


* Seguridad en el laboratorio

 Material de laboratorio

e Curva de calibrado



e Se establecen normas de cumplimiento
obligatorio para garantizar la seguridad dentro
del laboratorio (disminucion del riesgo)

e Diferencia entre riego y peligro




Proteccion personal

S

— Guardapolvos/chaqueta

— Guantes (tamafio- correcto uso) FUMAR

COMER Y

— G afa S BEBER

— No comer/beber/fumar

— Contacto con las mucosas



El material a utilizar debe estar en
condiciones optimas

Instruccion del uso del material/instruirse
Todo compuesto debe saberse manipular

Todo compuesto debe tener fecha de
vencimiento visible y senales de advertencia

No devolver alicuotas a solucion madre
(retirar lo que se va a utilizar)



Si se derrama una solucion acida o basico
siempre primero se debe neutralizar

Cuando se descarten las soluciones ya
neutralizadas por la caneria dejar correr
abundante agua

“No hay que darle de beber a un acido”
No pipetear con la boca, usar Pro-pipeta

No oler directamente los frascos




* Las sustancias inflamables deben
permanecer lejos de fuentes de calor

* Todo reactivo volatil debe manipularse
bajo campana extractora

* Todo material que contenga alguna
solucion debe rotularse debidamente



Informacion que debe tener
una etigueta

* Legible e indeleble

* Pictograma de peligrosidad
* Nombre y calidad del product:_
* Riqueza(%)

‘

* Formulay peso molecular
* Frases R (riesgo)

* Frases S (seguridad)



Clasificacion: Estos productos quimicos
causan destruccion de tejidos vivos ylo
materiales inertes.

Precaucion: No inhalar y evitar el
contacto con la piel, ojos y ropas.

. ,{\cidn clorhidrico
+ Acido fluorhidrico

C Corrosivo

Clasificacion: Sustancias y
preparaciones que pueden explotar bajo
efecto de una llama o que son mas
sensibles a los choques o fricciones queel |« Nitroglicerina
dinitrobencena.

Precaucion: evitar golpes, sacudidas,
friccian, flamas o fuentes de calor.

E Explosivo

Clasificacion: Sustancias y
preparaciones:

+ que pueden calentarse y
finalmente inflamarse en contacto
conel aire a una temperatura
normal sin empleo de energia, o combate del fuego.

 solidas, que pueden inflamarse Precaucion: evitar su contacto con
facilmente poruna breve accidn materiales combustibles.
de una fgeptede |.r1f|ama~cmny.r 0 Comburente
que contindan ardiendo o
consumiéndose después de haber |« Benceno
apartado la fuente de inflamacidn, + FEtanol
0 o Acetona

+ liquidas que tiene un punto de
inflamacidn inferiora 21 °C, o

F Inflamable » gaseosas, inflamables en contacto

Clasificacion: Sustancias que tienen la
capacidad de incendiar otras sustancias,

facilitando la combustion e impidiendo el U e

+ Nitrato de potasio
+ Perdxido de hidrégeno

Clasificacion: Sustancias y
preparaciones liquidas, cuyo punto de

can el aire a presidn normal, o inflamacion se sitda entre los 21 °C y los * Hldrl?genu
+ que, en contacto con el agua o el 55°C; * .ﬂ}cehlenu
aire himedo, desenvuelven gases Precaucion: mantener lejos de llamas o Bodia
faciimente inflamables en Fr abiertas, chispas y fuentes de calor.
cantidades peligrosas;
Precaucion: mantener lejos de llamas Ex‘f{emadamenle
inflamable

abiertas, chispas y fuentes de calor.



Clasificacion: Sustancias y
preparaciones que, porinhalacidn,

ingestidn o penetracidn cutanea, pueden s Cloruro de bario

implicar riesgos graves, agudos o crdnicos + Mondxido de carbono s .

2 la salud. o Metanol CIMlﬁcaplon: Sustanmgs y

Precaucion: todo el contacto conel preparaciones no cormosivas que, por

cuerpo humano debe ser evitado. contacto inmediato, prolongado o repetido .

T con la piel o las mucosas, pueden +  Cloruro de calcio

provocaruna reaccidn inflamatoria. + Carbonato de sodio
Precaucion: los gases no deben ser

Clasificacion: Por inhalacién, ingesta o inhalados y el contacto con la piel y ojos

absorcion a través dela piel, provoca . Cianuo Xilrritante debe ser evitado.

graves problemas de salud e inclusive la o .

v Tridxido de arsénico ,

muerte. « Nicotina Clasificacion: Sustancias y

Precaucion: todo el contacto con el prepara{:ignes que, por inha acién,

cuerpo humano debe ser evitado. ingestidn o penetracidn cutdnea, pueden +  Etanol

T+ Muy tdxico implicar riesgoslala salud de forma + Diclorometano .
temporal o alérgica; + Cloruro de potasio
Precaucion: debe ser evitado el contacto v Lejia
con el cuerpo humano, asi como la
Xn Nocivo inhalacidn delos vapores.
_— Definicion: La presencia de un organismo

0 sustancia derivada de un organismo que + Residuos sanitarios,

\ , se traduce como amenaza ala salud muestras de
humana. microorganismos, toxinas,

Manipulacion: debido a su riesgo virus de fuentes
potencial, no debe ser liberado en ningun bioldgicas.

' RIESQD sitio.

Bioloaico

Definicion: El contacto de esa sustancia
con el medio ambiente puede provocar

. , + Benceno
dafios al ecosistema a corto o largo plazo . .
. i . : + Cianuro de potasio
Manipulacion: debido a su riesgo :
+ Lindano

potencial, no debe ser liberado en las

cafierias, en el suelo o el medio ambiente.

N Peligroso para el
medio ambiente







* Segun su composicion

— Material d
— Material d

— Material d

e vidrio refractario (hasta 490°C))
e vidrio no refractario

e porcelana (resistentes a

temperaturas elevadas, impermeables y
resistentes a quimicos)

— Material metalico (generalmente de montaje y
acoplamiento)

— Material de madera, plastico y caucho
(diferentes funciones)




Material volumetrico

* Permiten medir volumenes de
sustancias liquidas
* Bureta =)
* Matraz volumétrico —)
* Pipetas =
* Probetas =



_ =

Util para
neutralizacion/titulacion




Material volumetrico

* Permiten medir volumenes de
sustancias liquidas
* Bureta =)
* Matraz volumetrico =)

* Pipetas—)
* Probetas —>



| _ Un solo volumen-
' ' medicion de

precision




Material volumetrico

* Permiten medir volumenes de
sustancias liquidas
* Bureta —=>
* Matraz volumetrico =)
* Pipetas =
* Probetas =)



Pipetas volumétricas y
aforadas




Material volumetrico

* Permiten medir voluUmenes de
sustancias liquidas
* Bureta —)
e Matraz volumétrico =)

* Pipetas =>
* Probetas =



==

2 B b B v —N 3 B -

Vidrio / plastico
Cual es
mejor???



* Permiten contener liquidos. Y si bien todas
pueden contener un volumen determinado no
son volumétricos es decir no son materiales

de medicion

 Matraz balén / Matraz balén de
fondo plano =

e Matraz Erlenmeyer =
* Piseta =
* Tubos de ensayo =)



Diferencia con matraz
aforado???

Matraz Fondo Plano



* Permiten contener liquidos. Y si bien todas
pueden contener un volumen determinado no
son volumétricos es decir no son materiales

de medicion

 Matraz balén / Matraz balén de
fondo plano =

* Matraz Erlenmeyer =)
* Piseta =
* Tubos de ensayo =)



Diferentes volumenes
Porque la forma 7777




* Permiten contener liquidos. Y si bien todas
pueden contener un volumen determinado no
son volumétricos es decir no son materiales

de medicion

 Matraz balén / Matraz balén de
fondo plano =

 Matraz Erlenmeyer =
* Piseta =)
* Tubos de ensayo —



Usos???




* Permiten contener liquidos. Y si bien todas
pueden contener un volumen determinado no
son volumétricos es decir no son materiales

de medicion

 Matraz balén / Matraz balén de
fondo plano =)

* Matraz Erlenmeyer =
* Piseta =
* Tubos de ensayo =)



Distintos
materiales y

tamanos

f. 3 ¢
e

o T,




* Termdmetro: determina temperaturas en
grados Celsius o Fahrenheit. Los hay de
diferentes escalas y materiales
dependiendo el uso =

* Balanza: mide la masa de una sustancia
quimica =

* Cinta de pH: mide pH de soluciones en
escala de 1 a 14, mediante un indicador =>



Diferentes usos




e Termdmetro: determina temperaturas en
grados Celsius o Fahrenheit. Los hay de
diferentes escalas y materiales
dependiendo el uso =

* Balanza: mide |la masa de una sustancia
quimica =

* Cinta de pH: mide pH de soluciones en
escala de 1 a 14, mediante un indicador—=)



Diferencias de
Precision y de
formato




e Termdmetro: determina temperaturas en
grados Celsius o Fahrenheit. Los hay de
diferentes escalas y materiales
dependiendo el uso =)

* Balanza: mide |la masa de una sustancia
quimica =)

* Cinta de pH: : mide pH de soluciones en
escala de 1 a 14, mediante un indicador =)



No son muy exactas ya que
dependen del observador.
Si se requiere mayor
precision usar pHmetro

\

M____MA
= —

tg=llml

i€




Material de sostén

Anillo/aro
de hierro

Nuez para
sujetas pinzas o
aros al soporte

Gradilla de plastico

Pinzas de Soporte
sujecion universal



Tripode

Tela de
amianto



Material de uso especifico

\/

Varilla/ agitador de Embudo
vidrio (tallo corto y

7!

Mortero

Escobillas

porcelana



Material de uso especifico

Saida de dgua
quente Entrada de 4gua
fria
Bico de Bunsen Erlenmeyer —
Destilado —

1 —refrigerante de rosario
2 —refrigerante recto

3 —refrigerante de
serpentin



Material de uso especifico

Ampolla de
decantacion

Vaso de precipitado



Material de uso especifico

Quemador a gas

Mechero de alcohol






Clasificacion

* Métodos cldsicos —)

* Métodos instrumentales. I:>




Separacion y determinacion del componente de interés
mediante precipitacion, extraccion o destilacion.

En el caso de los analisis cualitativos, los componentes
separados se trataban después con reactivos que
originaban productos que se podian identificar por su color,
sus olores, sus actividades Opticas o por sus indices de
refraccion. En el caso de los analisis cuantitativos, |a
cantidad de analito se determinaba mediante mediciones
gravimétricas o volumétricas (titulométricos).

Estos métodos clasicos para separar y determinar analitos
se usan todavia en muchos laboratorios. Sin embargo, el
grado de su aplicacion general esta disminuyendo con el
paso del tiempo y con el surgimiento de métodos
instrumentales para reemplazarlos.



Se basan en la medicion de propiedades fisicas del analito,
tales como conductividad, potencial de electrodo, absorcion
de la luz o emision de la luz, relacion masa/carga y
fluorescencia. Las técnicas cromatograficas y
electroforéticas empezaron a reemplazar |la destilacion, la
extraccion y la precipitacion para la separacion de
componentes de mezclas complejas antes de su
determinacion cualitativa o cuantitativa.



Un instrumento para analisis quimico convierte la
informacion acerca de las propiedades fisicas o quimicas
de un analito en datos, que luego puede manipular e
interpretar el operador.

Para obtener la informacion deseada del analito, es
necesario proporcionar un estimulo, generalmente
energia electromagnética, eléctrica o térmica.

Estimulo || ﬁq Respuesta

Fuente Sistema Informacion
de energia en analitica
estudio

Proceso global de una medicidn con instrumentos



La palabra calibracion puede implicar dos facetas
diferentes:

calibracidn instrumental

calibracion metodolodgica
En la practica estos dos tipos de procesos muchas veces se
confunden, aunque representan dos aspectos diferentes y
complementarios que son claves de la trazabilidad
guimica.




La calibracion instrumental o de equipos se
refiere al aseguramiento de que un
instrumento y/o aparato funcione
correctamente. Su objetivo es corregir |a
respuesta instrumental hasta alcanzar el
valor considerado como verdadero que lleva
implicito el estandar utilizado



* Esla caracterizacion de la respuesta de un
instrumento en funcion de las propiedades de un
analito o de un grupo de ellos. Se basa en el
establecimiento de una relacion inequivoca entre
la senal instrumental y la concentracion del
analito.

 En fotometria se calibra el fotometro y se
establece la relacion absorbancia concentracion
para cada proceso de medida quimico.



Pueden considerarse dos tipos de métodos para la cuantificacion de
analitos, métodos relativos o absolutos. De acuerdo al tipo de método se
consideran diferentes procedimientos de calibracion:

a) Procedimientos absolutos; Relacionar la sefal del instrumento con
una magnitud fisica y coloca la marca o escala del aparato en la posicion
correcta respecto al resultado de la calibracion. Ejemplos de ajuste de
equipos: Calibrar una balanza o calibrar una pipeta.

b) Procedimientos relativos: Se establece una funcién de calibracion
aplicando el mismo procedimiento de medida a patronesy a muestras. La
relacion es una funcion matematica que permite establecer la relacion
entre senal y concentracion. Ejemplo: Relacion de regresion entre la
sefal instrumental (y) y la concentracidn (x), mediante un modelo lineal
polindmico de grado 1.



Senal Analitica o Respuesta
Instrumental

MEDICION DE LA RESPUESTA

Preparacion de la curva de calibrado.

Se preparan soluciones patrén (estandares) del analito de interés
(cinco niveles de concentracion como minimo), a partir de drogas
patron primario o secundario, y un blanco (concentracion = 0).

Estas soluciones tendran concentraciones crecientes, equi-
espaciadas entre cero y el extremo superior del rango de
concentraciones de trabajo. Cada patron se procesa usualmente
por triplicado (y también el blanco).

Debe usarse material calibrado. Este requisito se relaciona con el
hecho de que las sefales analiticas que se grafican sobre el ejey
(variable dependiente) asumen todos los errores del procedimiento
y las concentraciones que se grafican sobre el eje x (variable
independiente), no asumen error.



Medicion de las senales analiticas

* A cada patron le corresponde un valor en el
aparato de lectura.

CONCENTRACION




Ordenamiento de los datos




Estudio de la respuesta

e a)-Construccion de un grafico: senal analitica
VS concentracion.

* Se grafican los puntos, y si es posible se los
une con una linea (recta o curva),

=]
[=:]
T
-
=}
=]

=
=1
=]
-]

SEMAL AMALITICA
SEMAL AMNALITICA

0,4 a,4

Figura 4. Felacidn grafi@ entre |m datos de Figura 4,F51imacian, de una linea que se ajuste a losdatm

concentracion deunanalito vsusenal instrumental. experimentales.



* b)-Estudio de los rangos de la curva.

En la mayoria de los casos las curvas de calibrado se dividen en tres
regiones :

e Rango Lineal: zona lineal de la curva, presente a bajas concentraciones. Su limite
inferior se corresponde con el Limite de Cuantificacion (LOQ).

* Rango dinamico: Se considera que va desde |la menor concentracion detectable
hasta la pérdida de relacidn entre respuesta y concentracién, es decir, abarca el
rango lineal y la region donde la recta se transforman en una curva. Su limite
inferior se corresponde con el Limite de Deteccion (LOD).

» Pérdida de la relacién entre respuesta instrumental y concentracion: Region
donde la concentracion es demasiado elevada y se pierde la relacién con la
respuesta instrumental, es decir que por mas que se siga aumentando la
concentracion, la sefal analitica permanece constante.

Rango dinamico S
8
o
Rango lineal

8_ Pérdida de la relacion

8 respuesta-concentracion

o Extremo superior

del rango lineal
/ \\

A

Concentracion




La region de pérdida de la relacion “respuesta instrumental-
concentracion” no puede utilizarse para cuantificar, no aporta
informacion. Dicha zona se descarta.

El rango lineal es el de eleccion para la cuantificacion.

Estudio de la linealidad
Existen diferentes maneras para evaluar la linealidad de una de
curva de calibrado, algunas de ellas:

Graficamente:
a. Curvade calibrado: sefal analitica vs concentracion

b. Grafico de los residuos (e)

Pruebas estadisticas F:

a. F=(Sfit)2 /(Sy)2

b. F=S5fit2/s2

c. Analisis de la varianza residual F= MSlof/ MSe




Correlacion

* La correlacion es una medida de la asociacién
entre dos variables. Cuando existe correlacion,
los valores a lo largo de las dos variables estan
ligados entre si de algun modo, de forma que
una variable proporciona informacion sobre la
otra.

* La asociacion entre variables se estima
mediante |la covarianza y el coeficiente de
correlacion de Pearson (r).
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No existe relacidon entre Concentracion y Sefial Analitica, r 0.

Existe relacion parabdlica entre Concentracidn y Sefial Analitica, a pesar de esta relacion r->0.
Existe relacion creciente entre Concentracion y Sefial Analitica, r->1.

Existe relacion decreciente entre Concentracion y Senal Analitica, r=>-1.



Cuantificacion

Consiste en la prediccidon de la concentracion del analito en la muestra
incognita y puede efectuarse de dos maneras:

— Cuantificacion grafica. Obtener la concentracién del analito en la
muestra ingresando en la curva de calibrado, sea esta una recta o no,
con el valor de “Senal de la muestra” e interpolando.

A B
o & o &
=5 54 =2
@ 2 s L
S E S E
o «© (73] « |
0 T T T T T 1 0 T 1 % T T T 1
0 1 2 3 4 5 6 0 1 2 3 4 5 6
Concentracion Concentracion
de |la muestra de la muestra




* Cuantificacion matematica. Luego de realizar Ia
grafica de la curva de calibrado, se observa que
tipo de funcion matematica ajusta mejor la
distribucion de los datos

0,6 q A 0,35 B
05 031 —
04| 0.25 - /‘/
% 03 % 0,2 - //
0 o 0,15 4
0,24 01
0,1 0,05 -
0 T T T T T ) 0 T T
0 1 2 3 4 5 ] 0 1 2 3 4 6
Concentraci Concentracién




* Los datos pueden estar distribuidos de tal manera que
formen una recta, pudiéndose obtener por regresion lineal
una relacion entre la senal analitica y la concentracion.

y=Ax+B Senal Analitica = k. Concentracion
Dénde:
 B: Ordenada al Origen
 A:Pendiente

* Se remplaza el valor de y por el valor de |a senal de Ia
muestra (si esta se proceso por duplicado o triplicado: su
promedio) mediante el calculo se obtiene el valor de x
(concentracion del analito en la muestra).



Curva de calibrado

Absorbancia

Concentracion (gr/L)



MUCHAS GRACIAS

POR SU ATENCION
A

i la pusieron

A (s)

2




