Ministerio de Culturay Educacion (Programa del afio 2011)
Universidad Nacional de San L uis (Programa en tramite de aprobacion)
Facultad de Quimica Bioquimicay Farmacia (Presentado € 02/08/2012 15:58:50)
Departamento: Quimica
Area: Qca Analitica

| - Oferta Académica

Materia Carrera Plan Afo Periodo

QUIMICA ANALITICA INSTRUMENTAL FARMACIA 4/04 2011 2° cuatrimestre

Il - Equipo Docente

Docente Funcion Cargo Dedicacion
MARTINEZ, LUISDANTE Prof. Responsable P.Tit. Exc 40 Hs
FERNANDEZ, LILIANA PATRICIA Prof. Colaborador P.Asoc Exc 40 Hs
MALLEA, MIGUEL ANGEL Prof. Colaborador P.Asoc Exc 40 Hs
SOMBRA, LORENA LUJAN Responsable de Préctico JTP EXc 40 Hs
GIL, RAUL ANDRES Auxiliar de Préctico A.lra Semi 20 Hs

[l - Caracteristicasdel Curso

Credito Horario Semanal

Teorico/Préactico |Tedricas| Practicasde Aula | Pract. delab/ camp/ Resid/ PIP, etc. | Total

5Hs Hs Hs 2Hs 7Hs
Tipificacion | Periodo
B - Teoriacon précticas de aulay laboratorio 2° Cuatrimestre
Duracion
Desde Hasta | Cantidad de Semanas | Cantidad de Horas
08/08/2011 18/11/2011 15 100

IV - Fundamentacion

Estudio de las bases tedricas, instrumentacion y aplicaciones de diferentes métodos dpticos, técnicas de separacion y otros
métodos de andlisis.

V - Objetivos/ Resultados de Aprendizaje

Posibilitar al aumno las bases tedricas de | as técnicas instrumental es més usuales en los laboratorios de andlisis.
Trabajar con técnicas instrumentales 'y realizar determinaciones cuali y cuantitativas.

Lograr que el alumno sea capaz de elegir entre varias metodologias de andlisis propuestas, evaluando parametros de calidad.
Promover el trabajo en grupo y la presentacién de informes escritos del trabajo realizado.

Quimica Analitica Instrumental contempla el desarrollo de tres grandes temas:

A- Métodos fisico-quimicos de andlisis:

* Absorciometria molecular.

* Absorcion Atémica.

* Emision: a) Molecular: Fluorescenciay Fosforescencia.

b) Atémica: Espectroscopiade llama, plasma.

* Métodos Electroguimicos de Andlisis. Potenciometria.

B- Técnicas separativas (Extraccion liquido-liquido, cromatografia, intercambio i6nico, electroforesis, didlisis,
ultracentrifugacion)
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C- Métodos Miscel aneos:
* Métodos radioquimicos.
* Métodos automatizados de andlisis.

V1 - Contenidos

DESCRIPCION DE LA ASIGNATURA

Quimica Analitica |l contempla el desarrollo detres grandestemas:

A- Métodos fisico-quimicos de andlisis:

* Absorciometria molecular: UV-Vis. Instrumentacion. Aplicaciones

* Absorcion Atémica: Instrumentacion. Aplicaciones

* Emision: @) Molecular: Fluorescenciay Fosforescencia.b)Atémica: Espectroscopiade [lama, plasma. Instrumentacion.
Aplicaciones.

* Métodos Electroquimicos de Andlisis: Potenciometria. I nstrumentacion. Aplicaciones. Voltametria. Instrumentacion.
Aplicaciones.

* Métodos radioguimicos. Generalidades. Instrumentacion. Aplicaciones

B- Técnicas separativas (Extraccién liquido-liquido, cromatografia, intercambio iénico, electroforesis), fundamentos tedricos
y aplicaciones en el campo analitico.

C- Métodos Automatizados de Andlisis: Generalidades.

PROGRAMA ANALITICO Y/O DE EXAMEN

Bolilla 1

L os métodosinstrumentales. Generalidades. Tipos de métodos instrumentales. Gener ador es de sefiales, detectores,
dispositivos de lectura, circuitos auxiliares. Par ametros de calidad de las medidas instrumentales. Curvas de
calibrado. Relacion entre sefial y ruido instrumental. Aumento de larelacion sefial y ruido. Evaluacion estadistica de
datos analiticos.

PARTE A: Métodos fisico-quimicos de analisis

Bolilla 2

Propiedades de la radiacién electromagnética. Propiedad ondulatoria. I nteracicon delaradiacion con la materia.
Absorciometria: teoria. Ley de Lambert-Beer. Desviacion dela Ley de Beer. Errores. Aplicaciones. Espectrometria en
UV-Visible. Instrumentacion. Fuentesde error y precauciones oper acionales. Aplicaciones en analisisquimicoy
farmacéutico.

Balilla3

Fluor escencia y fosforescencia molecular: teoria. Variables que afectan a la fluorescenciay a la fosfor escencia.
Medicion de fluorescencia. I nstrumentos. Fluor dmetrosy espectr ofluor dmetros. Aplicaciones analiticas.
Refractometria: Principios generales. Indice de refraccion. Instrumentos. Aplicaciones.

Polarimetria: Principios generales. Refraccién doble. Compuestos dpticamente activos. Variables que afectan larotacion
Optica. Polarimetros. Aplicaciones.
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Bolilla 4

Espectrometria dellamay Absorcién Atémica: Introduccion. Espectros de absor cion y de emision. | nstrumentacion:
Fuentes de radiacion, atomizadores con y sin llama, monocromador es, modulacién de la sefial, detector y sistemas de
lecturay registro. Sensibilidad y limite de deteccion.I nterferencias: clasificacién y modos de eliminacion. M odos de
evaluacion directo, agregado patrén y patro6n interno. Aplicaciones analiticas.

Espectrometria de Emision Optica asociada al Plasma acoplado Inductivamente (ICP-AES). Introduccion. Principiosy
mecanismos. Instrumentacion. Aplicaciones

Boalillas

Quimica electroanalitica. I ntroduccion. Celdas electroguimicas. Celda galvanica

y electrolitica. Representacidn esquemética de la celda. Potenciales de celda. Potenciales de electrodos. Potencial estéandar de
electrodo. Medidas de potenciales

de electrodos. Potencia de juntaliquida.

Tipos de electrodos: Electrodos de referencia; Electrodos de primera, segunday tercera especie; Electrodos ion- selectivos.
Corrientes no faradaicas. Transporte de masa en celdas el ectroquimicas. Curvas corriente-potencial. Polarizacién por
concentracion.

Bolilla6

Conductimetria. M éodos desarrollados en lainterfase electr odo solucién. Técnicas que se desarrollan en condiciones
de equilibrio: Potenciometriasdirecta, pH, pM. Técnicas que se desarr ollas apartadas del equilibrio: Métodos
coulombimétricosy electrogravimétricos. Voltamperometrias: polarografia. Ondas polarogr aficas. El electrodo gotero
de mercurio. Titulaciones amper ométricas.

Bolilla7

M étodos radioquimicos: Concepto eimportancia. Procesos de desintegracion radiactiva. | nstrumentacion. Detectores
deradiacion. Andlisis de activacion de neutrones. Clasificacion. M éodos de dilucion isotopica. Principios.
Aplicaciones analiticas.

PARTE B: Técnicas Separ ativas

Bolilla8

Importancia de las separaciones en € campo analitico. Generalidades. Extraccion liquido-liquido: aspectos
termodinamicosy cinéticos. Equilibrios de distribucion. Relacion de distribucion. Extraccion de quelatos. Factor de
recuper acion. Extraccién de paresionicosy de especies poliméricas.

Técnicas de extraccion liquido-liquido. Extraccion simple, repetitiva, por etapasy por circulacion.

Aplicaciones de la extraccion liquido-liquido. Extraccidn de cationes: de compuestos coval entes, quel atos, pares ionicos.
Extraccién de aniones inorganicos y de compuestos organicos. Aplicaciones analiticas y farmacéuticas.

Bolilla9

Cromatografia: definicionesy clasificacion. Descripcion general del proceso cromatogr &fico. Conceptos. Migracion

Péagina 3




diferencial y ecuacion de Van Deemter. Cromatogr afia L iquida de Alta Performance (HPL C). I nstrumentacion:
Bomba, Inyectores, Columnasy Detectores. M odalidades de HPL C. Teoria. M ecanismos deretencion de
cromatografia de adsor cion, con fases quimicamente ligadas, de inter cambio i6nico, de exclusién molecular.
Cromatografia de gases. generalidades. Cromatogr afia gas-liquido. I nstrumentacién. Sistema de muestreo, columnas
empaquetadas, capilaresy tipos de fases estacionarias. Sistema de deteccion. Cromatogr afia en placa fina.
Generalidades. Andlisis cualitativo y cuantitativo por cromatografia. Aplicaciones delos distintostipos de
cromatografias.

Bolilla 10

Electroforesis: Concepto. Propiedades generales delos electrolitosy de los sistemas

dispersos. Fendmenos de transporte en disoluciones y en medios estabilizantes. Clasificacion. Electroforesislibre,
posibilidades y limitaciones. Aplicaciones.

Electroforesis Capilar. Principios generales. Instrumentacion. Modos de operacion. Modos electroforéticos: Electroforesis
Capilar de zona, |soel ectroenfoque Capilar,

Electroforesis Capilar de geles, | sotacoforesis. Modos Cromatograficos: Cromatografia Capilar Micelar Electrocinética,
Cromatografia Capilar Quiral, Elecrocromatografia Capilar. Inmunoafinidad.

Bolilla 11
I ntercambio iénico: Introduccién. Generalidades. Resinas cambiador as. Propiedades generales. Capacidad.

Cambiadoresinorganicos. Equilibrio del intercambio idnico. Coeficiente de selectividad. Cinética del intercambio
ionico. Aplicaciones: purificaciéon de disolventesy reactivos. Separacion de interferencias. Concentracién de vestigios.

PARTE C : Automatizacién

Bolilla 12

M étodos automatizados de analisis. Generalidades del instrumental automatico y de la automatizacion. Andlisis por
inyeccion en flujo. Sistemas automaticos discontinuos. Separ aciones continuas no-cr omatogr aficas. Sistema
gas-liquido: Difusion gaseosa; Osmosis. Sistema solido-liquido: Sorcion; Intercambio idnico. Sistema liquido-liquido:
Didlisis. Aplicaciones.

VI1I - Plan de Trabajos Practicos

0-NORMAS DE SEGURIDAD EN EL LABORATORIO: NORMAS GENERALES

Y NORMAS PARTICULARES. MANEJO DE SOLVENTES, ACIDOSY BASES FUERTES

1- Absorciometria espectrofotométrica l: Trazado de la curva espectral

2- Absorciometria espectrofotométrica ll: Trazado de la curva de calibracion. Aplicaciones andliticas.

3- Fluorescencia molecular. Trazado de espectros de excitacidn y de emisiéon. Aplicaciones a andlisis farmacéutico.
4- Cromatografia liquida de alta performance: Aplicaciones analiticas.

5- Electroforesis capilar: Aplicaciones andliticas.

6- Absorcién atdmica: Determinacion de iones metélicos en muestras de interés farmacéutico.

7- Espectrometria de llama: Determinacion de sodio y potasio en solucién fisiol égica.

8-Potenciometria acido-base: M étodos volumétricos con deteccién potenciométricadel punto final. Aplicaciones al andlisis
de f&rmacos.
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| 9- Problemas de aplicacion de cada una de |as teméticas desarrolladas

VIII - Regimen de Aprobacién

El programa de la asignatura se desarrolla basicamente con | os siguientes métodos de ensefianza: clases tedrico/précticasy
trabajos précticos de |aboratorio.

Sistemasyy criterios de evaluacién

Para obtener laregularidad de la asignatura, ademas de los parciales, sera necesario aprobar el 100% de las précticas de
laboratorio.

L as clases précticas de laboratorio serén evaluadas mediante un cuestionario escrito y una evaluacion continua, en la que se
dard especia importancia alos resultados obtenidos, asi como a la elaboracion de un informe escrito en el cuaderno de
laboratorio, incluyendo una breve introduccion, resultados y conclusiones. Los gréficos deberan presentarse en papel
milimetrado.

Se readlizaran tres examenes parcial es con las teméticas desarrolladas en |os préacticos de laboratorio y de aula, contando con
cuatro instancias de recuperacion y una mas paralos alumnos que hayan presentado certificado de trabajo en tiempo y forma.

Laasignatura se apoya sobre una serie de fundamentos previos, conceptos fisicoquimicos y detalles tanto de |os elementos
constitutivos de los instrumentos como de su funcionamiento que hace imprescindible una actitud muy activa por parte del
alumno. Por ello laasistenciaregular alas clases tedricas como otras actividades es extremadamente importante.

I X - Bibliografia Basica

[1] D. Skoogy J. Leary, “Andisisinstrumental”, Mac Graw Hill, 1996.

[2] G. Bender, “Métodos instrumentales de andlisis en quimicaclinica’, Ed. Acribia, S.A., 1987.

[3] H. Willard, L. Merritt, J. Deany F. Sesttle, “Métodos instrumentales de andlisis’, Ed. Iberoamericana, 1991.
[4] M. Valcarcel Casesy A. Gomes Hens, “ Técnicas analiticas de separacion”. Reverté, 1988.

[5] Yu Zolotov, “Extraction of quelates compounds’, Ed. Ann Arbor, London, 1970.

[6] A. Ringbom, “Formacién de complejos en quimica andlitica’, Ed. Alhambra, 1979.

[7] M. Valcarcel Casesy M. Silva, “Teoriay préacticade laextraccion liquido- liquido”, Ed. Alhambra, 1984.
[8] S. T. Neremberg, “Diagndstico el ectroforético”, Ed. Panamericana, 1975.

[9] H. Willard, L. Merritt y J. Dean, “Métodos instrumentales de andlisis’, Ed. Cecsa, 1981.

[10] G. Christiany J. O’ Reilley, “Instrumental analysis’, 2° Ed. Allyn and Bacon Inc., USA, 1986.

[11] H. Berman, “lon selective microelectrodes’, Vol .50, N. Y., Plenum Press, 1974.

[12] E. Clifton, R. Meloan y W. Kiser, “Problemas y experimentos en andlisis instrumental”, Ed. Reverté, 1973.
[13] G. Ewing, “Instrumental Methods of chemical analysis’, McGraw Hill, Inc., 1985.

X - Bibliografia Complementaria

[1] H. Willard, L. Merritt y J. Dean, “Métodos instrumentales de andlisis’, Ed. Cecsa, 1981.

[2] G. Christiany J. O'Reilley, “Instrumental analysis’, 2° Ed. Allyn and Bacon Inc., USA, 1986.

[3] H. Berman, “lon selective microelectrodes’, Vol.50, N. Y., Plenum Press, 1974.

[4] E. Clifton, R. Meloan y W. Kiser, “Problemas y experimentos en andlisisinstrumental”, Ed. Reverté, 1973.

[5] G. Ewing, “Instrumental Methods of chemical analysis’, McGraw Hill, Inc., 1985.

[6] D. Sawyer, W. Heineman, J. Beebe, “Chemistry Experiments of Instrumental Methods’, J. Wiley and Sons, 1984.
[7] G. Bender, “Métodos instrumentales de andlisis en quimicaclinica’, Ed. Acribia, S.A., 1987.

[8] H. Seiler, A. Sigel, H. Sigel Eds., “Handbook on Metalsin Clinical and Analytical Chemistry”, Marcel Dekker, Inc.,
1994.

[9] R. Kellner, J. M. Mermet, M. Otto, H. M. Widmer Eds., “Analytical Chemistry”, Wiley VCH, 1998.

[10] Publicaciones periddicas de Quimica Analitica.

XI - Resumen de Objetivos

Con el presente curso se pretende dar una formacion integral en |as técnicas que relacionan la radiacion electromagnética con
lamateriay adicionalmente en todo |o referente a las técnicas analiticas separativas instrumental es de Ultima generacion.
Asimismo, se pretende que el alumno adquiera una formacion integral en técnicas relacionadas con la electroquimica. El total
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de las metodol ogias estudiadas |e permitira realizar andlisis farmacéuticos, tanto de principios activos, como asi también de
metabolitos, impurezasy componentes presentes en concentraciones del orden de los vestigios. El conjunto de los aspectos
tedricos y précticos de este curso es de vital importancia en laformacion integral del Farmacéutico actual.

X1l - Resumen del Programa

PROGRAMA SINTETICO:

1)- Los Métodos | nstrumentales. Generalidades.

2)-Propiedades de la radiacion electromagnética. Interaccion de laradiacion con la materia. Absorciometria. Teoria. Ley de
Lambert-Beer. Espectrometriaen UV-Visible. Instrumentacidn. Aplicaciones..

3)- Fluorescenciay fosforescencia molecular: teoria. Instrumentos. Fluorometrosy espectrofluorometros.Aplicaciones.
Refractometria. Instrumentos. Aplicaciones. Polarimetria. Principios generaes. Polarimetros. Aplicaciones.

4)- Espectrometria de Llama, Absorcién Atémica, |CP. Instrumentacion. Sensibilidad y limite de deteccién. Interferencias.
Aplicaciones en andlisis quimico.

5)- Métodos electroquimicos de andlisis: Concepto e importancia. Celdas electroquimicas. Clasificacion.

6)- Métodos electroquimicos de andlisis: Conductimetria. Potenciometria. V oltametria. Concepto. Polarografia. Aplicaciones.
7)- Métodos radioquimicos. Generalidades. Equipamiento. Técnicas de evaluacion. Aplicaciones.

8)- Separaciones Cuantitativas. Generalidades Extraccion. Extraccion de quelatos. Concepto. Importancia. Aplicaciones.
9)- Cromatografia. Generalidades. Distintos tipos. Aplicaciones. Cromatografia gas- liquido. Teoria. Aplicaciones.
Cromatografia de Afinidad. Concepto. Aplicaciones.

10)- Electroforesis: Conceptos. Clasificacion. Aplicaciones. Electroforesis Capilar.

11)- Intercambio iénico. Generalidades. Tipos de intercambiadores. Aplicaciones.

12)- Métodos Automatizados de Andlisis: Generalidades. Analisis por inyeccion en flujo. Separaciones continuas
no-cromatograficas. Aplicaciones

X1 - Imprevistos

Si surgieran, serén resueltos de acuerdo ala normativa vigente en la Facultad de Quimica, Bioquimicay Farmaciay/o
Universidad Nacional de San Luis.

X1V - Otros
|
ELEVACION y APROBACION DE ESTE PROGRAMA
Profesor Responsable
Firma:
Aclaracion:
Fecha:
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