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| - Oferta Académica

Materia Carrera Plan Afo Periodo
13/12
TECNICASINSTRUMENTALESII ANAL. QUIMICO . 2015 2° cuatrimestre

Il - Equipo Docente

Docente Funcién Cargo Dedicacién
GONZALEZ, SILVIA PATRICIA Prof. Responsable P.Adj Exc 40 Hs
BORKOWSKI, EDUARDO JORGE Prof. Co-Responsable P.Asoc Exc 40 Hs
ALMEIDA, CESAR AMERICO Responsable de Préctico JTP Semi 20 Hs

[l - Caracteristicasdel Curso

Credito Horario Semanal

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

4Hs Hs Hs 4 Hs 8 Hs
Tipificacion | Periodo
B - Teoriacon précticas de aulay laboratorio 2° Cuatrimestre
Duracion
Desde Hasta | Cantidad de Semanas | Cantidad de Horas
10/08/2015 20/11/2015 15 120

IV - Fundamentacion

El curso contribuye alaformacion de los alumnos en las técnicas instrumentales de andlisis. Estas técnicas, sumadas alas
técnicas analiticas clasicas, son las herramientas que permitiran al futuro profesional los andlisis de distintos especies
guimicas en diversas muestras. El curso se divide en dos secciones:

Parte |

L os métodos €l ectroanal iticos comprenden un grupo de métodos analiticos basados en las propiedades el éctricas de una
disolucion del analito cuando forma parte de una celda electroquimica. Los métodos el ectroanal iticos tienen ciertas ventajas
sobre otros tipos de métodos instrumentales de andlisis. En primer lugar, las medidas electroanal iticas son a menudos
especificas para un estado de oxidacion particular de un elemento (especiacion), la segunda ventaja importante es que la
instrumentacién requerida para su aplicacion es relativamente de bajo costo y una tercera caracteristica importante de estos
meétodos es |a miniaturizacion que permiten trabajar con vol imenes de solucién muy pequefios y la fabricacion de unaamplia
gama de sensores €l ectroquimicos.

Parte I

Laidentificacién de compuestos orgénicos desconocidos a través de métodos fisicos ha evolucionado notablemente en las
Ultimas décadas y hatransformado su conocimiento en una herramienta indispensable en la formacion de profesionales
dedicados a andlisis quimico y carreras afines. Los métodos espectroscdpicos mas habituales en laidentificacidn de
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compuestos organicos, que incluso encuentran aplicacion en otras ramas del conocimiento (como lamedicina, por ejemplo)
se actualizan diaadiay € conocimiento de sus fundamentos resulta indispensabl e para que los profesionales puedan utilizar
dichos avances, en conjunto con los conocimientos quimicos fundamentales, para desarrollar su tarea en los distintos campos
ocupacionales.

V - Objetivos/ Resultados de Aprendizaje

En el presente curso se pretende dar un conocimiento especifico sobre las técnicas el ectroanal iticas y espectrometricas con su
aplicacién adistinto tipo de andlisis.

En primer lugar seintroduce a alumno en los conceptos elemental es de el ectroquimica que permiten comprender el
desarrollo de las distintas técnicas utilizadas para medidas directas de concentracion, y de aquellas utilizadas como
indicadoras del punto final en distinto tipo de volumetrias.

Tambien se pretende que el alumno adquieralas habilidades necesarias para poder realizar lainterpretacion, orientada ala
dilucidacion estructural de compuestos organicos, de registros espectrales de Ultravioleta, Infra-Rojo, H-NMR, 13C-NMR, y
Espectrometria de Masas.

V1 - Contenidos

PARTE |

TEMA L

Definicion de celda el ectroquimica. Celdas galvanicasy electroliticas. Conceptos basicos y fundamental es Representacion
esquemética de la celda. Potenciales de celdas. El potencial de electrodo. Potencial estandar de electrodo. Medidas de
potenciales de electrodos. Potencial de juntaliquida. Vinculacion del potencial de electrodo con la concentracion de las
especies electroactivas, ecuacion de Nernst. Tipos de electrodos. Electrodos de referencia. Electrodos indicadores: Electrodos
metdlicos de primera, segunday tercera especie. Electrodos redox. Electrodos de membrana.

TEMA 2:

Corrientes en las celdas electroquimicas. Corrientes faradaicas y no faradaicas. Transporte de masa en las celdas
electroquimicas. Curvas corriente-potencial. Polarizacion por concentracion.

Métodos €l ectroanaliticos. Clasificacion: Métodos desarrollados en el seno de la solucion: Conductimetrias. Medidas de
conductividad y titulaciones conductimetricas. Instrumentacion. Aplicaciones.

TEMA 3

Métodos desarrollados en lainterfase el ectrodo-solucién: Métodos Potenciométricos: Potenciometrias directas. pH, p-ion.
Titulaciones potenciomeétricas. Instrumentacion. Aplicaciones.

M étodos €l ectrogravimétricos. Electrogravimetria sin control de potencial del electrodo de trabajo. Electrogravimetria de
potencial de cétodo (&nodo) controlado (método potenciostatico). I nstrumentacion. Aplicaciones.

M étodos coulombimeétricos. Coulombimetria Potenciostatica. Columbimetria Amperostética o Titulacioén Coulombimétrica:
Ventgjas. Instrumentacion. Aplicaciones.

TEMA 4

Amperometrias (Voltametrias): Electrodos indicadores: gotero de mercurio, sélidos quimicamente modificados, de enzimasy
ultramicroel ectrodos. Polarografia. Instrumentacidn. Aplicaciones. Titulaciones amperométricas. Instrumentacion.
Aplicaciones.

PARTE I

TEMA 1

ESPECTROSCOPIA de ULTRAVIOLETA y VISIBLE: Generalidades. Transiciones electronicas. Leyes de Lambert y Beer.
Aplicaciones a compuestos organicos.

TEMA 2

ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO. Generalidades. Modos normales de vibracion. El espectro rotacional - vibracional.
Absorcién y momento dipolar. Frecuencias de grupo.

TEMA 3

ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO. Aplicaciones generales en compuestos organicos. Generalizaciones. Influencias de
efectos inductivos y mesomeros.

TEMA 4

ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO. Andlisis espectral de IR. Problemas de aplicacion.
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TEMA 5

ESPECTROMETRIA DE RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR DE HIDROGENO-1. El fenémeno de RMN.
Corrimiento quimico. Aplicaciones en compuestos organicos.

TEMA 6

ESPECTROSCOPIA DE RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR DE HIDROGENO-1. Interacciones espin - espin.
Aplicaciones en compuestos orgénicos. Obtencion de los valores de corrimientos y constantes de acoplamiento.

TEMA 7

ESPECTROSCOPIA DE RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR DE HIDROGENO-1. Mangjo de tablasy bibliografia
de RMN. Praoblemas combinados con informacién quimica.

TEMA 9

ESPECTROSCOPIA DE RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR DE CARBONO -13. Generalidades. Desacoplamientos
parcialesy totales. Desacoplamiento. Aplicaciones

TEMA 10

ESPECTROSCOPIA DE RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR DE CARBONO -13. Aplicaciones sobre compuestos
organicos. Mangjo de tablas. Problemas combinados con otras técni cas espectrométricas.

TEMA 11

ESPECTROSCOPIA DE MASAS. Fundamentos y ecuaciones bésicas . Generalidades

TEMA 12

ESPECTROSCOPIA DE MASAS. lones moleculares, fragmentos isotdpicos. Abundancias. Andlisis de trazas.

TEMA 13

ESPECTROSCOPIA DE MASAS. Técnicas de determinacion y su composicion por estudios i sotdpicos de alta resolucion.
Uso combinado de informacion en EM, RMN, e IR en el andlisis de muestras organicas.

TEMA 14

ESPECTROSCOPIA DE MASAS. Fragmentaciones y reordenamientos en EM de compuestos organicos. Generalidades

VI1I - Plan de Trabajos Practicos

PARTE |

TPL1: Clase de Problemas.(4hs.)

TPL1: Pilasy Electrodos. Celdade Daniel. Pilas de aireacion diferencial.(4hs.)

TPL2: Potenciometria |: Titulaciones Potenciométricas Manuales.(4hs.)

TPL3: Potenciometria ll: Potenciometria Directa, Medidas de pH, p-ion (pF). Potencial Redox. Titulaciones
Potenciométricas Autométicas.(4hs.)

TPL4: Conductimetria. Titulaciones Conductimétricas.(4hs.)

PARTE I
TRABAJOS DE AULA: Resolucion de aproximadamente 50 problemas de dilucidacion estructural, empleando informacion
de UV, IR, RMN-H-1, RMN-C-13, EM einformacion quimica. (4 hs semanales)

NORMAS GENERALES DE HIGIENE Y SEGURIDAD

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

Usar proteccion para los 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 trabajo.

Trabajar con ropa bien entalladay abotonada.

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

Colocar materiales peligrosos algjados de | os bordes de las mesas.

Arrojar material 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.
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NORMAS PARTICULARES

Paratomar material caliente usar guantes y pinzas de tamafio y material adecuados.

Colocar los residuos, remanentes de muestras, etc. en recipientes especial mente destinados paratal fin.
Rotular los recipientes, aungue sdlo se utilicen en formatemporal.

No pipetear con laboca écidos, dcalis o productos corrosivos o tdxicos

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 a agua contenida en el matraz, agitando constantemente y enfriando si
€s hecesario.

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

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

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

VI1II - Regimen de Aprobacion

El programa de la asignatura se desarrolla basicamente con |os siguientes métodos de ensefianza: clases tedricas, trabajos
précticos de laboratorio y trabajos préacticos de aula.

La asignatura se podra cursar como REGULAR O PROMOCIONAL

Régimen para alumnos regulares

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

El alumno debera asistir como minimo a 75 % de las clases tedrico-practicas.L as précticas de laboratorio serén evaluadas
mediante un cuestionario escrito y una evaluacion continua, en la que se dara especial importancia alos resultados obtenidos,
asi como ala elaboracién de un informe escrito en el cuaderno de laboratorio, incluyendo una breve introduccion, resultados,
graficos y conclusiones. Para aprobar |os trabajos préacticos el alumno debera responder correctamente el 60 % de las
preguntas que se le realicen en un cuestionario.El alumno tiene la posibilidad de recuperar cada cuestionario unavez.

Se realizaran dos examenes parciales (Parte | y Parte I1) con las temaéticas desarrolladas en los préacticos de laboratorio y de
aula. Parala aprobacion de los exdmenes parciales e alumno debera tener una calificacion de 7 (siete) puntos en una escala
de 1 (uno) a 10 (diez), contando con dos instancias de recuperacion para cada parcia de acuerdo ala OCS; 32/14.

Régimen para alumnos promocionales

Laasistencia alas clases teoricas serd obligatoria entre €l 100-80 % paralos alumnos en condiciones de promocionar. Se
tomaran dos evaluciones de Promacién integradoras de teoria (Partel y Parte I1), el alumno debera aprobar uno de los dos
parciales integradores de teoria en primerainstancia. La nota de aprobacién paralos parciales de promocién no podra ser
inferior a8 (ocho).

Dadas las caracteristicas de la Parte | del curso y considerando que larealizacién de la parte experimental resulta esencial
paralaformacion delos alumnos, se podrarendir en condicion de alumno libre si el alumno realizay aprueba de la Parte I:
todos los trabajo précticos |aboratorios y problemas.

I X - Bibliografia Basica

[1] David Harvey. “Modern Analytical Chemistry”. Ed. McGraw-Hill Higher Education.2005

[2] Ewing, G.W. (Ed.), “Anaytical Handbook Instrumentation”, Marcel Dekker, New Y ork, 1997.

[3] Kellner, R., Mermett, M., Otto, M., Widmer, H.M. (Eds.), “Analytical Chemistry”, Wiley-VCH, Weinheim, 1998.
[4] Koryta, Jiry, lons, electrodes and membranes, John Wiley and Sons, 1991
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[5] Pingarron J.M. y Sanchez Vatanero P. “Quimica electroanalitica’ . Fundamentos 'y aplicaciones’ Editorial Sintesis,
Madrid, 1999.

[6] Sanchez Botanero, P, Quimica Electroanalitica,.Fundamentos y Aplicaciones, De. Alhambra, 1984.

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

[8] Skoog D.A.y Leary J.J.. “Andisisinstrumental” McGraw-Hill, Madrid, 1996.

[9] Skoog, Douglas A. , Haller, F. James, Nieman, Timothy A., Martin Gimez, Maria del Carmen, Principios de andlisis
instrumental, 5% ed. McGraw-Hill , 2003

[10] Skoog, Douglas A., Haller, F. James, Crouch, Stanley R Principles of instrumental analysis 6% ed. Thomson
Brooks-Cole, 2007.

[11] Skoog, Douglas A., Haller, F. James, Crouch, Principio del Andlisis Instrumental 62 ed.CEncage Learning, 2011.
[12] Stockwell, P.B. y Corns, W.T., “Automatic Chemical Analysis’, Taylor & Francis, London, 1996.

[13] Valcéarcel M. y Luque de Castro, M.D., “ Automatic Methods of Analysisin Techniques and Instrumentation in
Analytical Chemistry”. Elsevier, Amsterdam, 1988.

[14] Vassos B.H. y Ewing G.W. “Electroquimica analitica’ Limusa, México D.F. 1987.

[15] Willard H.H., Merritt L.L., Dean JA.y Settle F.A.. “Métodos instrumentales de andlisis’ Grupo Editoria Iberoaericana,
Belmont, CA, (USA), 1991.

[16] HESSE, MEIER & ZEEH, Métodos espectroscapicos en Quimica Organica; Ed. Sintesis; 1995

[17] PASTO-JOHNSON; Organic Structure Determination; Prentice Hall .-

[18] DYER; Aplications of Absorption Spectroscopy of Organic Compounds; Prentice Hall.-

[19] SILVERSTEIN-BASSLER; Spectrometric Identification of Organic Compounds; J.Wiley, 1994.-

[20] SEIBL J.; Espectrometria de Masas; Ed. Alhambra, 1973.-

[21] WILLIAMS-FLEMING; Métodos Espectroscopicos en Quimica Organica; Urmo, 1968.-

[22] GOTTLIEB; Introduccion ala Espectrometria de Masas de Substancias Organicas; Monografia de OEA .-

[23] LEVY C. and NELSON G. L.; Resonancia Magnética Nuclear de C-13 para Quimicos Organicos, E.Bellaterra,1976.-

X - Bibliografia Complementaria

[1] Bard, A.; Faulkner, L Electrochemical Methods. Fundamentals and Aplication. 2da Edition. Jhon Wiley and Sons. 1998
[2] Bard, A.; Parso, R. and Jordan, J. “ Standard Potential in Aqueous Solutions’. Ed Marcel Dekker, Inc. New Y ork, 1985.
[3] Browning, D.R. “Electrometric methods” McGraw-Hill, London (UK) 1969.

[4] Costa, J. “Fundamentos de Electrédica’. Ed. Alhambra. 1981

[5] Christian, G.D., “Analytical Chemistry”, 52 ed., Wiley, New Y ork, 1994,

[6] COLTHUP, Day and Wiberley; Introduction to Infrared and Raman Spectroscopy; Acad.Press.-

[7] Mc LAFFERTY:; Interpretacion de los Espectros de Masas; Ed. Reverté, 1969.-

[8] NAKANISHI; Infrared Absorption Spectroscopy; Holden Day .-

[9] RAO; Chemical Aplications Infrared Spectroscopy; Acad.Press.-

[10] SCHEINMAN; An Introduction to Spectroscopy Methods; V.1y V.2; Acad.Press, 1970.-

[11] JACKMAN-STERNELL; Aplications of NMR in Organic Chemistry; Acad.Press, 1969.-

[12] ALLINGER; Topicsin Stereochemistry; Interscience, 1966.-

[13] ALLINGER; Quimica Organica ; Reverté, 1971.-

[14] MORRISON; Organic Chemistry; Allyn and Bacon, 1971.-

[15] DEROME, A.E.; Modern NMR Techniques for Chemistry Research

X1 - Resumen de Objetivos

Parte |
Adquirir conocimientos teoricos préacticos en técnicas el ectroanditicas y de distintos tipos de electrodos parala
determinacion de sustancias de interés farmacol 6gico, ambiental, bioldgico e industrial.

Parte 1
Adquirir las habilidades necesarias para poder realizar lainterpretacion, orientada aladilucidacion estructural de compuestos
organicos, de registros espectrales de Ultravioleta, Infra-Rojo, H-NMR, 13C-NMR, y Espectrometria de Masas.
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X1l - Resumen del Programa

- CELDA ELECTROQUIMICA.

- SENSORES ELECTROQUIMICOS.

- POTENCIOMETRIA: DIRECTA Y TITULACIONES POTENCIOMETRICAS.

- CONDUCTIMETRIA Y TITULACIONES CONDUCTIMETRICAS.

- VOLTAMETRIA: POLAROGRAFIA. AMPEROMETRIA

- METODOS COULOMBIMETRICOS Y ELECTROGRAVIMETRICOS. TITULACIONES COULOMBIMETRICAS.
- ESPECTROSCOPIA de ULTRAVIOLETA y VISIBLE

- ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO.

- ESPECTROSCOPIA DE RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR DE HIDROGENO-1.
- ESPECTROSCOPIA DE RESONANCIA MAGNETICA NUCLEAR DE CARBONO -13.
- ESPECTROSCOPIA DE MASAS.

X1 - Imprevistos

Los imprevistos como asi también las situaciones no contempladas en € presente programa, seran resueltos con las
aplicaciones de las normativas vigentes para la Facultad de Quimica, Bioquimicay Farmaciay Universidad Naciona de San
Luis, en cada caso en particular.

X1V - Otros
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