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Descricién Hoy en dia la calidad del medio ambiente, de los productos alimenticios, farmacéuticos, industriales, asi como
xeral de los servicios publicos y privados es una exigencia; siendo los resultados generados por los laboratorios

analiticos un aspecto clave de esta calidad. En paises tecnolégicamente avanzados se considera que al
menos el 5% del producto interior bruto se emplea en procesos analiticos, lo que da idea de la importancia de
los mismos. Debe ser, por lo tanto, un objetivo prioritario de cualquier laboratorio que los resultados
aportados por el mismo sean a su vez resultados de calidad.

La importancia de la toma de muestra y del tratamiento de la misma es en la actualidad una cuestién
indiscutible para alcanzar la calidad de los resultados analiticos. Sin embargo, tanto una como otro siguen
siendo considerados el "talén de Aquiles" de los procesos de medida quimica (PMQ). Si el siglo XX se puede
considerar el de los grandes desarrollos instrumentales en Quimica Analitica, los grandes esfuerzos de 14D en
la actualidad se estan centrando en la preparacion de la muestra.

Entre un 60 y un 90% del tiempo de un PMQ se dedica al tratamiento de la muestra. En general, son procesos
multietapa en los que se emplean una gran variedad de herramientas analiticas, implican un alto grado de
participacién humana y conllevan la necesidad de disefiar y optimizar los mismos para cada problema
analitico.

Con esta materia se pretende, ademds de transmitir conocimientos actualizados y avanzados de los distintos
procedimientos utilizados en el tratamiento de la muestra, hacer hicapié en su importancia en la calidad de
los resultados analiticos.

Esta materia aporta al alumno conocimientos fundamentales y complementarios respecto al andlisis
instrumental.

Competencias de titulacion

Cddigo

A2 Cofiecemento dos principios fisico-quimicos fundamentais que regulan os aspectos mais avanzados da Quimica

A4 Habilidade para facer uso de instrumentacién quimica estdndar e avanzada e a sUa monitorizacién

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

B4 Capacidade para a xestién e tratamento de datos e xeracién de informacion e cofiecemento

B5 Capacidade de resolucién eficaz e eficiente de problemas demostrando principios de orixinalidade e auto-direccion

B6 Capacidade de aprendizaxe auténomo para o desenrolo continuo
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Competencias de materia

Resultados previstos na materia Tipoloxia Resultados de
Formacion e
Aprendizaxe
- El alumno debe adquirir una visién global y actualizada de las implicaciones del Saber estar / ser A2
muestreo y la preparacién de la muestra en los resultados proporcionados en un B6
laboratorio.
- Conocer y racionalizar las principales fuentes de error asociadas a la preparacion de la saber A2
muestra. B6
- Conocer vy utilizar los desarrollos mas recientes en preparacion de la muestra. saber A2
saber facer Ad
A6
- Saber controlar de forma sistematica los distintos procesos implicados. saber A2
saber facer A4
A6
- Seleccionar el método de preparacién de muestra mas adecuado considerando el saber A2
problema analitico planteado. Saber estar / ser B2
B5
- Utilizar de forma adecuada los aparatos e instrumentos en el laboratorio. saber facer A2
A4
A6
B2
B6
- Participar en la resolucién de casos practicos. saber facer B3
Saber estar / ser B5
B6
- Discutir y exponer de forma adecuada los trabajos asignados. saber facer B2
B3
B6
- Evaluar la calidad de los resultados obtenidos en el laboratorio. saber A2
saber facer A6
B2
B4
Contidos
Tema

- Tema 1: Importancia de los procesos de toma y Definicién del problema analitico. Operaciones previas: de la muestra

preparacién de muestra. bruta al instrumento.
La importancia actual del andlisis de trazas.

El problema de la contaminacién en la toma de muestra y en el

laboratorio.
Discusién de un caso practico.

- Tema 2: Tratamientos previos de la muestra,  Principales problemas en la conservacién de la muestra: la importancia del

submuestreo y conservacion. contenedor.

El secado de la muestra: comparacién de sistintos procesos de secado y

principales problemas.

Homogeneizacién de la muestra: posibles problemas y dificultades.

Reduccidn del tamafo de muestra.
Discusion de un caso practico.

- Tema 3: Disolucién de la muestra para la Generalidades.

determinacién de analitos inorganicos. Principales métodos para la disolucién de las muestras de naturaleza

orgdnica o inorganica.
Descomposicién por fusion.

Mineralizacién por via seca: calcinacién, combustién Schoniger y
mineralizacién en plasma de oxigeno a baja temperatura.
Digestién asistida por microondas: reactores y sistemas de microondas

utilizados.
Métodos avanzados de oxidacion.
Discusién de casos practicos.
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- Tema 4. Andlisis directo de muestras sélidas.  Ventajas e inconvenientes del analisis directo de muestras sélidas.
Introduccidén de sélidos directos en ETAAS, ETV-ICP-MS y ETV-ICP-OES:
dispositivos y dificultades a considerar en el trabajo analitico.
Introduccién de suspensiones o "slurries": sistemas de agitacion-
homogeneizacion y estabilizacion de suspensiones. Preparacion de una
suspension.

Suspensiones versus sélidos directos.
Preparacion de la muestra para el analisis por fluorescencia de RX.
Discusidn de casos practicos.

- Tema 5. Técnicas de extraccion. Generalidades.

Extraccién con fluidos supercriticos y extraccién con agua subcritica.
Extraccién acelerada.

Extraccién asistida por microondas.

Extraccién asistida por ultrasonidos.

Purga y atrapamiento.

Extraccion en fase sélida: nuevos sorbentes.

Microextraccién en fase solida.

Microextraccion liquido-liquido.

Extraccién con membranas.

Discusién de casos practicos.

Planificacion

Horas na aula Horas féra da aula Horas totais
Seminarios 2 4 6
Practicas de laboratorio 8 4 12
Sesion maxistral 8 4 12
Estudo de casos/analise de situaciéns 2 8 10
Informes/memorias de practicas 0 3 3
Traballos e proxectos 0 7 7

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

Metodoloxia docente
Descricion

Seminarios Seminarios dedicados al andlisis y exposicién de articulos cientificos recientes. Se seleccionaran
temas de gran interés por su actualidad y en los que a la vez sea evidente la aplicacién de los
distintos contenidos de la asignatura.

Practicas de laboratorio Los alumnos realizardn practicas de laboratorio centradas en los distintos métodos de preparacién
de muestra tratados, ej. extraccién asistida por ultrasonidos, digestién asistida por ultrasonidos,
microextraccién liquido-liquido etc. Se llevaran a cabo también algunas demostraciones practicas.

Sesion maxistral Clases magistrales en las que se expondran los conceptos e ideas claves. Se utilizaran diferentes
herramientas docentes para la presentacién de los mismos, como proyecciones y articulos
cientificos. La participacién activa del alumno se considerara imprescindible. La clase magistral se
desarrollard en una fase de inio o introduccién, un cuerpo (donde se incluirén los contenidos
previstos) y una fase final o conclusiones.

Atencion personalizada
Metodoloxias Descricion

Sesion maxistral Atencién personalizada de forma presencial en el aula, en el laboratorio y en
tutorias. Atencién de forma no presencial a través del correo electrénico o del
campus virtual.

Seminarios Atencién personalizada de forma presencial en el aula, en el laboratorio y en
tutorias. Atencién de forma no presencial a través del correo electrénico o del
campus virtual.

Practicas de laboratorio Atencién personalizada de forma presencial en el aula, en el laboratorio y en
tutorfas. Atencién de forma no presencial a través del correo electrénico o del
campus virtual.

Probas Descricion

Estudo de casos/analise de situacions

Informes/memorias de practicas

Traballos e proxectos

Avaliacion

Paxina 3 de 4



Descricion Cualificacion

Seminarios Se valorara la exposicién del trabajo bibliografico elaborado por el 15
alumno.

Practicas de laboratorio Se valorara de forma continua el trabajo del alumno en el laboratorio. 20

Estudo de casos/analise de situacidns Se valorara la capacidad del alumno para la resolucién o el andlisis de los 25
€asos propuestos.

Informes/memorias de practicas Se valorara el informe final de laboratorio elaborado por el alumno. 15

Traballos e proxectos Se valorara la elaboracién por parte del alumno, en cuanto a contenidos, 25

de un trabajo bibliografico.

Outros comentarios sobre a Avaliacion

Bibliografia. Fontes de informacion

Cédmara, C., Toma y tratamiento de muestras, Sintesis,

Mitra, S., Sample preparation techniques in analytical chemistry, Willey,

Sturgeon, R., Sample preparation for trace element analysis, Elsevier,

Rosenfeld, ].M., Sample preparation for hyphenated analytical techniques, Blackwell,

Pawliszyn, J., Sampling and sample preparation for field and laboratory: fundamentals and new directions in
sample preparation, Elsevier,

Stoeppler, M., Sampling and sample preparation, Springer,
http://www.anachem.umu.se/cgi-bin/jumpstation.exe?SamplePreparation,

http://www.sampleprep.dug.edu,

Recomendacions
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