TECNICAS AVANZADAS DE SEPARACION NO CROMATOGRAFICA
GUIA DOCENTE
Curso 2010-2011

LUIES M Master en Quimica Avanzada Codigo

PSeEI0Id Técnicas avanzadas de separacion no cromatografica Cadigo
a

Materia:
\[eTe[V][eHMM Optativo

Semestre: KK

Créditos 4 Horas 40 Horas de trabajo auténomo estimadas:
ECTS: presenciales:

Idiomas en los que se Espafiol
imparte:

Idiomas del material de lectura o Espafiol e inglés
audiovisual:

Departamentos responsables de la docencia:

DEPARTAMENTO DE QUiMICA
DIIT=eoi(o]sl C/ Madre de Dios 51

Correo
electronico:

dpto.quimicas @unirioja.es

ST 34 941 299620 +34 941 299621

Profesores

UEEVRES I RELIEREREESIEWCH Maria Teresa Tena Vazquez de la Torre

Teléfono: [REERAARAELVIE Correo maria-teresa.tena@unirioja.es
electronico:

Despacho: Edificio g4l

ROIE o R (JgEERM Lunes y miércoles de 12:00 a 14:00, martes de 13:00 a 14:00, jueves de 12:00 a 13:00.

\CInl RIS Consuelo Pizarro Millan

Teléfono: [RECEXUWEELN Correo consuelo.pizarro@unirioja.es
electronico:




Despacho: Edificio §&4I

OIE N LRI Martes y miércoles de 9:30 a 12:30.

Descripcién de contenidos:

— Extraccion en fase sélida (SPE)

— Microextraccidn en fase sélida (SPME)

— Microextraccion liquido-liquido

— Extraccion con fluidos supercriticos (SFE)
— Extraccion con liquidos presurizados (PLE)

— Extraccion asistida por microondas (MAE)

Requisitos previos:
Asignaturas de Quimica Analitica en las Licenciaturas o Grados en Quimica y Farmacia

PROGRAMA GENERAL

Contexto:

Esta asignatura que esta incluida en el bloque de materias sobre instrumentacion, técnicas
espectroscopicas y separacion, proporciona al alumno conocimientos y habilidades que le permitiran
ser capaz de seleccionar las técnicas de separacion mas adecuadas y optimizar las condiciones
experimentales para realizar el tratamiento previo de la muestra en andlisis cromatografico. Estos
conocimientos y habilidades constituyen un punto de partida para la realizacion del trabajo fin de
master y en su caso la tesis doctoral, especialmente en el area de Quimica Analitica.

Competencias:

— Conocer el fundamento, la instrumentacion, la metodologia y las aplicaciones de las técnicas
de separacion mas recientes para la preparacion de muestra.

— Conocer los aspectos mas relevantes para la implementacién de las técnicas estudiadas en un
método de analisis, con especial atencion al desarrollo y la calibracion metodoldgica.

Resultados del aprendizaje:

— El alumno conoce las técnicas de separacion mas recientes para la preparacion de muestra. Es
capaz de decidir qué técnica es la mas adecuada para cada problema analitico concreto.

— El alumno conoce las variables que debe estudiar para desarrollar un método y es capaz de
proponer un esquema de optimizacion de las mismas. El alumno sabe como debe calibrarse un
método de analisis para obtener resultados exactos, no afectados por errores predeterminados.




Temario:

Tema 1. Introduccién

Objetivos. Cromatogréficas versus no cromatogréficas. Aspectos avanzados. Clasificacion. Eficacia.
Factor de preconcentracion.

Tema 2. Extraccion en fase solida (SPE)

Aspectos generales. Metodologia y etapas. Fundamento. Fases sdlidas y mecanismos de retencion.
SPE y derivatizacion. Formatos de trabajo: cartuchos, discos y sistemas automaticos en linea.
Aplicaciones.

Tema 3. Microextraccion en fase solida (SPME)

Aspectos generales. Metodologias en SPME. Fundamento. Cinética de extraccion. Tipos de fibras.
Transferencia al instrumento: desorcion térmica y elucién con disolventes. SPME y derivatizacion.
Aplicaciones. Calibracién de métodos. Metodologia mdltiple. Otros formatos: Extraccion en barra
agitadora (SBSE). Comparacion con la extraccion en fase sélida.

Tema 4. Microextraccién liquido-liquido
Introduccion. Fundamento y clasificacion. Técnicas de gota Unica (SDME). Metodologia y aplicaciones.
Técnicas con membrana. Metodologia y aplicaciones. Comparacion con SPME.

Tema 5. Extraccion con fluidos supercriticos (SFE)

Introduccién. Caracteristicas de los fluidos supercriticos. Fundamento. Extractor de fluidos
supercriticos. Variables que afectan a la lixiviacion supercritica. Modalidades: Fuera de linea y en linea.
SFE y derivatizacion. Aplicaciones.

Tema 6. Extraccion con liquidos presurizados (PLE)
Introduccion. Componentes de un extractor ASE. Aspectos y parametros que influyen en la extraccion.
Limpieza en linea mediante el uso de sorbentes en la celda. Aplicaciones.

Tema 7. Extraccion asistida por microondas (MAE)
Uso de las microondas en la preparacion de la muestra. Componentes de un extractor de microondas.
Aspectos y parametros que influyen en la extraccion. Aplicaciones.

Libro basico:
R. Cela, RAA. Lorenzo y M.C. Casais. TECNICAS DE SEPARACION EN QUIMICA ANALITICA.
Sintesis, Madrid, 2002

Monografias especializadas:

- J. S. Fritz. ANALYTICAL SOLID-PHASE EXTRACTION. Wiley-VCH, Nueva York, 1999.

- M.S. Mills y E.M. Thurman. SOLID-PHASE EXTRACTION: PRINCIPLES AND PRACTICE. Wiley,
Nueva York, 1998.

- J. Pawliszyn. SOLID PHASE MICROEXTRACTION. THEORY AND PRACTICE. Wiley-VCH,
Nueva York, 1997.

- S.A. Scheppers Wercinski. SOLID PHASE MICROEXTRACTION. A PRACTICAL GUIDE. Marcel
Dekker, Nueva York, 1999.

- J. Pawliszyn (Editor). APPLICATIONS OF SOLID PHASE MICROEXTRACTION. (RSC




Chromatography Monographs). Royal Society of Chemistry, Cambridge, 1999.

- MD. Lugue de Castro, M. Valcarcel y M.T. Tena. EXTRACCION CON FLUIDOS
SUPERCRITICOS EN EL PROCESO ANALITICO. Reverté, Barcelona, 1993.

- L.T. Taylor. SUPERCRITICAL FLUID EXTRACTION. John Wiley & Sons, New York, 1996.

- J.R. Dean. EXTRACTION TECHNIQUES IN ANALYTICAL SCIENCES, John Wiley & Sons,
Chichester, 2009.

Otro material bibliogréfico (disponible en la pagina web de la biblioteca de la UR):
- SCOPUS
- Reuvistas cientificas de Quimica Analitica

Metodologia

Modalidades organizativas: Métodos de ensefianza:

- MO1: Clases tedricas - ME1: Leccion magistral

- MO2: Seminarios y talleres - ME2: Estudio de casos

- MO3: Clases practicas - ME3: Resolucién de ejercicios y problemas

- MO5: Tutorias

- MOT: Estudio y trabajo auténomo del alumno

Organizacién

Actividades presenciales: Horas
- Clases teoricas 20
- Clases practicas de aula 12
- Pruebas presenciales de evaluacién
- Ofras actividades 6
Total horas presenciales 40
Horas
estimadas
- Estudio auténomo individual o en grupo 30
- Resolucion individual de ejercicios, cuestiones u otros trabajos, actividades en 15
biblioteca o similar
- Preparacion en grupo de trabajos, presentaciones (orales, debates,...), actividades en 15
biblioteca o similar
Total horas estimadas de trabajo autbnomo 60

Total horas 100

Evaluacion




Recuperable/

Sistemas de evaluacion: \[o)
Recuperable
- SE1: Pruebas escritas 30 Recuperable
- SE3: Trabajos y proyectos 20 Recuperable.
- SEG6: Sistemas de Autoevaluacion 25 No Recuper.
- SET7: Escalas de actitudes 5 No Recuper.
- SE9: Portafolio 20 Recuperable

Criterios criticos para superar la asignatura:

- Calificacion media en las pruebas escritas y autoevaluaciones 2 5( sobre 10)
- Presentacion obligatoria del portafolios y de los trabajos y proyectos
- Asistencia a las sesiones presenciales = 70%




