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INSTRUCCIONES:

1. No abra este cuestionario hasta que se lo indiquen.
2. Este examen consta de tres casos practicos, debera elegir dos de ellos.
3. El tiempo de realizacién de este ejercicio es de tres horas.
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EJERCICIO 1

Una planta de procesamiento de minerales auriferos genera un agua residual rica en niquel y en
sélidos disueltos, que es necesario depurar antes de su vertido a un lago préximo. El responsable
de la depuraciéon del agua debe controlar multiples factores, entre ellos el pH del agua y la
concentracion de niquel disuelto. Para ello debe realizar las tareas que se detallan a continuacién:

a) Medida y regulacidon del pH (10 puntos)
El proceso de depuracién requiere, para su correcto funcionamiento, que el pH del agua
residual sea aproximadamente 7. Para conseguirlo, el analista debe tomar cada dia una
muestra representativa de agua, medir su pH, y segun el valor obtenido anadir acido o base
hasta que consiga llegar al valor requerido de 7. En un momento determinado se ha generado
una cantidad total de agua residual de 20000 L, se toma una muestra representativa de 250 mL,
y al medir su pH se obtiene un valor de 2.85. Se pide:

a.1) Describir el procedimiento que se debe seguir para medir correctamente el pH de la
muestra, asi como para llevar el pH de dicha muestra de agua a un valor de 7.

a.2) Calcular la cantidad necesaria del reactivo neutralizante puro que debe utilizarse para
llevar los 20000 L de agua residual a un valor de 7, considerando que para neutralizar la
muestra del apartado anterior se han consumido 5.4 g de disolucién de reactivo
neutralizante al 0.25%.

Nota: Se dispone de un pH-metro, disoluciones de calibracion para el pH-metro, y disoluciones
de HCl al 0.25% en peso y NaOH al 0.25% en peso, como reactivos neutralizantes.

b) Niquel disuelto mediante espectrofotometria ultravioleta-visible (UV-Vis) (10 puntos)
La determinacién de niquel disuelto (Ni%*) se llevara a cabo sobre muestras de agua filtradas, y
midiendo en un espectrofotdmetro UV-Vis la absorbancia (A) del complejo [Ni (NHs)e]?*, que
tiene un Amax =570 nm.
En primer lugar, y con objeto de poder calcular un valor medio de la absortividad molar (&) del
complejo de niquel, se procede a preparar muestras patron del complejo a distintas
concentraciones, segun se indica en la tabla siguiente:

Reactivo Patrén 1 Patrén 2 Patrén 3 Patrén 4
Ni(NOs3)20.1 M 0.10 mL 0.20 mL 0.40 mL 0.80 mL
NH4sNO3 2.0 M 3.90 mL 3.80 mL 3.60 mL 3.20mL
NH4sOH 5.0 M 1.00 mL 1.00 mL 1.00 mL 1.00 mL
Absorbancia medida 0.120 0.195 0.441 0.810
(UA)
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En esta misma tabla se encuentran los valores de absorbancia medidos usando una cubeta de
cuarzo con un paso optico (/) de 1 cm, y a una longitud de onda de 570 nm.

Se repite el mismo procedimiento para la muestra de agua, tomando en este caso 0.50 ml de la
muestra de agua, 3.50 ml de NH4NO3z 2 M y 1.00 ml de NH40H 5 M. El valor medio de
absorbancia obtenido para 4 determinaciones es de 0.625 UA.

Se pide:

b.1) Obtener el valor medio de la absortividad molar del complejo [Ni (NHs)e]?* a partir de los
datos de absorbancia de la tabla anterior, considerando que se cumple la ley de Lambert-
Beer.

b.2) Calcular la concentracién molar media de Ni?* en la muestra de agua.
b.3) Razonar porqué se elige la longitud de onda de 570 nm para la cuantificacidn de niquel.

Nota: en las condiciones descritas en este ejercicio no son relevantes las reacciones parasitas, y
puede considerarse que todo el Ni?* presente se encuentra en forma de complejo [Ni (NHs)e]?*
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EJERCICIO 2

En un laboratorio de preparacion de materiales, después de un proceso sintético, se obtiene una
muestra orgdnica en soélido, que contiene C, H, N y O, y presenta solubilidad en disolventes
organicos. Una vez purificada y aislada la muestra, se procede a la caracterizacion utilizando las
técnicas espectroscépicas de Infrarrojo (FT-IR) y Resonancia Magnética Nuclear (RMN),
principalmente.

Sobre las dos técnicas de caracterizacién mencionadas, responda a las siguientes preguntas:

1) ¢Como prepararias la muestra para cada una de las técnicas elegidas y qué equipos y
material necesitas en cada caso?

2) ¢éSe necesita algun protocolo de seguridad para usar la técnica o para la manipulacién de
la muestra?

3) éQué informacion se obtiene de cada una de las técnicas y como interpretas los
resultados para asi poder elaborar un informe?

Nota 1: Si realiza algun grafico o dibujo, describalo por escrito.
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EJERCICIO 3

En un laboratorio de preparacion de materiales debe realizarse una valoracién acido-base para
calcular la acidez total de una muestra liquida tomada en campo, cuyo pH original es de 2,7.
Durante esta valoracidn, se obtiene un precipitado como consecuencia del aumento de pH hasta
el valor de 8,3 utilizado como referencia. Este precipitado también debe muestrearse vy
caracterizarse mediante difraccion de rayos-X (DRX) y transmisién electrénica (TEM).

En primer lugar, explique cémo realizaria la valoracién, y qué materiales necesitaria. A
continuacion, sobre las dos técnicas de caracterizacion mencionadas, responda a las siguientes
preguntas:

1) ¢Como prepararias la muestra para cada una de las técnicas elegidas y qué equipos y
material necesitas en cada caso?

2) ¢éSe necesita algun protocolo de seguridad para usar la técnica o para la manipulacién de
la muestra?

3) éQué informacion se obtiene de cada una de las técnicas y como interpretas los
resultados para asi poder elaborar un informe?

Nota 1: Si realiza algun grafico o dibujo, describalo por escrito.



