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1.

2.

Slla, curso 2004-2005

DEPARTAMENTO DE QUIMICA ANALITICA
UNIVERSIDAD DE SEVILLA

ESCUELA UNIVERSITARIA POLITECNICA

SEVILLA

PROGRAMA DE LA ASIGNATURA ANALISIS INSTRUMENTAL

1. Objetivos basicos

Conocer globalmente la variedad de métodos instrumentales y de separacién que se
pueden utilizar en analisis quimico.

Conocer ¢ interpretar las propiedades analiticas que definen las caracteristicas de
interés de los métodos instrumentales.

Conocer los principios basicos, caracteristicas de funcionamiento y principales
aplicaciones del andlisis instrumental.

Asociar los métodos instrumentales y de separaciéon con sus aplicaciones practicas
en la Ingenierfa Quimica.

Conocer y manejar en el laboratorio una representacién de la instrumentacién
analitica utilizada ordinariamente.

Interpretar y explicar las experiencias desarrolladas en el laboratorio en base a los
conocimientos tedricos adquiridos y a través de la consulta bibliografica.

2. Descripcion

DENOMINACION: ANALISIS INSTRUMENTAL
CURSO ACADEMICO: 2004-2005

CICLO: PRIMERO

CURSO: SEGUNDO

CUATRIMESTRE: PRIMERO

CREDITOS: 5 (3 TEORICOS + 2 PRACTICOS)
TIPO: OBLIGATORIA

3. Contenidos teoricos

Los contenidos teéricos de la asignatura Awdlisis Instrumental se han dividido en seis
bloques tematicos: Introduccion a los Métodos Instrumentales, Espectroscopia Molecular,
Espectroscopia  Atémica, Quimica Electroanalitica, Métodos de Separaciéon y Otros
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Métodos. A continuacién se exponen las lecciones tedricas que componen cada bloque y
los contenidos incluidos en cada leccién.

Blogue Temitico I.- INTRODUCCION A LOS METODOS
INSTRUMENTALES

Leccion 1. INTRODUCCION AL ANALISIS INSTRUMENTAL. Definicion.
Clasificacion de los métodos instrumentales. Seleccién del método. Propiedades analiticas
de interés: exactitud, precisiéon (repetitibilidad, reproducibilidad), representatividad,
sensibilidad (limite de deteccién, limite de decisién y limite de cuantificacién), selectividad,
rapidez, costes. Trazabilidad. Materiales de referencia. Calibracion de métodos
instrumentales (curvas de calibrado, adicién estandar, adicién patrén).

Bloque Tematico I1.- ESPECTROSCOPIA MOLECULAR

Leccion 2. ESPECTROMETRIA DE ABSORCION MOLECULAR UV-VISIBLE.
Naturaleza de la radiacién electromagnética. El espectro electromagnético. Medida de la
transmitancia y de la absorbancia. Ley de Beer. Desviacion de la Ley de Beer. Efecto del
ruido instrumental en los analisis espectrofotométricos. Instrumentacion: componentes
basicos y tipos de instrumentos mds representativos. Aplicaciones de la espectrometria de
la absorcién molecular UV-visible.

Leccion 3. ESPECTROMETRIA DE LUMINISCENCIA MOLECULAR. Teoria de
la fluorescencia y fosforescencia. Instrumentos para la medida de fluorescencia y
fosforescencia. Aplicaciones y métodos fotoluminiscentes. Quimioluminiscencia. Ejemplo

de optodos.

Leccion 4. ESPECTROMETRIA DE ABSORCION EN EL INFRARROJO. Teoria
de la espectrometria de absorcién en el infrarrojo. Fuentes y detectores de radiacién en el
infrarrojo. Instrumentos de infrarrojo: espectrometros de transformada de Fourier.
Aplicaciones: manipulacién de la muestra, analisis cualitativo y cuantitativo.

Lecciéon 5. ESPECTROMETRIA DE MASAS MOLECULAR. Fuentes de iones.
Espectréometros de masas: componentes basicos. Aplicaciones cualitativas y cuantitativas de
especies moleculares.

Bloque Tematico IT1.- ESPECTROSCOPIA ATOMICA

Leccion 6. ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA. Espectros épticos
atdmicos. Métodos de introduccién de la muestra. Métodos de atomizacidn.
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Instrumentaciéon para absorcién atémica: fuentes de radiacién, espectrofotéometros.
Interferencias en espectroscopfa de absorcién atémica. Técnicas analiticas de absorcion
atémica: preparacion de la muestra, disolventes organicos, curvas de calibrado, método de
la adicién estandar. Aplicaciones de la espectrometria de absorcién atémica.

Leccion 7. ESPECTROMETRIA DE EMISION ATOMICA. Origen del espectro de
emisiéon. Métodos de excitacién. Espectrometros con fuentes de arco y chispa.
Espectrometros con fuentes de emision de llama. Espectrometros con fuentes de plasma.
Aplicaciones de la espectrometria de emisién atémica con fuentes de emision de llama y de
plasma. Caso de la espectrometria de masas atémica con plasma de acoplamiento
inductivo.

Leccion 8. ESPECTROMETRIA ATOMICA DE RAYOS X. Emisién de rayos X.
Espectros de absorcién. Fluorescencia de rayos X: instrumentos, analisis cualitativo y
semicuantitativo, analisis cuantitativo. Aplicaciones.

Blogque Tematico IV.- QUIMICA ELECTROANALITICA

Leccion 9. POTENCIOMETRIA. Electrodos de referencia. Electrodos indicadores
metalicos. Electrodo de vidrio para medidas de pH. Electrodos selectivos de iones.
Electrodos combinados. Valoraciones potenciométricas. Aplicaciones potenciométricas.

Leccion 10. VOLTAMPEROMETRIA. Instrumentacién en voltamperometria.
Voltamperometria hidrodindmica. Sensores voltamperométricos: sensores de oxigeno.
Voltamperometria ciclica. Polarografia de pulso. Valoraciones amperométricas.
Aplicaciones voltamperométricas.

Leccion 11. CULOMBIMETRIA Y CONDUCTIMETRIA. Relaciones intensidad-
potencial durante la electrdlisis. Electrolisis a potencial controlado. Electrogravimetria.
Valoraciones coulombimétricas. Conductividad y concentracién. Componentes basicos de
los equipos instrumentales. Aplicaciones culombimétricas y conductimétricas.

Bloque Temitico V.- METODOS DE SEPARACION

Leccién 12. INTRODUCCION A LAS SEPARACIONES CROMATOGRAFICAS.
Descripcién general de la cromatograffa. Tipos de cromatografia. Aspectos fisicos de la
cromatografia. Optimizacién de eficacia de separacién. Resumen de las ecuaciones de
interés en cromatografia.

Leccion 13. CROMATOGRAFIA DE GASES. El proceso de separacion en
cromatografia de gases. Inyeccion de muestra. Detectores. Preparacién de muestras. Puesta
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a punto de un método de cromatografia de gases. Caso de la cromatografia de gases con
espectrometria de masas. Aplicaciones de la cromatografia de gases.

Leccién 14. CROMATOGRAFIA LiIQUIDA DE ALTA RESOLUCION. Campo de
aplicacién de la cromatografia liquida de alta resolucién. Eficacia de la columna en la
cromatografia de liquidos. Instrumentacién para cromatograffa de liquidos. Tipos de
cromatografia liquida de alta resolucion: cromatografia iénica. Caso de la cromatografia
liquida de alta resolucién con espectrometria de masas. Aplicaciones.

Leccion 15, CROMATOGRAFIA Y SEPARACION CON FLUIDOS
SUPERCRITICOS. Propiedades de los fluidos supercriticos. Cromatografia de fluidos
superctiticos. Extraccién con fluidos supercriticos. Aplicaciones.

Blogque Tematico VI.- OTROS METODOS

Leccién 16. METODOS AUTOMATIZADOS DE ANALISIS. Visién general de los
equipos automiticos e instrumentaciéon. Andlisis por inyecciéon en flujo. Sistemas
automaticos discontinuos. Analisis automaticos basados en peliculas multicapa.

Leccion 17. INTRODUCCION AL CONTROL ANALITICO DE PROCESOS
INDUSTRIALES. Concepto. Definicion de analizadores de proceso. Caracteristicas y
Problemas de implementacién de los analizadores de proceso.

4. Contenidos practicos

Dentro de este apartado se recogeran las practicas de laboratorio propuestas
asociadas a los contenidos tedricos expresados anteriormente. Hsta propuesta se ha
realizado teniendo en cuenta los medios materiales de que disponen los laboratorios del
Departamento de Quimica Analitica en la Escuela Universitaria Politécnica.

Practicas de Laboratorio Bloque Tematico II.-
ESPECTROSCOPIA MOLECULAR

Practica 1. Determinacién de gluconato ferroso en muestras de aceitunas negras mediante
determinacién final de hierro (III) por espectrometria de absorcién molecular UV-visible.
[Conceptos tedricos asociados: fundamentos de la espectrometria de absorcién
molecular UV-visible, componentes basicos de un espectrometro, calibracion equipo, curva
de calibrado. Habilidades: manejo espectrofotémetro UV-visible, calibracion, preparacion
de la muestra: pesada, humedad, trituracién, calcinacion...].
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Practica 2. Deteccion de grupos funcionales en una mezcla sintética de compuestos
orginicos mediante espectrometria de absorciéon en el infrarrojo. [Conceptos tedricos
asociados: fundamentos de la espectrometria de absorcién en el infrarrojo, componentes
basicos del espectrémetro, calibracién equipo, curva de calibrado, preparaciéon muestras
solidas y liquidas, espectrogramas caracteristicos de grupos funcionales. Habilidades:
preparacién de muestra, manejo espectrofotometro IR, calibracion, manejo material

accesorio y obtencién de pastillas].

Practicas de Laboratorio Bloque Tematico IV.-
QUIMICA ELETROANALITICA

Practica 3. Determinacién de potencial redox, pH, amoniaco, oxigeno disuelto y
conductividad eléctrica en una muestra de agua residual de origen urbano mediante técnicas
potenciométricas, amperométricas y conductimétricas. [Conceptos teéricos asociados:
fundamentos de las técnicas potenciométricas, amperométricas y conductimétricas,
componentes basicos de cada una de ellas, calibracién de los equipos de medida y curvas de
calibrado. Habilidades: manejo sondas potenciométricas, amperométricas y
conductimétricas, calibracidén, control de variables de influencia en la medida, preparacién
de la muestra].

Practicas de Laboratorio Bloque Tematico V.-
METODOS DE SEPARACION

Practica 4. Determinacién de benceno, tolueno y xileno en gasolina por cromatografia de

gases. [Conceptos tedricos asociados: fundamentos de la cromatografia de gases,
componentes basicos de la instrumentaciéon y curvas de calibrado. Habilidades: manejo

cromatdgrafo de gases, condiciones cromatograficas, preparacion de la muestra].

Practica 5. Determinacién de cafeina en bebidas mediante cromatografia liquida de alta
resolucién. [Conceptos tedricos asociados: fundamentos de la cromatografia liquida,
componentes basicos de la instrumentaciéon y curvas de calibrado. Habilidades: manejo
cromatégrafo de liquidos, condiciones cromatograficas, preparacion de la muestra].

5. Metodologia

El desarrollo docente de la asignatura se realizard a través de clases tedricas
participativas dedicadas a la exposiciéon de las lecciones por parte del profesor, y clases
practicas de laboratorio demostrativas y participativas destinadas a la aplicacién de los
contenidos tedricos previamente impartidos.
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5.1. Clases tedricas

El formato de las clases tedricas sera similar al de la asignatura Quimica Analitica,
con la diferencia de que en este caso esta mas favorecida la posibilidad de utilizar ejemplos
practicos que relacionan el analisis instrumental con su aplicacién industrial, y que informan
de modo mas actualizado al alumno de la presencia de la Quimica Analitica en la Ingenieria
Técnica.

Ademas, en esta asignatura sera necesario un uso mas frecuente de la proyeccion de
transparencias (previamente entregadas a los alumnos) y de la proyeccion de aplicaciones
mediante ordenador, ya que éstas son muy utiles para mostrar fotografias y esquemas de las
técnicas instrumentales y simulaciones del funcionamiento de las mismas.

5.2. Clases pricticas de laboratorio

Igual que antes, se seguird el formato de las clases de laboratorio iniciado en la
asignatura Experimentacion en Quimica 11, salvo que en esta asignatura el profesor participard
con mas énfasis en la demostracion del funcionamiento y manejo de la instrumentacién que
utilizara el alumno.

6. Criterios de evaluacion

La evaluacién de la asignatura Andlisis Instrumental se realizara mediante una prueba
escrita (con mayor porcentaje de pruebas objetivas que pruebas de ensayo) al final del
cuatrimestre, la resolucién de una cuestién practica tutelada (en funcién del numero de
alumnos matriculados) y la valoracién de informes de practicas de laboratorio. La
distribucién porcentual, sobre la calificacién global de la asignatura, sera de un 70 % para el
ejercicio escrito, un 10 % para el estudio dirigido y un 20 % para la valoracién de las
practicas de laboratorio.

7. Bibliografia recomendada

1. Analisis Quimico Cuantitativo. D.C. Harris. Ed. Reverté, S.A., Barcelona, 2001.

2. Introduccién al Analisis Instrumental. .. Herniandez, C. Gonzalez. Ed. Ariel Ciencia,
Barcelona 2002.

3. Quimica Analitica Moderna. D. Harvey. Ed. McGraw-Hill, Madrid, 2002.

4. Principios de Analisis Instrumental. D. Skoog, F.J. Holler, T.A. Nieman. Ed.
McGraw-Hill, Madrid, 2002.
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