QUIMICA ANALITICA I
15 de Noviembre de 2018

Universidad deValladolid
Departamento de Quimica Analitica

Nombre y Apellidos:

1. La capacidad de hinchamiento de una resina es mayor si:
a) El porcentaje de DVB (divinilbenceno) es bajo

b) Todas son correctas
c) Siesde acido o base fuerte

2. Laincompleta separacion de interferentes conduce a un error:
a) Por defecto
b) Por exceso
c) Depende de los casos

3. En el desarrollo denominado como ANALISIS FRONTAL la fase movil es:
a) Un disolvente poco polar
b) Un disolvente con gran afinidad por el relleno de la columna
c) La propia muestra o una disolucion de la misma

4. Un acido HA se distribuye entre CHCl; y agua en funcion del pH. Se obtienen los
siguientes datos: (a) pH = 6, % R = 11.09; (b) pH= 8, % R = 0.17. Calcula la constante
de acidez de dicho acido. Nota: Vo=V.

a) 1.7x107
b) 2.7 x10°
c) 6.2x10*

5. Se quiere realizar la limpieza/concentracion de analitos apolares por SPE, ;qué tipo de
sorbente utilizaria para llevarlo a cabo?.
a) Cis (octadecil)
b) NH; (aminipropil)
c) MgO:X8Si0,+H,O (florisil)

Nota: Todas las cuestiones puntuan igual (50% elegir la opcién correcta; 50% justificar
adecuadamente la respuesta).Se recuerda que este ejercicio supone un 20% de la nota final.



6. En las separaciones cromatograficas empleando el mecanismo de REPARTO EN
FASE INVERSA se aumenta la fuerza de la fase movil:
a) Aumentando su polaridad
b) Aumentando el parametro de adsorcion
¢) Disminuyendo la polaridad

7. La funcion de los aditivos en cromatografia en capa fina NO es la de...
a) Mejorar el revelado
b) Ninguna
c) Mejorar la separacion

8. Se ha realizado la separacion cromatografica de tres compuestos A (t. = 4.8 min; W=
0.192 min), B (t: = 6.7 min; W= 0.268 min) y C (t. = 15.4 min; W= 0.616) min)
utilizando una columna apolar de 15 cm de longitud y 4 cm de diametro interno a un
flujo de fase movil de 1 mL/min. {Se podria realizar la identificacion y cuantificacion
de los compuestos con la suficiente exactitud?.

a) Si
b) No
c) Solo la identificacion

9. El salado de la fase acuosa (salting-out) provoca que el compuesto de interés:
d) Permanezca en la fase acuosa
e) Pase a la fase organica
f) No le afecta

10. Cuando hay interferencias de la matriz que son imposibles de corregir ha de utilizarse el
método de cuantificacion denominado:
a) Patron externo
b) Patron interno
c) Adiciones patron

Nota: Todas las cuestiones puntuan igual (50% elegir la opcién correcta; 50% justificar
adecuadamente la respuesta).Se recuerda que este ejercicio supone un 20% de la nota final.



QUIMICA ANALITICA II

Universidad deValladolid
Departamento de Quimica Analitica 11 de Enero 2019

1.- Se ha realizado la separacién por cromatografia de gases en régimen isotermo de tres
compuestos hidrocarbonados, X, Y y Z, que se encuentran en baja concentracion en una muestra,
utilizando una columna de reparto de fenil metil silicona de 30 m y un didmetro interno de 0.10 mm
realizdndose un desarrollo por elucién, utilizando como fase movil Helio a un flujo de 1 ml/min. Del
cromatograma correspondiente se han obtenido los siguientes datos: o = 2.1 min. X (- = 4.8 min.;
wx = 0.192 min.); Y (- = 5.5 min.; wy = 0.219 min.) y Z (t- =18.4 min.; wz = 0.735 min.). Definir y
calcular los siguientes pardmetros: (1).- Velocidad lineal de avance de la fase movil; (2).- Eficacia
expresada como altura del plato para la columna; (3).- Volumen de retencion; (4).- Factor de
capacidad para los solutos; (5).- Coeficiente de selectividad; (6).- Resolucién alcanzada; (7).-
Suponiendo que los compuestos se encuentran en la misma proporcién, ¢se podria realizar la
identificacion y cuantificacion con exactitud?; (8).- ¢Cémo se podria acortar el tiempo de andlisis?.
Describir la forma prdctica de realizarlo. (Supdngase que los picos de elucién son simétricos)

2.- Desarrollo por Andlisis Frontal. ¢Cémo se seleccionan la fase estacionaria y la mévil? Explicar
como se produce el avance de los solutos a lo largo de la columna. ¢Cémo es la forma de los
cromatogramas? Indicar el campo de aplicacién de este tipo de desarrollo.

3.- Explicar por qué se produce el flujo electroosmético, indicando de qué depende la velocidad de
dicho flujo asi como las consecuencias beneficiosa que la existencia del mismo proporciona ¢Cémo
se puede disminuir, anular y/o invertir la direccion de dicho flujo?.

4.- 5 g de cambiador de cationes en forma amdnica con una capacidad de 5 meq/g se agitan con 50
ml de una solucién que contiene 5.10° moles de nitrato de bismuto y 5.10° moles de acetato
aménico. (a).- Calcllese el porcentaje de bismuto que queda en disolucién al alcanzarse el equilibrio;
(b).- ¢A qué pH la fijacion del bismuto es cuantitativa?; (c).- Calcular el volumen de dcido acético
concentrado (99.5 % de pureza y densidad 1.050 g/mL) que es necesario afiadir a la solucion
anterior para lograr la fijacion cuantitativa de dicho ion (supdngase para los cdlculos que no se
produce variacion de volumen).

Datos: E..N™ = 2.01; En./2 83 = 2.9; pK (HACO) = 4.8; pK (NH4OH) = 4.8; Pm HAcO=60.0
Bi** + OH < BiOH* log Ki = 12.0; Bi** + 20H < BiO" + H20 log Kz = 22.6;
pKs (Bi (OH)s) = 28.6

5.- Responda de manera adecuada y justifique razonadamente la respuesta. El valor mdximo se
alcanzara seleccionando la opcion correcta (50%) y justificandola adecuadamente (50%).

Cada cuestion y problema se calificard sobre 2 puntos y el examen representa el 70% de la
calificacion total.

Tfno. 983.423202 Fax: 983.423013.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

En las separaciones cromatogrdficas empleando el mecanismo de REPARTO EN FASE
INVERSA se disminuye la fuerza de la fase mavil:

a) Aumentando su polaridad

b) Aumentando el pardmetro de adsorcidn

c¢) Disminuyendo la polaridad

Un dcido HA se distribuye entre CHCI3 y agua en funcién del pH. Se obtienen los siguientes
datos: (a) pH = 6, % R = 11.09; (b) pH= 8, % R = 0.17. Calcula la constante de acidez de dicho
dacido. Nota: VO=V.

a) 1.7x10-5

b) 2.7 x 10-6

c) 6.2 x10-4

Cuando la linea de base es ruidosa, es preferible utilizar para realizar la cuantificacién:
a) Area
b) Altura
c) Tiempo de retencion

¢Qué detector es el mds adecuado para determinar plaguicidas que contienen yodo en su
estructura?

a) FID

b) NPD

c) ECD

¢Cudndo se deposita la muestra con una micro-jeringa en CROMATOGRAFIA EN CAPA
FINA?

a) Con fines preparativos

b) Con fines cuantitativos

c) Con fines cualitativos
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1.- Extraccién en fase sdlida con cartuchos: Describa las etapas que se deben de realizar para
separar (implica retencién de los analitos) con altos rendimientos, compuestos minoritarios, polares,
presentes en una disolucién en hexano de una muestra. Indique los disolventes que utilizaria en cada
etapa.

2.- ¢Como se puede variar la resolucién de una separacién por HPLC? Explicar la forma prdctica de
realizar la optimizacion de una separacion.

3.- Explicar a qué se debe el ensanchamiento de la banda electroforética por efecto térmico y de
qué pardmetros depende. ¢Qué se debe de hace en la prdctica para disminuir dicho
ensanchamiento?

4 - Se desea extraer cuantitativa mente M3 de una muestra de 50 mL de una solucién que
contiene dicho ion en una concentracién 10 “* M con 20 ml de una disolucién del ligando (HL) 10 M
en CI3CH, con el cual forma el complejo MLs. (a).-¢A qué valor de pH serd posible realizar dicha
separacién?. (b).- Se desea evitar la extracciéh de M** mediante la adicién de otro ligando (HX) a la
disolucién acuosa, con el que forma el complejo M X ¢ * no extraible en cloroformo. Si se trabaja al
pH calculado anteriormente y se afiade un exceso de HX de forma que la concentracion total al final
(exceso) sea de 10 2 M, écudl es la constante de formacién del complejo no extraible, si el
rendimiento de extraccion es del 0,01% ?

Datos:

Ks(ML3)=3,5.107 ; [ML3]osat=1,1M:P1.=500; Ki = 4.107; Kix = 4.10*

5.- Responda de manera adecuada y justifique razonadamente la respuesta. El valor mdximo se
alcanzara seleccionando la opcion correcta (50%) y justificandola adecuadamente (50%).

Cada cuestion y problema se calificard sobre 2 puntos y el examen representa el 100% de la
calificacion total.

Universidad de Valladolid - Dpto. de Quimica Analitica - Paseo de Belén, 7 - 47011 Valladolid
m Tfno. 983.423202 Fax: 983.423013.
e-mail: dpto.qa@uva.es



QUIMICA ANALITICA II

Universidad deValladolid
Departamento de Quimica Analitica 1 de Febrero 2019

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.
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En las separaciones cromatogrdficas empleando el mecanismo de REPARTO EN FASE
NORMAL se disminuye la fuerza de la fase mévil:

a) Aumentando su polaridad

b) Aumentando el pardmetro de adsorcidn

c¢) Disminuyendo la polaridad

¢En una resina mezclada, ¢cémo se separaria la resina aniénica de la catiénica?
a) Tamafio
b) Flotacidn
c) pH

A partir de los estudios de distribucién se sabe que las especies A y B tienen coeficientes
de reparto entre al agua y el cloroformo de 6.50 y 6.31. Se sabe que la relacién Vs/Vm para
el empaquetamiento es de 0.422. ¢Cudntos platos serdn necesarios para producir una
resolucion de 1.5?

a) 79017

b) 25655

c) 112324

Los disolventes empleados en la extraccion liquido-liquido han de ser:
a) Muy solubles en agua
b) Muy viscosos
¢) Ambas respuestas son falsas

El volumen intersticial NO depende de:
a) El grado de empilamiento de las particulas de fase estacionaria
b) La forma de las particulas de la fase estacionaria
¢) El nimero de particulas de fase estacionaria
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