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DATOS DE LA ASIGNATURA
Asignatura: Técnicas Analiticas de Separacion Codigo: 757509209
Médulo: Fundamental Materia: QUIMICA ANALITICA
Curso: 3 Cuatrimestre: 1
Créditos ECTS 9 Teoricos: 6 Practicos: 3
Docencia en inglés: ‘
Quimica y CCMM, Prof JC Area/s de

Departamento/s:

QUIMICA ANALITICA

Vilchez Matin Conocimiento:

DATOS DEL PROFESORADO

Coordinador:

‘ M2 Angeles Fernandez Recamales

Campus
Virtual

& Moodle |:| Pagina web:

PROFESOR/A ‘ e-mail ‘ Ubicacién Teléfono
M2 Angeles Fernandez Recamales | recamale@uhu.es ‘ M5-P3-11 959219958
Departamento: Quimica y CCMM, Prof JC Vilchez Matin
Horario Lunes Martes Miércoles Jueves Viernes
Tutorias 13:00-15:00 13:00-15:00 17:00-19:00
PROFESOR/A ‘ e-mail ‘ Ubicacién Teléfono
Departamento:
Horario Lunes Martes Miércoles Jueves Viernes
Tutorias

Contexto de la
asignatura

Encuadre en el Plan de Estudios

Esta asignatura obligatoria de 3° curso del Grado de Quimica complementa los contenidos en
materia de Quimica Analitica de las asignaturas de primer y segundo Curso, Fundamentos de
Quimica Analitica y Analisis Instrumental, a la vez que sirve de base para el resto de materias
que se imparten en 49 curso.

Se basa en los conceptos basicos explicados en la asignatura de primer curso, principalmente
como parte integrante del proceso analitico, a la vez que son necesarios los conocimientos de
las técnicas de separacidn para la comprension y desarrollo de otras asignaturas dentro del
contexto de la materia de Quimica Analitica.

Repercusién en el perfil profesional

Los contenidos que se abordadn en esta materia contribuiréd a la formacion integral del
alumno a la vez que le capacita para su ejercicio profesional, dado que le adiestrara en
campos muy relacionados con las actividades econémicas mas frecuentes, como el
ambiental, industrial, toxicoldgico, clinico y farmacéutico.
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Objetivo General
de la Asignatura:

Con esta asignatura se pretende que el alumno:

e Comprenda por qué son necesarias las técnicas analiticas de separacion, y ser capaz de
situarlas dentro del proceso analitico.

e Conozca el fundamento, la instrumentacion y las aplicaciones de las diferentes técnicas de
separacion, tanto cromatograficas como no cromatograficas.

e Adquiera una vision global de las técnicas analiticas de separacion, su potencialidad y
metodologia de trabajo.

e Sea capaz de elegir las técnicas de separacion mas adecuadas para resolver problemas
analiticos concretos.

Descripcion de competencias

Competencias
basicas o
transversales

¢ B1. Capacidad de andlisis y sintesis

¢ B2. Capacidad de organizacion y planificacién

e B5. Capacidad para la gestidén de datos y la generaciéon de informacién /
conocimiento

e B6. Resolucién de problemas

¢ B8. Trabajo en equipo

¢ B9. Razonamiento critico

e B10. Capacidad de aprendizaje auténomo para el desarrollo continuo profesional

Competencias
especificas

Competencias relativas al conocimiento

e C 3. Conocer los principios y procedimientos usados en el analisis quimico y en la
caracterizacion de los compuestos quimicos.

e C16.Conocer las técnicas instrumentales y sus aplicaciones.

e C18. Conocer la metrologia de los procesos quimicos incluyendo la gestion de calidad.
Competencias relativas a las habilidades y destrezas cognitivas relacionadas con la
quimica:

e Q2. Capacidad de aplicar dichos conocimientos a la resolucidon de problemas cualitativos y
cuantitativos segin modelos previamente desarrollados.

e Q3. Competencia para evaluar, interpretar y sintetizar datos e informaciéon Quimica.

e Q4. Capacidad para reconocer y llevar a cabo buenas practicas en el trabajo cientifico y
profesional.

¢ Q5. Competencia para presentar, tanto en forma escrita como oral, material y
argumentacion cientifica a una audiencia especializada.

Q6. Destreza en el manejo y procesado informatico de datos e informacion quimica.
Competencias relativas a las habilidades y destrezas practicas relacionadas con la
quimica:

e P1. Habilidad para manipular con seguridad materiales quimicos, teniendo en cuenta sus
propiedades fisicas y quimicas, incluyendo cualquier peligro especifico asociado con su uso.
¢ P2, Habilidad para llevar a cabo procedimientos estéandares de laboratorio implicados en
trabajos analiticos y sintéticos, en relacion con sistemas organicos e inorganicos.

e P3. Habilidad para la observacion, seguimiento y medida de propiedades, eventos o
cambios quimicos, y el registro sistematico y fiable de la documentacion correspondiente.

e P4. Habilidad para manejar instrumentacion quimica estandar, como la que se utiliza para
estudios estructurales y separaciones.

e P5. Interpretacién de datos procedentes de observaciones y medidas en el laboratorio en
términos de su significacién y de las teorias que la sustentan.

P6. Capacidad para realizar valoraciones de riesgos relativos al uso de sustancias quimicas y
procedimientos de laboratorio.

Recomendaciones

Haber cursado las asignaturas de Quimica Analitica y tener conocimientos sobre equilibrio
quimico, propiedades analiticas, proceso analitico en su conjunto (toma y preparaciéon de la
muestra, medicidon de la sefial y tratamiento de datos) calibracién, estandares
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BLOQUES BLOQUE I. INTRODUCCION A LAS TECNICAS ANALITICAS DE SEPARACION (Tema 1)
TEMATICOS BLOQUE II. TECNICAS ANALITICAS DE SEPARACION NO CROMATOGRAFICAS (Temas 2-4)

BLOQUE IlII. TECNICAS ANAL[TICAS DE SEPARACIQN CROMATOGRA’FICAS (Temas 5-8)
BLOQUE IV. TECNICAS ANALITICAS DE SEPARACION ELECTROFORETICAS (Tema 9)
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Temario Teérico y
Planificacion
Temporal:

TEMA 1 INTRODUCCION A LAS TECNICAS ANALITICAS DE SEPARACION (2horas)

1.Las técnicas de separacion en el proceso analitico. 2. Clasificacion de las técnicas analiticas de
separacion. 3. Fundamentos de los procesos de separacion. 4. Pardmetros de interés en las técnicas
analiticas de separacion. 5. Errores asociados a los procesos de separacion: rendimiento.

TEMA 2. TECNICAS DE SEPARACION CON FORMACION IN SITU DE LA SEGUNDA FASE (2horas
teoria+ 2 horas problema)

1.Introduccién. 2. Precipitacion y coprecipitacién. 3. Volatilizacién y destilaciéon. 4. Concentraciéon de
muestras por evaporacion. 5. Técnicas de espacio de cabeza: Métodos estaticos y dinamicos (purga y
atrapamiento). ;

TEMA 3. METODOS SEPARATIVOS BASADOS EN PROCESOS DE EXTRACCION (4horas teoria+ 2
horas problema)

1.Extraccion liquido-liquido. Caracteristicas de los disolventes. Teoria del equilibrio de distribucion.
Influencia de la relacién de fases y de las extracciones sucesivas. Factor de recuperacidon. Desviaciones
de la ley de distribucion. Relacidn de distribucion. Factores que

afectan al equilibrio de extraccidn. Influencia del pH. Formacién de diversas asociaciones. Fenémenos de
polimerizacion. Técnicas empleadas en separaciones por extraccion. Aplicaciones.

2.Extracciéon soélido-liquido (lixiviacién). Métodos tradicionales de extraccion con Disolventes.
Extraccidn acelerada por disolventes (ASE). Extraccidn asistida por microondas y otras energias
auxiliares. Extraccién con fluidos supercriticos (SFE): Fundamento e instrumentacién, Aplicaciones.

3. Técnicas de microextraccion liquida. Extraccion con fibras huecas

TEMA 4. SEPARACIONES EN FASE SOLIDA (2horas)

1.Extraccion en fase solida (SPE). Fundamento. Tipo de fases sdlidas y propiedades. Caracteristicas que
rigen el proceso. Procedimientos off-line y on-line. 2.Microextraccién en fase sélida (SPME). Fundamento
y aplicaciones.

TEMA 5. INTRODUCCION A LA CROMATOGRAFIA. (5 horas)

1.Introduccion. 2. Tipos de cromatografia. 3. Aspectos instrumentales de la cromatografia. 3.1.
Relacién entre tiempo de retencién y coeficiente de reparto. 3.2. Escalado. 4. Eficacia de separacion.
4.1. Resolucion. 4.2. Difusion. 4.3. Altura de plato. 4.4. Factores que influyen en la resoluciéon. 5. éPor
qué se ensanchan las bandas?. 5.1. Ensanchamiento fuera de la columna. 5.2. Ecuacién de altura de
plato. 5.3. Difusidn longitudinal. 5.4. Tiempo finito de equilibrado entre fases. 5.5. Caminos multiples del
flujo. 6. Ventajas de las columnas tubulares abiertas (en CG). 7. Bandas asimétricas

TEMA 6. CROMATOGRAFIA DE GASES. (6 horas)

1. El proceso de separacion. 1.1.Columnas tubulares abiertas. 1.2.Columnas empaquetadas.
1.3.Indice de retencién. 1.4.Programacién de temperatura y presién. 1.5.Gas portador. 2. Inyecciéon de
muestra. 2.1. Inyeccidn con division (split). 2.2. Inyeccion sin division (splitless). 2.3. Inyeccion en
columna (on-column). 2.4.Vaporizacién de temperatura programada (PTV). 2.5. Inyector de grandes
volimenes. 3. Detectores. 3.1. Detector de conductividad térmica, TCD. 3.2. Detector de ionizacion de
llama (FID) 3.3. Detector de captura electrénica (ECD) 3.4. Detector de fotoionizacién (PID) 3.5.
Detector fotométrico de llama (FPD) 3.5. Detector fotométrico de llama pulsado (PFPD). 3.6. Otros
detectores. 3.7. Cromatografia de gases espectrometria de masas

TEMA 7. CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS DE ALTA EFICACIA (I). (6 horas)

1.El proceso cromatografico. 1.1. Particulas pequefias. 1.2. La columnal.3. La fase estacionaria. 1.4.
El proceso de elucidn. 1.5. Elucion isocratica y en gradiente. 1.6. Seleccion del modo de separacion. 1.7.
Disolventes. 1.8. Mantenimiento de la forma simétrica de los picos. 2. Inyeccion en HPLC. 3.
Detectores en HPLC. 3.1. Detectores espectrofotométricos. 3.2. Detector de indice de refraccion (IR).
3.3. Detector de dispersion de luz previa evaporaciéon. 3.4. Detector electroquimico. 4.
Cromatografia/espectrometria de masas. 4.1. Electronebulizador. 4.2. Ionizaciéon quimica a presion
atmosférica. 4.3. Deteccidn de un ion seleccionado y deteccién de una reaccién seleccionada. 4.4.
Ionizacion/desorcion por Iaser asistida por matriz. 4.5. Electronebulizacidén de proteinas.

TEMA 8. CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS DE ALTA EFICACIA (II). (5 horas) 1. Cromatografla
de intercambio idnico. 1.1. Intercambiadores idnicos. 1.2. Selectividad del intercambio idnico. 1.3.
Equilibrio Donnan. 1.4. Cuestiones practicas. 1.5. Aplicaciones de intercambio i6nico. 2. Cromatografia
ionica 2.1. Cromatografia anidnica y catidnica con supresion. 2.2. Cromatografia anidnica y catidnica sin
supresién. 3. Cromatografia de pares ionicos. 4. Cromatografia de exclusion molecular. 4.1.
Ecuacion de elucion. 4.2. La fase movil. 4.3. La fase estacionaria. 4.4. Determinacion de fases
estacionarias. 5. Cromatografia de afinidad. 6. Cromatografia de fluidos supercriticos

TEMA 9. ELECTROFORESIS (2 horas)

1.Fundamento. Fendmenos de transporte. 2.Elementos de un sistema electroforético. 3.Clasificacion
general de las técnicas electroforéticas. 4. Modalidades convencionales de la electroforesis. 5.
Electroforesis capilar (CE). Fundamento. Flujo electroosmético. Pardmetros basicos y operacionales.
Tiempo de migracidn, eficacia y resolucion. Instrumentacion. Modalidades de la electroforesis capilar.
Electroforesis capilar de zona (CZE). Isotacoforesis(CITP). Enfoque isoeléctrico(CIEF).
Electrocromatografia (MEKC y CEC).
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Temario Practico
y Planificacién
Temporal:

- Determinacion de aromas en zumo de naranja mediante GC-FID

- Determinacion de cafeina, teobromina y teofilina en bebidas mediante HPLC

- Separacion de niquel y cinc por intercambio ionico

- Determinacion de hidrocarburos aromaticos polinucleares en aguas por HPLC

-Determinacion de bifenilos policlorados (PCBs) por GC-ECD
Planificacion temporal
6-10 octubre 2014 (G1 y G2).

Actividades a
realizar en las
horas de Grupo
Reducido

- Resolucién en la pizarra de Problemas relacionados con el temario teérico propuesto (P1-
P4; 4 horas).

- Resolucion grupal de Cuestiones Tedricas y Problemas relacionada con el temario teorico
propuesto. Se realizaran dos actividades de este tipo al finalizar el bloque II y III. (A1, A2; 2
horas).

- Trabajo basado en la técnica puzle. Cada miembro del grupo prepara una parte del tema
propuesto de manera individual (actividad no presencial) y junto al resto de compafieros de
otros grupos responsables de la misma parte (actividad presencial). Cada alumno debe
prepararse para explicar su material a los compafieros de su grupo. Debe redactar dos
preguntas sobre su parte y entregarla al profesor. Cada miembro del grupo explica al resto
su parte, empleando los esquemas o graficos que ha preparado. La evaluacion se realiza
mediante la resolucion individual de un cuestionario sobre los materiales trabajados.

Se realizaradn dos actividades de este tipo, una sobre la materia de los bloques 1 Y II, y la otra
sobre los temas del bloque III y IV (A3, A4; 6,7 horas)

Otras actividades

Metodologia
Docente
Empleada:

1. Sesiones tedricas (clase magistral). En cada tema, el profesor comentara los objetivos
especificos del mismo y el contenido resumido, para a continuacion, con el apoyo de
proyecciones con ordenador, desarrollar el contenido de cada uno de los apartados
incluyendo numerosos ejemplos y aplicaciones practicas. Las clases se desarrollan de manera
interactiva con los alumnos, discutiendo con ellos los aspectos que resultan mas dificultosos o
especialmente interesantes de cada tema.

2. Sesiones practicas de problemas. Se resuelven problemas tipo, haciendo hincapié en la
comprension del mecanismo de resolucién y resaltando la relacion de los problemas con
aplicaciones practicas. Ademas, se profundizara en la utilizacion de Excel como herramienta
para los calculos y el tratamiento estadistico de datos.

3. Sesiones practicas de laboratorio. Los alumnos/as aplicaran lo aprendido en las clases
tedricas, mediante la realizacién de practicas en el laboratorio, siempre dirigidos por el
profesor. Al final las sesiones practicas los alumnos entregaran un informe sobre los mismas.

4. Realizacion de actividades académicas dirigidas. Trabajo tutorizado con grupos reducidos
donde el profesor/a orienta a los estudiantes para la realizacion de actividades que les
ayuden a reforzar y asimilar los contenidos de la asignatura:

- Resolucién de cuestiones tedrico-practicas y ejercicios numéricos previamente
planteados y que el alumno deberd resolver en grupo utilizando los conocimientos
previamente adquiridos. Estos ejercicios seran posteriormente corregidos por los propios
alumnos en clase.

- Trabajo en grupo: propuesta de un tema relativo a los contenidos de la asignatura
dividido en tantos apartados como miembros tengan los grupos. Cada miembro del grupo
se responsabiliza de la preparacidon de uno de los apartados, que debatira con los
compafieros de otros grupos responsables de la misma parte, y después explicara al resto
de los companeros de su grupo. La evaluacién se realiza mediante la resolucién individual
de un cuestionario sobre los materiales trabajados.
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Criterios de
Evaluacion:

La calificacion final de la asignatura se obtendra con los siguientes sumandos:

1. Calificacion obtenida en el examen final de la asignatura. Supondra el 50% de la
calificacion de la asignatura. El examen constara de cuestiones tedrico-practicas.

2. Calificacion obtenida en la realizacion del trabajo practico de laboratorio y en la evaluacion
del informe de resultados (supondra el 15 % de la calificacién final de la asignatura). Se
evaluara la asistencia a las practicas, la actitud y aptitud de alumno/a en el laboratorio, asi
como los resultados obtenidos.

3. Calificaciéon obtenida por las actividades académicas dirigidas (supondra el 15 % de la
calificacion de la asignatura). Se evaluara la participacién activa de los alumnos en las
actividades propuestas.

4. El 20% restante se obtiene mediante evaluacion continua mediante control de asistencia a
clases (practicas), participacion activa en clase de problemas y en las actividades en grupo, y
entrega periddica de actividades.

Distribucion Horas
Presenciales

Grupo Grande Grupo Pequefio Laboratorio Lab. Informéatica Campo

28,4 16,7 30 - -

Bibliografia:

Bésica:

« Técnicas de separacion en Quimica Analitica. R. Cela, R.A. Lorenzo y M.C. Casais.
Sintesis, Madrid, 2002.

« Técnicas analiticas de separacion. M. Valcarcel y A. Gomez Hens. Reverté, Barcelona,
1990.

«  Principios de Analisis Instrumental (52 edicién). D.A. Skoog, F.J. Holler y T.A. Nieman.
McGraw Hill, Madrid, 2003.

Especifica:

« Teoria y practica de la extraccion liquido-liquido, M. Valcarcel Cases y M. Silva, Ed.
Alhambra, 1984.

+ Analytical chemistry by open learning, series. Ed. John Wiley and Sons:

« Chromatographic separations, P.A. Sewell y B. Clarke, 1987

* High performance liquid chromatographic, S. Lindsay, 1992

« Gas cromatographic, I.A. Fowlis, 1995

«  Electroforesis capilar, C. Cruces. Univ. De Almeria. Diputacion de Almeria, 1998.

* Cromatografia y electroforesis en columna, M.V. Dabrio y col., Ed Springer- Verlag,
2000..

Otros recursos:
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ANEXO 1

HORAS DE TRABAJO DEL ALUMNO

Presencial Estudio Otras Examen
, - , - o incluyendo | TOTAL
Teoria | Problemas | Practicas | Teoria | Problemas Practicas actividades preparacién
32,4 12,6 30 75 40 15 20 225

Cronograma orientativo (se indica la temporalizacion de la asignatura por semanas)

Unidades tematicas:

Cuatrimestre primero

Actividad S1 | S2 S3 S4 S5 S6 S7 S8 S9 | S10 | S11 | S12 | S13 | S14 S15
Teoria T1 T2 T3 T3 T4 T4 TS5 TS5 T6 T6 T7 T7 T8 T8 T9
P1 P2 P3 P4 A2 T6 T7 A3 T9 A4
Al
Practicas L
Otras
Actividades




