Quimica Analitica Instrumental 28 de mayo de 2020

Primer examen parcial

Problema 1

Para determinar la concentracion de creatinina en suero espectrométicamente, se
construy6é una curva de calibrado tomando alicuotas de una solucion de trabajo.
Esta solucidn se prepar6 haciendo una dilucion de 5,00 mL de una solucion patron
de creatinina (1,25 mg/mL) en 250,00 mL de agua bidestilada. Los testigos se
prepararon agregando las alicuotas de la tabla, 5,0 mL de acido picrico (0,04M) y
1,3 mL de NaOH 2 M en un matraz de 50,00 mL y llevando a volumen con agua
bidestilada. La solucién del blanco se prepara agregando 5,0 mL de acido picrico
(0,04M) y 1,3 mL de NaOH 2 M y se lleva a volumen (50,00 mL) con agua
bidestilada. Las alicuotas de solucion de trabajo utilizadas y las sefales de
absorbancia obtenidas fueron:

Testigo mL A
1 0,3 0,180
2 0,4 0,242
3 0,5 0,293
4 0,6 0,348
5 0,7 0,400

a) ¢Como y por qué calibra el espectrofotdmetro antes de comenzar a realizar
las medidas?

b) Teniendo en cuenta que el acido picrico (reactivo utilizado) absorbe a la
longitud de onda de trabajo, indique si los valores de las sefiales serian
iguales si se hubiese calibrado a 100% de T con agua bidestilada. ¢ Hubiese
obtenido el mismo valor de concentracion de creatinina en la muestra?
Justifique su respuesta.

c) Grafigue los puntos experimentales (Sefial vs. concentracion de los testigos
en mg de Creatininia/ L de testigo) en papel milimetrado, y aplique el método
de minimos cuadrados a los datos de sefial y concentracion, para obtener la
ecuacion de la recta. Represente la recta sobre el mismo grafico teniendo en
cuenta los valores del primer y ultimo testigo (aclaraciéon: puede graficar la
curva y obtener la ecuacién de regresion lineal en Excel o en un programa
de hojas de calculo similar).

d) Si la concentracion de creatinina en la muestra es aproximadamente
12,5 mg/L de suero elija, segun su criterio, el o los caminos de dilucién
apropiados que deberia hacerle a la muestra para que la sefal de
absorbancia medida esté comprendida dentro de la curva de calibrado.

1) De la muestra de suero se toman 2,00 mL y se lleva a un volumen de
25,00 mL con agua bidestilada. De esta soluciéon se toman 5,00 mL y se
los trata igual que a los testigos.
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2) De la muestra de suero se toman 3,00 mL y se lleva a un volumen de
25,00 mL con agua bidestilada. De esta solucion se toman 5,00 mL y se
los trata igual que a los testigos.

3) De la muestra de suero se toman 3,00 mL y se lleva a un volumen de
25,00 mL con agua bidestilada. De esta solucion se toman 10,00 mL y se
los trata igual que a los testigos.

4) De la muestra de suero se toman 1,00 mL y se los trata igual que a los
testigos.

5) De la muestra de suero se toman 3,00 mL y se lleva a un volumen de
10,00 mL con agua bidestilada. De esta solucion se toman 5,00 mL y se
los trata igual que a los testigos.

6) De la muestra de suero se toman 2,00 mL y se lleva a un volumen de
10,00 mL con agua bidestilada. De esta solucion se toman 5,00 mL y se
los trata igual que a los testigos.

Problema 2

Se desea determinar espectrométricamente el contenido de fenoles totales en orina
utilizando un método enzimético. Para ello se toman 10,00 mL de orina, se le
agregan los reactivos necesarios para realizar una hidrolisis acida y se lleva a
25,00 mL con solucién tampon de pH 7. De esta solucion se toman 5,00 mL, se
agregan 2 mL de la enzima (polifenol oxidasa) y se lleva a un volumen final de
10,00 mL con la solucién tampén de pH 7.

Las soluciones testigo se preparan a partir de una solucion patron de fenol de
250 mg/L. De esta solucion se miden alicuotas de 0,10; 0,20; 0,30; 0,40; 0,50; 0,60
y 0,70 mL, se agregan 2 mL de enzima y se completa el volumen a 10,00 mL con
solucion tampoén de pH 7. Las sefiales de absorbancia obtenidas son: 0,105; 0,198;
0,289; 0,380; 0,481; 0,590 y 0,670, respectivamente.

a) Calcule las concentraciones de las soluciones testigo expresandolas en
mg fenol/L de solucidn testigo.

b) Apliqgue el método de minimos cuadrados a los datos de sefal y
concentracion, para obtener la ecuacion de la rectay = bx + a, y respresente
la misma en papel milimetrado teniendo en cuenta los valores  del primer
y ultimo testigo. (aclaracion: puede graficar la curva y obtener la ecuacién
de regresion lineal en Excel o en un programa de hojas de calculo similar).

c) Determine la concentraciéon de fenoles en la muestra expresada en
mg fenol/L orina si la sefial de absorbancia promedio de cinco réplicas es
0,375.

d) ¢Qué material volumétrico debe utilizarse para agregar las enzimas? ¢ Y para
tomar las alicuotas?



