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PRÁCTICA No.1:    Manejo y calibración de un espectrofotómetro.
OBJETIVO: Al término de la práctica el alumno será capaz de manejar y calibrar un espectrofotómetro.
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MATERIAL Y EQUIPO: 

· Balanza analítica, espátula y agitador de vidrio.

· Espectrofotómetro y 12 celdas.

· Una pipeta serológica de 1 mL.

· Pipetas volumétricas 1, 2, 5 y 10 mL. (1 de c/u)

· 7  Vaso de precipitados de 100 mL, 1 pizeta.

· 1 pizeta con agua destilada, 1 perilla.

· Tijeras, cinta adhesiva, plumón indeleble, franela, papel higiénico suave, libreta pequeña para notas
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MANEJO DEL ESPECTROFOTÓMETRO “SPECTRONIC 20 GENESYS” 
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Este espectrofotómetro es un instrumento fácil de usar que ejecuta mediciones de absorbancia, % de transmitancia y concentración dentro del rango de longitud de onda de 325 a 1100 nanómetros. Consta de un interruptor de apagado y encendido, una pantalla digital, una tapa del compartimiento de muestra, el teclado, una puerta del compartimiento de la lámpara.

TECLADO:

· Pantalla de cristal líquido de 20 caracteres en 2 líneas.

· Tecla FUNCIÓN 1: La función varia dependiendo de la pantalla, generalmente salir, retroceder o borrar.

· Tecla FUNCIÓN 2: La función varia dependiendo de la pantalla, generalmente entrar, aceptar o continuar.

· Tecla de SELECCIÓN: Usada para recorrer el menú e ingresar valores numéricos.

· Controles de longitud de onda: Aumenta y disminuye el ajuste de longitud de onda

· 0 Abs/100%T: (Cero Abs/100% Transmitancia) Aumenta automáticam. el instrumento a cero absorbancia (100%T).

· A/T/C: Cambia entre modos de absorbancia, % de transmitancia y concentración.

· Utilidades: Accede al ajuste del instrumento, diagnóstico y otras funciones.

· IMPRIMIR: Envía los datos actuales a una impresora seleccionada. 

ESPECIFICACIONES:

	 Longitud de 

Onda ():

 325-1100 nm 
	Ranura 

espectral :
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	Estabilidad:

 
[image: image2.wmf]£

3 mA/hr.
	Energía parasita

 radiante 
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0.1%T,

medida a 340 y 400 nm.
	Repetibilidad de

longitud de onda:
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0.5 nm
	Exactitud de 

Longitud de

Onda ( 
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2.0 nm
	Ruido (@500 nm) 
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1 mA a 0A y 4 mA a 2ª (pico a pico 15 seg.)

	Exactitud fotométrica

De

 0.0-0.3Amp:

         0.003A
	Rango

Fotométrico:

De 0 a125%T

De

 – 0.1 a 2.5Amp

De 0-1999C 
	Vida de 

la lámpara:

Visible de 

aprox. 

1000 hrs 
	Rejilla  de

difracción:

 1200 líneas/mm
	Salida de datos:

Pantalla de cristal líquido de 2 líneas para 20 caracteres
	Dimenciones: 30 cm An x 33 cmm P x 19 cm Al
	Requisitos eléctricos: 

100 a 240 volts, 

50 a 60 hz, 1Amper


OPERACIÓN BÁSICA:

Usando el espectrofotómetro, se pueden ejecutar mediciones de absorbancia y % de transmitancia, y determinar concentraciones usando un estándar conocido o un factor de conversión. Sin importar que tipo de mediciones se deseen ejecutar, se siguen  pasos similares:

· Seleccionar el modo (A = absorbancia, %T = %transmitancia, C = concentración) y la longitud de onda ().

· Medir el blanco.

· Introducir el valor del estándar o el factor (modo concentración únicamente).

· Medir las muestras.

Se pueden cambiar los valores prefijados para el instrumento accediendo a la función de utilidades. Las utilidades incluyen lenguaje, parámetros de salida, formato de impresora, alineación y uso de la lámpara, señal sonora, espera y otros.

PREPARACIÓN DEL INSTRUMENTO:

· Ubíquelo en una superficie plana lejos de cualquier campo eléctrico o magnético, de cualquier dispositivo eléctrico que pueda generar campos de alta frecuencia;  y donde este libre de polvo, gases corrosivos y fuentes vibratorias. Remueva el material que obstruya el flujo de aire por debajo, atrás o alrededor del instrumento.

· El procedimiento de encendido tarda alrededor de 2 minutos y necesita 30 minutos de espacio para calentarse, antes de ser usado, a su vez que el portacelda este vacío antes de encender el instrumento.

MEDICIONES DE ABSORBANCIA Y DE % DE TRANSMITANCIA

1. Oprimir A/T/C para seleccionar el modo absorbancia o % de transmitancia o concentración, el modo elegido aparece en pantalla.

2. Oprimir  nm
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  o  nm
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  para seleccionar la longitud de onda ( ). Si se mantiene presionada la tecla firmemente, la longitud de onda cambia rápidamente.

3. Insertar el blanco en el portacelda y cerrar la puerta del compartimiento de muestras. Se tiene que ubicar la celda de forma que la luz pase a través de las paredes claras.

4. Oprimir 0 ABS/100%T para llevar el blanco a 0A (cero absorbancia) o  lo que es lo mismo 100% de transmitancia.

5. Remover el blanco e insertar la muestra en el portacelda. La medición de la muestra aparece en pantalla.
MEDICIONES DE CONCENTRACIÓN USANDO UN FACTOR

1. Oprimir la función A/T/C para seleccionar el modo concentración. El modo aparece en pantalla.

2. Oprima nm
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  o  nm
[image: image10.wmf]¯

 para seleccionar la longitud de onda. Al mantener presionada la tecla firmemente, la longitud de onda cambia más rápido.

3. Oprima la tecla función de factor y use las teclas  
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  y 
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 para seleccionar el factor, luego oprima ACEPTAR para acerlo.

4. Insertar blanco en portaceldas y cerrar la puerta del compartimiento de muestras. Ubicar la celda de forma que la luz pase a través de las paredes claras.

5. Oprimir 0 ABS/100%T (cero absorbancia/100% transmitancia) para llevar a cero el blanco.

6. Remover el blanco e insertar la muestra en el portaceldas. La concentración calculada aparece en pantalla.

MEDICIONES DE CONCENTRACIÓN USANDO UN ESTÁNDAR.
1. Oprimir la función A/T/C para seleccionar el modo concentración. El modo aparece en pantalla.

2. Oprima nm
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  o  nm
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 para seleccionar la longitud de onda. Al mantener presionada la tecla firmemente, la longitud de onda cambia más rápido.

3. Insertar blanco en portaceldas y cerrar la puerta del compartimiento de muestras. Ubicar la celda de forma que la luz pase a través de las paredes claras.

4. Oprimir 0 ABS/100%T (cero absorbancia/100% transmitancia) para llevar a cero el blanco.

5. Remover el blanco e insertar el estándar.

6. Oprimir la flecha de función estándar y usar las teclas  
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  y 
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 para encontrar la concentración del estándar, luego oprimir la tecla de función fijar C para calcular y ver el factor para el estándar seleccionado.

7. Insertar la muestra en el portaceldas. La concentración calculada aparece en pantalla.

AJUSTE DE ABSORBANCIA Y TRANSMITANCIA.

Además detomar mediciones de absorbancia y %transmitancia, uno puede ajustar a valores específicos de absorbancia o %transmitancia en la pantalla.

· Oprimir las teclas  
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  y 
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 para ajustar el valor de absorbancia o %transmitancia en la pantalla.

· Oprimir las teclas de función fijar A o función fijar %T para aceptar el valor y regresar a la pantalla principal.

UNIDADES DE CONCENTRACIÓN.

Esta utilidad permite seleccionar las unidades de medición usadas para reportar valores de concentración. Esta utilidad esta disponible únicamente para el modo concentración.

· Oprimir  las teclas  
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 hasta que aparezca la pantalla de unidades.

· Oprimir cambiar para seleccionar unidades diferentes.

· Oprimir  las teclas  
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 hasta ver la unidad apropiada.

· Oprimir Aceptar  para aceptar las unidades o Salir  para salir del menú de utilidades.

· Las unidades de concentración disponibles incluyen: C, ppb, g/l, mg/l, mg/dl, mg/ml, ug/l, U/L, mM, uM y IU.

MENSAJES. El instrumento reconoce dos tipos de errores. Con el primer tipo el instrumento sigue operando; con el segundo, el instrumento no es funcional hasta que se resuelve la condición.

· Datos en la pantalla titilan. Eso indica que la muestra tiene un valor de absorbancia o transmitancia por debajo o por encima del rango fotométrico del instrumento. La pantalla titila hasta que se resuelve esta condición.

· Falla de lámpara. Se debe reemplazar la lámpara.

· Muestra muy obscura. Indica que se le ha solicitado al instrumento llevar a cero una muestra con mucha absorbancia a punto de energia bajo. El instrumento suena una alarma por tres veces para anunciar el mensaje, el mensaje permanece en pantalla por dos segundos, luego la pantalla vuelve a la normalidad.

· Muestra muy clara. Indica que se le ha solicitado al instrumento llevar a cero una muestra con la puerta del compartimiento abierta. El instrumento suena una alarma por tres veces para anunciar el mensaje, el mensaje permanece en pantalla por dos segundos, luego la pantalla vuelve a la normalidad.

· Tecla inactiva. Esta condición indica que se ha oprimido una tecla de una función no activa. Por ejemplo, este mensaje aparecerá si oprime A/T/C mientras esta viendo el menú de utilidades. El instrumento suena una alarma por tres veces para anunciar el mensaje, el mensaje permanece en pantalla por dos segundos, luego la pantalla vuelve a la normalidad.

· Fallo Inic Rda Ftrdo/Energía insuficiente. Este mensaje indica que hay insuficiencia de energía para iniciar la rueda de filtros durante el encendido. Esto puede ocurrir cuando la puerta del compartimiento de lámpara esta abierta durante la secuencia de encendido, cuando hay una muestra con alta absorbancia en el compartimiento de muestra o cuando se ha instalado una lámpara nueva. Apague  y desconecte el instrumento, gire el tornillo de alineación ¼ en cualquier dirección, luego conecte y encienda el instrumento. Si se completa la secuencia de encendido, oprima utility para acceder a las funciones de utilidades, luego tendrá que alinear la lámpara.

· Fallo Inic Monochrom/energía insufiente. Este mensaje indica que hay insuficiencia de energía disponible para iniciar el monocromador durante la secuencia de encendido. Esto puede ocurrir cuando la puerta del compartimiento de lámpara esta abierta durante la secuencia de encendido, cuando hay una muestra con alta absorbancia en el compartimiento de muestras o cuando se ha instalado una lámpara nueva. Apague  y desconecte el instrumento, gire el tornillo de alineación ¼ en cualquier dirección, luego conecte y encienda el instrumento. Si se completa la secuencia de encendido, oprima utility para acceder a las funciones de utilidades, luego tendrá que alinear la lámpara.

· Hardware failure 13-16. Esta condición ocurre si la puerta del compartimiento de muestras esta abierta durante el procedimiento de autocero.


PROCEDIMIENTO. 

· Leer y comprender el manejo del espectrofotómetro.

· Seguir las instrucciones del profesor.

· Calibrar el espectrofotómetro con agua destilada.

· Introducir la muestra problema y obtener su transmitancia, absorbancia y concentración.

· Obtener datos, analizarlos y generar reporte incluyendo la investigación.


INVESTIGACIÓN. 

· ¿Cómo se mide el color?

· ¿Qué es la luz visible?

· ¿Qué rangos de  le corresponden a los distintos colores que integran la luz blanca?

· ¿Qué es colorimetría?

· ¿Qué es un colorímetro y cuáles son sus partes?

· ¿Qué es espectrofotómetría?

· ¿Qué es un espectrofotómetro?

· ¿Cuántos tipos de espectrofotómetros hay y cuáles son sus partes?

· ¿Qué es un monocromador?

PRÁCTICA No.2:   Determinación de una curva de cobre.
OBJETIVO: Al término de la práctica el alumno será capaz de obtener una curva de calibración de cobre con la finalidad de utilizarla posteriormente en la determinación de cobre metálico.


MATERIAL Y EQUIPO: 

· Balanza analítica y agitador de vidrio.

· Espectrofotómetro y 12 celdas.

· Pipetas volumétricas 1, 2, 5 y 10 mL (1 de c/u)

· 7  Vaso de precipitados de 100 mL, 5 Tubos de ensaye.

· 1 Gradilla, 1 Matraz de aforo de 25 mL.

· 1 Perilla, 1 Agitador de vidrio, 1 Pizeta, 1 Espástula.

· Tijeras, cinta adhesiva, plumón indeleble, franela, papel higiénico suave, libreta pequeña para notas


PROCEDIMIENTO. 

· Preparar una solución estándar de 25 mL de Cu de 50,000 p.p.m.

· Hacer los cálculos correspondientes para determinar los gramos necesarios de  CuSO4
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5H2O y que se disolverán en un matraz volumétrico de 25 mL utilizando agua destilada.

· Hacer los cálculos correspondientes para preparar 25 mL de cada una de las disoluciones que se indican abajo, partiendo de la solución estándar de 50,000 ppm.

· 10,000 p.p.m. de Cu.

· 20,000 p.p.m. de Cu.

· 30,000 p.p.m de Cu.

· 40,000 p.p.m. de Cu.

· Preparar las disoluciones arriba indicadas. Nota: Empezar con la de menor concentración. 

· Calibrar el espectrofotómetro con agua destilada y a una  de 585 nm.

· Realizar las lecturas de absorbancia y transmitancia de cada una de las disoluciones: 10,000 ppm, 20,000 ppm, 30,000 ppm, 40,000 ppm y 50,000 ppm.

· Obtener datos y analizarlos.

· Graficar X vs. Y  donde X = Concentración en p.p.m. y Y = Absorbancia.

· Graficar X vs. Y donde X = Concentración en p.p.m. y Y = % de Transmitancia.

· Generar reporte incluyendo la investigación.


INVESTIGACIÓN. 

· ¿Qué es la espectrofotómetría?

· ¿Qué son las señales analíticas (absorción y emisión)?

· ¿Qué es un método analítico?

· ¿Qué es transmitancia?

· ¿Qué es absorbancia?

· ¿Qué es absortividad?

· ¿Qué es absortividad molar?

· ¿Qué dice la ley de Beer?

· ¿Qué dice la ley de Lamber?

· ¿Qué dice la Ley de Lamber y Beer?

· ¿Qué es ajuste por mínimos cuadrados?

PRÁCTICA No.3:   Determinación de cobre.
OBJETIVO: Al término de la práctica el alumno será capaz de obtener una curva de calibración de cobre con la finalidad de utilizarla posteriormente en la determinación de cobre metálico.


MATERIAL Y EQUIPO: 

· Balanza analítica y agitador de vidrio.

· Campana extractora.

· Espectrofotómetro y 12 celdas.

· Pipetas volumétricas 1, 2, 5 y 10 mL. (1 de c/u)

· 3  Vaso de precipitados de 150 mL.

· 1 Gradilla, 1 Matraz de aforo de 50 mL.

· 1 matraz de aforo de 100 mL.

· 1 Matraz Kjendahl de 300 mL.

· 1 Matraz Erlenmeyer de 100 mL.

· 1 Perilla, 1 Agitador de vidrio, 1 Pizeta, 1 Espástula.

· 1 mechero Bunsen por grupo y 4 metros de manguera latex para el mechero que se colocará en la campana de extracción, de ser necesario.

· Tijeras, cinta adhesiva, plumón indeleble, franela, papel higiénico suave, libreta pequeña para notas


PROCEDIMIENTO. 

· Pesar 0.25 gramos de limadura de cobre metálico en una balanza analítica.

· En una campana de extracción de gases poner en un vaso de precipitados 5 mL de HCl y 10 mL de HNO3.

· En la misma campana de extracción pasar  un tercio de la mezcla ácida a un matraz Kjeldahl.

· En la misma campana de extracción agregar al matraz Kjeldahl los 0.25 gramos de cobre y agitar.

· En la misma campana de extracción agregar lentamente con una pipeta volumétrica de 10 mL y por las paredes los dos tercios restantes de la mezcla ácida y agitar hasta la disolver la muestra de cobre, en caso necesario calentar muy suavemente con la flama de un mechero.

· Vaciar el contenido de matraz Keldahl en un matraz erlenmeyer de 100 mL y adicionar MUY LENTAMENTE por las paredes, con una pipeta volumétrica de 5 mL, una solución de NH4OH 1:3 (Nota: Lo anterior debe realizarse en la campana extractora de gases, la reacción es violenta) hasta la aparición de una tonalidad AZUL semejante a la obtenida en la práctica no. 2.

· Calibrar el espectrofotómetro con agua destilada a una  de 585 nm.

· Medir la absorbancia y transmitancia de la muestra y extrapolar con la curva de calibración de la práctica no. 2..

· Obtener datos y analizarlos.

· Generar reporte incluyendo la investigación.


INVESTIGACIÓN. 

· ¿Qué es transmitancia?

· ¿Qué es absorbancia?

· ¿Cómo se disuelven muestras sólidas de metales?

· ¿Cómo se trata una muestra líquida que se supone tiene metal pesado Cromo y se quiere analizar dicho metal cromo?

· ¿Qué es la fotometría?

· ¿Qué es el coeficiente de extinción molar?

PRÁCTICA No.4:   Determinación de Mn en una muestra de acero.
OBJETIVO: Al término de la práctica el alumno será capaz de determinar la concentración del manganeso utilizando una muestra de acero previamente disuelta en HNO3 y oxidado el manganeso en forma de permanganato utilizando el peryodato de potasio.


MATERIAL Y EQUIPO: 

· Balanza analítica  y 1 agitador de vidrio.

· Campana extractora.

· Espectrofotómetro y 12 celdas.

· 1 Probeta de 250 mL.

· 1 Pinza de 3 dedos.

· Mangueras de latex.

· Matraz Kjendahl de 300 mL

· Pipetas volumétricas 1, 2, 5 y 10 mL. (1 de c/u)

· 1 Vaso de precipitados de 100 mL.

· 1 Matraces de aforo de 250 mL.

· 1 Perilla, 1 Pizeta, 1 Espástula.

· 1 Vidrio de reloj

· 1 Mechero, 1 Soporte universal

· Tijeras, cinta adhesiva, plumón indeleble, franela, papel higiénico suave, libreta pequeña para notas


PROCEDIMIENTO. 

· Pesar exactamente 1 g. de acero repara una solución de K2CrO4  con un volumen de 0.1 L y una concentración de 0.010M.

· Prepara 

· Graficar  A  vs.  Donde Absorbancia es Y y  es X.

· Calcular el coeficiente de extinción () y la concentración de ambas soluciones (C) utilizando las fórmulas correspondientes:


[image: image24.wmf]C

b

A

*

=

e

      y       
[image: image25.wmf]e

*

=

b

A

C


· Obtener datos y analizarlos.

· Generar reporte incluyendo la investigación.


INVESTIGACIÓN. 

· ¿Qué es energía radiante?

· La monografía del Cromo.

· La monografía del Manganeso.

· La monografía del acero.

· ¿Qué es propiedad intensiva?

· ¿Qué es propiedad extensiva?

· ¿Qué dice la ley de Beer en cuanto a la absortividad?

· ¿Qué es absortividad?

· ¿Qué es absortividad molar?

· ¿Qué es coeficiente de extinción?

· ¿Qué es transmitancia?

· ¿Qué es absorbancia?











































REACTIVOS:


1 gramo de acero por equipo.


50 mL HNO3 por equipo.


1 gramo de persulfato de amonio por equipo.


100 mL de H3PO4 al 85% por equipo.


0.5 g. peryodato de potasio por quipo.


Agua destilada
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REACTIVOS:


Cu metálico.


Agua destilada


HCl.


HNO3.


NH4OH 1:3











REACTIVOS:


CuSO4� EMBED Equation.3  ���5H2O (PM = 249.674 g/rmol, teórico)


Agua destilada





Nota:


1 mol de CuSO4� EMBED Equation.3  ���5H2O  = 249.674 grs 





 Este símbolo alerta de peligros eléctricos potenciales. Asegúrese que únicamente personal  calificado lleve a cabo estos procedimientos.





 Este símbolo le alerta de superficies calientes. Asegúrese de leer y seguir cuidadosamente  las instrucciones asociadas.





 Este símbolo alerta sobre información importante acerca del uso del instrumento. 


 Asegúrese de leer y seguir cuidadosamente las instrucciones asociadas.








REACTIVOS:


CuSO4� EMBED Equation.3  ���5H2O (PM = 249.674 g/rmol, teórico)


Agua destilada.


Muestra Problema líquida.





Nota:


1 mol de CuSO4� EMBED Equation.3  ���5H2O  = 249.674 grs 
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