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Contextualizacion
.|

Asignatura obligatoria del modulo de técnicas instrumentales del Master en Ciencia y Tecnologia Quimica
relativa a técnicas analiticas avanzadas. El profesor responsable de la asignatura, Dr. Manuel Miro, es
Catedratico de Quimica Analitica desde 2017 y ha impartido clases tedricas y practicas de técnicas analiticas
de separacion. Su investigacion esta centrada en el desarrollo de nuevos métodos analiticos cromatograficos
para la determinacion de contaminantes ambientales emergentes incluyendo metodologias avanzadas de
microextraccion para el tratamiento de muestras ambientales, por lo que su experiencia previa sera sumamente
util para proponer y discutir casos practicos en el ambito de la asignatura.

Durante el curso 18-19 se espera contar con la participacion del Dr. Stephan Hann de la University of Natural
Resources and Applied Life Science (BOKU) de Viena quien colaborard en la imparticién del tema de
espectrometria de masas y su acoplamiento a cromatografia liquida y de gases, con ejemplos en el campo
ambiental y bioanalitico.

Requisitos
|
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Recomendables

Se recomiendan nociones de técnicas cromatograficas y de espectrometria de masas

Competencias
|

Especificas

* Desarrollar habilidades tedrico-practicas en el manejo y aplicacion de técnicas analiticas instrumentales
basadas en cromatografia liquida y de gases y en técnicas de preparacion de muestra (E1) .

* Comprension y dominio de técnicas de espectrometria de masas para la identificacion y caracterizacion
de compuestos orgénicos y su acoplamiento a cromatografia de gases y liquidos (E2) .

* Capacidad para la aplicacion de metodologias separativas basadas en cromatografia liquida y de gases a
la resolucion de problematicas medioambientales, forenses y bioldgicas (E3) .

* Capacidad de planificar métodos cromatograficos y de preparacion de muestra de acuerdo con modelos
tedricos y procedimientos analiticos (E4) .

Genéricas
* No consta en la memoria verificada .
Basicas

* Se pueden consultar las competencias basicas que el estudiante tiene que haber adquirido al finalizar el
master en la siguiente direccion: http://estudis.uib.cat/es/master/comp_basiques/

Contenidos
.|

El temario se compone de 4 bloques teoricos y 3 practicas de laboratorio.

Contenidos tematicos

Tema 1. Técnicas de preparacion de muestra

Nuevas tendencias en técnicas de preparacion de muestra previas a separaciones
cromatograficas. Muestras ambientales y biologicas. Técnicas de extraccion en fase solida y
liquida. Técnicas de microextraccion en fase sdlida y liquida: SPME, microSPE, SDLME,
DLPME, MEPS, RAM, MIP. Automatizacion del pretratamiento de muestra: Sistemas
robdticos, autosamplers versatiles, sistemas avanzados basados en las nuevas generaciones de
analisis en flujo. Sistemas de extraccion de so6lidos (alimentos y solidos ambientales) basados
en QUEChERS (Quick, Easy, Cheap, Effective,Rugged, Safe)

Tema 2. Cromatografia liquida

Cromatografia liquida. Conceptos y términos basicos. Equipamiento instrumental. Sistemas
de inyeccion. Nuevas tendencias en fases estacionarias: Columnas monoliticas, columnas
capilares, columnas core-shell, columnas hidrofilicas, columnas con nanoparticulas metalicas
y nanotubos, columnas sub 2 um. Tipos de separaciones cromatograficas. Nuevas tendencias:
HILIC, uPLC, nanoHPLC, ultraperformance convergence chromatography (UPC). Sistemas
de deteccién clasicos: Opticos y electroquimicos. Caracteristicas diferenciales y ejemplos
practicos.
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Tema 3. Cromatografia de gases
Cromatografia de gases. Conceptos y términos basicos. Equipamiento instrumental. Nuevas
tendencias en fases estacionarias: Liquidos idnicos, columnas con nanoparticulas. Sistemas de
inyeccion de alto volumen (PTV): Implicaciones. Hornos con calentamiento convectivo vs.
resistencias eléctricas. GC portatiles. Sistemas de deteccion. Ejemplos practicos.

Tema 4. Espectrometria de masas
Espectrometria de masas acoplada a HPLC y GC. Tipos de analizadores y detectores.
Espectrometros de masas de alta resolucion (Orbitrap, TOF, y Synapt). Fundamento fisico.
Caracteristicas diferenciales. Ejemplos practicos.

Practica 1. Tratamiento de muestras ambientales y analisis LC
Determinacion de residuos de pesticidas usados en Mallorca o compuestos policiclicos
aromaticos en suelos y sedimentos de Mallorca. Extraccion/Lixiviacion mediante ultrasonidoso
QuEChERS. Aplicacion de métodos de (micro)extraccion en fase solida. Seleccion del sorbente.
Analisis mediante LC-UV o LC-Fluorescencia

Practica 2. Cromatografia liquida
Disefio de un sistema cromatografico en gradiente para la separacion e identificacion de
farmacos antiinflamatorios no esteroides (ibuprofeno, diclofenaco, naproxeno y ketoprofeno)
en muestras de orina y ambientales. Seleccion de fase estacionaria y sistema de deteccion.
Evaluacion de interferencias.

Practica 3. Cromatografia de gases
Determinacion de compuestos organofosforados (como por ejemplo los insecticidas etion,
malation paration y carbofenotion) en muestras de polvo doméstico o suelos mediante
GC-MS. Efecto del gradiente de temperatura. Sistemas Head-space y analisis de solidos.
Identificacion de compuestos (target and untarget) mediante espectrometria de masas. Sistemas
de derivatizacion.

Metodologia docente
. _______________________________________________________________________________________________________________________________|

Metodologia de aprendizaje mixto (sincronico y asincronico) segtin directrices EEES

Volumen

Debido a la inexistencia en el Departamento de Quimica de LC-MS operativo para practicas de Master, el
volumen de clases tedricas es superior al esperado segin la memoria verificada

Actividades de trabajo presencial (0,72 créditos, 18 horas)

Modalidad Nombre Tip. agr.  Descripcion Horas
Clases tedricas Teoria Grupo grande (G) Presentacion de los contenidos de la asignatura 8
Seminarios y Casos practicos Grupo mediano (M)Resolucion de casos practicos e interpretacion de 3
talleres separaciones cromatograficas planteadas
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Modalidad Nombre Tip. agr.  Descripcion Horas
Clases practicas  Practicas Grupo mediano (M)Disefio, ejecucion e interpretacion de los resultados de las 5

practicas de laboratorio y casos practicos experimentales
indicadas en los contenidos de la asignatura

Tutorias ECTS Tutorias Grupo pequeiio (P) Ayudar a los alumnos a asimilar las competencias del curso 1

Evaluacion Examen Grupo grande (G) Evaluar la adquisicion de las competencias cognitivas y 1
procedimentales por parte del alumnado

Al inicio del semestre estara a disposicion de los estudiantes el cronograma de la asignatura a través de la
plataforma UIBdigital. Este cronograma incluira al menos las fechas en las que se realizaran las pruebas de
evaluacion continua y las fechas de entrega de los trabajos. Asimismo, el profesor o la profesora informara
a los estudiantes si el plan de trabajo de la asignatura se realizara a través del cronograma o mediante otra
via, incluida la plataforma Aula Digital.

Actividades de trabajo no presencial (2,28 créditos, 57 horas)

Modalidad Nombre Descripcion Horas
Estudio y trabajo  Actividad Asincrénica Estudio de los contenidos teoéricos y tedrico-practicos de la asignatura 25
auténomo

individual

Estudio y trabajo  Actividad Asincrénica  Disefio de las practicas de laboratorio, elaboracion de las memorias 32
auténomo correspondientes y resolucion de casos practicos planteados

individual o en

grupo

Riesgos especificos y medidas de proteccion

Las actividades de aprendizaje de esta asignatura no conllevan riesgos especificos para la seguridad y salud
de los alumnos y, por tanto, no es necesario adoptar medidas de proteccion especiales.

Evaluacion del aprendizaje del estudiante

|
Sélo se aplicara la modalidad de evaluacion continua ECTS. Es obligatoria la asistencia al 85% de actividades
tedricas y practicas planteadas. Es necesario obtener una calificacion de 4 o superior para el examen de la
asignatura

Fraude en elementos de evaluacion

De acuerdo con el articulo 33 del Reglamento académico, "con independencia del procedimiento disciplinario
que se pueda seguir contra el estudiante infractor, la realizacion demostradamente fraudulenta de alguno de
los elementos de evaluacion incluidos en guias docentes de las asignaturas comportara, a criterio del profesor,
una minusvaloracion en su calificacion que puede suponer la calificacion de «suspenso 0» en la evaluacion
anual de la asignatura”.
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Casos practicos
Modalidad Seminarios y talleres
Técnica Pruebas de ejecucion de tareas reales o simuladas (recuperable)
Descripcion Resolucion de casos practicos e interpretacion de separaciones cromatograficas planteadas

Criterios de evaluaciéon Resolucion satisfactoria de casos practicos relacionados con separaciones de LC y GC. Evaluacion de
competencias CB7, CB10 y E3

Porcentaje de la calificacion final: 30%

Practicas

Modalidad Clases practicas

Técnica Informes o memorias de practicas (no recuperable)

Descripcion Disefio, ejecucion e interpretacion de los resultados de las practicas de laboratorio y casos practicos

experimentales indicadas en los contenidos de la asignatura
Criterios de evaluacion Presentacion del disefio experimental, tractamiento de datos experimentales y resolucion de cuestiones
planteadas en los guiones de practicas. Evaluacion de competencias CB10, E1,E2 y E4

Porcentaje de la calificacion final: 30%

Examen

Modalidad Evaluacion

Técnica Pruebas objetivas (recuperable)

Descripcion Evaluar la adquisicion de las competencias cognitivas y procedimentales por parte del alumnado

Criterios de evaluacion  Solucionar correctamente cuestiones tedricas y problemas planteados. Evaluacion de competencias CB7, E2
y E3

Porcentaje de la calificacion final: 40%

Recursos, bibliografia y documentacion complementaria
___________________________________________________________________________________________________________________|

Bibliografia basica, avanzada y practica sobre separaciones cromatograficas modernas

Bibliografia basica

R. Cela, R.A. Lorenzo, M.C. Casais, Técnicas de separacion en Quimica Analitica, Ed. Sintesis, Madrid, 2002.
*Nota: En este curso se preveé incorporar un nuevo recurso web didactico (Chromacademy,
www.chromacademy.com/) conteniendo animaciones sobre separaciones cromatograficas y desarrollos
instrumentales, videotutoriales, webcasts, simulaciones de laboratorio y pautas para resolver problemas
experimentales en casos reales, mantenido y actualizado por la revista LC-GC

Bibliografia complementaria

1. L. Novakova, V. Vickova, A review of current trends and advances in modern bio-analytical
methods:Chromatography and sample preparation, Analytica Chimica Acta, 656 (2009) 8-35.

2.D.A. Skoog, F.J. Holler. S.R. Crouch, Principios de Analisis Instrumental, 6a Edicion, Ediciones Paraninfo,
Madrid, 2009.

3. R.E. Ardrey, Liquid Chromatography - Mass Spectrometry: An Introduction, Wiley, New York, 2003.
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4. 0.D. Sparkman, Z. Penton, F. G. Kitson, Gas Chromatography and Mass Spectrometry: A practical Guide,
2nd Edition, Academic Press, Oxford, 2011.
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