafas de seguridad, una bata de
laboratorio preferiblemente de algodén, un pafio para la limpieza de su mesa de
trabajo y su cuaderno de trabajo.

5°. Todos los estudiantes deberan conocer el nombre de los utensilios de trabajo que van a
manejar.

6°. Antes de entrar en el laboratorio, cada estudiante debera haber estudiado cuidadosamente
la practica que va a realizar y las instrucciones correspondientes. Cualquier duda debera
resolverla ANTES de empezar el trabajo.

7°. Durante la realizacion de la practica deberd anotar en su cuaderno, todas las
observaciones que realice y los calculos que desarrolle. Agilizar la capacidad de
observacién es uno de los primeros objetivos del curso practico.

8°. Los residuos inservibles y los productos sélidos de deshecho no deben abandonarse sobre
la mesa ni arrojarse al suelo o a la pila de desagle sino Unicamente a la basura o a los
recipientes habilitados para ello. Los productos liquidos de deshecho, se depositaran en los
recipientes destinados a tal efecto. Si por descuido se vierte cualquier sustancia sobre la
mesa, debe ser inmediatamente recogida. La mesa de trabajo debe estar siempre limpia y
ordenada. Al final de cada sesion todo el material debe ser adecuadamente recogido. El
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material de vidrio que se rompa, se entregara al ayudante de laboratorio que procedera a su
reposicion. Los fragmentos de vidrio roto no se tiraran a la basura normal, sino que se
depositaran en los recipientes especiales para vidrio.

9°. Para verter sustancias en la pila de desagie ha de tomarse la precaucién de abrir la llave
previamente para diluirlas, especialmente si se trata de acidos o bases fuertes. Cuando se
utilice acido sulfarico, recuerde que el agua nunca se afiade sobre este &cido: ‘el acido
sulfarico se afiade sobre el agua’.

100°. Se debe trabajar en campanas de extraccion de gases siempre que se utilicen substancias
gue asi lo requieran (volatiles, inflamables, irritantes, o con cualquier otro grado de
peligrosidad). Nunca debe calentarse con el mechero un liquido que produzca vapores
inflamables. Cuando se caliente un tubo de ensayo, debe cuidarse que la boca del tubo no
se dirija hacia ninguna persona cercana. Nunca deben dejarse los reactivos cerca de una
fuente de calor.

11°. Cualquier accidente, corte o quemadura que sufra algun estudiante, debe comunicéarsele
inmediatamente al profesor. Si por descuido se ingiere cualquier reactivo debe enjuagarse
rapidamente con agua abundante y consultar al profesor. Importante: se prohibe pipetear
cualquier producto con la boca.

12° Un posible peligro de envenenamiento, frecuentemente olvidado, es la contaminacién a
través de la piel. Lavese las manos inmediatamente después de exponerse a un reactivo
peligroso y antes de dejar el laboratorio. Es conveniente usar guantes cuando se trabaja con
reactivos peligrosos. Los simbolos de peligrosidad de las sustancias se muestran en la tabla
1.

13°. No deben transportarse innecesariamente los reactivos de un sitio a otro del laboratorio. Si
tuviese que transportarlos, tenga cuidado con las botellas que deben ser siempre
transportadas cogiéndolas por el fondo, nunca por la boca.

14° El lugar y el material de trabajo deben quedar limpios y ordenados

15°. Hasta que el profesor no de su autorizacién no se considera finalizada la practica y por lo
tanto, no se puede salir del laboratorio.

II. INSTRUCCIONES SOBRE OPERACIONES EN EL LABORATORIO

Contaminacion de reactivos

La contaminacion de reactivos sélidos y liquidos puede evitarse teniendo en cuenta las
siguientes normas:
1. La parte interna del cierre de los frascos de los reactivos nunca se pondra en contacto con
la mesa y otras fuentes de contaminacion.
2. Un reactivo cristalino o en polvo se sacara de su frasco con una espatula limpia y seca.
3. Después de que se saca una muestra de reactivo de un frasco, no debe devolverse al
frasco ninguna porcién de ella.
4. Antes de sacar una muestra de reactivo del frasco se debe estar seguro que es el reactivo
necesario en la experiencia.

Transferencia de sélidos

Cantidades pequefias de un reactivo sélido granulado o en polvo se transfieren desde un frasco
a un recipiente, generalmente con una espétula limpia y seca.
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1. Para sacar una gran cantidad de un reactivo sélido del frasco almacén se gira éste
lentamente de un lado a otro en posicion inclinada.

2. Un trozo de papel limpio y blanco ayuda a extraer un reactivo sélido de un frasco almacén
y echarlo en un recipiente que tiene una abertura relativamente pequefia. Si se trata de
grandes cantidades se utiliza un trozo de papel enrollado en forma de cono y si son
pequefias cantidades se vierte el sélido en una estrecha de papel previamente doblada. El
papel se inserta en la pequefia apertura del recipiente y el reactivo se transfiere facilmente.
Si el s6lido se va a disolver, se puede recoger en un embudo previamente dispuesto y
afadir el disolvente a través del embudo en fracciones sucesivas para no dejar nada de
sélido en el embudo.

Transferencia de liquidos

Para evitar salpicaduras al verter un liquido de un recipiente a otro se apoya una varilla de vidrio
sobre el pico del recipiente de forma que el liquido fluya por la varilla y se recoja en el otro
recipiente.

Si el recipiente tiene una abertura pequefia, debe utilizarse un embudo de vidrio seco y limpio en
el que caiga el liquido procedente de la varilla.

Medida de volimenes

Son cuatro los instrumentos utilizados para la medida de volimenes liquidos: pipetas, probetas,
buretas y matraces aforados. Estos instrumentos tienen marcas grabadas en su superficie que
indican volimenes determinados. Las pipetas y las buretas se utilizan para transferir volimenes
de liquido cuya medida requiere cierta exactitud. Los matraces aforados se emplean para
preparar volimenes determinados de disoluciones de concentracion conocida con una cierta
exactitud. Las probetas se emplean cuando el volumen a medirse no requiere de una gran
exactitud. La precision de las medidas obtenidas con las probetas disminuye a medida que
aumenta su capacidad. Para medir el volumen, el nivel del liquido se compara con las marcas de
graduacion sefialadas sobre la pared del instrumento de medida. Dicho nivel se lee en el fondo
del menisco que se forma en el liquido. Se obtienen lecturas exactas situando el ojo a la altura
del menisco.
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Tabla 1. Simbolos de peligrosidad mas habituales

Simbolo

Tipo de sustancia

Explosivas. Sustancias y preparados que pueden explosionar bajo el
efecto de una llama.

Comburente. Sustancias y preparados que, en contacto con otros,
particularmente con los inflamables, originan una reaccién fuertemente
exotérmica.

Extremadamente inflamables

Sustancias y productos quimicos cuyo punto de ignicién sea inferior a
0°C, y su punto de ebullicién inferior o igual a 35°C.

nte inflamables

» Sustancias y preparados que, a la temperatura ambiente, en el aire y
sin aporte de energia, puedan calentarse e incluso inflamarse.

» Sustancias y preparados en estado liquido con un punto de ignicién
igual o superior a 0°C e inferior a 21°C.

» Sustancias y preparados sélidos que puedan inflamarse facilmente por
la accibn breve de una fuente de ignicibn y que continden
guemandose o consumiéndose después del alejamiento de la misma.

» Sustancias y preparados gaseosos que sean inflamables en el aire a
presion normal.

* Sustancias y preparados que, en contacto con el agua y el aire
hdimedo, desprendan gases inflamables en cantidades peligrosas.

Inflamables

Sustancias y preparados cuyo punto de ignicién sea igual o superior a
21°C e inferior a 55°C.

Muy téxicas. Sustancias y preparados que por inhalacién, ingestién o
penetracion cutdnea puedan entrafar riesgos graves, agudos o crénicos,
e incluso la muerte.

Nocivas. Sustancias y preparados que por inhalacién, ingestion o
penetracion cutanea puedan entrafiar riesgos de gravedad limitada.

Irritantes. Sustancias y preparados no corrosivos que por contacto
inmediato, prolongado o repetido con la piel 0 mucosas pueden provocar
una reaccion inflamatoria.

W X

Corrosivas. Sustancias y preparados que en contacto con los tejidos
vivos puedan ejercer sobre ellos una accién destructiva.
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lll.Guia para llevar el cuaderno de laboratorio

El uso adecuado del cuaderno del laboratorio es una cualidad adquirida que requiere practica.
El completo cuidado de registro de eventos y observaciones puede ser aplicado en muchos
campos. Las claves para un buen cuaderno de laboratorio son:

% Descripciones buenas y concisas

+ Claro esquema
Las razones para mantener un cuaderno de laboratorio son muchas. Por ejemplo, repeticiones
innecesarias de experimentos pueden ser evitadas teniendo un buen registro de notas. En
situaciones en la industria, puede ser usado como evidencia para disputas de patentes o para
verificacidn de evaluacion de productos.

El cuaderno de laboratorio debe estar bien organizado y completo para que pueda ser una
herramienta util. El contenido debe ser completo, de tal manera que una persona con el mismo
nivel del autor pueda leer el cuaderno y reproducir los experimentos.

El Cuaderno:

1. Debe ser cocido para evitar la pérdida de hojas.

2. No se deben remover paginas del cuaderno o dejar paginas en blanco. La excepcién es
la primera hoja donde se debe incluir la tabla de contenido cuando el trabajo sea
concluido.

3. Todas las paginas deben ser numeradas consecutivamente.

4. La tabla de contenido debe aparecer en la primera hoja del cuaderno.

Adecuado registro de la informacién:
Técnicas experimentales, datos y observaciones deben ser registradas a medida que el trabajo
es desarrollado. - Esto ayuda a evitar pérdida de informacion importante que puede ser olvidada.

Titulos claros y descriptivos ayudan al experimentador a organizar la informacion importante.
Comunmente, el cuaderno de laboratorio es escrito en primera persona para dar crédito al autor
del trabajo realizado.

Ocasionalmente, algunos datos pueden ser obtenidos de las impresoras de los equipos
utilizados. Esta informacion debe ser pegada en el cuaderno. La referencia del equipo usado
debe ser también incluida en el cuaderno (equipo, fabricante, modelo etc...).

Material de escritura:

Usar un lapicero de tinta permanente. No usar lapiz.

No se permite el uso de correctores liquidos. Si se comete algun error en el registro de
informacién, se debe colocar una linea sobre la parte errada y colocar al lado de informacién
correcta.

Organizacion de la informacién:
La habilidad mas importante para mantener el cuaderno de notas es aprender a organizar la
informacién para que sea de acceso facil y entendible.
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El formato para cada experimento puede variar dependiendo de las metas planteadas.

La discusién de resultados es una parte importante del reporte. Debe ser breve y concisa de lo
gue fue desarrollado o aprendido.

Tablas y graficas:

Las tablas y graficas son importantes para organizar y presentar los datos. Cuando haga una
tabla, tenga en cuenta los datos que va a registrar y deje un espacio para el célculo de datos y
comentarios. Otros puntos para recordar:

+ Cada tabla o gréfica requiere de un titulo descriptivo. Numere las tablas y gréficas
consecutivamente.

< Escribir las correspondientes unidades de medida en las columnas de las tablas o en los
ejes de las gréficas.

¢ Anote la localizacion de cualquier dato adicional usado para el calculo.

Discusion o evaluacion de datos:

Anotar las ideas y pensamientos acerca del experimento y lo que usted percibe de los resultados
obtenidos. Puede incluir sugerencias para mejorar la técnica, equipo, cantidades de materiales
usado. Rescriba la meta del experimento y lo que fue encontrado. Ayuda esto a apoyar la
hipotesis? Cuales futuros experimentos podrian ser realizados para apoyar o refutar lo que usted
ha hecho?

IV._INFORME DE LABORATORIO:

El informe o reporte del laboratorio, es la puesta por escrito de los resultados de SU experimento.
NINGUN TIPO DE PLAGIO ES PERMITIDO. Esto puede ser:

e Copia de datos de otra persona.

e Copia de texto de reportes viejos o de reportes de otros estudiantes de su clase.

o Copia exacta de texto de un libro, revista etc... sin escribir la respectiva referencia.
Usted debe presentar sus propios resultados lo mejor que usted pueda. Si usted tiene
problemas con la escritura cientifica esta a tiempo de empezar a trabajar en ello.

El informe debe incluir una fotocopia de las secciones relevantes de su cuaderno de notas, el
cual debe ser firmado por el docente al terminar la practica, como apéndice. Estas deben ser
referenciadas en su reporte, “segun los resultados obtenidos se puede concluir.... (Cuaderno de
notas del laboratorio)”

Los informes deben se escritos: A mano, con letra legible y con lapicero de tinta negra o en
computador en estilo de articulo (ver plantilla en la pagina web del programa). Cuando escriba el
reporte de laboratorio debe considerarlo como un ejemplo del tipo de reporte que usted haria en
su trabajo. Preguntese: Esta tan bien preparado como para entregarselo al jefe? Tenga en
mente las limitaciones de tiempo y de equipo.

Las figuras y tablas tienen que ir enumerada en orden secuencial con el respectivo titulo. Las
ecuaciones tienen que ser escritas en una linea separada con la respectiva referencia.
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Secciones del informe de laboratorio:
Titulo, fecha de entrega, autor, comparfero de trabajo

Resumen (Abstract): Resumen de 1-5 frases, que expliquen que fue hecho, porque se hizo, que
paso y porque es importante.  En una compafiia este resumen es sumamente importante y
critico, hasta el punto que es la Unica parte que muchas personas leen. Es muy importante
aprender como decir el punto principal en pocas frases. Los resimenes no contienen
referencias.

Introduccién: Marco teérico, describe las bases tedricas del experimento, presentado todas las
ecuaciones y demostraciones necesarias para entender el reporte. Generalmente la introduccién
contiene las referencias de los trabajos realizados previamente, que son importantes para el
informe, y todos tienen que estar citados en la bibliografia. Lo anterior no significa que usted
tenga que ser un tratado de quimica referente al tema, sea conciso. Nitanto que queme al santo
ni tan lejos que no lo alumbre.

Parte Experimental: Que hizo? Usted tiene que describir todos los materiales, reactivos y
equipos con sus respectivas referencias, y la forma como los utilizo de una forma tan clara que
cualquier otra persona leyendo su informe pueda repetir el procedimiento sin prestarse a
confusiones.

Resultados/Calculos: Tablas de resultados y calculos, los cuales deben usar las ecuaciones
reportadas en la introduccion.

Discusion de errores: Discutir los problemas que se pudieron presentar con el experimento, las
posibles fuentes de error y la propagacién del error si es necesario. Esta puede ser cualitativa o
cuantitativo dependiendo de la medida. Esta es una parte muy importante del reporte pues es
aqui donde usted justifica si los resultados obtenidos son validos o no, y por lo tanto deben
tenerse en cuenta o desecharse.

Discusion de resultados: Interpretacién de los resultados que usted obtuvo en el contexto del
tema que se esa tratando y la validez que usted le da a los resultados con base en la discusién
hecha en el literal anterior. En resumen, puede ser un pequefio ensayo sobre los resultados
obtenidos.

Respuesta a las preguntas formuladas en la guia: Responda las preguntas formuladas en la
guia cuando haya lugar.

Conclusiones: Como su nombre los dice hace referencia a los aspectos mas relevantes que
usted obtuvo o consiguié con la préactica de laboratorio. Deben ser muy concisas, y describir la
importancia de los resultados. No es repetir la introduccion ni conjugar en pasado los objetivos.

Referencia: Enumerar las referencias respectivas de acuerdo a su aparicion en el reporte. En el
reporte usar corchetes para las referencias [1,4,8] y paréntesis para enumerar las ecuaciones

).
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Apéndice:

Las respectivas copias de su cuaderno de notas del laboratorio.

Copia de la guia de laboratorio correspondiente o diagrama de flujo.

Otra informacién importante para el reporte que usted considere complementen el reporte.
Importancia relativa de las secciones del reporte: En un trabajo su jefe, tipicamente leera
solamente el resumen y algunas veces la seccion de conclusiones. Si estas secciones resultan
importantes, el jefe leerd la seccion de discusion. Usualmente confiaran en que usted trabaj6
bien la parte experimental y la seccion de errores, al menos que ocurra alguna razén para dudar
de los resultados. Mirando las cosas desde este punto de vista, las secciones de la parte
experimental y los errores son importantes para validar sus resultados.

Calificacién:

10% Resumen

10% Introduccién

5% Parte Experimental

10% Resultados/Calculos

20% Discusion

15% Discusién de errores

10% Respuesta a las preguntas
10% Conclusiones

5% Referencias

5% Apéndices/presentacion y organizaciéon

Los reportes de laboratorio deben ser entregados una semana después de que se realizd la
parte experimental, antes de iniciar la practica siguiente. NO SE ACEPTAN REPORTES FUERA
DE LA FECHA LIMITE.

4. MATERIALES. EOUIPOS E INSUMOS

No aplica

5. REACTIVOS

No aplica

6. PROCEDIMIENTO

Discusion de procedimiento que se seguira para trabajar en el laboratorio y aclaracion de
dudas a los estudiantes.
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7. NIVEL DE RIESGO

Ninguno

8. BIBLIOGRAFIA

% Skoog,D.A; West,D.M et al. 2001. Quimica analitica, Mc Graw Hill, séptima edicién, México.
% S. Bawn, W. Bowen: "Laboratory Exercises in Organic and Biological Chemistry" 2° Edicion.
Mac Millan Publishers, New York 1981.

*,

7

9. ANEXOS
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1. TITULO

Laboratorio 2. GASES COMPRIMIDOS

2. OBJETIVO

+» El objetivo de este trabajo es que los estudiantes se familiaricen con los gases
comprimidos, las radiaciones electromagnéticas y su aplicacion en el analisis
instrumental y los campos eléctricos y magnéticos.

3. MARCO TEORICO

Los gases no liquidos se conocen también como gases permanentes, presurizados o
comprimidos. Estos gases no se vuelven liquidos cuando estan comprimidos a
temperaturas normales, incluso a muy altas presiones. Ejemplos comunes de estos
son el oxigeno, nitrégeno, helio y argon.

Se entiende por radiacion electromagnética a las ondas producidas por la emision de
energia debida a la oscilacion o aceleracion de las cargas eléctricas. La absorcion
de radiacion electromagnética por parte de las moléculas forma las bases para una
gran variedad de técnicas analiticas instrumentales.

Un campo eléctrico es un campo de fuerza creado por la atracciéon y repulsion de
cargas eléctricas (la causa del flujo eléctrico) y se mide en Voltios por metro (V/m) y
un campo magnético se producen por cualquier carga eléctrica producida por los
electrones en movimiento y el momento magnético intrinseco de las particulas
elementales asociadas con una propiedad cuantica fundamental, su espin.

Este trabajo se basa en revisar que son los gases comprimidos, la radiacion
electromagnética y los campos eléctricos y magnéticos; sus aplicaciones en la
guimica analitica, ventajas, desventajas, efectos dafiinos a la salud y los estandares
de seguridad y recomendaciones que se deben tener cuando se trabaja con ella.

4. MATERIALES. EQUIPOS E INSUMOS

-Internet.
-Bases de datos de la biblioteca digital.
-PowerPoint.

5. REACTIVOS

No aplica
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6. PROCEDIMIENTO
a) Este sera un trabajo grupal.
b) Los estudiantes realizaran una revision del tema.
C) Prepararan una presentaciéon del mismo en powerpoint.
d) Realizaran una infografia con la presentacion del temay lo subiran a la plataforma

de MS Teams.

7. NIVEL DE RIESGO

Ninguno

8. BIBLIOGRAFIA

< Instrumental Analysis, G.D. Christian, J.E. Oreilly. Allyn and Bacon Inc. 1986

< Analisis Instrumental, K.A. Rubinson, J.F. Rubinson. Prentice Hall,Pearson Education
S.A. 2001.

< Analytical Chemistry, R. Kellner, J.M. Mermet, M. Otto, H.M. Widmer (eds), Wiley-
VCH, 1998.

» Principios de Analisis Instrumental, (52 ed). D. Skoog, F.J. Holler, T.A. Nieman,
McGraw-Hill/Interamericana de Espafia, 2000.

< http://lwww.sciencedirect.com

< http://www.wiley.co.uk/wileychi/eac/

< http://www.library.ucsb.edu/subjects/guides/chemanal.html
< http://mwww.chem.vt.edu/chem-ed/

< http://pubs.acs.org/journals/ancham/index.html

< http://pubs.acs.org/journals/chreay/index.html


http://www.sciencedirect.com/
http://www.wiley.co.uk/wileychi/eac/
http://www.library.ucsb.edu/subjects/guides/chemanal.html
http://www.chem.vt.edu/chem-ed/
http://pubs.acs.org/journals/ancham/index.html
http://pubs.acs.org/journals/chreay/index.html
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1. TITULO

Laboratorio 3. NORMA TECNICA COLOMBIANA 17025

2. OBJETIVO

¢+ Conocer la NTC 17025 y su aplicacion.
++ Mantener la calidad de los laboratorios de ensayo y calibracién.

3. MARCO TEORICO

En la norma técnica 17025 quedan establecidos todos los requerimientos necesarios
para llevar a cabo ensayos y calibraciones en los laboratorios. Proporciona los
requisitos necesarios que deben cumplir los laboratorios de ensayo y calibracion, se
facilita la armonizacion de criterios de calidad. El objetivo principal de la norma es
garantizar la competencia técnica y la fiabilidad de los resultados analiticos.

El control de todos los procesos que tienen lugar en un laboratorio es fundamental,
comienza al recibir las muestras y concluye cuando se obtienen los resultados
finales.

Dentro de la norma 17025 quedan incluidos todos los requerimientos de la norma
ISO 9001. Por ello en todos los laboratorios en los que se trabaja segun 7025
también los hacen lo hacen conforme a un sistema de gestién de la calidad segun la
norma ISO 9001. Cualquier organizacién que realice ensayos y calibraciones puede
aplicar la norma 17025. Entre las organizaciones se incluyen los laboratorios de
primera, segunda y tercera parte, ademas de a los laboratorios donde el ensayo y la
calibracion forman parte de la inspeccion y certificacion del producto.

Laboratorios de primera parte: Son laboratorios industriales en la que su principal
clientela son fabricantes de productos que requieren utilizar el laboratorio para
realizar el control de la calidad de dicho producto.

Laboratorios de segunda parte: Son los laboratorios de la propia organizacion, se
emplean para garantizar que los productos cumplen correctamente los requerimiento
establecidos.
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Laboratorios de tercera parte: Son laboratorios independientes que ofrecen un
servicio, aseguran que los ensayos Yy calibraciones realizadas se hacen
correctamente y cumplen con el contrato.

4. MATERIALES. EOUIPOS E INSUMOS

-Internet.

-Bases de datos de la biblioteca digital.
-PowerPoint.

-NTC 17025

5. REACTIVOS

No aplica

6. PROCEDIMIENTO

a) Este ser& un trabajo grupal.
b) Los estudiantes realizaran una revision del tema.

C) Prepararan una presentacion del mismo en powerpoint .
d) Realizaran una infografia con la presentacion del tema y lo subiran a la plataforma
de MS Teams.

7. NIVEL DE RIESGO

Ninguno

8. BIBLIOGRAFIA

NTC 17025

https://co.isotools.us/norma-iso-17025-cuales-los-requisitos-generales-la-
competencia-los-laboratorios/

https://www.gocongr.com/es/p/9375446?dont_count=true&frame=true&fs=true

https://co.isotools.us/iso-17025-colombia/

https://www.mindomo.com/es/mindmap/isoiec-170252005-
b89fdf5aca0245868339fc088dfdf409

https://ikastaroak.ulhi.net/edu/es/PPFM/VP/VP06/es_PPFM_VP06 MapaConceptual/V
P06 _MapaConceptual.html


https://co.isotools.us/norma-iso-17025-cuales-los-requisitos-generales-la-competencia-los-laboratorios/
https://co.isotools.us/norma-iso-17025-cuales-los-requisitos-generales-la-competencia-los-laboratorios/
https://www.goconqr.com/es/p/9375446?dont_count=true&frame=true&fs=true
https://co.isotools.us/iso-17025-colombia/
https://www.mindomo.com/es/mindmap/isoiec-170252005-b89fdf5aca0245868339fc088dfdf409
https://www.mindomo.com/es/mindmap/isoiec-170252005-b89fdf5aca0245868339fc088dfdf409
https://ikastaroak.ulhi.net/edu/es/PPFM/VP/VP06/es_PPFM_VP06_MapaConceptual/VP06_MapaConceptual.html
https://ikastaroak.ulhi.net/edu/es/PPFM/VP/VP06/es_PPFM_VP06_MapaConceptual/VP06_MapaConceptual.html

5di FLA-23 V. 00
Guia Unificada del Laboratorio de Quimica Codigo

Instrumental |

Pagina 17 de 51

1. TITULO

Laboratorio 4. Extraccion asistida por ultrasonido: Extraccion de
curcurmina de los rizomas de curcuma.

2. OBJETIVO

< Extraer los metabolitos contenidos en un material vegetal mediante extraccién
Sodlido-Liquido asistida por ultrasonido.

« Determinar el rendimiento de extracto seco obtenido a diferentes tiempos y
temperaturas en cada extraccion.

3. MARCO TEORICO

La extraccion solido-liquido (S-L) es una operacion por la cual se extrae uno o varios
solutos de un solido, mediante la utilizacion de un disolvente liquido. Ambas fases entran
en contacto intimo y el o los solutos difunden desde el sélido a la fase liquida, o que
produce una separacion de los componentes originales del sélido.

Entre mas grande sea la superficie de contacto entre la parte sélida y el liquido que le
atraviesa aumenta la eficiencia de la extraccion y para que se dé esto es necesario que
la parte sélida se le someta a un pretratamiento que normalmente es el secado,
molienda y tamizado de la muestra. Otros factores influyentes son: el tamafio de
particula de la fase sélida, el tipo de disolvente, la temperatura y el tiempo de contacto; y
en el caso de la extraccion asistida por ultrasonido es importante también la velocidad de
rotacion.

La extraccion S-L se explica con el modelo de equilibrio de fases, los principios activos
difunden a la fase extractora hasta la igualdad de potenciales quimicos; dependiente de
concentracién en la fase inicial y la afinidad de la fase extractora por los solutos.

La curcumina es un colorante natural procedente de la circuma, especia obtenida del
rizoma de la planta del mismo nombre cultivada principalmente en la India y utilizada
desde la antigledad para diversas aplicaciones. Quimicamente, la curcumina es un
diarilheptanoide que pertenece al grupo de los curcuminoides, fenoles de origen natural
responsables de color amarillo intenso caracteristico.La curcumina es un compuesto
tautomérico que existir en forma endlica cuando esta disuelto en disolventes apolares,
debido a la formacion de enlaces de hidrogeno intramoleculares, y en forma ceto cuando
se disuelve en disolventes polares.

La extraccion asistida por ultrasonido tiene amplia aplicacion en la extraccion de
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compuestos bioactivos de plantas y frutos. Una de sus ventajas es alto rendimiento
en muy cortos tiempos, facil manipulacion y disminucién de uso de solventes frente a
otros métodos. Este método consiste en transmitir radiacion de ultrasonido en diferentes
tipos de dispositivos tales como bafios de agua, sondas y otros.

Método de Extraccion Asistida por ultrasonido (EAU) La EAU 6 sonicacion favorece la
extraccion S-L, por efectos mecanicos induciendo a una mayor disolucion del
solvente en las paredes y membranas celulares logrando facilitar la liberacion del
contenido de las células. El colapso de las burbujas de cavitacion cerca de las paredes
celulares produce la rotura celular junto con una buena penetracién del disolvente en las
células, a través del ultrasonido.

4. MATERIALES, EQUIPOS E INSUMOS
Material Vegetal:
¢ Rizomas de Curcuma longa (pulverizado)

Material de vidrio:

3 probetas de 100 ml,

3 matraces Erlenmeyer de 125 ml
4 embudos de vidrio

3 placas Petri

Mortero

Térmometro

Equipos:
e Estufa con circulacion de aire
e Equipo de bafio de ultrasonido
e Molino artesanal Tamiz

Otros:
e Papel de filtro.
e Tijeras
e Cuchillo

5. REACTIVOS

e FEtanol
e Agua destilada
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6. PROCEDIMIENTO

Preparacion de la muestra:

Los rizomas de Curcuma longa, seran recolectadas, lavadas y secados a
temperatura ambiente por 72 horas y finalmente en la estufa a circulaciéon forzada a la
temperatura de 50 ° C por 72 horas mas. Posteriormente seran trituradas hasta
convertirlas en polvo a través de un molino.

Procedimiento:

Para cada sistema se pesara 1 g de rizomas secos, molidos y tamizados (M) y se
colocara en un matraz de 125 ml al que se adicionara 50 ml de etanol. La relacion
material: disolvente sera: 1:50 P/V. La temperatura de extraccion sera 40°C, y se
realizara a los tiempos de 5, 10 y 15 minutos.

Obtencion del extracto seco (ES):

Después de retirar los tres matraces Erlenmeyer se procedera a separar la fase
extractora de la fase solida (marco) por filtracion. Se recibir4 el extracto en placas Petri
de peso conocido y se dejaré en la estufa con aire forzado a temperatura de 40° C, con
50 % de circulacion hasta sequedad total. Se calculara los pesos de cada extracto
seco y se hallara el promedio (ES) para cada tiempo. Calcular el porcentaje de extracto
obtenido.

Resultados Obtenidos:

Condiciones constantes
Temperatura del bafo:
Intensidad de Ultrasonido:
Tamario de particula:

Tiempo de Extraccién: xx minutos

Muestra Peso (g) Peso (g) Peso (g)
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3

Material Vegetal (M)

Placa petri

Placa petri + Extracto seco

Extracto seco

Extracto seco Promedio (ES)

Analisis de datos:
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1. Representar el equipo para la experimentacion.

2. Determinar el % Extracto obtenido por método de Extraccion Asistida por ultrasonido a

diferentes tiempos y temperaturas.

7. NIVEL DE RIESGO

Muchos de estos compuestos son téxicos y/o cancerigenos. No dejar botellas abiertas o
muestras reposando en el area de trabajo. Preparar las soluciones en la vitrina
extractora de gases. Limpiar cualquier derrame. Disponer de los desechos organicos en

los contenedores apropiados.

8. BIBLIOGRAFIA

Espafia, Editorial Sintesis.

Recuperado en 26 de octubre de 2022, de

31952016000400403&Ing=es&ting=es.

http://www.scielo.org.mx/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1405-

https://www.hielscher.com/es/ultrasonic-cucurmin-extraction.htm

e https://www.mdpi.com/journal/ijms/special_issues/Curcumin_3

Garcia Taravilla, V. M. & Marti Oliet M. E. Operaciones basicas en la industria quimica,

Sanchez, D. I. M., & Torres, M. H. (2014). Operaciones unitarias y proceso quimico.
QUIEO108: Operaciones basicas en planta quimica. IC Editorial. Corona-Jiménez,
Edith, Martinez-Navarrete, Nuria, Ruiz-Espinosa, Héctor, & Carranza-Concha, José.
(2016). Extraccion asistida por ultrasonido de compuestos fenodlicos de semillas de
chia (Salvia hispanica L.) y su actividad antioxidante. Agrociencia, 50(4), 403-412.



http://www.scielo.org.mx/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1405-31952016000400403&lng=es&tlng=es
http://www.scielo.org.mx/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1405-31952016000400403&lng=es&tlng=es
https://www.hielscher.com/es/ultrasonic-cucurmin-extraction.htm
https://www.mdpi.com/journal/ijms/special_issues/Curcumin_3
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1. TITULO

Laboratorio 5. Dispersidén de Matriz en Fase Sélida (MSPD): Extraccion
de curcumina de los rizomas de la curcuma

2. OBJETIVO

4

< Extraer los metabolitos contenidos en un material vegetal mediante MSPD
< Determinar el rendimiento de extracto seco obtenido con diferentes fases
estacionarias.

L)

0

3. MARCO TEORICO

La curcumina es un colorante natural procedente de la cdrcuma, especia obtenida del
rizoma de la planta del mismo nombre cultivada principalmente en la India y utilizada
desde la antigliedad para diversas aplicaciones. Quimicamente, la curcumina es un
diarilheptanoide que pertenece al grupo de los curcuminoides, fenoles de origen natural
responsables de color amarillo intenso caracteristico.La curcumina es un compuesto
tautomérico que existir en forma endlica cuando esta disuelto en disolventes apolares,
debido a la formacién de enlaces de hidrégeno intramoleculares, y en forma ceto cuando
se disuelve en disolventes polares.

MSPD es una técnica alternativa a la extraccion en fase sdlida. (SPE). Fue presentada
por primera vez en 1989 desarrollada por Steven Backer y colaboradores. En un
principio, este procedimiento se habia aplicado sobre todo en la preparacion, extraccion
y fraccionamiento de muestras biolégicas sdlidas, semisolidas o altamente viscosas.
Esta técnica posee una gran cantidad de aplicaciones ya que elimina gran parte de las
complicaciones que aparecen cuando se utiliza extraccion liquido-liquido o extraccion en
fase solida para el tratamiento de muestras sélidas y semisdlidas, particularmente en
muestras bioldgicas complejas, pues se combina el uso de las fuerzas mecéanicas
generadas a partir de la molienda de una matriz de la muestra con particulas de forma
irregular, con la capacidad de solubilizacion de los lipidos. Adicionalmente, combina la
homogenizacion de la muestra, la alteracion, extraccion, fraccionamiento, y la limpieza
en un solo proceso. El procedimiento es sencillo, rapido y requiere so6lo de pequefios
tamafnos de muestra y de volumen del disolvente. (Figura 1). Se ha aplicado con éxito
para la extraccion de piretroides en este tipo de muestras que reduce considerablemente
el tiempo de andlisis, el tamafio de la muestra y el consumo de disolventes. El empleo de
esta técnica y su desarrollo aun siguen creciendo debido a la viabilidad y versatilidad del
proceso. La cantidad de analito extraida por MSPD puede verse afectada por algunos
pardmetros como tipo de fase estacionaria, tipo de solvente y volumen del mismo
(Fernandez, 2009)
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/i Etapa 5.
'." " Comprimir la muestra
Mortero de =TT 0,2 g de Muestra s Solvente -
Agata A a1y
¥ itll-- L
\ _—_i;‘a___\ Adicién de ﬁ
- S | solvente =
| B =
A ! - =
¥ e R
Etapa 1. 0,8 g de la Fase: [
1, Silica Gel Reciboen —= E 6
2, Ammi'na _ * Homogenizar un tubo tapa
3, Carbon Activado i para equilibrar Elucién
Istilo la mezcla de la
muestra
por
gravedad
Etapa 8
» Reducir el
volumen
O evaporar
- 3 Agregar la mezcla (5mL) usada como
Etapa 4. columna MSPD
= # proceder a
| analizar 7| FEtara?
;__F y Lana de Vidrio. cluato R Frac::‘::nes
“C\ % T N muestra
Cartucho SPE recogida

Figura 1. Proceso de MSPD
Tomado y modificado de Steven A. Barker. 2006

Dentro de las ventajas de este método de extraccion se encuentran:
e El procedimiento analitico se simplifica y reduce drasticamente.

La posibilidad de formacion de emulsiones se elimina.

[ ]
e El consumo de disolventes se reduce considerablemente.
[ ]

La eficiencia de la extraccibn aumenta ya que toda la muestra esta expuesta al

extractante.

La técnica MSPD ha dado muy buenos resultados en la extraccion de distintos tipos de
muestras biologicas, como extraccion de pesticidas en frutas y hortalizas, para ello se
han empleado diferentes adsorbentes como C8, C18, alumina, Florisil, tierra de

diatomeas y arena. (KRISTENSON, 2001; ALBERO, 2004)

4. MATERIALES. EQUIPOS E INSUMOS

Material Vegetal:
¢ Rizomas de Curcuma longa (pulverizado)
Material de vidrio:
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3 probetas de 100 ml,
3 matraces Erlenmeyer de 125 ml
4 embudos de vidrio
3 placas Petri
Tubos de ensayo
Plancha de calentamiento
Mortero de agata
Rotoevaporador marca Heidolph
Equipos:
e Estufa con circulacion de aire
e Bomba de vacio
e Equipo de SPE (Supelco visiprep TM),
e Molino artesanal Tamiz
Otros:

Papel de filtro.

Tijeras

Cuchillo

Jeringas desechables de 5mi
Fibra de vidrio

5. REACTIVOS

Etanol

Agua destilada

Silica y alimina.

sulfato de sodio anhidro

6. PROCEDIMIENTO

Preparacion de la muestra:

Los rizomas de Curcuma longa, seran recolectadas, lavadas y secados a
temperatura ambiente por 72 horas y finalmente en la estufa a circulacion forzada a la
temperatura de 50 ° C por 72 horas mas. Posteriormente seran trituradas hasta
convertirlas en polvo a través de un molino. Adicionalmente se utilizar4d curcuma sin
secar.

Procedimiento:

Utilizar 0,2 g de muestra bioldgica, adquirida en un mercado de la ciudad. Macerar y
homogenizar con 0.8 g de la fase estacionaria, silica y alimina, las cuales fdeben
secarse con anterioridad en una mufla por 5 horas junto con el sulfato de sodio anhidro.
Posteriormente, transferir la mezcla a una jeringa desechable de 5 mL, que contenga en
su interior una capa de lana de vidrio, una de sulfato de sodio, una de la mezcla de la
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muestra con la fase y finalmente una nueva capa de lana de vidrio; a compactar.
Posteriormente eluir con 5 mL del disolvente (etanol) en un equipo de SPE (Max 20"Hg).

Obtencién del extracto seco (ES):

Después de retirar los tres tubos de ensayo se procedera a separar la fase
extractora de la fase solida (marco) por filtracion. Se recibira el extracto en placas Petri
de peso conocido y se dejara en la estufa con aire forzado a temperatura de 40° C,
con 50 % de circulacion hasta sequedad total. Se calculara los pesos de cada
extracto seco y se hallara el promedio (ES) para cada tiempo. Calcular el porcentaje de
extracto obtenido.

Resultados Obtenidos:

Tiempo de Extraccion: xx minutos

Muestra Peso (g) Peso (g) Peso (g)
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3

Material Vegetal (M)

Placa petri

Placa petri + Extracto seco

Extracto seco

Extracto seco Promedio (ES)

Anélisis de datos:

1. Representar el equipo para la experimentacion.

2. Determinar el % Extracto obtenido por método de Extraccion Asistida por ultrasonido a
diferentes tiempos y temperaturas.

7. NIVEL DE RIESGO

Muchos de estos compuestos son téxicos y/o cancerigenos. No dejar botellas abiertas o
muestras reposando en el area de trabajo. Preparar las soluciones en la vitrina
extractora de gases. Limpiar cualquier derrame. Disponer de los desechos organicos en
los contenedores apropiados.

8. BIBLIOGRAFIA

e FERNANDEZ ALVAREZ, Maria, et al. Development of a matrix solid-phase dispersion
method for the simultaneous determination of pyrethroid and organochlorinated
pesticides in cattle feed. En: Journal of Chromatography A, 2009. Vol. 1216 . p 2832—
2842.
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Garcia Taravilla, V. M. & Marti Oliet M. E. Operaciones basicas en la industria quimica,
Espafia, Editorial Sintesis.

KRISTENSON, E.M., Haverkate, E.G.J., Slooten C.J., Ramos, L., Vreuls R.J.J. y
Brinkman, U.A.Th. Miniaturized automated matrix solid-phase dispersion extraction of
pesticides in fruit followed by gas chromatographic-mass spectrometric analysis. En:
J.Chromatogr A, 2001. Vol. 917. p. 277.

ALBERO, B.; SANCHEZ-BRUNETE, C. y TADEO, J.L. Determination of herbicide
residues in juice by matrix solid-phase dispersion and gas chromatography—mass
spectrometry. En: Journal of Chromatography A, 2004. Vol. 1043.p. 127-133.

http://www.scielo.org.mx/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1405-
31952016000400403&Ing=esé&ting=es.

https://www.hielscher.com/es/ultrasonic-cucurmin-extraction.htm

e https://www.mdpi.com/journal/ijms/special_issues/Curcumin_3


http://www.scielo.org.mx/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1405-31952016000400403&lng=es&tlng=es
http://www.scielo.org.mx/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1405-31952016000400403&lng=es&tlng=es
https://www.hielscher.com/es/ultrasonic-cucurmin-extraction.htm
https://www.mdpi.com/journal/ijms/special_issues/Curcumin_3
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1. TITULO

Hidrodestilacion Asistida por Microondas (MWHD): Extraccion del Aceite
Esencial de Eucalipto

2. OBJETIVO

< EIl objetivo de este laboratorio es que los estudiantes se familiaricen con las técnicas
de extraccién y la aplicacion de cada una de ellas.

% Que los estudiantes adquieran experiencia en la funcién de cada uno de los
parametros de extraccion, porque y cuando deben cambiarse.

3. MARCO TEORICO

Esta técnica fue patentada por J. Paré, es de gran utilidad para la extraccion de los
aceites esenciales a escala de laboratorio, pues es rapida, sencilla y relativamente
econdémica. El material vegetal se sumerge al agua dentro de un matraz de 1 L; luego,
bajo el efecto de la radiacion, el agua se calienta hasta ebullicion disolviendo
parcialmente el aceites esencial alojado en los tejidos vegetales. Estas estructuras
celulares se rompen por la presion de vapor elevada y la esencia se libera, y se arrastra
por el vapor de agua, que luego se condensa. El balén que contiene el material, se
introduce al horno microondas comercial, el material vegetal y el agua se calientan en el
matraz, asi se permite aislar el aceite, evaporarlo y luego condensarlo en una trampa
tipo Dean-Stark. El tiempo de extraccion es de aproximadamente 40 min, que es mucho
menor que las 3 6 4 horas necesarias para la hidrodestilacion convencional.

Figura 1. Montaje para hidrodestilacién asistida por microondas ( Balén fondo redondo,
reductor, alargadera, trampa Dean-Stark, refrigerantes, horno microondas, bafio
refrigerante circulatorio)
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4. MATERIALES, EQUIPOS E INSUMOS
Hidrodestilador con microondas Guantes desechables
Balanza Analitica Hojas frescas de Eucalipto.

Toallas de papel

5. REACTIVOS

NacCl

Na2SO4 anhidro
Diclorometano
Agua destilada

6. PROCEDIMIENTO

Hidrodestilacién asistida por la radiacion de microondas (MWHD) :

1. Hidrodestilacion (HD) se lleva a cabo utilizando un equipo de destilacion tipo
Clevenger (Figura 1). En vez de la manta de calentamiento, se emplea un horno
microondas, dentro del cual se coloca el balén (1 L) con agua y material vegetal.

2. Usar alrededor de 100 g del material vegetal picado en trozos de 2-3 cm, sumergido
en agua.

3. El tiempo de extraccién, a maxima potencia del horno, varia dependiendo de la
muestra. Tomar lecturas de la cantidad de aceite extraido cada 10 minutos para calcular
el tiempo Gptimo de extraccion.

4.El aceite esencial se separa del agua, previamente saturada con NaCl, por
decantacion; se seca con Na2SO4 anhidro.

5. Una alicuota del aceite (30 pL) se diluye en 1mL de diclorometano, para el andlisis
cromatografico.

6. Guardar la muestra en un vial para futuro analisis.

7. NIVEL DE RIESGO

Muchos de estos compuestos son téxicos y/o cancerigenos. No dejar botellas abiertas o
muestras reposando en el area de trabajo. Preparar las soluciones en la vitrina
extractora de gases. Limpiar cualquier derrame. Disponer de los desechos organicos en
los contenedores apropiados. Tener cuidado con la radiacion microondas.
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9. ANEXOS

In

cluir en el reporte

a) Porcentaje de rendimiento de la extraccion del aceite esencial.
b) Tiempo de extraccion optimo.

c) Costos de la practica.

d) Su opinién del método (Ventajas y desventajas)

e) Variables a tener en cuenta durante el proceso

f) Aplicacion (Ejemplos reportados en la literatura)
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1. TITULO

Cromatografia de capa fina (TLC): Identificacion de los componentes de
una muestra problema.

2. OBJETIVO

% Familiarizar al estudiante en el uso de la cromatografia de capa fina como una
herramienta valiosa en el proceso de separacion de sustancias.
¢ Investigar la composicion de una mezcla utilizando la cromatografia de capa fina.

3. MARCO TEORICO

El botanico ruso Mikhail Tswett establecio las ventajas de la cromatografia y fué el
primero en utilizar este término. Es recordado como el Padre de la Cromatografia.
Ismailov y Scraiber utilizaron laminas de vidrio para colocar capas muy delgadas de
alimina y luego aplicaron extractos vegetales, dando asi la primera forma de
Cromatografia de Capa Fina. Egon Stahl (1956) di6 el nombre de Cromatografia de
Capa Fina. Estandarizé los procedimientos, equipos y adsorbentes dando un auge a la
técnica simple, a bajo costo y eficiente.

Proceso de Adsorcion

La muestra aplicada en la capa es adsorbida en la superficie del material por la accion
de fuerzas electrostaticas (fuerzas de Van der Waals, puentes de Hidrégeno, efectos
inductivos, etc). Luego, cuando la capa es expuesta a un flujo por accion capilar, se inicia
una competencia de enlaces entre los sitios activos del adsorbente y la substancia con el
solvente.

Adsorbentes
Los adsorbentes mas utilizados en la Cromatografia de Capa Fina son:
« Silica gel (se utiliza en el 80% de las separaciones)
« Oxido de Aluminio 6 Alimina (&cida, neutra 6 basica)
o Tierra Silicea 6 Kieselguhr
e Celulosa (Nativa o micro-cristalina)
« Poliamidas
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Estos adsorbentes deber tener las siguientes caracteristicas:

« Tamaro de Particula
o Voliumen de Poro
o Diametro de Poro
o Area Superficial

 Homogeneidad

e Pureza

Nuestro problema consiste en una disolucién que puede contener una, dos o tres de las
siguientes sustancias fisiologicamente activas: los analgésicos aspirina y fenacetina y el
estimulante cafeina. Ademas se dispone de disoluciones patrones de cada una de las

tres sustancias puras.

Debemos de investigar la composicion de la mezcla problema utilizando la técnica de
cromatografia de capa fina (TLC).

Aspirina

HN N | FHs
R DLrH W

| CHs

OEt
Fenacetina Cafeina

4. MATERIALES. EQUIPOS E INSUMOS

Cubeta Guantes desechables
Placa para TLC Pipeta graduada de 10ml
Toallas de papel Pipeteador

Cafeina

Butanol
5. REACTIVOS

Tolueno
Aspirina Amoniaco

Fenacetina
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6. PROCEDIMIENTO

Método operativo

Marcar tres puntos finos a lapiz sobre la linea base. Sobre ellos se han de hacer los
pinchazos. Procurar no acercarse demasiado a los bordes laterales de la placa. Hacer
tres pinchazos: la disolucion problema en el centro y dos de las disoluciones patron a los
lados (tres toques de capilar bastan para cada caso). Importante: cada vez que se
cambie de muestra debe asegurarse que se ha limpiado el capilar. Para ello, descargar
el contenido del capilar sobre un papel de filtro y lavar con metanol.

Introducir en la cubeta la mezcla del eluyente (BuOH/PhMe/NH3 conc, 4:1:1). Debe de
tenerse en cuenta que el nivel del eluyente debe de ser inferior a la distancia entre el
borde de la placa y la linea base. También debe de introducirse una tira ancha de papel
de filtro casi tan larga como la profundidad de la cubeta, que inmediatamente quedara
empapada por el eluyente (su mision es contribuir a saturar el interior de la cubeta con
los vapores del eluyente).

NOTA: La cubeta debe de mantenerse siempre cerrada para evitar la evaporacion del
eluyente. En caso contrario, debido a la diferente volatilidad de los componentes de la
mezcla de disolventes, se alteraria la composicion de la misma, dejando de ser
reproducibles los valores de Rf obtenidos.

La placa se introduce con cuidado en la cubeta utilizando las pinzas. Es importante que
la placa entre de forma totalmente vertical, para garantizar que el frente avance
paralelamente a la linea base. Cerrar inmediatamente la cubeta.

El disolvente ascendera por la plaquita. Cuando llegue al borde superior destapar y
extraer la placa de la cubeta. Marcar una linea con lapiz indicando el nivel hasta el que
ha ascendido el eluyente. jRecordad volver a tapar la cubeta! Secar la placa con la
pistola de aire caliente.

Con ayuda de las pinzas exponer la placa bajo la lAmpara UV. jCuidado! no exponer la
piel a la radiacion UV. Con el lapiz dibujar los contornos de las manchas. El
cromatograma debe de ser dibujado en el cuaderno.

Ahora, por comparacién con los patrones laterales, determinar la composicion de la
mezcla problema. Si una de las manchas en el problema no se corresponde a ninguno
de los dos patrones elegidos, comprobar que efectivamente se trata del tercer
compuesto realizando un nuevo cromatograma pinchando el tercer patrén asi como la
disolucion problema.
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Calcular el Rf de cada una de las tres sustancias.

7. NIVEL DE RIESGO

Muchos de estos compuestos son téxicos y/o cancerigenos. No dejar botellas abiertas o
muestras reposando en el area de trabajo. Preparar las soluciones en la vitrina
extractora de gases. Limpiar cualquier derrame. Disponer de los desechos organicos en
los contenedores apropiados.

8. BIBLIOGRAFIA

X/
L X4
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Principios de Andlisis Instrumental, (52 ed). D. Skoog, F.J. Holler, T.A. Nieman,
McGraw-Hill/Interamericana de Espafia, 2000.

Andlisis Instrumental, K.A. Rubinson, J.F. Rubinson. Prentice Hall,Pearson Education
S.A. 2001.

Handbook of Instrumental Techniques for Analytical Chemistry, F.A. Settle. Prentice
Hall PTR, Upper Saddle River, NJ 07458.

Instrumental Analysis, G.D. Christian, J.E. Oreilly. Allyn and Bacon Inc. 1986
Andlisis Instrumental, K.A. Rubinson, J.F. Rubinson. Prentice Hall,Pearson Education
S.A. 2001.

9. ANEXOS

Incluir en el reporte

1.

Dibuje el diagrama de un cromatdgrafo de gases e indique la funcion de cada una de
partes que lo integran.

¢, Qué ventajas aporta la programacion de temperatura en cromatografia de gases?.

a)¢,Qué ventajas y desventajas relativas tienen las columnas empaquetadas o
empaguetadas y las tubulares abiertas en cromatografia de gases?
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8)

b) Explicar la diferencia que existe entre columnas tubulares de pared recubierta,
recubiertas de soporte (SCOT), y de capa porosa (PLOT)
)¢, Qué ventajas tiene una fase enlazada en cromatografia de gases?

a)¢ Por qué las columnas tubulares abiertas dan mayor resolucion que las columnas
empaguetadas en cromatografia de gases?
b)¢, Por qué en cromatografia de gases el H2y el He permiten mayores caudales que
el Nz, sin pérdida de eficacia de la columna.

Explicar los diferentes tipos de inyeccion que pueden utilizarse en CG y como se
elimina el solvente o se atrapa en frio el soluto cuando se inyecta sin division.

¢, Por qué el detector de conductividad térmica responde a todos los analitos excepto
al gas portador?. ¢Por qué nos es de aplicacion general el detector de ionizacién de
llama?

¢, Para qué se derivatiza en cromatografia gaseosa? Dar un ejemplo.

¢, Como se puede mejorar la resolucién entre dos picos proximos en cromatografia de
gases?
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1. TITULO

Cromatografia en columna: Separacion de pigmentos vegetales.

2. OBJETIVO

e Familiarizar al estudiante con las técnicas de separacion.

e Separar los componentes colorantes de los vegetales.

3. MARCO TEORICO

La cromatografia en columna es la técnica de separacion e identificacion de sustancias
quimicas, por la diferente retencion que experimentan los componentes de una mezcla,
al ser mas o menos adsorbidos por los componentes de una fase fija situada en una
columna, cuando son arrastrados por un fluido (fase movil). Si la fase mévil es liquida
hablamos de cromatografia liquida y si es gas serd cromatografia de gases. El
adsorbente, suele ser gel de silice o alimina, pero pueden ser otros.

Intervienen los fendbmenos de adsorcion y disolucion, por consiguiente es fundamental
tener en cuenta la polaridad, tanto de las sustancias a arrastrar como del disolvente, si
gueremos tener una buena separacion.

El disolvente al descender arrastra las sustancias a distinta velocidad segun la mayor o
menor retencién que experimenten, y salen de la columna a distinto tiempo.

La técnica, en forma generalizada, comprende:

* Preparacion del disolvente

* Preparacion de la columna

* Desarrollo del cromatograma

* Estudio del tiempo de retencion

* Revelado de las sustancias separadas, si no son visibles

El tiempo de retencion es un parametro util porque es constante cuando se reproduce el
experimento en todas las condiciones, se pone en tablas y sirve para identificar
compuestos; es fundamental en Cromatografia Liquida de Alta Resolucion (HPLC) y en
Cromatografia de Gases.
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4. MATERIALES. EQUIPOS E INSUMOS

- Bureta como columna
- Embudo

- Erlenmeyer (3)

- Soporte y pinzas
-Toallas de Papel
-Guantes desechables

5. REACTIVOS

-Agua destilada

-Gel de Silice 60, 63-200 micras

- Etanol absoluto

- Eter de Petroleo 40-60°C

- Calcio Carbonato precipitado

-Hojas, flores amarillas, rojas,...de vegetales.

6. PROCEDIMIENTO

Preparacion de la columna:

Se toma una bureta 0 una pipeta como columna, se sujeta en el soporte con las pinzas.
Se engrasa la llave y se mantiene en posicidon de cerrado. Se introduce hasta el fondo un
pequefio trozo de algoddén ayudandose con la varilla de vidrio, se agregan 3 ml de Etanol
absoluto y se presiona suavemente el algodén para que quede bien colocado y sin
burbujas, se prepara una suspension de 15 g de Gel de Silice 60, 63-200 micras en 50 0
60 ml de Etanol absoluto y se agita durante 5 minutos para eliminar las burbujas.

A través del embudo se vierte la suspension en la columna golpeando ligeramente con
los dedos para que el empacado sea uniforme.

Se abre la llave para eliminar el exceso de disolvente teniendo cuidado de no dejar secar
la Gel de Silice.

Se podria haber empaquetado en seco, pero teniendo cuidado de que no nos queden
espacios vacios, y luego pasarle disolvente, por ej. Etanol.
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Preparacion de la mezcla a separar:
Se recogen hojas y flores verdes, amarillas, rojas,...., se ponen en un mortero, junto con

alcohol y una pequefia cantidad de Calcio Carbonato precipitado (que evita la
degradacion de los pigmentos fotosintéticos).

Se tritura la mezcla hasta que las hojas se decoloran y el disolvente adquiere un color
verde intenso, se decanta y se realiza la practica con el liquido como extracto de
vegetales.

Desarrollo o elucién:

Cuando el eluyente haya descendido 0,5 cm de la parte superior del relleno, se afiaden
dos gotas del extracto. Se pone una pequeiia bolita de algodon en la parte superior de la
columna y a continuacion se afiade eluyente (Eter de Petréleo 40-60°C), manteniendo el
nivel varios cm por encima del relleno. Al desarrollarse la cromatografia, se separan las
fracciones, que se recogen en distintos matraces, contando el tiempo que tarda cada
componente en salir (tiempo de retencion).

Hacer dibujos donde figuren claramente coloreadas las separaciones de colorantes, con
esquemas de las distancias recorridas cada intervalo de tiempo (20-25 minutos) y los
tiempos de retencidn para una cierta longitud de columna (10 cm).

7. NIVEL DE RIESGO

Muchos de estos compuestos son téxicos y/o cancerigenos. No dejar botellas abiertas o
muestras reposando en el area de trabajo. Preparar las soluciones en la vitrina
extractora de gases. Limpiar cualquier derrame. Disponer de los desechos organicos en
los contenedores apropiados.

8. BIBLIOGRAFIA

¢ Principios de Analisis Instrumental, (5% ed). D. Skoog, F.J. Holler, T.A. Nieman,
McGraw-Hill/Interamericana de Espafia, 2000.

% Andlisis Instrumental, K.A. Rubinson, J.F. Rubinson. Prentice Hall,Pearson Education
S.A. 2001.

« Handbook of Instrumental Techniques for Analytical Chemistry, F.A. Settle. Prentice
Hall PTR, Upper Saddle River, NJ 07458.

¢ Instrumental Analysis, G.D. Christian, J.E. Oreilly. Allyn and Bacon Inc. 1986

% Andlisis Instrumental, K.A. Rubinson, J.F. Rubinson. Prentice Hall,Pearson Education
S.A. 2001.
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9. ANEXOS

Incluir en el reporte

a) La cromatografia en columna, sus caracteristicas y aplicaciones. Cromatografia de
adsorcion. Cromatografia de particion.

b) Eluyentes y soportes para cromatografia en columna.

c) Factores que influyen en una separacion por cromatografia en columna.
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1. TITULO

CROMATOGRAFIA GASEOSA:

2. OBJETIVO

% Familiarizar al estudiante en el uso del cromatégrafo gaseoso, mediante la puesta a
punto de un método de separacion e identificacion de una mezcla de componentes.

s Se aplicaran dos meétodos de cuantificacion: normalizacion de éareas y estandar
interno.

3. MARCO TEORICO

La cromatografia gas-liquido se le llama simplemente cromatografia de gases (GC). Se
fundamenta en el reparto del analito entre una fase movil gaseosa y una fase liquida
inmovilizada sobre una superficie de un sélido inerte o en las paredes de un tubo capilar.

Los componentes de una muestra introducida en el puerto de inyeccién, con una jeringa
Se vaporizan y separan como consecuencia de un reparto entre la fase movil gaseosa y
una fase estacionaria liquida o solida mantenida en una columna. La eluciéon se logra
mediante un flujo de una fase movil de gas inerte (helio), que no interactia con el analito,
su Unica funcién es transportar los analitos a lo largo de la columna hasta el detector,
para posteriormente obtener el cromatograma.
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4. MATERIALES. EOQUIPOS E INSUMOS

Cromatografo de Gases con detector FID
Balones aforados de 10ml

Vaso de precipitado de 50 ml

Toallas de papel

Guantes desechables

Pipeta graduada de 10ml

Pipeteador

5. REACTIVOS

Metanol
Tolueno
Benceno
Xileno

6. PROCEDIMIENTO

A. Resolucién de una mezcla de solventes.

Se utiliza un cromatégrafo HP, provisto de una columna capilar, rango de utilizacion de 0

a 350 °C, y detector de ionizacion de llama (FID).

Se analiza una muestra de cuatro componentes donde se debe elegir el mejor sistema

para la resolucién de los picos variando como Unico parametro la temperatura.

Se debe disefiar una técnica donde deben definirse las siguientes temperaturas: del
detector, de inyeccion, y de corrida. Se verifica la posibilidad de utilizar rampas de

temperatura para lograr una mejor resolucion.

Datos de la columna:
Longitud:

Diametro externo:
Diametro interno:
Soporte sélido:
Rango:

Fase movil:

Fase estacionaria:
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La muestra estara compuesta por:
A-Metanol
B-Tolueno

C-Benceno
D-Xileno (mezcla de sus is6meros, o—m—p)

Eleccion de las mejores condiciones de separacion

Se inyectara 1lpl de la mezcla, con inyeccidon sin division (splitless) y se elegiran las
mejores condiciones para la resolucion de los picos variando las temperaturas de corrida
hasta lograr una buena resolucion.

Las temperaturas de corrida seran elegidas de acuerdo con los resultados obtenidos
variando desde 50°C hasta 150°C.

Se observaran todos los cambios producidos en el cromatograma por la variacion de la
temperatura.

Determinacion de los tiempos de retencion

Con las condiciones elegidas para la resolucion de la mezcla, se inyectaran cada uno de
los componentes por separado para identificar sus tiempos de retencién.

Determinacion de la composicion de una muestra incégnita

Se inyectara 1ul de la muestra incognita de una mezcla de dichos componentes y se
correra en las condiciones elegidas.

Se informard la composicidbn porcentual de la misma utilizando el metodo de
cuantificacion por normalizacion de areas.

7. NIVEL DE RIESGO

Muchos de estos compuestos son téxicos y/o cancerigenos. No dejar botellas abiertas o
muestras reposando en el area de trabajo. Preparar las soluciones en la vitrina
extractora de gases. Limpiar cualquier derrame. Disponer de los desechos organicos en
los contenedores apropiados.
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9. ANEXOS

Incluir en el reporte

8. Dibuje el diagrama de un cromatégrafo de gases e indique la funcién de cada una de
partes que lo integran.

9. ¢Qué ventajas aporta la programacion de temperatura en cromatografia de gases?.

10.a)¢,Qué ventajas y desventajas relativas tienen las columnas empaquetadas o
empaquetadas y las tubulares abiertas en cromatografia de gases?

b) Explicar la diferencia que existe entre columnas tubulares de pared recubierta,
recubiertas de soporte (SCOT), y de capa porosa (PLOT)

c)¢,Qué ventajas tiene una fase enlazada en cromatografia de gases?

11.a)¢Por qué las columnas tubulares abiertas dan mayor resolucion que las columnas
empaguetadas en cromatografia de gases?

b)¢, Por qué en cromatografia de gases el Hzy el He permiten mayores caudales que
el Nz, sin pérdida de eficacia de la columna.
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12.Explicar los diferentes tipos de inyeccion que pueden utilizarse en CG y cémo se
elimina el solvente o se atrapa en frio el soluto cuando se inyecta sin division.

13. ¢ Por gqué el detector de conductividad térmica responde a todos los analitos excepto
al gas portador?. ¢Por qué nos es de aplicacion general el detector de ionizaciéon de
llama?

14. ;Para qué se derivatiza en cromatografia gaseosa? Dar un ejemplo.

9) ¢Cbmo se puede mejorar la resolucion entre dos picos proximos en cromatografia de
gases?
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1. TITULO

CROMATOGRAFIA DE GASES: Separacion de solventes

2. OBJETIVO

% Familiarizar al alumno en el uso del cromatdégrafo gaseoso, mediante la puesta a
punto de un método de separacion e identificacion de una mezcla de componentes.

% Aplicar dos métodos de cuantificacion: normalizacion de areas y estandar interno.

3. MARCO TEORICO

La cromatografia de gases (GC) es una técnica de separacion que nos permite
determinar los diferentes componentes de una muestra compleja formada por
compuestos volétiles. Esta técnica utiliza como fase mévil un gas inerte que arrastra los
diferentes componentes de la muestra a través de la columna cromatografica donde son
separados por la combinacion de diversos procesos de interacciones fisicas y/o quimicas

entre los componentes de la muestra y la fase estacionaria.

4. MATERIALES. EOUIPOS E INSUMOS

Cromatografo de Gases con detector Vaso de precipitado de 50 ml
Microcaptura de electrones (u-ECD). Mortero
Equipo de SPE (Supelco visiprep TM) Jeringa de 5ml
Balones aforados de 10mi Toallas de papel
Microjeringa Guantes desechables
5. REACTIVOS
Acetona Helio
Silica

Estandar del analito a trabajar
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6. PROCEDIMIENTO

Estandar analitico de carbofurano, Dr. Ehrenstorfer (Augsburg, Alemania), con pureza de
98%. A partir de 250mg del estandar analitico de Carbofurano, se preparo la solucion
madre del pesticida carbamato (1000 mg/Kg) y por dilucion volumétrica con Acetona
(grado de pureza HPLC, marca Merck) las diferentes soluciones con concentraciones
gue oscilan en el rango de 5 mg/Kg a 100 mg/Kg. El Furadan 3SC (Carbofurano
Comercial, suspension concentrada para uso agricola) de Bayer Crospcience S.A. Todas
las soluciones, fueron almacenadas en viales color ambar en la nevera. Las soluciones a
utilizar se prepararon diariamente a partir de la solucion madre o de las intermedias
segun correspondiera.

Para las extracciones se utilizé: Hexano, acetona y mezcla Hexano - acetona 8:2 grado
de pureza HPLC marca Merck, Sulfato de sodio anhidro marca Merck. Silica Gel marca
Merck. Alumina marca Signa Aldrich y Carbén Activado marca Merck.

Condiciones de separacion

En un cromatégrafo de gases Agilent Technologies 6890 equipado con un puerto de
inyeccion Split-splitless y detector de microcaptura de electrones (u-ECD), utilizar una
columna capilar no polar (Restek) RTX-5 (5% fenil y 95% dimetilpolisiloxano) de 30m X
0,32mm de diametro interno x 0,5 ym de espesor. Utilizar la siguiente rampa de
temperatura: Se inicia a 120 °C y se mantiene esta temperatura por dos minutos;
seguidamente aumenta a 30 °C/min hasta 200 °C y de ahi aumenta a 8°C/min hasta 260
°C y por ultimo a 30 °C/minuto hasta alcanzar una temperatura final de 295 °C. El tiempo
de analisis por corrida fue de 11,33min. Se inyectara 1ul de la muestra, con inyeccion sin
division (splitless). Estos valores son para el pesticida Carbofurano.

Determinacién de los tiempos de retencién

Con las condiciones elegidas para la resolucion de la mezcla, se inyectara una solucion
del estandar del analito para identificar sus tiempos de retencion.

Elaboracion de la curva de calibraciéon

Con el estandar analitico, preparar 5 soluciones de concentracién conocida, en un rango
de la mitad al doble de la concentracion del analito en la muestra. Inyectar 1ul de cada
solucion estandar y correrlas en las condiciones elegidas.

Se integrara el pico del analito, utilizando el método de cuantificacién por normalizacién

de areas, elaborar la respectiva curva de calibracion concentracién vs area y calcular la
ecuacion de la recta y el R?.

Determinacidon de la composicion de una muestra incognita
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Primero preparar la muestra (Suelo contaminado o papa criolla contaminada con el pesticida) Las
condiciones mas favorables para la extraccion y determinacion de carbofurano en suelos por
MSPD-GC (u-ECD) son: 0,2 g de muestra de suelo, se maceran y homogenizan con 0.8 g de
Silica. Esto se transfiere a una jeringa desechable de 5 mL, la cual debe contiener en su interior
una capa de lana de vidrio, una de sulfato de sodio, una de la mezcla de la muestra con la fase y
finalmente una nueva capa de lana de vidrio; a continuacién, se compacta. Posteriormente se
eluye con 5 mL de Acetona, en un equipo de SPE (Max 20"Hg) y se concentra hasta 1 mL.

Se inyectara 1ul de la muestra incognita de una mezcla de dichos componentes y se
correra en las condiciones elegidas.

Se informara la composicion porcentual de la misma utilizando el metodo de
cuantificacion por normalizacion de areas.

7. NIVEL DE RIESGO

Muchos de estos compuestos son téxicos y/o cancerigenos. No dejar botellas abiertas o
muestras reposando en el area de trabajo. Preparar las soluciones en la vitrina
extractora de gases. Limpiar cualquier derrame. Disponer de los desechos organicos en
los contenedores apropiados.

8. BIBLIOGRAFIA

¢ Principios de Analisis Instrumental, (5% ed). D. Skoog, F.J. Holler, T.A. Nieman,
McGraw-Hill/Interamericana de Espafia, 2000.

« Analisis Instrumental, K.A. Rubinson, J.F. Rubinson. Prentice Hall,Pearson Education
S.A. 2001.

+«» Handbook of Instrumental Techniques for Analytical Chemistry, F.A. Settle. Prentice
Hall PTR, Upper Saddle River, NJ 07458.

X3

¢

Instrumental Analysis, G.D. Christian, J.E. Oreilly. Allyn and Bacon Inc. 1986
Andlisis Instrumental, K.A. Rubinson, J.F. Rubinson. Prentice Hall,Pearson Education
S.A. 2001.

X/
L X4

9. ANEXOS
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Incluir en el reporte

Cromatograma de estandares y muestra
Curva de calibracion
Calculo de la concentracion del pesticida.




- . . Codi FLA-23 V. 00
Guia Unificada del Laboratorio de Quimica odigo

Instrumental |

Pagina 47de 5

1. TITULO

CROMATOGRAFIA DE GASES: Cuantificacion de un analito

2. OBJETIVO

% Familiarizar al alumno en el uso del cromatégrafo gaseoso, mediante la realizacion de
una curva de calibracion y cuantificacion de un analito.

¢+ Aplicar dos métodos de cuantificacién: normalizacion de areas y estandar interno.

3. MARCO TEORICO

Cromatografia de gases (GC), este concepto fue enunciado por primera vez en 1941 por
Martin y Synge. En este tipo de cromatografia la muestra se volatiliza y se inyecta en la
cabeza de una columna cromatografica. La elucion se produce por el flujo de una fase
movil de un gas inerte. A diferencia de la mayoria de los otros tipos de cromatografia, la
fase movil no interacciona con las moléculas del analito; su Unica funcion es la de
transportar el analito a través de la columna. Existen dos tipos GC: La cromatografia
gas- solido y la cromatografia gas-liquido; esta Ultima se basa en la distribucién del
analito entre una fase movil gaseosa y una fase liquida inmovilizada sobre la superficie
de un solido inerte.

4. MATERIALES. EOUIPOS E INSUMOS

Cromatografo de Gases con detector FID Guantes desechables
Balones aforados de 10mi Pipeta graduada de 10ml
Vaso de precipitado de 50 ml Pipeteador

Toallas de papel

5. REACTIVOS

Metanol Benceno
Tolueno Xileno
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6. PROCEDIMIENTO

A. Resolucion de una mezcla de solventes.

Se utiliza un cromatégrafo HP, provisto de una columna capilar, rango de utilizacion de O

a 350 °C, y detector de ionizacion de llama (FID).

Se analiza una muestra de cuatro componentes donde se debe elegir el mejor sistema

para la resolucion de los picos variando como Unico parametro la temperatura.

Se debe disefiar una técnica donde deben definirse las siguientes temperaturas: del

detector, de inyeccion, y de corrida. Se verifica la posibilidad de utilizar rampas de

temperatura para lograr una mejor resolucion.

Datos de la columna:
Longitud:

Diametro externo:
Diametro interno:
Soporte sélido:
Rango:

Fase movil:

Fase estacionaria:

La muestra estara compuesta por:
A-Metanol
B-Tolueno

C-Benceno
D-Xileno (mezcla de sus isbmeros, o—m—p)

Eleccion de las mejores condiciones de separacion

Se inyectara 1pl de la mezcla, con inyeccidon sin division (splitless) y se elegiran las
mejores condiciones para la resolucion de los picos variando las temperaturas de corrida

hasta lograr una buena resolucion.

Las temperaturas de corrida seran elegidas de acuerdo con los resultados obtenidos
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variando desde 50°C hasta 150°C.

Se observaran todos los cambios producidos en el cromatograma por la variacion de la
temperatura.

Determinacion de los tiempos de retencion

Con las condiciones elegidas para la resolucion de la mezcla, se inyectaran cada uno de
los componentes por separado para identificar sus tiempos de retencion.

Determinacion de la composicion de una muestra incégnita

Se inyectara 1pl de la muestra incognita de una mezcla de dichos componentes y se
correra en las condiciones elegidas.

Se informard la composicion porcentual de la misma utilizando el metodo de
cuantificacion por normalizacion de areas.

7. NIVEL DE RIESGO

Muchos de estos compuestos son téxicos y/o cancerigenos. No dejar botellas abiertas o
muestras reposando en el area de trabajo. Preparar las soluciones en la vitrina
extractora de gases. Limpiar cualquier derrame. Disponer de los desechos organicos en
los contenedores apropiados.

8. BIBLIOGRAFIA

¢ Principios de Analisis Instrumental, (5% ed). D. Skoog, F.J. Holler, T.A. Nieman,
McGraw-Hill/Interamericana de Espafa, 2000.

« Anadlisis Instrumental, K.A. Rubinson, J.F. Rubinson. Prentice Hall,Pearson Education
S.A. 2001.

«» Handbook of Instrumental Techniques for Analytical Chemistry, F.A. Settle. Prentice
Hall PTR, Upper Saddle River, NJ 07458.

% Instrumental Analysis, G.D. Christian, J.E. Oreilly. Allyn and Bacon Inc. 1986
« Analisis Instrumental, K.A. Rubinson, J.F. Rubinson. Prentice Hall,Pearson Education
S.A. 2001.
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9. ANEXOS

Incluir en el reporte

Dibuje el diagrama de un cromatdgrafo
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1. TITULO

Proyecto de Aula

2. OBJETIVO

% Proponer y desarrolla una propuesta de investigacion que brinde experiencias
significativas en el proceso de formacion, incorporando los conocimientos adquiridos
durante las diferentes practicas realizadas en el semestre, para la solucién de un
problema.

« Afianzar los conceptos basicos importantes para el analisis quimico por medio de la
espectroscopia.

¢+ Adquirir un juicio critico para analizar y discutir los resultados obtenidos para la
acertada toma de decisiones.

3. MARCO TEORICO

El Proyectos de Aula es una estrategia didactica para propiciar el desarrollo de
competencias investigativas, que permitan capacitar al estudiante en un proceso de
conocimiento autonomo e independiente alternativo a las horas lectivas de clase para
aprender a ser, aprender a conocer, aprender a hacer y aprender a vivir juntos. Esta
actividad consiste en la articulacion del conocimiento adquiridos en el laboratorio con la
elaboracion de una propuesta, que permita llevar los conocimientos obtenidos en las
diversas unidades del curso, por parte del estudiante, a un proyecto de investigacion
relacionado con la solucién de un problema del entorno. Esta actividad es ideal para
desarrollar en el estudiante la capacidad de busqueda del conocimiento, la posibilidad de
ir graduando ese aprendizaje e ir construyendo cada uno su perfil profesional con la
tutoria del docente.

4. MATERIALES, EOQUIPOS E INSUMOS

Los contemplados en la propuesta que presente el estudiante.
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5. REACTIVOS

Los necesarios para el desarrollo de la propuesta del estudiante, quien debe tener en cuenta
la disponibilidad de los mismos en la universidad.

6. PROCEDIMIENTO

El método que se empleard para conseguir los objetivos de esta actividad consiste en la
elaboracion de una propuesta de investigacion en el formato FPI-07 v.03 propuesta de
investigacion de semillero, el cual se encuentra anexo a continuaciéon o lo podra descargar de
la pagina web de la universidad:
https://www.unipamplona.edu.co/unipamplona/portallG/home_13/recursos/gestion_investigaci
on/17112011/documentos_asociados.jsp

Codigo| FPI-07 v.03

Propuesta de Investigacion de Semillero
Pagina 52 de 54

TITULO DE LA PROPUESTA:

Linea de Investigacién: (de acuerdo a las inscritas para el semillero)

Nombre del Tutor:

Nombre del (los) Semillero(s):

Grupo(s) de Investigacion: Facultad(es):

Duracion: (En meses, maximo un afio)

Resumen: (maximo 1000 palabras)

Planteamiento del problema o Preguntas de Investigacién:

Objetivos:

Antecedentes y Justificacion:

Impacto esperado:



https://www.unipamplona.edu.co/unipamplona/portalIG/home_13/recursos/gestion_investigacion/17112011/documentos_asociados.jsp
https://www.unipamplona.edu.co/unipamplona/portalIG/home_13/recursos/gestion_investigacion/17112011/documentos_asociados.jsp
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Marco tedrico: (maximo 1000 palabras)

Metodologia:

Cronograma de actividades: (Detallar cada una de las actividades especificando su duracion).

Presupuesto:

Resultados esperados: (charlas, cursos, documentos de difusién, socializaciones, articulos,
ponencias, innovaciones artisticas y otras inherentes a los procesos de formacién para la
investigacion).

Estrategia de Difusion: (Plantear una estrategia de comunicacién de los resultados: videos,
folletos, conferencias, libros, textos didacticos, seccion de libro, ponencia oral, ponencia poster,
articulos, patentes, software, disefio de marcas, recursos electrénicos y otros relacionados con
resultados con ciencia tecnologia e informacion CTel).

Nota: Una vez terminado el proyecto de investigacion y entregado el informe final se recomienda
incluir un articulo para la edicion de la revista.
Referencias:

Nombre Estudiantes Participantes: Identificacion Programa Correo electrénico:

Firma y nombre del Tutor Firma y nombre del director de Grupo de
Investigacion

El estudiante identificara un problema del entorno y propondra como solucionarlo aplicando
lo aprendido en clase con la asesoria del docente.

7. NIVEL DE RIESGO

Depende de la propuesta presentada
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