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Ministerio de Culturay Educacion (Programa del afio 2010)
Universidad Nacional de San L uis (Programa en tramite de aprobacion)
Facultad de Quimica Bioquimicay Farmacia (Presentado & 05/04/2010 12:00:59)

Departamento: Quimica
Area: Qca Analitica

| - Oferta Académica

Materia Carrera Plan Afo Periodo

QUIMICA ANALITICA IV LIC. EN QUIMICA 5/04 2010 1° cuatrimestre

Il - Equipo Docente

Docente Funcion Cargo Dedicacion
ANTON, ROSA ISABEL Prof. Responsable P.Asoc Exc 40 Hs
MARCHEVSKY, EDUARDO JORGE Prof. Colaborador P.Tit. Exc 40 Hs
FERNANDEZ, JOSE ENRIQUE Responsable de Préctico JTP Exc 40 Hs
KAPLAN, MARCOS MANUEL Auxiliar de Préctico JTP Exc 40 Hs

[l - Caracteristicasdel Curso

Credito Horario Semanal

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

4 Hs Hs Hs 3Hs 7Hs
Tipificacion | Periodo
B - Teoriacon précticas de aulay laboratorio 1° Cuatrimestre
Duracion
Desde Hasta | Cantidad de Semanas | Cantidad de Horas
05/04/2010 30/06/2010 15 90

IV - Fundamentacion

En este curso se pretende que | os estudiantes adquieran una Visién global sobre la Quimica Analitica, como ciencia
generadora de informacion tendiente ala resolucién de problemas, através del abordaje del analisis de muestras de matrices
complgjas. Lafinalidad de ladisciplina“Quimica Analitica” eslograr conocer la composicién quimica de unamuestray las
concentraciones de cada constituyente en lamisma; y como esas mediciones pueden ser la solucién de un problema
particular, de indole socio-econémico.

Durante | os diferentes afios de estudio de la Carrera Licenciatura en Quimica, se abord6 la ensefianza planteando el Problema
de maneramuy simple, es decir conociendo la Composicién de una matriz sencilla, estudiar las formas de poder identificar y
cuantificar un determinado analito, y alavez se le impartieron una gama de conocimientos sobre los métodos,
procedimientos y técnicas de andlisis. En esta asignatura, corolario en laformacion del alumno, se pretende la integracion de
los conocimientos abordados; pero el enfoque del problema seré desde una perspectiva general, intentando resolver o dar
respuesta a un cuestionamiento de indole socio-econémico que aborda la resolucion/respuesta a partir de la muestraen si.

Se pretende que €l alumno adquiera una actitud criticay pueda desarrollar un “criterio analitico” que le permitaarribar a
resultados satisfactorios para que en € desarrollo de su profesién pueda utilizarl os toda vez que deba resolver problemas que
involucren el andlisis de muestras con matrices complgjas.

El programa de la asignatura integra los conocimientos ya adquiridos y pone ese bagaje de informacion, sobre todo en lo
referido a control de calidad, al servicio delaformacion del “criterio analitico” paralograr un profesional criterioso que no
descarte los principios y técnicas de la quimica clésica en pos de la ultra especialidad, sino que haga uso de todos ellos en la
busqueda de la resolucién de un problema de la manera més acorde, sencillay con € menor gasto de tiempo e insumos
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posibles. La materia sera dictada en la modalidad participativa (Aprendizaje cooperativo) en la cual lainformacion del
alumno sobre los diferentes temas, sera el punto de partida para laintegracion de conocimientos. Se realizaran talleres
tedricosy Talleres préacticos.Los talleres tedricos se utilizaran parala blsqueda de lainformacion (til que pueda servir en la
resolucién de un problema quimico especifico como es el “andlisis de muestras complegjas’. En estos talleres, donde la
discusién sobre temas especificos de las diferentes matrices sera el g e resaltante, el profesor serd el modulador y alavez el
guiaque marca el camino paralograr la concrecién del objetivo, “resolver un problema socio - econémico através del
andlisis de una muestra de matriz compleja’. Como resultado final de estos talleres el alumno presentard una monografia
donde recreara el problema planteado y |os pasos seguidos para la resolucion, abordando el proceso analitico total aplicado a
muestras de matrices complejas. En el mismo, constaran todos |0s pasos necesarios para la cuantificacion de un analito
particular y un manual de procedimiento que le permitarealizar la experiencia en € laboratorio, aplicar €l control de calidad a
sus determinaciones y analizar la trazabilidad de los resultados obtenidos.

L os talleres préacticos seran basicamente de similar estilo que los tedricos, pero el alumno debera, siguiendo su propio manual
de procedimientos, arribar alaresolucién del problema planteado, luego de someter sus muestras a andisisy de la obtencion
de resultados, en cuanto ala concentracion de uno o varios analitos presentes en su muestra, demostrando que se aplicaron
normas de calidad y que el resultado obtenido es trazable

V - Objetivos/ Resultados de Aprendizaje

Objetivos:

* Integrar los conocimientos adquiridos alo largo de la carrera, poniéndolos a servicio de laresolucion de problemas
socio-econdémicos mediante el andlisis de muestras complegjas.

* Adquirir un sentido critico ante la problemética planteada

* Desarrollar en € alumno “criterio analitico”. Resolver las situaciones de andlisis de diferentes matrices complgas utilizando
este criterio.

* Lograr que los alumnos tomen contacto con las Normas de Calidad 1SO aplicables alaboratorios y que desarrolle una
metodol ogia de trabajo bajo esas “normas de calidad” .

V1 - Contenidos

PROGRAMA ANALITICO Y DE EXAMEN

TEMA 1

PROCESO ANALITICO TOTAL: Proceso de Medida Quimica. Definicion, Etapas Generales. Planteamiento |os problemas
involucrados. QUIMICA ANALITICA Y CALIDAD. Introduccién ala calidad. Tipos de laboratorio analitico y sistemas de
calidad. Garantia de la calidad, control de calidad y evaluacién de la calidad. Facetas analiticas de la calidad. Propiedades
andliticasy calidad. Trazabilidad. Calidad y problema analitico. Entorno normativo: normas SO, EN y UNE.

TEMA 2

MUESTREO Y CALIDAD ANALITICA Responsabilidad de las muestras. Tipos de muestras. Recoleccion de las muestras.
Plan de muestreo. Esquemas de muestreo. Calidad de la muestray adecuacién al andisis requerido. Incertidumbre del
muestreo y situaciones de medida. NUmero de muestras primarias. Homogenizacion de muestras. Muestreo de solidos,
liquidos y gases. Sub-muestreo. Preparacion de la muestra para el andlisis. Transporte y conservacion de la muestra. Registro
y amacenamiento de muestras. Cadena de custodia. Errores de muestreo.

TEMA 3

ELECCION DEL METODO. Propésito del andlisis. Disefio experimental: Planificacion, Disefio tradicional y Disefio
estadistico. Seleccion de Métodos de andlisis. Tipos de métodos. Factores a considerar en la eleccion del método: parametros
de calidad de los métodos analiticos. Matrices-muestra complejas. Criterios para la determinacion de analitos mediante
técnicas seleccionadas. Cantidad de repeticiones. Confiabilidad de |os resultados. Estimacion de costos, compromiso entre
velocidad de andlisis, exactitud y costos. Causas de la obtencion de resultados incorrectos.

TEMA 4

CALIDAD. Normas involucradas, eleccién de la Norma para trabajos de laboratorio. Redaccion del Manual de
Procedimientos Calibracién instrumental y metodoldgica. Introduccion ala validacion de métodos analiticos. Requisitos del
marco normativo |SO 17025 y UNE EN. Pardmetros de calidad exigidos en diferentes marcos normativos. Estudio de la
precision, Repetibilidad y reproducibilidad. Estudio de la exactitud: Exactitud a partir del uso de materiales de referencia,
Exactitud a partir de la comparacion de métodos. Exactitud a partir de gjercicios interlaboratorios. Exactitud a partir del
método de adiciones, Veracidad y Precision.

Estudio de lalinealidad. Recta de regresion. Estimacion de laincertidumbre. Estudio de la selectividad. Intervalo de trabajo.
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Estudio del limite de deteccion Estudio del limite de cuantificacion Estudio de la robustez

TEMA 5

CALIBRACION EN ANALISIS QUIMICO. Conceptos. Métodos absolutosy comparativos. Estdndares primarios para uso
en andlisis clasico. Curvas de calibrado linealesy no lineales. Regresion lineal simpley ponderada. Método de adicion
estandar. La problematica del blanco. Ensayos de recuperacién. Método del estdndar interno.

MATERIALES DE REFERENCIA. Génesis histérica. Patrones. Desarrollo de materiales de referencia. Tipos de materiales
de referencia. Métodos de certificacion. Contenido de los certificados. Uso de materiales de referencia. Community Bureau of
Referente (BCR) y EURACHEM. Principal es organismos suministradores.

TEMA 6

VALIDACION DE METODOS E INSTRUMENTOS ANALITICOS. Estrategia. Validacion de métodos estandar.
Parametros a considerar. Frecuencia de validacion. Comparacion de dos métodos. Validacién de instrumentos analiticos.
CONTROL de CALIDAD INTERNO: CARTAS DE CONTROL. Las cartas de control en el |aboratorio analitico: tipos
existentes. Cartas de control de Shewhart. Desviaciones sisteméticas en los diagramas de control. Cartas de control de la
media movil. Cartas de control de CUSUM. Fiabilidad y deriva. Robustez de un método analitico. CONTROL DE
CALIDAD EXTERNO: EJERCICIOS DE INTER COMPARACION. Ejercicios de inter-calibracion. Ensayos colaborativos.
Clases de materiales utilizados. Célculos. Muestras con replicaciones. Diagramas de barras de valores medios y desviaciones
esténdar. Andlisis de la varianza. Método de las dos muestras de Y ouden. formas de expresar un resultado: Calidad de
resultados, limites de confianza, unidades.

TEMA 7

AGUA. Andlisis generales. Importancia del muestreo de aguas en estudios de calidad, monitoreo y contaminacion. Muestreo,
Seleccion de Métodos. Disefio experimental, verificacion de los resultados. Célculo de diferentes indices, significado de cada
uno de ellos. Vaidacién de métodos. Control de calidad en andlisis de aguas

TEMA 8

SUELOS: Composicion. Usos del suelo, Determinacion de diferentes analitos. Muestreo. Seleccidn de métodos de andlisis.
Importancia de los andlisis de suelos, relacion con estudios de contaminacion. Validacion de métodos.

TEMA 9:

ALEACIONES FERROSAS Y NO FERROSAS. Muestreo. Disolucién. Determinacidn de Carbono, Azufre, Fosforo, Silice,
Manganeso, Cromo, Vanadio, Molibdeno, Cobalto, Estaio, Plomo, Cinc, Hierro, Arsénico, Aluminio, Antimonio, etc.
Seleccion de Métodos. Validacion de métodos

TEMA 10

AGLOMERANTESY MINERALES. Calizas, cales, yesos, cementos. Minerales de Cobre, Hierro, Cinc, Plomoy
Tungsteno. Muestreo. Determinacién de la composicion. Seleccion de métodos de andlisis. Validacion de métodos.

TEMA 11

MUESTRAS BIOLOGICAS. Determinacion de xenobi6ticos. Muestreo. Seleccion de Métodos de ataque. Seleccion de
métodos de andlisis. Validacion de métodos. Alimentos de origen animal y vegetal. Seleccion de Métodos de atague.
Seleccién de métodos de andlisis. VValidacion de métodos

TEMA 12

DISENO Y SEGURIDAD DE LASINSTALACIONES. Consideraciones en el disefio del laboratorio. Seguridad en el
laboratorio. La seguridad en el disefio de lasinstalaciones. Materiales peligrosos. Eliminacién de residuos. Procedimientos de
control de emergencias. Habitos personalesy practicas operativas seguras. Recomendaciones. BUENAS PRACTICAS DE
LABORATORIOS (GLP). Introduccion. Organizacién y personal. Facilidades de equipo y operatorias. Sustancias ensayo,
control y de referencia. Procedimientos normalizados de trabajo (SOP's). Protocolos para estudio (laboratorios no clinicos).
Manejo de registros. Informe de los resultados. GLP 'y acreditacion.

VI1I - Plan de Trabajos Practicos

TALLERES TEORICOS

Se desarrollardn 12 talleres tedricos durante las cuales se procederd a la blsqueda de la informacion paralaresolucion de
problemas quimicos especificos (de acuerdo alos temas de la asignatura). Como resultado final de estostalleres € alumno
presentar&

(1)-MONOGRAFIA:

Planteamiento de un problema econémico-social que es resuelto através del andlisis de componentes especificos en una
muestra/matriz complegja. Se desarrollarael PMQ con los fundamentos de cada una de | as etapas. Se desarrollara el
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fundamento/s de la determinacién de uno o varios analitos (de acuerdo ala complejidad del problema). Se explicaray
fundamentara la toma de muestra sel eccionada y los métodos estadisticos que se utilizaran para la obtencion de resultados.
(2-MANUAL DE PROCEDIMIENTO:

Sera redactado siguiendo las normas de calidad (1SO-17025), distribuido en capitul os en los que constara ordenadamente
Materialesy equipamientos, Calibracion, Preparacion de soluciones, Validaciones, procedimientos de muestreo, Metodol ogia
de andlisis, Calculo de resultados y andlisis estadistico.

El manual serd un SOPy debera ser seguido en larealizacion de la parte experimental. Debe destacarse laformaen que se
trazarén las muestras y los resultados.

TALLERES PRACTICOS

Deberan cumplimentar 45 horas de trabajo en laboratorio. Seran basicamente de similar estilo que los tedricos, pero el
alumno deberd, siguiendo su propio manual de procedimientos, arribar ala solucién del problema planteado.

Al finalizar lostalleres el alumno debera entregar un INFORME FINAL en el cua constaran los resultados y protocolos
planteados en el Manual de Procedimientos, con especial énfasis en |os problemas técnicos encontrados y |as soluciones /
correcciones realizadas. Como resultado de los andlisis practicados en |as muestras deberd presentar |os protocol os
debidamente confeccionados de acuerdo a normas 1SO donde debera constar la concentracidn de los analitos presentes en su
muestra. Debera demostrar que el resultado obtenido es confiable.

VIII - Regimen de Aprobacion

CONDICIONES PARA REGULARIZAR LA MATERIA:

1.El alumno deberd asistir y aprobar el 75% de los 12 Talleres Tedricos. El alumno debera buscar informacion sobre los
diferentestemas atratar en cadataller en libros de texto, o realizar blsqueda via Internet. En cadataller se resolveran
problemasy casos concretos alusivos alatemética del dia.

2.Debera confeccionar una monografia sobre el tema seleccionado y un manual de procedimientos. De cada uno de ellos
debera entregar dos copias en lafecha asignada.

3.Una copiade los manuales y monografias se devolveran al alumno debidamente corregidos en lafechaasignada. La
monografiay € manual se aprueban con 7 puntos.

4.Cada alumno debera cumplimentar 45 horas de trabajo de laboratorio, tiempo en € que realizaran los Talleres practicos.
5. Laaprobacion final de los Talleres practicos esta supeditadaa cumplimiento de las horas estipuladas, ala presentacion
del INFORME FINAL

6.Se tomara una examinacion parcial y una recuperacién. La nota de aprobacion es 7 puntos.

6.El alumno deberarendir un examen final de la Asignatura, de acuerdo al programa analitico y de examen; y defendera su
monografia, su manual de procedimientosy € informe final presentado.

CONDICIONES PARA LA PROMOCION SIN EXAMEN:

1.El alumno debera asistir y aprobar €l 90 % de los 12 Talleres Tebricos. El alumno debera buscar informacion sobre
diferentes temas atratar en cadataller, en libros de texto, o realizar blisqueda via Internet. En cadataller seresolveran
problemasy casos concretos alusivos alatematica del dia.

2.Debera confeccionar una monografia sobre el tema seleccionado y un manual de procedimientos. De cada uno de ellos
debera entregar dos copias en lafecha asignada.

3.Una copiade los manuales y monografias se devolveran a alumno debidamente corregidos en lafechaasignada. La
monografiay € manual se aprueban con 8 puntos.

4.Cada alumno debera cumplimentar 45 horas de trabajo de laboratorio, tiempo en € que realizaran los Talleres practicos.
5. Laaprobacion final de los Talleres précticos esta supeditada al cumplimiento de las horas estipuladas y ala presentacion
del INFORME FINAL.

6.Se tomara una examinacion parcial, y debera obtener 8 puntos como minimo para su aprobacion.

7.Parala obtencion de la Promacién sin examen el alumno deberd demostrar un cabal conocimiento del tema seleccionado y
de los pasos tedricos y practicos involucrados en su monografiay su manual de calidad y en su Informe Final, mediante una
discusién de su trabagjo al concluir los trabajos de laboratorio.

8. La Nota de Promocién sera el promedio de las notas obtenidas en el parcial, lamonografia, €l manual de calidad y la
discusion final.

I X - Bibliografia Basica

[1] [1] *R. COMPANO BELTRAN, A. RIOS CASTRO; Garantia de calidad en los laboratorios analiticos. Ed. Sintesis,
Madrid,2002.
[2] [2] *N.J. CROSBY ; Quality in the analytical chemistry laboratory, Analytical Chemistry by Open Learning, ACOL, J.
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Wiley & Sons, Chichester, 1995.

[3] [3] *J. SABATER TOBELLA, A. VILUMARA TORRALLARDONA; Buenas Practicas de Laboratorio (GLP). Ed.
DIAZ DE SANTOS.

[4] [4] *F.M. GARFIELD, E. KLESTEN, J. HUSCH, “Quality Assurance Principlesfor Analytical Laboratories’, 3rd
Edition,Association of Oficial Anaytical Chemists, AOAC International, Arlington, 2004. |SBN-0-935584-70-6.

[5] [5] *M. VALCARCEL, A. RIOS, “La Calidad en los Laboratorios Analiticos’, Editorial Reverté, Barcelona, 1992.
[6] [6] *M. Valcarcel, A. Gomez. Técnicas analiticas de separacion. Reverté. 1990.

[7] [7] *“Environmental Chemistry”. S. E. Manahan, Ed. Lewis, 6ed., 1994.

[8] [8] *Skoog, D.A. West, D.M. y Holler, F.J. (1996) Fundamentos de Quimica Analitica; 6th. ed. (2 tomos), McGraw-Hill,
1996.

[9] [9] *D. C. HARRIS, "Quantitative Chemical Analysis' 5th ed., Wd. W. H. Freeman and Company, New Y ork, 1999.
[10] [10] *H.A. LAITINEN y W.E. HARRIS, "Chemical Anaysis' 2nd ed., McGraw-Hill Kogakusha, Tokyo, 1975.
[11] [12] *E.D. OLSEN, "Métodos Opticos de Andlisis', Ed. Reverté, Barcelona, 1986

[12] [12] *A.l. VOGEL, "Textbook of Quantitative Inorganic Analysis’, 4th ed., Longman, London, 1978

[13] [13] *D.A. SKOOG y JJ. LEARY, "Andlisis Instrumental”, 42 ed., McGraw-Hill, Madrid, 1993.

[14] [14] *D.A. SKOOG, D. M. WEST y F. J. HOLLER, "Fundamentos de Quimica Analitica" (2 tomos), 4% ed., Ed.
Reverté,

[15] S.A., Barcelona, 1996.

[16] [15] *Methods for Chemical Analysis of Water and Wastes. United States Environmental Protection Agency. Cincinnati,
1986.

[17] [16] *Normas I SO-17025 - Norma IRAM 301

X - Bibliografia Complementaria

[1] * F.Bermejo, P.Bermejo, A.Bermejo. Quimica Analitica General, Cuantitativa e Instrumental. Vols. | y Il.
Paraninfo.1991.

[2] * D.C. Harris. Andlisis quimico cuantitativo. Grupo Editorial Iberoamérica. 1992.

[3] *A.Skoog, D.M.West , F.JHoller. Quimica Analitica. Reverté.1996.

[4] * D.A.Skoog , JL. Leary. Andlisis Instrumental. Mc Graw - Hill. 1994.

[5] * D.A.Skoog, D.M.West, F.J.Holler. Fundamentos de Quimica Analitica. Reverté. 1996.

[6] *H.H.Willard, L.L.Merritt Jr., JA.Dean, F.A.Settle Jr. Métodos instrumentales de andlisis. Grupo Editorial
Iberoamericana. 1991.

[7] *E.D. Olsen. Métodos 6pticos de andlisis. Reverté.1990.

[8] *Burriel, F., Lucena, R., Arribas, S. Y Hernandez, J. Quimica Analitica Cualitativa; Ed. Paraninfo, Madrid, 1989.
[9] *Harris,D.C. Andlisis Quimico Cuantitativo; Grupo Edit. |beroamérica, México, 1992.

[10] *G. CHARLOT, "Les réactions chimiques en solution", Masson Ed., Paris, 1969.

[11] *G. CHARLOT, "Quimica Analitica General", Toray-Masson Ed., Barcelona, 1975.

[12] *1.M. KOLTHOFF,E.B. SANDELL,E.JMEEHAN y BRUCKENSTEIN, "Quantitative Chemical Analysis' 4th
ed.McMillan, New Y ork, 1971.

X1 - Resumen de Objetivos

* Integrar los conocimientos adquiridos en otras disciplinas, poniéndolos a servicio de laresolucion de problemas de andlisis
de muestras con matrices complejas.

 Adquirir un sentido critico ante la problemética planteada

* Desarrollar en el alumno “criterio analitico”. Resolver las situaciones de andlisis de diferentes matrices complegjas
Utilizando este criterio.

* Lograr que los alumnos realicen précticas de laboratorio teniendo como metala“ Calidad Total” y que tomen contacto con
el significado de trabgjar bajo “normas de calidad”.

X1l - Resumen del Programa

PROGRAMA SINTETICO

1-PROCESO ANALITICO TOTAL. PMQ, Etapas Generales.

2-QUIMICA ANALITICA Y CALIDAD. Trazabilidad. Entorno normativo: normas SO, EN y UNE.

3-MUESTREO 'Y CALIDAD ANALITICA. Eleccion del método. Propdsito del andlisis. Matrices-muestras complgjas.
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4-MATERIALES DE REFERENCIA.

5-VALIDACION DE METODOS E INSTRUMENTOS ANALITICOS. Control de calidad interno y externo
6-AGUA: andlisis generales. Estudio de calidad, monitoreo, contaminacién.

7-SUEL OS: composicién importancia de los andlisisy finalidad.

8-ALEACIONES FERROSAS Y NO FERROSAS. Muestreo, disolucién, composicion
9-AGLOMERANTESY MINERALES.

10-MUESTRAS BIOLOGICAS, muestreo, validacion de métodos.

11-DISENO Y SEGURIDAD DE LASINSTALACIONES.

12-BUENAS PRACTICAS DE LABORATORIOS (GLP). Procedimientos normalizados de trabajo (SOP's).

X1 - Imprevistos

En aquellos casos en los cuales no se puedan cumplimentar |as horas de trabajos de laboratorio por:

1 - No disponibilidad de equipos

2 - No disponibilidad de materiales y reactivos quimicos de calidad como para laimplementacion de Normas | SO 17025

3 - Faltade continuidad para el desarrollo de las clases debidas a Paros u otras causas.

El responsable de la materia buscara un laboratorio o Laboratorios alternativos en Empresas del medio para que los alumnos
realicen practicas aternativas y logren cumplimentar |as exigencias de la materia.

X1V - Otros

ELEVACIONy APROBACION DE ESTE PROGRAMA

Profesor Responsable

Firma:

Aclaracion:

Fecha:
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