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| - Oferta Académica

Materia Carrera Plan Afo Periodo

TECNICAS SEPARATIVAS ANAL. QUIMICO 7/04 2010 1° cuatrimestre

Il - Equipo Docente

Docente Funcion Cargo Dedicacion
FONTAN, CARLOS ALBERTO Prof. Responsable P.Tit. Exc 40 Hs
PORTA, LUISFELIX RAUL Prof. Colaborador P.Asoc Exc 40 Hs
QUINTAR, SILVYA ESTELA Prof. Colaborador 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

Hs Hs Hs Hs 8Hs
Tipificacion | Periodo
B - Teoriacon précticas de aulay laboratorio 1° Cuatrimestre
Duracion
Desde Hasta | Cantidad de Semanas | Cantidad de Horas
15/03/2010 25/06/2010 15 120

IV - Fundamentacion

El Curso Técnicas Separativas se dictaen el tercer afio de la carreray se ubica entre cursos béasicos y avanzados de Quimica
Analitica. Sus contenidos complementan, por una parte, al conjunto de procesos encaminados a la determinacion cualitativa,
cuantitativay estructural de lamateria vistos en otros cursos de Quimica Analitica. Por otra parte, considerando e enorme
avance de la tecnol ogia de los instrumentos disponibles para realizar separaciones continuas-especialmente las
cromatogréficasy las electroforéticas- sirven paraintroducir el concepto de laintegracidn de los procesos separativos con €l
determinativo en una sola etapa.

V - Objetivos/ Resultados de Aprendizaje

El objetivo del Curso esintroducir al alumno tanto en laimportancia como en la problemética de las separacionesy en la
preconcentracién de compuestos quimicos, con propdsitos analiticos. Se orienta hacia el estudio de los fundamentos de las
técnicas las separativas discontinuas (0 no cromatogréficas) y de las continuas (o cromatogréficas).El alumno conocera los
fundamentosy lafinalidad de los principal es métodos de extraccion liquido-liquido y de los métodos cromatograficos y
electroforéticos, asi como laimplementacion, en equipos reales, de los esquemas general es de instrumentacion basicay
avanzada,y |as aplicaciones de | as distintas técnicas separativas.

VI - Contenidos

|Bolilla1-
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Separaciones cuantitativas: definicion.Generalidades. Importanciay necesidad de las separaciones en quimica analitica.
Propésitos de las separaciones. Técnicas analiticas de separacion: clasificacion segun criterios estaticos y dinamicos. Errores
genéricos originados por |0s procesos separativos. grado de recuperacion y de separacion. Separacion y preconcentracion.

Bolilla 2.-

Extraccién liquido-liquido: concepto. Generalidades. Aspectos termodindmicos. Equilibrio de distribucion. Constante de
reparto. Constante de distribucién. Relacién de distribucién. Factor de recuperacién, de separacion y de enriquecimiento.
Sinergismo. Antisinergismo. Cinética de la extraccion liquido-liquido.Extraccion mediante un contacto y multicontacto.
Extraccion en contracorriente. Aplicaciones de la extraccion liquido-liquido.

Bolilla 3.-

Extraccion de quelatos metdlicos: concepto. Generalidades. La extraccion de quelatos metdlicos como una reaccién quimica.
Relacién de distribucion. Factores que afectan la extraccion de quelatos: pH, concentracion de reactivo quelante. pH1/2
concepto y utilidad. Extraccion de pares ionicos. Pseudoseparaciones. Preconcentracidn por coprecipitacion. Aplicaciones
analiticas.

Boalilla 4.-

M étodos separativos continuos. Cromatografia. Definicion. Clasificacion (1.U.P.A.C.). Cromatografia plana. Principios
tedricos: concepto de Rf y de Rx. Cromatografia en papel. Distintos tipos de papel para cromatografia. Siembra.
Procedimientos de desarrollo: ascendente, descendente y horizontal. Revelado y sistemas de deteccion. Cromatografia en
capafina. Generalidades. Ventajas de la CCP frente ala CP. Materiales: placas y fases estacionarias. Cromatografia en capa
fina de altaresolucion.

Bolilla 5.-

Cromatografia en columna. Consideraciones generales. Cromatograma. Forma del pico cromatogréfico. Constante de
distribucién. Factor de selectividad y de capacidad. Eficacia de la columna cromatogréfica. Evaluacién experimental de la
alturay del nimero de platos tedricos. Ensanchamiento intracolumnar de la banda cromatogréfica: teoriacinéticade la
cromatografia. Ecuacion de Van Deemter. Resolucién de la columna cromatogréfica. Aplicaciones: andlisis cuaitativo y
cuantitativo. Distintas formas de obtener informacién cuantitativa.

Bolilla 6-

Cromatografia de fase gaseosa. Instrumentos para la cromatografia de gases. Inyeccion de lamuestra. Columnas
cromatogréficas: rellenasy capilares. Requisitos de la fase estacionaria. Fases estacionarias de uso frecuente. Detectores.
Caracteristicas del detector ideal. Detector de ionizacion por llama, de conductividad térmica; de captura de electrones; de
emision atdmica. Acoplamiento de la cromatografia ala espectroscopiainfrarrojay de masas.

Bolilla 7.-

Cromatografia en columna de fase liquida: clasicay de ato rendimiento (CLAR o HPLC). Instrumentacion parala
cromatografia liquida de alto rendimiento. Sistemas de impulsién de solventes.Elucién isocréticay con gradiente de
solventes. El problema de lainyeccion de la muestra. Columnas parala CLAR. Rellenos parala cromatografia de reparto:
fases liquidas adsorbidas y unidas quimicamente. Cromatografia de fase directa einversa. Detectores: de absorbancia; de
fluorescencia; de indice de refraccion; de dispersion dptica. Detectores electroquimicos. La CLAR acopladaala
espectrometria de masas.

Bolilla 8.-

Separaciones por intercambio idnico. Intercambiadores de iones: conceptos generales. Distintos tipos de sustancias
intercambiadoras de iones. inorganicas, organicas, anionicas, cationicas. Equilibrio del intercambio de iones: coeficiente de
selectividad. Cromatografia de intercambio i6nico. Generalidades. Cromatografiaionica. Equilibrios del 1.1.. Tipos de
rellenos de columnas. C.1. con columnas supresoras y con una sola columna. Aplicaciones

Bolilla 9.-

Electroforesis. Concepto. Propiedades generales de los electrolitos. Extension de las leyes generales a los sistemas dispersos.
Electroforesis en medios liquidos. Electroforesis sobre soportes. Técnicas. Ventgjasy limitaciones. Condiciones
experimental es. Electroforesis con evaporacion controlada o no. Otros tipos de electroforesis. Evaluacion de los resultados.
Aplicaciones en el campo orgénico e inorganico. Electroforesis capilar. Concepto. I nstrumentacion. Aplicaciones.
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VI1I - Plan de Trabajos Practicos

1.- Preparacion de soluciones (soluciones amortiguadoras de pH)para ser utilizadas en los préacticos posteriores
.Entrenamiento en €l uso correcto de material de laboratorio ( balanzas, pH-metro, material de  vidrio, etc.)

2.- Preconcentracion: extraccion de hierro como oxinato y retroextraccion con solucion acuosa acida.Determinacion
cuantitativa del hierro preconcentrado por comparacion visual de colores.

3.- Extraccion de quel atos metdlicos.Determinacion del pH éptimo parala extraccion: construccion experimenta de la curva
de extraccién en funcidn del pH de los oxinatos de hierro(l11) y de cobalto(11)

4.- Extraccion de quelatos metalicos. Separacion y determinacion espectrométrica de Fe(l11) y Co(ll) como oxinatos.
5.- Separacion e identificacion de Cu, Coy Ni por cromatografia sobre papel.
6.- Separacion de metil- etil- y propilparabeno por cromatografia liquida de alto rendimiento.

7.- Determinacion de proteinas séricas por electroforesis sobre soporte de acetato de celulosa.

VIl - Regimen de Aprobacion

CONCURRENCIA A TRABAJOS PRACTICOS DE LABORATORIO:

El alumno que no concurriere perdera el derecho alarealizacion de la practica, en ese 0 en cualquier otro turno, pudiendo
recuperarla en la fecha que oportunamente se fijare, siempre que cumplalos requisitos que se fijan mas adel ante.
Serarequisito indispensable que todo alumno concurra a laboratorio munido de la correspondiente Guia de Trabajos
Practicos 0 un esquema sintético de lamisma, cuaderno de notas, guardapolvo, guantes de |atex descartables, antiparras de
materia pléstico parala proteccion de los ojos y repasador.

APROBACION DE LOS TRABAJOS PRACTICOS DE LABORATORIO:

1.- El alumno deberd demostrar un pleno conocimiento de la parte tedrica referente ala préctica o experiencia, a ser
interrogado en forma oral y/o escrita, antes, durante o alafinalizacion del Trabajo Préctico.

2.-El alumno debera tener una habilidad manual acorde con €l tipo de experienciaque redlice.

3.- Registrara en un \"cuaderno de laboratorio\" en forma ordenada los resultados obtenidos y |as operaciones numéricas que
cada célculo le demande

5.- El lumno deberé obtener en sus determinaciones resultados aceptablemente coincidentes con los reales. El error aceptado
dependera del tipo y técnicade andlisis utilizaday serafijado por el Curso en cada caso.

5.- A lafinalizacién de cada préctica deberd entregar el material en perfectas condiciones de orden y limpieza. Parala
aprobacion de cada trabajo practico, €l alumno debera dar cumplimiento alos cinco requisitos precitados.

TRABAJOS PRACTICOS DE PROBLEMAS:

El Curso proporcionara alos alumnos con la debida anticipacion, |os enunciados de los problemas que deberan resolver.
Ademés, fijard horarios de consultas para la verificacion de los resultados numéricos al canzados por |os alumnos, discusion
del método empleado para su resolucion, y, eventualmente para la explicacion de problemas tipos.

REGULARIZACION DEL CURSO.

TRABAJOS PRACTICOS: De acuerdo alas reglamentaciones vigentes (Ord. CS-13/030 el alumno debera aprobar en
primerainstancia el setentay cinco (75 %) (o su fraccion entera menor) del Plan de Trabajos Practicos del Curso. Debera
completar la aprobacion del noventa por ciento (90%) (o su fraccion entera menor) en la primera recuperacion. En la segunda
recuperacion debera totalizar la aprobacion del cien por ciento del Plan de Trabajos Practicos.

PARCIALES: El alumno debera aprobar el 100% de | as evaluaciones parciales implementadas,si las ubiere. Tendra derecho a
una recuperacion por parcial y podra recuperar en segunda instancia solamente 1 (uno) parcial adeudado.

APROBACION POR EL REGIMEN DE PROMOCION SIN EXAMEN.

El alumno debera cumplir con las exigencias de correlatividad que establece el Plan de Estudios de la carrerade Analista
Quimico.Para mantener la condicién de PROMOCIONAL e alumno debera cumplir como minimo con una asistencia del
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ochenta por ciento (80%) alas actividades tedricas y alos Trabajos Practicos programados en €l Curso, y debera tener
aprobado el cien por ciento (100%) de los Trabajos Précticos. El alumno tendrala posibilidad de aprobar €l cien por ciento
(100%) de los Trabajos Précticos programados recuperando no més del veinte por ciento (20%) de |os que adeude.

El alumno rendira 3 (tres) examinaciones parciales que versarén sobre el contenido tematico tedrico-practico desarrollado en
€l curso.El alumno tendr& derecho a recuperar un nimero no mayor del veinte por ciento (20%) del total de los examenes
parciales, o su fraccion entera menor.La nota de aprobacion de cada evaluacion parcia no sera menor que siete (7).

En el caso de no satisfacer alguna de las exigencias de promocionalidad, el alumno autométicamente pasard al Régimen de
Alumnos Regulares.

EXAMEN DE ALUMNOS QUE HAY AN PERDIDO SU CONDICION DE REGULARESY ESTEN AUTORIZADOS A
RENDIR:

L os alumnos seran sometidos a tres tipos de pruebas de conocimientos, todas de caracter eliminatorio.

1.- Laprimera prueba consistird en laresolucion de problemas numeéricos, problemas conceptualesy cuestionario sobre temas
tedricos alusivos. Esta prueba no tendra calificacién numérica computable alos fines de la nota final; seré de caracter
eliminatorio, y para su aprobacion se requerird dar satisfaccion a 75% de |as exigencias solicitadas.

2.- Lasegunda parte sera de indole précticay consistird en larealizacion de un Trabajo Préctico de los efectuados en €l curso
inmediato anterior al momento de la prueba.Para su aprobacién debera demostrarse una aceptabl e habilidad operativa junto a
unaclaray racional presentacién de los valores determinados, y una coincidencia aceptable entre los Ultimos y los
verdaderos.

Al igual que la anterior, esta prueba tampoco tendré calificacion numérica computable alos fines delanotafinal y sera
igualmente de carécter eliminatorio.

3.- El temadelaspruebas 1y 2 serael mismoy aé sellegard por sorteo de los tres propuestos por el Curso, realizado en
presencia de los interesados

4.- Lapruebafinal serdoral o escritay en lamisma se procedera del mismo modo que para el caso de alumnos regulares. La
calificacion de ésta prueba sera la Unica que se asentara en laplanillay libreta respectiva.

I X - Bibliografia Basica

[1] 1.-M. Valcarcel Casesy A.GOmez Hens, "Técnicas Analiticas de Separacion”, Reverté, 1988.

[2] 2.- J. Calving Giddings "Unified Separation Science", John Wiley & Sons, Inc., 1991

[3] 3.- Yu Zalotov, "Extraction of Chelates Compounds', Ann Arbor, London, 1970.

[4] 4.- D.C. Harris, "Andlisis Quimico Cuantitativo”, Ed |beroamericana, 1992

[5] 5.- A. Ringbom, "Formacion de Complejos en Quimica Analitica', Ed Alhambra, 1979.

[6] 6.- D. Skoog y D. West, "Andlisis Instrumental”, Interamericana, 1975.

[7] 7.- D.Skoog y D. West. "Quimica Analitica’, 4ta ed., Mc Graw Hill, 1989.

[8] 8.- .M. Kolthoff, E.B. Sandell, E.J. Meehan y S.Bruckenstein, "Andlisis Quimico Cuantitativo", 4taed., Ed. Nigar SRL,
1972.

[9] 9.- F. Burriel Marti, F.Lucena Conde, S.Arribas Jimeno, J. Herndndez Méndez, "Quimica Analitica Cudlitativa', 14ta
ed,.Paraninfo, 1992.

[10] 10.- Daniel C. Harris"Andlisis Quimico Cuantitativo” 3raedicion, 1991 Grupo Editorial |beroamérica’

[11] 11.- L.R. Snyder y J.J. Kirkland, "Introduction to Modern Liquid Chromatography”, 2nd edition,John Wiley & Sons,
Inc.,1979.

[12] 12.- Timothy Blanc, Daniel E. Schaufelberger and Norberto A. Guzman,Capillary Electrophoresis Analytical
Instrumentation handbook, Edited by Galen Wood Ewing (Las Vegas, New Mexico), Marcel Dekker, Inc., 1997.

[13] 13.- Gas Chromatography, Gerhard Schomburg, Ed., M. G. Weller, VCH Publishers, Inc., new Y ork, NY (USA), 1990.
[14] 14.- Apuntes de la asignatura actualizados a afio 2010.

X - Bibliografia Complementaria

1]

X1 - Resumen de Objetivos

‘ El objetivo del Curso esintroducir al alumno tanto en laimportancia como en la problemética de las separacionesy en la
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preconcentracion de compuestos quimicos, con propésitos analiticos. Se orienta hacia €l estudio de los fundamentos de las
técnicas las separativas discontinuas (0 no cromatograficas) y de las continuas o cromatograficas (cromatografia de fase
liquiday gaseosa, y electroforesis clasicay capilar).

X1l - Resumen del Programa

en el Andlisis Quimico Cualitativo y Cuantitativo.Conceptos generales. Clasificacion de las técnicas separativas.

Tema 2.- Extraccion liquido-liquido mediante un solo contacto y mediante contactos multiples.Conceptos, definicionesy
aplicaciones analiticas. Extraccién de quelatos metadlicos y de pares idnicos. sus fundamentos termodinamicosy cinéticos.
Aplicaciones.

Tema 3.- Separaciones por precipitacion, pseudoseparaciones e intecambio idnico. Este tema comprende globamente las
separaciones por precipitacion quimica convencional, el enmascaramiento desde el punto de vista de |as separaciones,
considerado como una pseudoseparacion .

Tema 4: Separaciones cromatogréficas.|ntroduccion alos métodos cromatograficos.. Cromatografia sobre papel .
Cromatografia en fase gaseosa. Cromatografia en fase liquida, clasicay de alto rendimiento.Cromatografia de intercambio
ionico.Generalidades. Instrumentacion. Aplicaciones.

Tema 5.- Electroforesis Clasicay Capilar. Concepto. Técnicas e instrumentacion. Aplicaciones.

Tema 1.- Separacion de sustancias quimicas.Definicion.Necesidad e importancia de las separacionesy de la preconcentracion

X111 - Imprevistos
|
X1V - Otros
|
ELEVACION y APROBACION DE ESTE PROGRAMA
Profesor Responsable
Firma:
Aclaracion:
Fecha:
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