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Universidad Nacional de San Luis
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Departamento: Quimica
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| - Oferta Académica

Materia Carrera Plan Afo Periodo

QUIMICA ANALITICA 111 LIC. EN QUIMICA 3/11 2020 2° cuatrimestre

Il - Equipo Docente

Docente Funcion Cargo Dedicacion
GIL, RAUL ANDRES Prof. Responsable P.Adj Exc 40 Hs
GONZALEZ, SILVIA PATRICIA Prof. Colaborador P.Asoc Exc 40 Hs
BAZAN, CRISTIAN ROBERTO Responsable de Préctico JTP Simp 10Hs
GUINEZ, MARIA EVANGELINA Responsable de Préctico JTP Exc 40 Hs

[l - Caracteristicasdel Curso

Credito Horario Semanal

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

3Hs Hs Hs 3Hs 6 Hs
Tipificacion | Periodo
B - Teoriacon précticas de aulay laboratorio 2° Cuatrimestre
Duracion
Desde Hasta | Cantidad de Semanas | Cantidad de Horas
22/09/2020 18/12/2020 15 90

IV - Fundamentacion

Las técnicas instrumentales de andlisis basados en la absorcion (molecular y atémica),la emision de radiacion (molecular y
atbmica), como también las técnicas el ectroquimicas tienen actualmente su mayor aplicacion al andlisis de trazas debido a su
elevada sensibilidad y precision. Consideramos de vital importancia el conocimiento de los principios tedricos que la
sustentan por parte de los alumnos que cursan la Licenciatura en Quimica.

V - Objetivos/ Resultados de Aprendizaje

El objetivo del curso es que el dlumno adquiera |os principios bésicos, caracteristicas de funcionamiento y principales
aplicaciones de | as técnicas instrumental es basadas en |a absorcién de radiacidn el ectromagnética, emision de radiacion como
también |as técnicas el ectroquimicas. Conocer sus aplicaciones al andlisis de trazas, los efectos interferentesy el
equipamiento actualmente disponibles en el mercado..

V1 - Contenidos

Temal
Introduccién al andlisis quimico instrumental. Clasificacion de |os métodos analiticos. Tipos de métodos instrumental es.
Instrumentos de andlisis quimico. Sefial y ruido. Larelacion sefial-ruido. Fuentes de ruido en el andlisisinstrumental.

Tema?2
Calibracion de métodos instrumentales. Laregresion lineal como herramienta de calibracion. Seleccién de un método
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instrumental. Limite de deteccién y cuantificacion.

Tema3

Métodos Electroanaliticos. Definicion de celda electroquimica. Celdas galvanicasy electroliticas. Representacion
esquemética de celda. Potenciaes de celdas. El potencial de electrodo. Potencial esténdar de electrodo. Medidas de
potencial. Potencial de juntaliquida. Su vinculacion con las concentracion de las especies electroactivas. Ecuacion de Nerst.
Tipos de electrodos. Electrodos de referencia. Electrodos indicadores. Electrodos metdlicos de primera, segunday tercera
especie. Electrodos redox. Electrodos de membrana, electrodos selectivos de iones. Electrodos sensibles a mol éculas.
Electrodo de gases. Biosensores.

Tema 4

Caorrientes en las celdas electroquimicas. Corrientes faradaicas y no faradaicas. Transporte de masaen lacelda
electroquimica. Curvas corriente-potencial. Polarizacion por concentracion. Métodos Electroanaliticos. Clasificacion.
Potenciometrias directas. Titulaciones potenciométricas. Aplicaciones.

Temab

Conductimetrias. Medida de conductividad. Titulaciones conductimétricas. Aplicaciones. Métodos el ectrogravimétricos
Aplicaciones. Métodos coulombimétricos . Coulombimetrias a corriente constante y a potencial constante. Titulaciones
coulombimétricas. Ventajas. Aplicaciones.

Tema 6

Voltamperometrias. Celdas voltamétricas. Electrodos indicadores: gotero de mercurio, solidos, quimicamente modificados,
de enzimasy ultramicroelectrodos. V oltametria a corriente continua: de barrido lineal (polarografia) y ciclica. Aplicaciones.
V oltamperometrias que aplican pulsos de potencial: onda cuadrada, pulso normal y pulso diferencial. Aplicaciones.

V oltamperometria de redisolucion anddicay catédica. Aplicaciones . Titulaciones amperométricas. Aplicaciones.

Tema7

Espectroscopia de absorcién molecular. Propiedades de la radiacion electromagnética. Propiedad ondulatoria. Interaccion de
laradiacion con lamateria. Absorciometria: teoria. Ley de Lambert-Beer. Desviacién de laLey de Beer. Errores.
Aplicaciones. Espectrometria UV-Visible. Instrumentacion. Fuentes de error y precauciones operacionales. Métodos de
evaluacion. Aplicaciones en el andlisis quimico.

Tema8
Emision molecular. Fluorescenciay fosforescencia. Principios. Variables que afectan alafluorescenciay alafosforescencia
Medicidn de fluorescencia. Instrumentos. Fluorimetros y espectrofluorimetros. Aplicaciones.

Tema9
Turbidimetriay nefelometria. Aplicaciones. Polarimetria: Principios generales. Refraccion doble. Compuestos Gpticamente
activos. Variables que afectan la rotacion Optica. Polarimetros. Aplicaciones.

Tema 10

Espectroscopia atdmica. Generalidades. Origen de |os espectros de emision y absorcion. Leyes que los rigen. Leyes que
vinculan la energia radiante con lalongitud de onda de la radiacién. Fuentes de radiacion. Espectroscopia de Absorcion
Atomica. Fuentes de atomizacion. Horno de Grafito y Llama, monocromadores, modulacion de la sefial, detector y sistemas
delecturay registro. Sensibilidad y limite de deteccion. Interferencias: clasificacion. Métodos de correccién. Técnicas
analiticas. Aplicaciones a andlisis de vestigios. Ventgjasy limitaciones. Modos de evaluacion directo, agregado patrén y
patrén interno. Aplicaciones analiticas.

Tema 11

Espectroscopia de emisién por llama. Generalidades. Equipos. Estructura de lallama. Emision de los gases de lallama
Espectros de emision metdlicos. atdmicos, idnicosy de banda. Interferencias. Uso de solventes orgénicos. Técnicas
determinativas. Aplicaciones.

Tema 12
Espectroscopia de Emision Optica asociada al Plasma acoplado Inductivamente (ICP-OES). Introduccion. Principiosy
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mecanismos. Instrumentacion. Técnicas determinativas. Aplicaciones. Andlisis de trazas.

Tema 13
Fluorescencia atdmica. Fundamentos. Origen y tipos de espectros. | nstrumentacion. Fuentes. | nstrumentos dispersivos.
I nstrumentos no dispersivos. Aplicaciones.

Tema l4

Espectroscopia de rayos X. Excitacion atdmica. Espectro electromagnético. Radiacion X primaria. Radiacion X secundariao
fluorescente. Bordes o cantos de absorcion. Estudio de laintensidad fluorescente de muestras multicomponentes.
Determinacién analitica por espectrometria de Rayos X. Fundamentos del método. Instrumentos dispersivos en energiay
longitud de onda. Descripcidn de equipos. Tubos de Rayos X. Detectores de flujo y centelleo - Usos. Colimadores grueso y
fino. Filtros. Cristales analizadores-aplicaciones. Sistema de medidas bajo condiciones de vacio. Sistema de medidas bajo
condiciones de presurizacion de cdmaraen helio. Ventgjas y desventajas de la espectrometria de Rayos X. Alcances de la
técnica.

Andlisis cudlitativo. Interpretacién de espectros. Identificacion de lineas espectrales (picos). Andlisis semicuantitativo.
Andlisis cuantitativo. Distintos métodos de andlisis. Precision de las determinaciones. Limites de determinacion y deteccion -
Digtintos niveles de confianza. Aplicacionesy eemplos.

VII - Plan de Trabaj os Practicos

1.- Celdas electroquimicas. Pilas de corrosion.(3 h)

2.- Potenciometrias. Potenciometrias directas: medidas de pH, plon.(3h).Titulaciones potenciométricas.(3 h)

3.- Conductimetria. Titulaciones Conductimétricas. (3 h)

4.- Voltamperometrias. Voltametria ciclica.V oltametrias de pulso de potencial.(3 h)

5.- Absorciometria espectrofotométrica l: Trazado de la curva espectral y dela curvade calibracién. Aplicaciones analiticas
(3h)

6.- Fluorescenciamolecular. Trazado de espectros de excitacion y de emision. Aplicaciones analiticas.(3 h)

7.- Determinacion del contenido de sodio y potasio en una muestra de agua isotonica por espectroscopia de emisién por
[lama.(3 h)

8.- Determinacion del contenido porcentual de niquel en una muestra de acero por espectroscopia de absorcion atdmica.(3 h)
9.- Andlisis de elementos trazas en una muestra compleja mediante espectroscopia de emisién por plasma de induccién.(3 h)
10.- Andlisis de distintos elementos presentes en una muestra de origen mineral por fluorescencia de rayos X.(3 h)

NORMAS GENERALES Y ESPECIFICAS DE SEGURIDAD SEGUN LO ESTABLECIDO POR RESOLUCION 156/08:
NORMAS GENERALES

Usar guardapolvo con pufios, entalladosy ala alturade larodilla, de preferencia de algodon.

Usar proteccién paralos ojos tales como lentes de seguridad, guantes apropiados

No se permitirala entrada al laboratorio con: faldas, pantalones cortos, medias de nylon, zapatos abiertos y cabello largo
suelto.

No comer, beber, ni fumar en los lugares de trabgjo.

Trabajar con ropa bien entalladay abotonada.

Mantener las mesas siempre limpiasy libres de materiales extrafios (traer repasador).

Colocar materiales peligrosos algjados de los bordes de las mesas.

Arrojar materia roto solo en recipientes destinados atal fin.

Limpiar inmediatamente cualquier derrame de producto quimico.

Mantener sin obstaculo las zonas de circulacién y de acceso alas salidas y equipos de emergencia.

Informar en forma inmediata cualquier incidente a responsable de laboratorio.

Antes deretirarse del laboratorio deben lavarse las manos.

NORMAS PARTICULARES

Paratomar material caliente usar guantesy pinzas de tamafio y material adecuados.
Colocar los residuos, remanentes de muestras, etc. en recipientes especialmente destinados paratal fin.
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Rotular los recipientes, aunque solo se utilicen en formatemporal.
No pipetear con la boca acidos, dcalis o productos corrosivos o toxicos

MANEJO DE SOLVENTES, ACIDOSY BASES FUERTES

Abirir las botellas con cuidado y de ser posible, dentro de una campana.

Los acidos y bases fuertes deben almacenarse en envases de vidrio perfectamente tapados y rotulados, lejos de |os bordes
desde donde puedan caer.

No apoyar |as pipetas usadas en las mesas.

No exponer los recipientes al calor.

Trabajar siempre con guantes'y proteccion visual.

Paraladilucion de acidos afiadir lentamente el &cido al agua contenida en €l matraz, agitando constantemente y enfriando si
€s necesario.

Antes de verter &cido en un envase, asegurarse de que no esté dafiado.

Si se mangjan grandes cantidades de &cidos tener a mano bicarbonato de sodio.

Si le cae por accidente sobre piel un solvente, &cido o dcali, inmediatamente ldvese con abundante agua y busque atencién.

VIl - Regimen de Aprobacion

Aprobacion de trabajos préacticos

Antes, durante o alafinalizacién del trabajo préactico, € alumno debera demostrar pleno conocimiento de la parte tedrica
correspondiente. A tal fin podra ser interrogado en formaoral o escrita.

El alumno deberd asistir como minimo a un 75% de | os trabajos précticos.

L os trabajos practicos que no haya realizado deberd recuperarlos en fecha a convenir.

Examinaciones Parciales.

Se tomarén 3 (tres) examenes parciales referente a l os temas téorico-practicos, para su aprobacion el alumno deberé contestar
correctamente el 70% de las preguntas realizadas.

El alumno tendra derecho a 2 (dos) recuperaciones por parciales de acuerdo ala normativa vigente.

Alumnos Promocionales

Para promacionar la asignatura los alumnos deberan cumplir con |os siguientes requerimientos:

1. Las mismas correl atividades establecidas para el exdmen final.

2. Deberg asistir como minimo a un 80% de las clases tedricas.

3. Deberatener el 100% de | os trabajos préacticos aprobados a final de la cursada.

4. Tendraderecho arecuperar como méximo & 20% de las examinaciones parciales.

5.Toda circunstancia especial no contemplada aqui sera resuelta por aplicacion de la ordenanza 13/03 de la Facultad de
Quimica, Bioquimicay Farmacia u otra superadora.

Dadas las caracteristicas del cursoy considerando que larealizacidn de la parte experimental resulta esencia parala
formacion de los alumnos, se podra rendir en condicién de alumno libre si el alumno realizay aprueba |os trabajos précticos
de laboratorios y problemas que el Profesor Responsable estime conveniente.

I X - Bibliografia Basica

[1] - Williard, Merritt, Dean: Métodos Instrumentales de Andlisis. Ed. CECSA

[2] - Williard, Merritt, Dean y Settle, Jr.: Instrumentales Methods of Analysis.7° Ed. Wadsworth Publishing Co. 1988

[3] - Pecsok, S.: Métodos Modernos del Andlisis Quimico. Ed. LimusaWiley SA. Mexico.1974

[4] - Christian, G.D. and O'Reilley, J.E. Instrumental Analysis. 2° Ed. Allyn and

[5] - Skoog D.A.y Lery JJ. Andlisis Instrumental - 4° Ed.Mc Grauw-Hill.1994.

[6] - Bard J., Faulker Electrochemical Methods. Fundamentals and Aplications. J. Wilwy & Sons. 1980

[7] Settle, F. Hand Book of Instrumental Techniques For Analytical Chemistry. 2004

[8] Skoog, Douglas A. , Haller, F. James, Nieman, Timothy A., Martin Gomez, Mariadel Carmen, Principios de andlisis
instrumental, 52 ed. McGraw-Hill , 2003

[9] Skoog, Douglas A., Holler, F. James, Crouch, Stanley R Principles of instrumental analysis 62 ed. Thomson Brooks-Cole,
2007.

[10] Skoog, Douglas A., Haller, F. James, Crouch, Principio del Andlisis Instrumental 62 ed.CEncage Learning, 2011.
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X - Bibliografia Complementaria

[1] - Robinson J.W.: Principios de Analisis Instrumental. Ed. Marcel Dekker, Inc. New Y ork

[2] - Strobel H.A.: Instrumentacién Quimica. Estudio Sistematico del Andlisis Instrumental. Ed. Limusa. Mexico.1974

[3] - Sanchez Botanero, P. Quimica Electroanalitica. Fundamentos Y Aplicaciones. Ed. Alhambra, 1984.

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

[5] - P.W.J.M. Boumans. Inductively Coupled Plasma Emission Spectroscopy. Part | and Part 11. John Wiley & Sons, Inc.
New York, 1987.

[6] -A. Montaser and D. Golightly, Inductively Coupled Plasmasin Analytical Atomic Spectrometry, VCH Publisher. New
York, 1992.

[7] -R. Winge, V. Fassel, V. Peterson and M. Floyd, Inductively Coupled Plasma-Atomic Emission Spectrometry, Elsevier.
New York, 1993.

[8] -L. H. J. Lajunen, “Spectrochemica Anaysis by Atomic Absorption and Emission”, The Royal Society of Chemistry,
The Science Park, Cambridge, 1992.

[9] -M. Thompson and J. N. Walsh, “Handbook of Inductively Coupled Plasma Spectrometry”, Chapman and Hall, New
York, (1989).

XI - Resumen de Objetivos

Presentar al alumno técnicas intrumental es de andlisis basadas en lainteraccion materia-energia radiante y técnicas
electroquimicas de andlisis.

XII - Resumen del Programa

-Los Métodos Instrumental es. Generalidades.

-Métodos electroquimicos de andlisis. Concepto e importancia. Celdas electroquimicas.
-Conductimetria. Titulaciones Conductimétricas

-Potenciometria.Potenciometria directa. Titulaciones potenciométricas
-Electrogravimetria. coulumbimetria.

-V oltamperometria.VV oltametria de barrido lineal. Polarografia.

-Titulaciones Amperométricas.

-V oltametrias de pulso: pulso normal, pulso diferencial y pulso de onda cuadrada.

-V oltamperometria de redisolucion anédicay catédica.

-Voltametria Ciclica

-Propiedades de la radiacion electromagnética. Interaccion de la radiacion con la materia.
-Absorciometria Molecular.

-Fluorescenciay fosforescencia molecular

-Refractometria. Polarimetria.

-Espectrometria de Emision (LIamae ICP-OES).

-Absorcion Atémica (horno de grafito y llama).

-Flourescencia atmica.

-Fluorescencia de Rayos X.

X1l - Imprevistos

En general se pueden desarrollar sin inconvenientes los distintos topicos contenidos en €l programa. Como imprevisto
podemos mencionar el caso de algin instrumento en particular que no se encuentre operable.

Debido al Aislamiento Social, Preventivo y Obligatorio decretado €l 20-03-20 araiz de la pandemia COVID-19, algunos de
los trabajos practicos de laboratorio se realizaran en semanas previas alafinalizacion del cuatrimestre, de acuerdo ala
evolucién de la pandemia.

X1V - Otros
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