UniversidagaVigo

Guia Materia 2012 / 2013

DATOS IDENTIFICATIVOS
Analise Espectroquimica Avanzada

Materia Anadlise
Espectroquimica
Avanzada

Cddigo V11M029V01132

Titulacion Master
Universitario en

Quimica
Avanzada. RD.
1393/2007
Descritores  Creditos ECTS Sinale Curso Cuadrimestre
4 OoP 1 1c
Lingua de
imparticién

Departamento Quimica analitica e alimentaria
Coordinador/a Bendicho Hernandez, Jose Carlos
Profesorado  Bendicho Hernandez, Jose Carlos

Correo-e bendicho@uvigo.es

Web http://webs.uvigo.es/posgradoquimica/?mod=curso&amp;id=2

Descricién Esta materia abordara o estudio das técnicas avanzadas de espectrometria atémica e de masas asi coma os
xeral seus acoplamentos coas técnicas de separacién cromatograficas e electroforéticas como principais

ferramentas en Andlise de Especiacién e Metalémica. A identificacién e cuantificacién de especies quimicas
elementais adquiriu nos Ultimos anos unha importancia primordial, permitindo o avance en campos coma o
medioambiente, a nutricién, a toxicoloxia, a medicifia, etc. A investigacién de procesos de movilizacién,
biotransformacién, metabolizacién, destoxificacién, bioacumulacién nos que interviefien especies elementais
(metais, metaloides e certos non-metais) require de informacién analitica precisa e exacta.

A andlise de especiacion ten como fin identificar e medir as concentraciéns de especies quimicas,
establecendo a distribucién dun elemento nunha mostra real. A metaldmica xurdiu nos UGltimos anos como un
complemento & xenémica e & protedémica, tendo como fin o estudio das interacciéns entre os elementos e os
sistemas bioléxicos, incluindo os aspectos funcionais. A metaldmica se pode considerar unha extensién da
analise de especiacién centrado no esclarecemento do [Jmetalomaf], é dicir, conxunto de biomoléculas
enlazadas con metais/metaloides presentes nunha célula, texido ou érgano. Varios elementos son esenciais
para o desenvolvemento da vida, mentres que outros exercen un efecto negativo sobre os sistemas
bioldxicos sendo téxicos, mutaxénicos ou carcinoxénicos. A complexidade das mostras reais xunto cos niveis
extremadamente baixos de concentracién és que se presentan moitas das especies metdlicas de interese
constitien un auténtico desafio, o cal impulsou o desenvolvemento de novas ferramentas analiticas que
permitan por unha parte unha separacién das distintas especies e por outro a sUa identificacién e
cuantificacién. Neste curso se estudiardn os acoplamentos entre técnicas de separacién e detectores
atémicos e de masas coma ferramientas analiticas mais potentes de que se dispén. As especies quimicas
inclien dende as mais simples, tales coma estados redox, organometalicos de baixo peso molecular,
complexos con aminodcidos, péptidos, etc. hata as mais complexas coma as metaloproteinas. O estudio das
interacciéns entre metais e metaloides con macromoléculas é de especial complexidade, non sendo suficiente
0 emprego de acoplamentos entre técnicas separativas con detectores especificos sensibles (atémicos ou de
masas) sendén de estratexias multiplex[], que combinan deteccién atémica e molecular por espectrometria
de masas. O curso inclie en 6 temas, una introduccién & especiacién elemental e a metalédmica, o estudio das
técnicas espectrométricas atémicas e de masas inorganicas (ICP-MS) e os seus acoplamentos con técnicas de
separacién por cromatografia e electroforesis, a espectrometria de masas con fontes de ionizacién por
electrospray e de desorcién por laser asistida por unha matriz (ESI-MS, MALDI-MS), os acoplamentos da
vaporizacion electrotérmica e a ablacién por laser con ICP-MS (ETV-ICP-MS y LA-ICP-MS). InclUese un tema que
aborda o fraccionamiento de especies metdlicas en mostras sélidas e finalmente un tema onde se trata a
metodoloxia de preparacién de mostra, problemas de estabilidade das especies, errores e validacién en
especiacion elemental e metalémica.

Competencias de titulacion
Cddigo
A2 Cofiecemento dos principios fisico-quimicos fundamentais que regulan os aspectos mais avanzados da Quimica
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A3 Cofilecemento dos aspectos mais avanzados dos elementos e compostos inorganicos e organicos, asi como
biomoléculas, as rutas sintéticas e a sla caracterizacién estrutural

Ad Habilidade para facer uso de instrumentacién quimica estandar e avanzada e a sUa monitorizacién

A5 Demostracion avanzada de habilidades para planificar, disefiar e executar experimentos quimicos

A6 Demostracién de habilidades para o traballo no laboratorio & hora de realizar procedimentos quimicos documentados,
monitorizacién de propiedades quimicas, eventos e documentacién de todo o traballo realizado.

B2 Capacidade de traballo en grupo

B3 Capacidade de comunicacién (oral e escrita) en lingua oficial e inglés

Competencias de materia

Resultados previstos na materia Tipoloxia Resultados de
Formacion e
Aprendizaxe

Cofiecer as técnicas avanzadas de espectrometria atémica e de masas na resolucién de saber A2

problemas de identificacién e cuantificacién de especies quimicas en mostras reais

Describir as técnicas acopladas entre espectrometria atémica (absorcién, emision e saber A2

fluorescencia) e de masas con técnicas de separacién, coma as cromatografias de
gases e liquida, asi coma a electroforesis

Recofiecer os principios gue rixen a construccion de interfases eficientes entre técnicas saber facer Ad
espectrométricas atémicas e de masas con técnicas separativas

Entender a importancia de sistemas de deteccién especificos 6 elemento en técnicas  saber A2
separativas & hora de minimizar erros

Cofiecer a metodoloxia de extraccién, conservacién, derivatizacién de especies saber A3
quimicas elementais a partires de mostras reais

Recofiecer a posibilidade de erros nas etapas preparativas de mostra, sabendo levar a saber facer A5

cabo estudios de recuperacion, balances de masa, procedemientos de estabilizaciéon de
especies e métodos de validacion

Describir as interaccids entre especies elementais e sélidos de orixe medioambiental, saber A2
conecendo as estratexias analiticas para a sta extraccién e medida
Describir aplicaciéns da especiacién e metaldémica en medios bioléxicos: saber facer A6
metalotioneinas, fitoquelatinas, metal-superéxido dismutasas, selenoproteinas, etc
Participar na exposicién e discusién dos traballos asignados Saber estar /ser B2
B3
Contidos
Tema
Tema 1. Aspectos xerais da especiacion Definicién de especiacién quimica. Aspectos estructurais e metodoléxicos
elemental e a metaldmica. da especiacién. Esencialidade e toxicidade dos elementos. Especies

quimicas de interese analitico: estados de oxidacidn; especies alquiladas;
especies con enlace C-heterodtomo; metalodrogas; metalopéptidos,
metaloporfirinas, etc. Areas de aplicacién: Medioambiente, nutricién,
medicifia, agricultura, toxicoloxia, etc.

Tema 2. Técnicas avanzadas de espectrometria Técnicas analiticas avanzadas en espectrometria de absorcién, emisién e
atémica e de masas fluorescencia atémica. Atomizacion en células de cuarzo, fornos de grafito,

chamas de difusidn e plasmas. Sistemas de introducciéon de mostra.
Optimizacién de pardmetros instrumentais. Correccién de interferencias.
Técnicas analiticas avanzadas en espectrometria de masas con fonte de
plasma (ICP-MS). Eliminacién de interferencias. Celdas de reaccién e
colisién. Plasma [Jfrio[]. Métodos de dilucién isotépica. Acoplamento de
sistemas de vaporizacién electrotérmica e ablacién por laser con ICP-MS.

Tema 3. Acoplamentos de técnicas Caracteristicas dos acoplamentos entre a cromatografia de gases, de
cromatograficas e electroforéticas con detectores liquidos e da electroforesis capilar con espectrometria atémica e de masas
atémicos e de masas en especiacién elemental atdémicas. Disefio de interfases. Andlise de especies organometdlicas

voldtiles por cromatografia de gases: derivatizacién pre-columna. Especies
de Pb, As, Sn, Sb, Se y Hg. Andlise de especies polares e inestables
térmicamente por cromatografia de liquidos de alta eficacia.
Derivatizacién post-columna. Caracteristicas analiticas. Aplicaciéns en
mostras reais

Tema 4. Técnicas analiticas acopladas en Identificacién e cuantificacion de metalobiomoléculas en mostras reais.
metalémica Combinacién de técnicas cromatograficas e electroforéticas con

espectrometria de masas atémicas e moleculares. Sistemas de ionizacién.
Modos molecular, disociacién inducida por colisiéns coa fuente e
disociacion inducida por colisiéns cun gas neutro (MS/MS) en
espectrometria de masas con ionizacién por electrospray. Identificacién e
cuantificacién de metalotioneinas, fitoquelatinas, arsenoribésidos,
selenoproteinas, cobalaminas, etc.
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Tema 5. Técnicas de fraccionamiento de especies Esquemas de extraccidon secuencial de especies metalicas en sélidos.

metalicas asociadas con mostras sélidas Estudios de movilidade e biodisponibilidade. Caracteristicas das distintas
fracciéns. Erros. Comparacion dos diferentes esquemas de extraccion.
Validaciéon e armonizacion de esquemas. Técnicas analiticas. Aplicacions a
estudios en solos, sedimentos, cinzas voantes, residuos sélidos industriais,

etc.
Tema 6. Técnicas de preparaciéon de mostra en  Métodos de extraccién de especies metdlicas a partir de mostras reais.
especiacion elemental e metalémica Estudios de recuperacion. Estabilidade e transformacién de especies

durante o tratamento de mostra. Erros durante a derivatizacién e
preconcentracién de especies. Validacién de métodos analiticos en
especiacion e metaldmica.

Planificacion

Horas na aula Horas féra da aula Horas totais
Practicas de laboratorio 20 20 40
Presentacidns/exposicions 9 9 18
Sesién maxistral 14 28 42

*0s datos que aparecen na taboa de planificacién son de caracter orientador, considerando a heteroxeneidade do
alumnado.

Metodoloxia docente
Descricién

Practicas de laboratorio Levaranse a cabo practicas de laboratorio sobre as técnicas espectroscépicas estudadas con
instrumentacion bdsica, asi como practicas demostrativas con instrumentacién sofisticada dispofiible
nos servicios centrais da Universidade de Vigo.

Presentacidns/exposicidonEstaran adicadas & exposicion e discusion dos traballos asignados ¢ alumno.

s

Sesidn maxistral Seran clases maxistrais mediante o uso de material audiovisual, e onde tamén se fomentara a
participacién do alumno a través de preguntas e discusién dos aspectos nos que o alumno tefia mais
dificultades de asimilar.

Atencion personalizada

Metodoloxias Descricién

Sesion maxistral Atencidn personalizada de forma presencial (directamente na aula) e de forma non presencial
(a través do correo electrénico ou do campus virtual) dirixida a la resolucién de dudas e
preguntas.

Practicas de laboratorio  Atencién personalizada de forma presencial (directamente na aula) e de forma non presencial
(a través do correo electrénico ou do campus virtual) dirixida a la resolucién de dudas e
preguntas.

Presentacidns/exposicions Atencién personalizada de forma presencial (directamente na aula) e de forma non presencial
(a través do correo electrénico ou do campus virtual) dirixida a la resolucion de dudas e

preguntas.
Avaliacion
Descricién Cualificacién
Practicas de laboratorio  Criterios de avaliacion: 30
Evaluarase o traballo continuo levado a cabo polo alumno e o informe final
presentado de cada practica. Ponderacion: 30%
Presentacidns/exposicionsCriterios de avaliacién: 30
Exposicion de traballos bibliograficos. Ponderacion:30%
Sesién maxistral Criterios de avaliacién: 40

Proba escrita con preguntas tipo test e razoamento relacionadas cos contidos teéricos
do programa. Ponderacién: 40%

Outros comentarios sobre a Avaliacion

Bibliografia. Fontes de informacion

Cornelis, Handbook of elemental speciation,, Wiley,

Cornelis, Handbook of elemental speciation. Elements in situ, Wiley,
European virtual institute for speciation analysis (EVISA, www.speciation.net,
Tessier, Metal speciation and bioavailability in aquatic systems, Wiley,
Caruso, Elemental speciation. New approaches, Elsevier,

Mester and Sturgeon, Sample preparation for trace element analysis, Elsevier,
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Haraguchi, Metallomics as integrated biometal science, Journal of Analytical Atomic Spectrometry, 2004, 19, 5-14,

Cullen and Taylor, Atomic Spectroscopy in elemental analysis, CRC,

Nelms, ICP Mass Spectrometry Handbook, Blackwell Publishing,

Cela, Técnicas de separacion en Quimica Analitica, Sintesis,

Recomendacidns

Materias que se recomenda cursar simultaneamente

Bioinorganica Avanzada/V11M029v01128

Cromatografia de Gases/V11M029V01106

Cromatografia de liquidos/V11M029vV01103

Determinacion Estrutural Avanzada/V11M029V01130
Espectrometria de Masas/V11M029V01204

Espectroscopia Atémica/V11M029V01105

Mostraxe e Operaciéns Previas do Método Analitico/V11M029V01129
Quimica de Coordinacién Supramolecular/V11M029V01133

Técnicas de Separacién non Cromatograficas/V11M029V01127
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