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Técnicas instrumentales de andlisis quimico industrial.

Temario

Leccion 1: INTRODUCCION (1 h. T)

1.1. El papel de la Quimica Analiticaen las Ciencias
1.2. Clasificacion de los métodos de andlisis cuantitativo
1.3. Pasos de un andlisis cuantitativo tipico

- Seleccion de un método de andlisis

- Muestreo

- Preparacion de una muestra de laboratorio

- Definicion de replicados

- Preparacion de disoluciones de una muestra

- Eliminacion de interferencias

- Calibrado y medida

- Céculo de resultados

- Evaluacién de los resultados y estimacion de su fiabilidad

Leccion 2: METODOS POTENCIOMETRICOS (2h T)

2.1. Principios generales
2.2. Electrodos de referencia
- Caracteristicas
- Electrodos de calomelanos
- Electrodos de plata/cloruro de plata
2.3. Electrodos indicadores
2.3.1. Electrodos indicadores metélicos
2.3.2. Electrodos de membrana
2.3.3. Electrodos de vidrio de medida de pH
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2.3.4. Electrodos de vidrio para cationes distintos del protén
2.3.5. Electrodos de membrana liquida
2.3.6. Electrodos de membrana cristalina
2.4. Instrumentacion parala medida de potenciales de células
2.5. Medidas potenciométricas directas
2.5.1. Método de calibrado de electrodo
2.5.2. Método de adicion estéandar
2.5.3. Medidas potenciométricas de pH con un electrodo de vidrio
2.6. Va oraciones potenciométricas
2.6.1. Deteccion del punto final
2.6.2. Vaoraciones potenciométricas de precipitacion
2.6.3. Vaoraciones de formacion de complejos
2.6.4. Vaoraciones de neutralizacion
2.6.5. Valoraciones de oxidacion/reduccién

Leccion 3: METODOS CONDUCTIMETRICOS (1h T)

3.1. Conductividad €electrolitica
3.2. Medida de |a conductividad

- Fuentes de energia

- Puentes de resistencia

- Celdas
3.3. Vaoraciones conducti métricas
3.4. Aplicaciones

Leccion 4. INTRODUCCION A LOS METODOS ESPECTROSCOPICOS DE ANALISIS (2h
T)

4.1. Propiedades de la radiacion electromagnética
- Propiedades de onda
- Propiedades de particula
4.2. Espectro electromagnético
4.3. Absorcion por radiacion
4.3.1. Absorcion atémica
4.3.2. Absorcion molecular
- Caracteristicas
- Absorcion infrarroja
- Absorcion de radiacion ultravioletay visible
4.3.3. Términos empleados en espectroscopia de absorcion
- Absorbancia
- Transmitancia
4.3.4. Relacion entre absorbanciay concentracion: ley de Beer
4.3.5. Medida experimental de latransmitanciay absorbancia
4.3.6. Aplicacion delaley de Beer amezclas
4.3.7. Limitaciones de aplicabilidad de laley de Beer
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Leccion 5: ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION MOLECULAR (1h T)

5.1. Componentes instrumental es
5.2. Espectroscopia de absorcion ultravioletay visible
5.2.1. Instrumentos
- Fotometros
- Espectrofotémetros, de haz smple y de doble haz
5.2.2. Aplicaciones cuantitativas de espectrof otometria ultravioleta
5.2.3. Espectrofotometriay fotometria cuantitativa de ultravioletay visible
- Caracteristicas
- Aplicaciones a especies absorbentes
- Aplicaciones a especies no absorbentes
5.2.4. Vaoraciones fotométricas y espectrofotométricas
5.3. Espectroscopia de absorcion en €l infrarrojo
5.3.1. Espectros de absorcion de infrarrojos
5.3.2. Instrumentos
- Instrumentos dispersivos
- Espectrometro de transformada de Fourier
- Fotémetros defiltro
5.3.3. Aplicaciones cualitativas
5.3.4. Fotometriay espectrofotometria cuantitativa de infrarrojos

Leccion 6: ESPECTROSCOPIA ATOMICA (2h T)

6.1. Comparacién de los métodos espectroscdpicos atdmicosy moleculares
6.2. Espectroscopia atdmica basada en atomizacion por llama
- Tipos de métodos atdmicos
- Atomizadores de llama
- Espectros de emision y absorcion de llama
6.3. Espectroscopia de absorcion atbmicade llama
- Espectros de absorcion atomica
- Fuentes de radiacion
- Instrumentos
- Interferencias: espectralesy quimicas
6.3.1. Aplicaciones
- Aplicaciones
- Cdlibrado
- Método de adicion de estandar
6.4. Espectroscopia de emision de llama
- Instrumentacion
- Fotémetros y espectrofotémetros
- Interferencias
- Técnicas andliticas
6.5. Métodos de absorcidn atémica con atomizadores el ectrotérmicos
6.6. Métodos de emision atdmica basados en atomizacion en plasma
- Instrumentos
- Aplicaciones
6.6.1. Fuente de plasma acoplado por induccion
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6.6.2. Fuente de plasma de argon de corriente continua

Leccion 7: INTRODUCCION A LOS METODOS CROMATOGRAFICOS (1h T)

7.1. Descripcion general de lacromatografia
7.1.1. Clasificacion de los métodos cromatogréficos
7.1.2. Cromatografia de elucién
- Cromatogramas
- Tiempo de retencion
7.2. Eficacia de una columna cromatogréafica
- Definicion cuantitativa de eficacia de columna
7.2.1. Variables cinéticas que afectan al ensanchamiento de banda
7.3. Optimizacién del funcionamiento de la columna
7.3.1. Resolucion de la columna
7.3.2. Técnicas de optimizacion
7.4. Aplicaciones de la cromatografia
7.4.1. Andlisis cualitativo
7.4.2. Andlisis cuantitativo

Leccion 8: CROMATOGRAFIA GAS-LIQUIDO (2h T)

8.1. Principios de la cromatografia gas-liquido
8.2. Instrumentos utilizados
8.2.1. Suministro del gas portador
8.2.2. Sistema de inyeccion de muestra
8.2.3. Columnas
- Columnas empaquetadas
- Columnas tubulares abiertas
8.2.4. Temperatura de la columna
8.2.5. Detectores
- Detectores de conductividad térmica
- Detectores de ionizacion de llama
- Detectores de captura electrénica
- Detectores selectivos
8.3. Fases liguidas en cromatografia gas-liquido
- Fases estacionarias mas usadas
- Fases estacionarias enlazadas y entrelazadas
- Grosor delapelicula
8.4. Aplicaciones de la cromatografia gas-liquido
8.5. Aplicaciones tipicas de la cromatografia de gases

Leccion 9: APLICACIONES ANALITICASDE LA EMISION RADIACTIVA (1h T)
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9.1. Introduccion sobre laradiactividad

9.2. Métodos de medida de la radiactividad

9.3. Aplicaciones analiticas de | os isétopos radiactivos
9.4. Andlisis por activacion n eutrénica

9.5. Espectrometria de rayos gamma

9.6. Espectrometria M Gsbauer

Leccion 10: METODOS FiSICOS DIVERSOS (1h T)

10.1. Refractometria

10.2. Dispersion dpticarotatoria

10.3. Polarimetria

10.4. Determinacion de la viscosidad

10.5. Determinacion de la densidad y de otras propiedades fisicas con fines analiticos

Leccion 11: ANALISIS DE GASES (1h T)

11.1. Clasificacion de los métodos

11.2. Toma, conservacion y manejo de muestras gaseosas
11.3. Técnicas de absorcion y de combustion

11.4. Microandlisis de gases

11.5. Otrastécnicas

RESUMEN DEL PROGRAMA

El programa de la asignatura Andlisis Especiales e Instrumentales comprende 11 lecciones
agrupadas en cinco bloques: conceptos fundamental es, métodos €l ectroanaliticos, métodos dpticos,
métodos de separacion, y andlisis especiales.

El primer bloque esta constituido por una leccion que sirve para introducir a alumno en el
estudio del Andlisis Instrumental. En élla se exponen las aplicaciones que tiene ésta disciplina y
gué pasos deben seguirse en larealizacion de un andlisis cuantitativo tipico.

Las lecciones 2,y 3 que conforman el segundo blogue, cubren e estudio de los métodos
eléctricos. potenciometria, y conductimetria. Como en ocasiones €l estudio detallado de los
procesos electrodicos conlleva un tratamiento fisico-quimico y matematico riguroso, con poca
aplicabilidad analitica, se seguira en la ensefianza de los métodos electroanaliticos un tratamiento
gue siendo lo més riguroso posible, deje a un lado los escollos tedricos gue no aporten informacion
analitica. En la primera de estas lecciones se aborda el estudio de la medida de los potenciales de
electrodo y se explica como usar |os datos que proporcionan para determinar la concentracion de
los analitos. Por ultimo, en laleccién 3 se da a conocer la existencia de una técnica de valoracion,
tremendamente Util con disoluciones diluidas asi como en sistemas en los que la reaccion de
neutralizacion es relativamente incompleta, basada en la conductividad electrolitica.

Los métodos épticos se tratan en las lecciones 4-6. Se empieza, leccién 4, explicando los
fundamentos en los que se basa la espectroscopia para a continuacion, leccion 5, estudiar la
espectroscopia molecular: técnica basada en la radiacion ultravioleta, visible e infrarroja
ampliamente usada en la identificacion y determinacion de miles de especies tanto inorganicas
como organica. Se finaliza el bloque (leccidn 6) tratando |a espectroscopia atdmica, muy usada en
la actualidad en la determinacion de elementos gracias, entre otras razones, a la sensibilidad que
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poseen los métodos atdomicos (de partes por millon a partes por billén), su rapidez, comodidad,
notable selectividad y moderado coste de los instrumentos.

Los métodos de separacion, de gran actualidad a permitir resolver muestras de complejidad

creciente, comprenden las lecciones 7 y 8. En laleccién se dan a conocer los fundamentos de la
cromatografiay en laleccién 8 se estudia especificamente la cromatografia gas-liquido.

Laslecciones9 a1l desarrollan técnicas especiales basadas en la emision radiactiva, €l andlisis
fisico, y €l andlisis de gases En cada caso se estudian sus ventgjas y limitaciones y su posicion
actual dentro del mundo del andlisisindustrial.

Objetivos
El principal objetivo educativo que se establece y que constituird el ge sobre el que gire € disefio
curricular sera el siguiente: Suministrar a los estudiantes la formacién necesaria para la aplicacion
de diferentes técnicas instrumental es en funcion de cuales sean |as necesidades analiticas.
La consecucion de este objetivo supone por parte del alumno:

- Conocer los principales métodos de anadlisis instrumental y sus posibilidades.

- Adquirir criterios en la dificil tarea de seleccionar una u otra técnica segun las disponibilidades
del momento.

- Adquirir confianza en su capacidad de obtener datos analiticos de gran calidad.

- Dominar la terminologiainherente alas diversas técnicas.

1.1 Objetivos operativos

En este apartado se concretaran una serie de objetivos también de caracter general que se
pretenden conseguir en la ensefianza de la asignatura.

- Objetivos en la adquisicién de conceptos
El alumno al terminar € curso, debera tener |os conoci mientos que se enumeran a continuaci on:

&#61599; Conocer los principios béasicos y la terminologia de las principales técnicas
instrumentales de andlisis.

&#61599; Conocer las leyes fenomenol égicas, y sus limitaciones, para cada método o conjunto
deellos.

&#61599; Describir de forma esquemética el funcionamiento de cada método.

& #61599; Sealar dentro de cada técnica sus distintos tipos.
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- Objetivos en la adquisicién de habilidades

Se pretende que con € estudio de la asignatura, el alumno desarrolle ciertas habilidades. Entre ella
estan:

& #61599; Habilidades en el manejo de aparatos

&#61599; Habilidades de transferencia de conocimientos, como pueden ser elaborar informes,
exponerlos y evaluarlos. Estas habilidades pueden ayudar para un eventual eercicio de la
ensefianza.

&#61599; Habilidades en e trabgo de laboratorio, de modo que los estudiantes adquieran
confianza de que son capaces de obtener datos analiticos de gran calidad.

Metodologia

Las modalidades docentes que se usaran son: las clases tedricas, entendiendo por tales |as clases
dedicadas a la exposicién de conceptos tedricos y a la resolucion de problemas, las clases
practicas, aredizar en € laboratorio, y la accién tutorial que tendrd como principales finalidades
las de:

- ayudar a trabajo independiente
- discutir las técnicas de trabgjo
- supervisar las actividades realizadas y
- detectar carencias en laformacion del alumno.

La forma en que se desarrollan las clases tedricas consiste en explicar un concepto, para luego
poner gemplos que los justifiquen o aclaren. En ese momento se proponen ( y se resuelven)
gjercicios en los que se utiliza el concepto expuesto o cuestiones relacionadas con e concepto
explicado. Dependiendo del tema en desarrollo, se propone algun problema para resolver, o bien
se deja esto para una posterior sesion de clase, que se dedicaria solo a problemas.

En lo que respecta a las clases préacticas hay dos aspectos a considerar: en primer lugar, practicas
auténomas frente a précticas dirigidas; en segundo lugar, précticas Unicas secuenciales o circuito
de précticas.

En cuanto a segundo aspecto, la posible eleccion éptima viene condicionada fuertemente por los
recursos disponibles. Debido a estos vamos a recurrir a un sistema mixto; es decir las primeras
practicas se realizaran de forma secuencial, 10 que permite al alumno irse familiarizando con €l
trabajo de laboratorio. Una vez agotadas las practicas que pueden realizarse de esta forma, las
siguientes se haran segun circuito de practicas.

Respecto al primer aspecto (précticas auténomas frente a précticas dirigidas) optamos en este
cursos por las practicas autbnomas ya que € alumno cuenta con una cierta experiencia en
laboratorio adquirida en el curso anterior.

El uso del cuaderno de laboratorio es esencial; se trata de un instrumento importantisimo, que
debe comprender todos |os elementos esenciales del trabajo que el alumno deber realizar.
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Criterios de Evaluacioén

En la evaluacién de esta asignatura se va a tener en cuenta tanto |os resultados del aprendizaje en
el campo cognoscitivo (relacionados con el saber y el raciocinio) como |los obtenidos en el aspecto
psicomotor (capacidad motora o de manipulacidn de instrumentos).

2.6.1 NUmero de evaluaciones

Para evaluar €l aprendizaje cognoscitivo se propone la realizacion de un examen a finalizar el
CUrso.

2.6.2 Tipo de prueba

Proponemos que la prueba sea escrita, siendo la estructura del examen escrito que se propone la
siguiente.

&#61623; Una prueba tedrica consistente en contestar tres preguntas, de cinco propuestas, en las
gue se ponga de manifiesto el grado de asimilacion de los conceptos bési cos ensefiados durante el
Curso.

&#61623; Una prueba préactica, en la que se proponen tres gjercicios, nunca demasiado largos o
tediosos, que permitan evidenciar s € estudiante sabe aplicar |os conocimientos adquiridos.

2.6.3 Nivel de exigencia

Para superar la prueba tedrica hay que contestar bien, tres de las seis preguntas propuestas
mientras que la prueba practica se pasa si se tiene bien solucionado uno de los tres gercicios que
Se proponen.

2.6.4. Cdificacion final

La calificacion de dicho examen constituira el 60 % de la nota total de la asignatura. El trabajo
realizado durante el curso, por los alumnos, en el laboratorio servira para asignar el 40 % restante.

Descripcion de las Préacticas

A continuacion, se propone un programa de précticas escogidas, que entendemos seria €l
adecuado para una correcta formacion del alumno de Andlisis Especiales e Instrumentales. Este
programa trata de recoger una gran parte de la temética que pudiera tener algiin interés con vistas a
la formacion préctica de un futuro titulado ingeniero. El contenido ha sido elaborado en linea con
el del programatedrico e incluye précticas que puedan realizarase en nuestros laboratorios. Como
se verd a continuacion agunas lecciones llevan asociadas un mayor nimero de actividades
experimentales en tanto que en otras éste nUmero es casi anecddtico. Las lecciones que presentan
un mayor nimero de practicas son: la correspondiente a los métodos potenciomeétricos por ser la
primeray tener poca complejidad, (Io que permite no solo que el alumno conozcay aplique dichos
métodos sino que también se adiestre en |os trabajos basicos de laboratorio adquiriendo suficiente
confianza en sus posibilidades y habilidades), y la relativa a los métodos de absorcion molecular
en donde se proponen una serie de practicas a realizar con un espectrofotometro de absorcion en
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ultravioleta/visible (uno de los instrumentos méas usados en |os laboratorios quimicos y clinicos de
todo e mundo) cuyarealizacién, a trabajar ya con instrumentos mas sofisticados, va a permitir al
alumno no solo a conocer los entresijos del mismo sino también perder el miedo a trabajar con
aparatos de cierta complgidad.

El programa consta de un total de 13 préacticas. A esta asignatura le corresponden 20 horas de
clases précticas. La duracién de cada practica se establece en tres horas |o que nos lleva a unas 7

sesiones de laboratorio y a razén de una por semana. Ello significa que a menos, asumiendo una
préctica por sesion, serealizaran 7 de las 13 précticas propuestas.

RELACION DE PRACTICAS DE LABORATORIO

BLOQUE: METODOS ELECTROANALITICOS

& #61596;& #61596; M étodos potenciométricos(s5h P)

&#61596; Practica 1: Determinacion potenciométrica de carbonato de sodio; determinacion de la
concentracion de un HCI frente a un patron primario.(1,25h P)

&#61596; Practica 2: Valoracién potenciométrica de las distintas formas de soluto de una mezcla
defosfato.(1,25h P)

&#61596; Préctica 3: Determinacion potenciométrica directa de fluoruros en pasta
dentrifica.(1,25h P)

& #61596; Préctica 4: Determinacion potenciomeétrica directa de nitritos en aguas.(1,25h P)

& #61596;& #61596; Conductimetria(3 h P)

& #61596; Practica 5: Determinacion conductimétrica de la concentracion de una disolucion de
hidréxido de sodio.(1,5h P)

& #61596; Practica 6: Determinacion conductimétrica de la concentracion de una disolucion de
acido acético patron.(1,5h P)

BLOQUE: METODOS OPTICOS
& #61596;& #61596; Espectroscopia de absorcion ultravioletay visible(8h P)

&#61596; Préctica 7: Espectro de absorcion del permanganato de potasio y del dicromato de
potasio; andlisis de unamezclabinaria.(2h P)

& #61596; Préctica 8: Determinacion de hierro en agua natural.(2h P)
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& #61596; Préactica 9: Determinacion de silice en aguas.(2h P)

&#61596; Practica 10: Determinacion simultdnea de cafeina y de acido acetilsalicilico por
espectroscopia de absorcién ultravioleta.(2h P)

& #61596;& #61596; Espectroscopia atomica(7h P)

&#61596; Préctica 11: Determinacion de sodio, potasio y calcio en aguas por espectroscopia de
emision atémica.(3,5h P)

&#61596; Préctica 12: Determinacion de cobre, hierro y niquel en particulas atmosféricas por
espectroscopia de absorcion atdmica.(3,5h P)

BLOQUE: METODOS DE SEPARACION

& #61596;& #61596; Cromatografia de gases(7h P)

&#61596; Préctica 13: Determinacidn de etanol en bebidas por cromatografia gaseosa.(7h P)

Bibliografia

[1 Basico] Tratado de quimica analitica general, cuantitativa e instrumental.
Bermejo Martinez, Francisco
Dossat,, Madrid : (1981) - (6%ed.)
8430049185

[2 Basico] Fundamentos de quimica analitica /
Douglas A. Skoog, Donald N. West, F. James Holler.
Reverté,, Barcelona : (1996) - (42ed.)

8429175547 t. 1 -- 84291755551. 2 -- 8429175563 o.C.

[3 Basico] Quimica analitica cuantitativa /
H. A. Flaschka, A. J. Barnard, P. E. Sturrock ; [traducido por Antonio Eroles GomeZ].
Compafiia Editorial Continental,, México : (1973)

[4 Basico] Estadisticay quimiometria para quimica analitica /
James N. Miller, Jane C. Miller.
Prentice Hall,, Madrid : (2000) - (12 ed. en espafiol, tr. de la 42 ed. eninglés.)
84-205-35141

[5 Basico] Quimica General /
José Antonio Lopez Cancio.
Grupo Editorial Iberoamérica,, México, D.F : (2003)
9706253505

[6 Basico] Problemas resueltos de quimica analitica /
José Antonio Lopez Cancio.
Thomson,, Madrid : (2005)
8497323483

Péagina 10 de 11



[7 Basico] Problemas de quimica/
José Antonio Lopez Cancio ; con la colaboracion
de Antonio Vera Castellano.
Prentice Hall,, Madrid : (2000)
8420529958

[8 Basico] Quimica electroanalitica: fundamentos y aplicaciones /
José M. Pingarrén Carrazon, Pedro Sanchez-Batanero.
Sintesis,, Madrid : (1999)
84-7738-663-3

[9 Basico] Préacticas de quimica general y analitica /
M. D. Climent Morato...et al.
Universidad Politécnica de Valencia,, Valencia : (1987)
8477210241

[10 Basico] Quimica analitica general, cuantitativa e instrumental /
Madel Pilar Bermejo Barrera 'y Adela Bermejo Barrera.
Paraninfo,, Madrid : (1991) - (72 ed. corr. y amp.)
8428318093 t. 1 -- 8428318107 t. 2 -- 8428318085 o.c.

[11 Basico] Tratado de quimica analitica cuantitativa general e inorgénica/
por .M. Kolthoff y E.B. Sandell ; traduccion de la 3a edicion inglesa por CarlosE. Prelat.
Nigar,, Buenos Aires: (1960) - (4a ed. corr.)

[12 Basico] Técnicas de separacidén en quimica analitica /
Rafael Cela, Rosa Antonia Lorenzo, M del Carmen Casais.
Sintesis,, Madrid : (2002)
84-9756-028-0

Equipo Docente

JOSE ANTONIO LOPEZ CANCIO
Categoria: CATEDRATI CO DE UNI VERSI DAD

Departamento: | NGENI ERI A DE PROCESCS
Teléfono: 928454426 Correo Electronico: j oseant oni o. | opez@il pgc. es

Péagina 11 de 11



