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RESUMEN TECNICO
La investigacién es uno de los pilares de los centros educativos universitarios.
Segun el Plan Institucional de Desarrollo Estratégico 2011-2021 de la Universidad
Técnica Nacional, una de sus misiones es “brindar una educacion integral en el
marco de la moderna sociedad del conocimiento, centrando su accion académica
en el area cientifica, técnica y tecnoldgica, en la investigaciéon de alta calidad y en
la innovacibn como elemento fundamental para el desarrollo humano con
responsabilidad ambiental, en articulacidbn con los sectores productivos de la
sociedad”.
En el area de las ciencias muchas de las investigaciones deben utilizar tecnologias
gue por su alto precio no estan disponibles en todos los centros de investigacion, y
en el caso de la UTN en las diferentes sedes.
Este proyecto pretende disefiar e implementar un curso virtual “Técnicas Basicas
de Andlisis Instrumental”, que permitira a los investigadores en las diferentes
areas cientificas de la Universidad Técnica Nacional (UTN), acceder a equipo y
técnicas de analisis instrumental para la determinacion cualitativa y cuantitativa de
diferentes muestras.
En este curso se cubriran los aspectos tedricos de las técnicas espectrofotométricas
y de cromatografia mas utilizadas en la investigacion. Tendran acceso a
espectrofotometria de absorcién atdbmica y ultravioleta visible, cromatografia de
gases y cromatografia de alto rendimiento (HPLC). Ademas, se presentaran los
procedimientos de uso de los equipos instalados en el Laboratorio de Investigacion
en Quimica y Biociencias Aplicadas ubicado en Alajuela, con el propésito de que
puedan utilizar el equipo en forma mas eficiente en la parte practica de la
capacitacion.
La aplicacion de estas tecnologias en las diferentes investigaciones de la UTN
permitira el ahorro de los costos externos de analisis y generard experiencia

analitica en los investigadores.
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PROPUESTA DEL PROYECTO
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1. EL PROBLEMA
1.1.El Problema

Los investigadores de la Universidad Técnica Nacional necesitan obtener
conocimientos tedricos y practicos en las diferentes técnicas de analisis quimico
instrumental para aprovechar los equipos de este tipo ubicados en el Laboratorio
Quimico de Administracion Universitaria y minimizar el impacto en el presupuesto
universitario de contrataciones externas.
El proyecto estara dirigido a los investigadores, en su mayoria docentes
profesionales de las carreras cientificas de la Universidad, que estan integrados a
la actividad normal de la Universidad por lo que su disponibilidad de tiempo es
limitada. Por esta razén, se propone realizar un curso virtual donde se aborden los
conceptos tedricos y prepararlos para la segunda parte del proyecto que seria la
practica de laboratorio.
Por lo tanto, la propuesta es un curso virtual de “Técnicas Basicas de Analisis
Instrumental”. Esta metodologia resuelve el problema de falta de tiempo de los
investigadores y su necesidad de actualizar conocimientos para poder realizar sus
analisis y obtener resultados mas confiables en sus investigaciones. Desde el punto
pedagdgico, se les dara la oportunidad a los investigadores de poder utilizar en
forma mas eficiente los equipos analiticos y ademas promover la investigacion y la
publicacién de resultados.
Por parte del Laboratorio Quimico se cuenta con todo el respaldo técnico para el
desarrollo del proyecto, desde la parte tedrica hasta la manipulacion del equipo para
producir material grafico que permita mejorar el proceso de aprendizaje por parte

de los estudiantes.

1.2.Justificacion
En el 2014, la Vicerrectoria de Investigacién de la Universidad Técnica Nacional
planteé el proyecto del Sistema Integrado de Laboratorios para apoyar a los
proyectos de investigacion. Como parte de este proyecto se coording la integracion

del Laboratorio Quimico en Administracion Universitaria a ese sistema y ofrecer los
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servicios de andlisis quimico a los investigadores con proyectos en curso y a los
futuros investigadores.

Una de las técnicas mas utilizadas en los laboratorios quimicos de analisis es el
Analisis Instrumental. Esta técnica consiste en realizar diferentes analisis utilizando
equipo especializado. En el Laboratorio Quimico se cuenta con un
espectrofotometro de absorcion atomica, espectrofotometro UV-VIS, cromatografo
de gases y HPLC.

En este momento el problema lo tienen los docentes investigadores que por falta
de capacitacion y de instalaciones deben recurrir a contratar los servicios externos
de los analisis. Esta situacion provoca una falta de control sobre los resultados de
los andlisis, ya que no tienen control sobre los procedimientos usados y ademas,
estas contrataciones tienen un alto costo influyendo negativamente en el
presupuesto de los proyectos.

Para que los investigadores puedan utilizar estos equipos y realizar sus andlisis, es
necesario que cuenten con los conocimientos tedricos y practicos necesarios. La
primera etapa de este proyecto es realizar un curso tedrico de las técnicas de

andlisis y luego un curso préctico de laboratorio.

1.3.Contexto del problema

El proyecto estara dirigido a los investigadores actuales y a los futuros estudiantes
de los programas de Posgrados (Maestrias y Doctorados) que como parte de sus
estudios deben realizar investigaciones y tesis orientadas a las areas cientificas.
Los docentes que seran involucrados en el proyecto pertenecen a las siguientes
areas: Agronomia, Recurso Hidrico, Gestion Ambiental y Tecnologia de Alimentos.
Este curso no existe y no pertenece a una carrera sino seria la respuesta de la
Vicerrectoria de Investigacion y la Direccion del Sistema Integrado de Laboratorio
a una carencia de conocimientos y habilidades en los investigadores.

Estos docentes son adultos con un grado académico minimo de bachiller
universitario, algunos con posgrados y de edades entre 25 a 55 afios. Algunos de

estos investigadores han tenido experiencia con la educacion virtual y todos por ser

© Arlette Jiménez Silva 7



funcionarios de la Universidad tienen acceso a la plataforma virtual utilizando la red

institucional.

2. PROSPECTIVA

El escenario ideal para el problema es la disposicién de tiempo completo por parte
de los investigadores para realizar una capacitacion tedrica y practica. Esta
disposicion seria de tiempo completo para estudiar los conceptos y luego aplicarlos
en la parte practica. Al no contar con esa disposicion de tiempo y dado que los
investigadores estan separados geograficamente, el uso de la educacion virtual es
una herramienta apropiada para este tipo de capacitacion. En el futuro seria ideal
incluir la tecnologia de video conferencia para ejemplificar en tiempo real la
aplicaciéon de cada técnica de analisis instrumental. Ademas, se podria implementar
la virtualidad a nivel moévil y aprovechar los diferentes dispositivos tipos teléfonos
inteligentes y tabletas.

En este momento la institucion cuenta con la tecnologia de video conferencia, pero
no se podria implementar en el Laboratorio. Por lo tanto, para nuestro escenario
probable se podria promover la adquisicion de equipo portatil e implementar video
conferencia portétil. En caso de que no se cuente con esa tecnologia, como
escenario alternativo se podria coordinar con las unidades técnicas
correspondientes para la creacion y edicion de videos que ejemplifiquen el uso de
estas técnicas.

En un futuro se podria utilizar otra tecnologia en la plataforma virtual que sea mas
amigable con la tecnologia maovil, ya que en este momento la plataforma se puede

utilizar, pero no en forma completa.

3. PROPUESTA PEDAGOGICA
La propuesta es presentar un curso tedrico aprovechando los diferentes
multimedios para ejemplificar en la forma mas practica posible, los conceptos
tedricos y el uso de los equipos de analisis.

El modelo educativo de la UTN establece que:
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“Para el transito hacia nuevos paradigmas, la UTN complementa los enfoques
en educaciéon (Ausubel, 1968; Ausubel, Novak y Hanesian, 1982; Bruner, 1960;
Piaget,

1980; Skinner, 1974), con el paradigma de la complejidad (Morin, 1990). Asume el
pensamiento complejo (Occonor y Mcdermott, 1998) y la vision holistica como
método para la comprensién del mundo, la biopedagogia como enfoque de
mediacién y la ecoformacién como estrategia educativa (Gutiérrez y Pardo, 2000)”
(Comision Modelo Educativo UTN, 2016)

Concordante con este modelo, el curso se enfocara en un modelo constructivista,
tomando la perspectiva de Piaget, Vigotsky y Ausubel. Se buscara construir un
nuevo conocimiento a partir de los conocimientos propios de los estudiantes; se
promocionara la interaccion entre ellos y sus diversas profesiones y de esta forma
promover un aprendizaje significativo y la obtencion de una competencia que le
permita a cada estudiante generar mejoras en sus proyectos de investigacion.
Ademas, se buscara promover la colaboracién entre ellos y promover el concepto
de comunidad de aprendizaje y llevarlo a comunidad de investigacion.

Una de las competencias importantes de todo investigador es la habilidad de
solucionar problemas. Muchas veces los estudiantes estan “llenos” de
conocimientos, pero no saben qué hacer con ese conocimiento y menos cémo
usarlos para solucionar un problema. Los estudiantes meta del curso tienen una
particularidad, son de diversas ramas de la ciencia, especificamente: Bi6logos,
Agrénomos, Ingenieros Quimicos, Quimicos, Tecnologos de Alimentos,
Veterinarios, Ingenieros Electromecanicos, entre otros Yy, ademas, son
investigadores. Esta diversidad de conocimientos permitira que la comunidad de
aprendizaje, que se formara en el curso, comparta la aplicacién del conocimiento
de cada estudiante en diversas aplicaciones, ya sea industriales o de investigacion

pura.

El curso pretendera formar investigadores que exploten los tres saberes: saber,
saber hacer y saber ser; y cuyas competencias puedan transformar el conocimiento

cientifico en investigaciones que logren proponer proyectos de aplicacion ya sea en
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la industria o en emprendimientos que mejoren la calidad de vida de la comunidad
a la que pertenecen.

La propuesta es contar con un investigador que como menciona Rodas-Chamorro,
(2010) “sepa hacer y transformar con el conocimiento cientifico, que sepa extraer
propuestas, no solo técnicas sino también de progreso cientifico; un profesional
flexible y trascendente, con capacidad no soOlo para adaptarse a un mundo
tecnologizado y cambiante, sino ademas, para ser promotor de cambios con una
vision y una identidad propia y, sobre todo, que sepa autoeducarse durante toda su
vida”.

En cada etapa del curso, los estudiantes seran los encargados de construir su
conocimiento a través del estudio de los materiales disponibles en cada maodulo.
Una vez que se haya realizado este estudio, los estudiantes disefiaran mapas
conceptuales para clarificar los conocimientos teéricos y mediante la realizaciéon
virtual y practica de los analisis y la discusion de los resultados se adquirird la
competencia en la técnica y se construira el conocimiento para su aplicacion
posterior.

Se les habilitara espacios de discusion para intercambiar, no solo conocimientos
sino experiencias que ayuden a la formacidon mas integral de cada investigador. En
cada modulo se planteara un caso a ser analizado, cuyo producto final sea una
propuesta integral, tomando en cuenta el punto de vista de cada estudiante, de
solucién a la situacion planteada.

Ademas, cada investigador tomara el conocimiento adquirido y lo plasmara en una
propuesta de proyecto, relacionado con su area de investigacion. De esta forma,
llevara de la teoria a la practica los conocimientos construidos. Esta propuesta de
proyecto sera ademas presentada a la comunidad y se abrir4 un foro de discusion
con el objetivo de que los otros investigadores aporten, desde su area de

experiencia, recomendaciones para la mejora de los proyectos.
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4.

5.

OBJETIVOS
4.1.0bjetivo General

Disefar e implementar en el entorno virtual de la UTN el curso “Técnicas

Basicas de Analisis Instrumental”, que permitird a los investigadores en las

diferentes &reas cientificas de la UTN, desarrollar y aplicar protocolos de analisis

cualitativo y cuantitativo utilizando diferentes técnicas del Andlisis Instrumental

(espectrofotometria de absorcién atbmica y ultravioleta visible, cromatografia de

gases y cromatografia de alto rendimiento); y utilizar los resultados de estos

protocolos en sus proyectos de investigacion y futuras publicaciones.

4.2.0bjetivos especificos

a.

Solicitar a la unidad correspondiente el espacio en la plataforma virtual

para la implementacién del curso.

. Implementar los elementos disefiados del curso “Técnicas Basicas de

Analisis Instrumental” en la plataforma Moodle de la UTN.

. Utilizar diferentes herramientas de colaboracion (foros, wiki, google docs),

para construir conocimiento a través de la interaccion entre los

investigadores.

. Utilizar herramientas multimedia como videos y animaciones para

ejemplificar el uso de cada equipo analitico.

. Elaborar guias de estudio de las diferentes técnicas utilizando esquemas

(diagramas de flujo, mapas conceptuales) que faciliten su entendimiento.
Aprovechar las ventajas de Exelearning y Moodle para la elaboracion de

los materiales y actividades del curso.

. Definir una guia a utilizar por el tutor del curso para estandarizar las

diferentes actividades.

. Demostrar las diferentes formas de crear Entornos Personales de

Aprendizaje para promover su utilizacién entre los investigadores.

RESULTADOS ESPERADOS

Al finalizar este curso la Universidad Técnica Nacional contara con investigadores

y estudiantes de posgrados con las competencias necesarias, a nivel teérico y
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practico, para utilizar los equipos instrumentales de andlisis (tales como
espectrofotometros UV-VIS, Absorcion Atdmica, Cromatografos de gas y liquidos
entre otros) con el objetivo de utilizarlos en el desarrollo de sus investigaciones.
En este momento la Vicerrectoria de Investigacion cuenta con alrededor de 30
investigadores, la mayoria docentes que se inician en la tarea de investigacion. El
objetivo inicial de este proyecto seria capacitar a estos 30 investigadores que ya
estan realizando alguna investigacion. El objetivo a mediano plazo seria capacitar
a cada investigador que inicie una investigacion relacionada con el area de las
ciencias, ya sea un docente o un estudiante de licenciatura o posgrado.

El proyecto involucraria al coordinador del Sistema Integrado de Laboratorios de
Investigacion y a personal de la Vicerrectoria de Investigacion.

El propdésito inicial es realizar una prueba piloto con estudiantes del Programa
Técnico Laboratorista Quimico y luego con investigadores de la Sede Central
localizada en Alajuela, esto por su cercania geogréfica con el Laboratorio. En esta
prueba piloto se evaluara cada una de las herramientas utilizadas en el curso,
midiendo su calidad, utilidad y efecto.

Ademas, se implementara una seccion del curso para intercambiar informacion del
curso presencial “Laboratorio de Analisis Instrumental”.

Se evaluard la participacién en cada actividad y ademas se llevara a cabo
evaluaciones, tipo examen, con el propoésito de evaluar el conocimiento de las

técnicas estudiadas y los célculos a realizar.

6. ASPECTOS OPERATIVOS
6.1. Administracion
Como se mencioné anteriormente, el Centro de Formacién Pedagdgica y
Tecnologia Educativa y su personal en el area de Tecnologia Educativa y
Produccion de Recursos Didacticos, son los responsables de la administracion
de la plataforma virtual de la UTN.
El procedimiento definido para el uso de esta plataforma es:
a. Presentacion a la Vicerrectoria de Docencia y a la Direccion del

area de Tecnologia Educativa el proyecto del curso virtual.
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. Una vez aprobado el proyecto, la Unidad de Tecnologia Educativa,

habilitara un espacio para el curso en la plataforma Moodle de la

Universidad.

. Al finalizar el disefio del curso, se deben definir las fechas de inicio

y finalizacion, asi como los nombres de los participantes, para que
los encargados de la plataforma los incluyan y habiliten el curso

. Al finalizar el curso se debe hacer un analisis del curso y planificar

las diferentes mejoras.

. El curso sera promovido a travées de la Vicerrectoria de

Investigacion; se espera que una vez que las pruebas pilotos sean
aprobadas, el curso sera un requisito en los procesos de
investigacion de la Universidad que involucre alguna de estas
técnicas de analisis.

La promocion del curso o invitacion a cursarlo se realizaré por el
correo institucional. A través de un formulario de Google se realiza
la matricula de los estudiantes definiendo un maximo de 20
estudiantes por curso. Dado que se espera contar con una parte
practica presencial, los grupos no pueden ser mayores. Esta parte
practica se realizard en subgrupos de 10 personas, dada las

limitaciones de espacio en el Laboratorio Quimico.

. Respaldar el curso actual para implementar las mejoras.

6.2. Aprendizaje y Tecnologias

Curso teorico: virtual

Laboratorio: presencial con algo de virtualidad

En este momento la Universidad y su area de educacion virtual en el Centro de

Formacion Profesional escogieron la plataforma Moodle cémo plataforma a

utilizar en la virtualidad.

Las diferentes practicas (mapa de practicas) que se pretenden definir son:

© Arlette Jiménez Silva
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6.3. Tutoria

. Lecturas de material cientifico relacionado con los diferentes

analisis utilizando archivos descargables y en pdf.

. Demostracion mediante videos o animaciones de la utilizacion de

los diferentes equipos de analisis.

. Investigacién en diferentes fuentes para la produccion de articulos

publicables y para la creacibn de un EduBlog en forma
colaborativa que analizara las diferentes técnicas de andlisis
estudiadas en el curso y tendra un estilo tipo revista de

investigacion.

. Diadlogo guiado a través de foros de discusion.

Debate/Discusion de temas controvertidos mediante un foro de

discusion.

. Quiz: los estudiantes deberan responder un conjunto de

preguntas para verificar si los conocimientos fueron adquiridos.

. Estudio de caso: Construccion de documentos colaborativos,

especificamente para el reporte de resultados de los analisis.
Indagacion: Creacibn de un marcador social que permite
almacenar, clasificar y compartir diferentes enlaces relacionados
con los temas cubiertos en el curso teorico y en el préactico.
Lluvia de ideas: Estudiar la posibilidad de utilizar a Twitter como
una herramienta de comunicacién entre los investigadores y

generacion de una lluvia de ideas entre ellos.

En la etapa de prueba piloto y del primer curso el tutor sera el mismo docente

que disefié el curso. Luego se analizara la posibilidad de capacitar a algun

profesional que haya llevado el curso para que realice tareas de tutoria.

Por ser un curso muy especializado, el tutor debe contar con los conocimientos

de quimica, computo, matematicas y de uso del equipo de analisis. Por esta

razon la mejor opcion para la tutoria es un docente profesional en el area de

ciencias.

© Arlette Jiménez Silva
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Una vez terminado la prueba piloto, se capacitara a los futuros tutores en el uso
de la herramienta y en los contenidos del curso. Los tutores seran los encargados
de habilitar las clases, coordinar los foros y dirigir las actividades ya definidas en
la prueba piloto. En esta primera etapa, los tutores no definiran nuevas
actividades o redactaran algin documento adicional. Se propondréa un espacio
de retroalimentacion entre el disefiador del curso y los tutores con el propdésito
de evaluar oportunidades de mejora al curso. Los tutores haran propuestas de
nuevas herramientas, o modificacion de las guias con el objetivo de mantener un
proceso de mejora continua, basado en las experiencias generadas por los

tutores.

6.4.Materiales Didacticos

Se disefiardn materiales didacticos originales incorporando diversas
herramientas graficas como mapas conceptuales, videos, graficas o diagramas
de flujo, realidad aumentada y 3D; que permitan la transmision mas rapida del
conocimiento. En estos materiales se haran referencias a libros y manuales de
uso de los equipos, pero se prepararan instructivos propios.
Estos materiales estaran clasificados por técnica de analisis: espectrofotometria
UV-VIS, espectrofotometria absorcion atdmica, cromatografia liquida y
cromatografia de gas.
Un proyecto que podria integrarse a mediano plazo sera la publicacion de un e-
book con los materiales didacticos del curso y todos los materiales graficos
producidos para el curso.
El curso estara dividido por modulos, en cada mddulo se abarcara todo lo
relacionado con una técnica de analisis. Cada modulo estara compuesto por las
siguientes clases:

o Clase #1: Aspectos teoricos de la técnica de analisis

e Clase #2: Uso general del equipo donde se aplicara la técnica, aspectos

operativos tanto del equipo como del software.
e Clase #3: Implementacién de un protocolo de analisis modelo

e Clase #4: Analisis de resultados
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e Clase #5: Aplicacion de la técnica de analisis: en esta clase se trabajaran

propuestas de mini investigacion, tipo proyecto.
Cada clase contara con los siguientes materiales didacticos:

e Guia Didactica: donde se presenta los objetivos de la clase, contenidos,
cronograma de actividades y la forma de evaluacion.

e Videos tedricos: se utilizaran videos para presentar en una forma mas
gréfica los conceptos a estudiar.

e Videos practicos: se mostraran situaciones reales del uso de los equipos
y Su operacion.

e Materiales de estudio:

o Documento pdf con los conceptos tedricos de cada modulo. En
este documento incluirimagenes y accesos a diferentes fuentes de
informacion.

o Articulos cientificos de temas relacionados con la técnica de
andlisis, ya sea desde el punto de vista tedrico o que presenten
diferentes investigaciones realizadas con la técnica de estudio.

o Instructivo de uso del equipo

o Instructivo del uso del software

o Procedimiento de analisis en prosa (siguiendo el formato estandar
de procedimientos de analisis del Laboratorio Quimico)

o Procedimiento de analisis en diagrama de flujo

o Formatos estandar de reporte de resultados

e Foros de consulta

e Mapas conceptuales creados por los estudiantes para verificar el nivel de
comprension de los temas teoricos.

e Evaluacioén corta tipo quiz de los conceptos estudiados

e Foros de analisis tipo caso, donde se planteen diferentes situaciones
reales, de diferentes especialidades, y el estudiante proponga posibles
soluciones al problema o situacion planteada. El propdsito final de este
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7.

foro es presentar una solucion final, definida por la comunidad, a la
situacién planteada.

Actividades colaborativas para la construccion de reportes de resultados
siguiendo los formatos establecidos

Foro de discusién y analisis de resultados.

Foro de presentacion de propuesta de proyecto de investigacion

EVALUACION Y SEGUIMIENTO DEL PROYECTO
7.1. Momentos de evaluacién del proyecto

7.1.1.

7.1.2.

7.1.3.

Inicio

Lo primero que se evaluara son los objetivos y el programa de cada uno de
los médulos propuestos. Estos objetivos y programas se presentaran para
su evaluacion al Coordinador de Laboratorios de Investigacion y
responsable del Laboratorio Quimico. Una vez que el profesional
encargado apruebe los objetivos y el programa se procedera con el disefio
de los materiales didacticos y su implementacién en la plataforma.
Desatrrollo

Cada uno de los materiales didacticos desarrollados seran revisados por el
disefiador y el docente encargado de impatrtir el curso en forma presencial.
Los recursos tedricos seran revisados para confirmar que contengan todos
los conceptos necesarios para la ejecucion de la parte practica. Los videos,
instructivos, diagramas de flujo seran probados en forma presencial y
practica por el disefiador del curso y por el docente que comparte la
capacitacién en forma presencial.

Final

Una vez finalizado el proyecto se habilitara el aula virtual y se realizara una
prueba piloto con el grupo que esta cursando el curso presencial: Analisis
Instrumental que pertenece al Programa Técnico Laboratorista Quimico.
En esta prueba piloto se analizaran aspectos de disefio, facilidad de uso y
idoneidad de los materiales didacticos. Una vez finalizada esta prueba
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piloto se procederd a la puesta en marcha del curso para los investigadores
de la UTN.
7.2. Indicadores
7.2.1. Modelo Pedagdgico
a. Coherencia entre los objetivos de la Vicerrectoria de Investigacion y los del
curso.
b. Coherencia del programa con los objetivos del curso.
c. Definicion del modelo educativo, especificamente qué, como donde, por
qué medios, cuando y cuanto ensefiar y evaluar.
d. Incluir en el modelo la justificacion de la tecnologia adoptada segun el
modelo de educacion virtual definido en la UTN.
e. EI modelo propuesto esté orientado al aprendizaje cooperativo Yy
constructivo.
f. Explicacion detallada de la carga horaria total, las necesidades de estudio,
aprendizaje e investigacion.
7.2.2. Précticas de aprendizaje y Tecnologias
a. Generacion de espacios virtuales para que interactlen los participantes del
proceso educativo.
b. Garantia de altos grados de interactividad (alumnos-materiales-tecnologia)
y de interacciéon (docentes-alumnos-alumnos) utilizando tecnologias
acordes al modelo pedagdgico.
c. Capacitacion permanente a los docentes y tutores.
d. Administracién y operacion de las tecnologias.
e. Desarrollo de estrategias para evitar el plagio.
7.2.3. Materiales didacticos
Grado de utilizacion de los materiales didacticos.
Disefio y producciéon de materiales didacticos que podran ser impresos.
Disefio y produccién de materiales audiovisuales.

Mecanismos de actualizacion y mejoramiento de los materiales didacticos.

o0 T p P

Validacion de los materiales didacticos a través de pruebas piloto.
7.2.4. Tutoria
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Definicién de nimero minimo de horas-tutoria

a

b. Definicion de funciones del tutor.

c. Verificacion del cumplimiento de las funciones del tutor.

d. Definicion de las formas de interaccion entre los alumnos y el tutor.

7.2.5. Administracion
a. Garantia, por parte de la Institucion, del soporte tecnoldgico para la
ejecucion del curso, incluyendo alumnos, docentes y tutores.

b. Definicion de los diferentes roles docentes: autores, tutores, asesores.
Descripcién de infraestructura y equipamiento disponible para los cursos.

d. Disponibilidad de espacios virtuales para la interaccion entre alumnos-

docentes.

8. CRONOGRAMA
Las actividades y la duracién son:

Presentacion de la propuesta a la Directora de Tecnologia Educativa del
Centro de Formacion Pedagodgica y Tecnologia Educativa: 4 semanas
Asignacion de espacio en servidor: 4 semanas
Definicion detallada de contenidos: 4 semanas
Preparacion de material didactico: 12 semanas
Preparacion de material audiovisual: 12 semanas
Preparacién de clases virtuales en plataforma Moodle: 13 semanas
Promocion: 3 semanas

Registro de estudiantes: 2 semanas
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10.

Gréafica de Gantt

SEMANAS

Actividades

Presentacion propuesta a Centro de Formacion
Pedagdgica y Tecnologia Educativa

Asignacién de espacio en servidor

Definicion detallada de contenidos

Preparacion de material didactico

Preparacion de material audiovisual

Preparacion de clases virtuales en plataforma Moodle

Promocién

Registro de estudiantes

Inicio de curso

PRESUPUESTO

Se necesitard al menos una persona a medio tiempo para el proceso de disefio de

los objetos audiovisuales que se utilizaran en el curso; se utilizaran herramientas

informaticas libres para el desarrollo de estos objetos audiovisuales.

Un cuarto de tiempo de un especialista en andlisis quimico instrumental para la

revision de los diferentes contenidos del curso.

Espacio en la plataforma virtual de la UTN.

Céamara digital para la grabacion de medios audiovisuales

Computador personal para el desarrollo del curso.

La unidad a cargo de proyecto cuenta con equipo de cOmputo y camara digital para

el disefio de los objetos audiovisuales.

Consumibles de los equipos a utilizar, especificamente gases: Acetileno para AA

con un costo de 250 000 colones, Helio para cromatografo de gases con un costo

de 150 000 colones. Este tipo de consumibles se encuentran presupuestados en

los gastos del Laboratorio por lo que el proyecto no necesita presupuestarlos.

BIBLIOGRAFIA

Agilent Technologies Australia. (2015). Flame Atomic Absorption Spectrometry
Analytical Methods. Victoria, Australia: Agilent Technologies Australia.

Agilent Technologies Australia. (2016). Agilent 240/280 Series AA (including
Zeeman) User’s Guide. Malaysia: Agilent Technologies Australia [M] Pty.
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Alvarado, A., & Barquero, M. (2008). Analisis Quimico Instrumental. San José,
C.R.: Editoria UCR.

Bermejo, R., & Moreno, A. (2014). Andlisis Instrumental. Madrid, Espafa: Editorial
Sintesis.Brown, T., LeMay, H., Murphy, C., Bursten, B. y Woodward, P.
(2014). Quimica La Ciencia Central. México: Pearson Educacion.

Comisién Modelo Educativo. (2016). Modelo Educativo de la Universidad Técnica
Nacional. Alajuela, Costa Rica

PerkinElmer Lambda 45 UV/VIS Spectrometer User Manual.

PerkinElmer 3300 Atomic Absorption Spectrometer User Manual.

Rodas-Chamorro, L. e. (2010). Aproximacioén al Estado del Arte sobre el Disefio
Curricular por competencias. Grupo de Investigacion Pedagogia y
Didactuca: Proyecto Redisefio Curricular por Competencias. UCO, 11-28.

Shimadzu Gas Chromatograph User Manual.

Skoog, A., Holler, F. y Nieman, T. (2001). Principios de Analisis Instrumental.
Espafia: Mc. Graw Hill.

Thermo Scientific UHPLC User Manual.
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DESARROLLO DEL PROYECTO
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1. Nombre del curso: TECNICAS BASICAS DE ANALISIS INSTRUMENTAL
2. Seleccion y justificacion de las herramientas tecnolégicas:

La plataforma a utilizar es Moodle. ¢Por qué Moodle? Porque es la herramienta
escogida por el Centro de Formacion Pedagdgica y Tecnologia Educativa para la
plataforma de cursos virtuales de la Universidad Técnica Nacional, y el curso estara
disponible para los investigadores de la Universidad a través de esta plataforma.
Moodle es una plataforma muy utilizada principalmente porque es libre y no esta
controlada por un proveedor o por una licencia, lo que permite que los usuarios
puedan personalizarlo segun sus necesidades. Esta plataforma permite de una forma
amigable crear un curso que puede ser informativo 0 que puede ser un curso que
pertenezca a una carrera o a una actividad evaluable. Una ventaja de Moodle es que
permite incluir otras herramientas a través de los paquetes SCORM; este tipo de
flexibilidad permite que se incluyan aplicaciones u otros objetos programados en otros
medios, por ejemplo, java scripts. Ademas, permite a través de plugins, incorporar
diferentes actividades que lo convierte en una herramienta muy flexible.
Esta flexibilidad es lo que hace que Moodle sea una herramienta que se puede utilizar
para el disefio e implementacion de cursos de diferentes temas.
En general se mantendran los siguientes bloques en el curso:

a. Navegacion

b. Ultimas noticias

c. Calendario

d. Proximos eventos

e. Busqueda
Segun la estructura planteada para el curso, 5 clases por modulo, se usaran las
siguientes herramientas:

a. Foros de discusion con los siguientes temas:

a. Dudas

b. Presentacion de propuesta de proyecto de investigacion

c. Discusion de temas relacionados con cada clase, tipo casos

d. Analisis de resultados de cada modulo, en este foro se

discutirdn los resultados obtenidos y las conclusiones
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generadas a partir de los resultados, las posibles fuentes de
error y mejoras a los métodos.

b. Se utilizara la herramienta Wiki para la incorporacion de los Mapas
conceptuales creados por los estudiantes. Esta herramienta también les
mostrara la posibilidad de crear conocimientos para sus colegas o
estudiantes.

c. Evaluaciones de diferente tipo, por ejemplo: quiz, choice, exelearning,
workshops, para evaluar los conceptos estudiados. Habra un control de
calificaciones con sus porcentajes asociados ya que el curso es un
curso evaluado (de aprovechamiento).

d. Se usara la herramienta de glosario para crear un glosario de términos
en forma colaborativa con el propdsito de tener un acceso rapido a
términos técnicos.

e. Se habilitard el servicio de correo interno, ya sea para la comunicacion
entre los tutores y los estudiantes o entre los estudiantes.

f. Tareas: Para la entrega de diferentes trabajos o tareas.

g. Actividades colaborativas para la construccion de reportes de
resultados siguiendo los formatos establecidos a través de google docs.

h. Java scripts o html a través de la inclusion de paquetes Scorm

i. Pagina: En forma de pestafias para la incorporacion del material de
cada semana

j. Noticias: a nivel de bloque donde se publicaran los avisos recientes o
trabajos por entregar.

3. Planificacion de las clases

Nucleos o conceptos principales del médulo

Modulo #3: Espectrofotometria de Absorcion Atdmica: En este modulo se analizaran
todos los aspectos relacionados con la técnica analitica “Espectrofotometria de
Absorciéon Atomica” con el proposito de determinar cuantitativamente los siguientes
metales en diversas muestras: Sodio, Potasio, Calcio, Hierro, Cobre, Cadmio, Cromo,
Boro, Magnesio, Niquel, Cobalto, Estafio, Zinc, Molibdeno, Arsénico, Mercurio, Selenio

y Plomo. Se abordara la temética de la siguiente forma
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e Conceptos generales de espectrometria de Absorcion Atémica
e Uso de un espectrometro de Absorcion Atomica Agilent modelo 240FS,
aspectos operativos del equipo y del software
e Implementaciéon de un protocolo de analisis modelo de un metal por
espectrometria de Absorcion
Clase 1: Conceptos Generales de Espectrometria de Absorcion Atémica
a. Objetivo de la clase: Comprender los principios basicos de la técnica de

espectrometria de absorcion atdbmica

b. Contenidos de la clase:
1. Conceptos basicos de espectrometria de emision y de absorcion
2. Componentes de un EAA:
a. Sistema de atomizacion
b. Fuentes de calor
c. Generador de hidruros
d. Fuentes de radiacion
e. Monocromador y detector
3. Funcionamiento de los diferentes componentes
a. Nebulizador
b. Control de la llama
c. Generador de hidruros
d. Lamparas de catodo hueco

c. Bibliografia
1. Obligatoria:
Jimenez, A. (2018). MODULO #3: ESPECTROFOTOMETRIA
ABSORCION ATOMICA. San José, CR: Universidad Técnica
Nacional
2. Complementaria:
Pérez, G. (n.d.). Espectrometria de absorcion atdmica. Disponible en
ESPECTROMETRIA .COM:
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https://www.espectrometria.com/espectrometra de absorcin atmic

a

Agilent Technologies. (Mar de 2016). The Fundamentals of
Spectroscopy:Theory. Australia. Obtenido de Agilent:
https://www.agilent.com/. Disponible en:
https://drive.google.com/file/d/1M1wsKzAC33CnJwQ9nzVKkV01JIXY

MAdtHV/view?usp=sharing

d. Recursos multimedia:
1. Fotoy firma del docente: este recurso de usara en las tres clases

a. Descripcion: Foto del docente con el propdsito de tener un contacto
mas cercano con los estudiantes

b. URL:
https://photos.google.com/u/1/share/AF1QipNIHdyyzf4801g3LErO
hT4Jcy61Z0udC4BVNESfO'WSFE gS3FdamEmMOK26s3NrSA/photo/
AF1QipNue4QwAIc9ipXognZHGVIGNGHXxVzAfXjq01rQ3?key=bWI3
WF05SzVXRktwdVNtemhBaGJONQO5DSIi12X3V3

2. Carpeta:

a. Descripcion: simulacion de todo el proceso de la espectrometria de
absorcion atomica y las partes principales del espectrometro de
absorcion atomica

b. URL:
https://drive.google.com/file/d/1dKPFv7R9tUW-
OQ5vW8XYXoNvBCpDWoRX/view?usp=sharing
https://drive.google.com/file/d/ImXAII9Hsk1m5GpB7WKhNeMQ5)9
9CtJI8N/view?usp=sharing

3. Videos:

a. Descripcion: Video demostrativo del analisis de deteccién de plomo,
donde se puede observar un espectrofotometro de absorcion
atomica en funcionamiento.

b. URL: https://youtu.be/d7EEfDUPEZK
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https://drive.google.com/file/d/1M1wsKzAC33CnJwQ9nzVkV01JXYMAdtHV/view?usp=sharing
https://photos.google.com/u/1/share/AF1QipNlHdyyzf480Iq3LErO_hT4Jcy6IZ0udC4BVNE8f9rW5F_qS3FdamEm0K26s3NrSA/photo/AF1QipNue4QwAlc9ipXoqnZHGvIGnGHxVzAfXjq01rQ3?key=bWI3WFo5SzVXRktwdVNtemhBaGJON05DSi12X3V3
https://photos.google.com/u/1/share/AF1QipNlHdyyzf480Iq3LErO_hT4Jcy6IZ0udC4BVNE8f9rW5F_qS3FdamEm0K26s3NrSA/photo/AF1QipNue4QwAlc9ipXoqnZHGvIGnGHxVzAfXjq01rQ3?key=bWI3WFo5SzVXRktwdVNtemhBaGJON05DSi12X3V3
https://photos.google.com/u/1/share/AF1QipNlHdyyzf480Iq3LErO_hT4Jcy6IZ0udC4BVNE8f9rW5F_qS3FdamEm0K26s3NrSA/photo/AF1QipNue4QwAlc9ipXoqnZHGvIGnGHxVzAfXjq01rQ3?key=bWI3WFo5SzVXRktwdVNtemhBaGJON05DSi12X3V3
https://photos.google.com/u/1/share/AF1QipNlHdyyzf480Iq3LErO_hT4Jcy6IZ0udC4BVNE8f9rW5F_qS3FdamEm0K26s3NrSA/photo/AF1QipNue4QwAlc9ipXoqnZHGvIGnGHxVzAfXjq01rQ3?key=bWI3WFo5SzVXRktwdVNtemhBaGJON05DSi12X3V3
https://youtu.be/d7EEfDuPEZk

c. Descripcion: Video demostrativo del procedimiento de colocacién de
lamparas de catodo hueco.
d. URL: https://youtu.be/mHB9nuyQVx4

4. Imagenes:

e. Descripcion: Imagenes de los diferentes componentes de un
espectrometro de absorcién atdbmica
f. URL: https://photos.app.goo.gl/marSKUAQIzxOLu8B2

e. Actividades: En esta clase se realizaran las siguientes actividades:
1. Crucigrama
Consigna: De forma individual cada estudiante resolvera un crucigrama
donde se relacionan términos con conceptos de la espectrometria de
absorcion atomica.
Objetivo de la actividad: Relacionar facilmente los términos con los
conceptos correspondientes.
Evaluacion: El criterio a evaluar es la concordancia del término con el
concepto correspondiente.
Plazo: 30 minutos
2. Mapa conceptual

Consigna: De forma individual cada estudiante disefiara un mapa
conceptual gréfico (utilizando las imagenes disponibles en la carpeta
imagenes) donde se expliguen los conceptos basicos de la espectrometria
de absorcion atomica.
Objetivo de la actividad: Presentar de una forma gréfica, a través de un
mapa conceptual, una sintesis de los conceptos generales de la clase.
Evaluacion: Los criterios a evaluar seran:

e Claridad en los conceptos y enlaces

e Cumpla con el orden jerarquico correspondiente

¢ Inclusién de todos los conceptos presentados en la clase

e Creatividad en el momento de manipulacion de las imagenes
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Plazo: 24 horas.
3. Glosario:
Consigna: De forma individual cada estudiante agregara una palabra y su
significado al glosario del curso
Objetivo de la actividad: Construir un glosario de términos que pueda ser
accesado durante todo el curso.
Evaluacion: Se evaluara la adicion de una palabra por estudiante. Esta
actividad no tiene porcentaje asignado, pero sera obligatoria para accesar
la siguiente clase.
Plazo: Duracion total del médulo #3.
f. Foro:
Consigna: La resonancia magnética nuclear (RMN), espectrometria infrarroja,
espectrofluorimetria y espectroscopia Raman son diferentes técnicas de andlisis.
Mediante los conceptos estudiados discutir las diferencias de estas y sus areas
de aplicacion.
Objetivo: Aplicar los conceptos adquiridos para estudiar los diferentes tipos de
analisis espectrométricos.
Plazo de participacion en el foro: 1 semana
Evaluacion: Se evaluara la utilizacion de términos cientificos y referencias
cientificas en cada participacion. La calificacion de este foro corresponde al 5%

del total de Foros de este médulo.

Clase 2: Aspectos operativos del hardware y software de un AA Agilent 240FS
a. Objetivo de la clase: Explicar los conceptos basicos de operacion del hardware y
del software para realizar un andlisis cuantitativo de metales a través de a técnica de

espectrometria de absorcion atémica.

b. Contenidos de la clase:
1. Operacion del Agilent aa 240FS
a. Arranque del equipo

b. Chequeo previo al analisis
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i. Sistema de extraccion
ii. Presion de los Gases

2. Inicializacion del software SpectrAA

3. Creacion de métodos de andlisis

4. Ejecucion de métodos de andlisis

5. Reporte de resultados

c. Bibliografia
1. Obligatoria:
Jimenez, A. (2018). MODULO #3: ESPECTROFOTOMETRIA

ABSORCION ATOMICA. San José, CR: Universidad Técnica
Nacional

2. Complementaria:

Pérez, G. (n.d.). Espectrometria de absorcién atébmica. Disponible en
ESPECTROMETRIA .COM:

https://www.espectrometria.com/espectrometra de absorcin atmic

a
Agilent Technologies Australia. (2016). Agilent 240/280 Series AA
(including Zeeman) User's Guide. Malaysia: Agilent Technologies
Australia [M] Pty. Disponible en:
https://drive.google.com/file/d/1xOTaM1FHWpAIQNWTHQgZy5ZbCol

EUf9R9/view?usp=sharing

d. Recursos multimedia:

1. Presentacion:

a. Descripcion: Presentacion tipo powerpoint de la secuencia de pasos
para la creacion de un método de analisis

b. URL: https://www.slideshare.net/arlettejimenezsilva/creacion-

metodos

5. Videos:
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g. Descripcion: Video demostrativo del procedimiento para optimizar la
sefal a través del ajuste del quemador.
h. URL: https://youtu.be/l4TVikMxraU

2. Iméagenes:

a. Descripcion: Carpeta con imagenes de los diferentes componentes
de un espectrometro de absorcién atomica y de los procesos del
software.

b. URL: https://photos.app.goo.gl/marSKUAQIzxOLu8B2

e. Actividades
1. Cuestionario #1
Consigna: De forma individual cada estudiante resolvera el cuestionario de
seleccion Unica donde debe identificar en una imagen cada parte del
espectrometro AA.
Objetivo de la actividad: Sefalar las partes del espectrometro Agilent AA
240FS en la imagen proporcionada.
Evaluacion: Se evaluara la seleccion de la opcion correcta. Se tomara en
cuenta la calificacion més alta en 2 intentos.
Plazo: 30 minutos
2. Diagrama de flujo
Consigna: En grupos de 2 personas se creara un diagrama de flujo gréafico
(utilizando las imagenes disponibles en la carpeta imagenes) donde se
explique el procedimiento para la determinacion cuantitativa de Cobre en
una muestra de Té negro utilizando la técnica de espectrometria de
absorcion atomica.
Objetivo de la actividad: Presentar un instructivo del proceso de analisis
cuantitativo de un metal en una muestra a través de una herramienta grafica
como es un diagrama de flujo.
Evaluacion: Los criterios a evaluar son:
e Uso correcto del diagrama de flujo

¢ Inclusion de los pasos necesarios para realizar el analisis
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g. Foro:

e Creatividad en el momento de manipulacion de las imagenes
Plazo: 48 horas.
Glosario:
Consigna: De forma individual cada estudiante agregaré una palabra y su
significado al glosario del curso
Objetivo de la actividad: Construir un glosario de términos que pueda ser
accesado durante todo el curso.
Evaluacion: Se evaluara la adicion de una palabra por estudiante. Esta
actividad no tiene porcentaje asignado, pero sera obligatoria para accesar
la siguiente clase.

Plazo: Duracion total del moédulo #3.

Consigna: Cada estudiante debera escoger un metal y realizar en forma individual

una investigacion presentando técnicas analiticas para la determinacién de ese

metal en diferentes muestras.

Objetivo: Reconocer diferentes técnicas para el analisis de metales dependiendo

de la cantidad presente en la muestra

Plazo: 1 semana

Clase 3: Implementacién de un protocolo de analisis modelo

a. Objetivo de la clase: Disefiar e implementar (en forma presencial) un método de

andlisis de cobre en una muestra de Té negro.

b.

c. Contenidos de la clase:

1.

N o gk~ WD

Preparacién de estandares para curva de calibracion

Preparacién de muestra a analizar

Céalculo de concentraciones de patrones de la curva de calibracion
Definicion de parametros del método de analisis

Implementacion del método en el SpectrAA

Ejecucion del método de andlisis

Reporte de resultados
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d. Bibliografia

1. Obligatoria:
Jimenez, A. (2018). MODULO #3: ESPECTROFOTOMETRIA

ABSORCION ATOMICA. San José, CR: Universidad Técnica
Nacional
2. Complementaria:
Pérez, G. (n.d.). Espectrometria de absorcion atdmica. Disponible en
ESPECTROMETRIA .COM:
https://www.espectrometria.com/espectrometra_de_absorcin_atmic

a

Agilent Technologies Australia. (2016). Agilent 240/280 Series AA
(including Zeeman) User's Guide. Malaysia: Agilent Technologies
Australia [M] Pty. Disponible en:
https://drive.google.com/file/d/1xOTaM1FHWpAIQNWTHQgZy5ZbCol
EUfOR9/view?usp=sharing

e. Recursos multimedia:
1. URL:
a. Descripcion: Pagina web del NIST (National Institute of Standards
and Technology)
b. URL: https://www.nist.gov/

2. Video:
a. Descripcion: Preparacion de disoluciones

URL: https://youtu.be/3afiLc3Cxj0O
URL: https://youtu.be/SRrhXLT upk

f. Actividades

1. Presentacion
Consigna: Cada grupo preparara una presentacion del procedimiento

realizado en forma presencial donde se implemento el protocolo modelo.
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g. Foro:

Objetivo de la actividad: Presentar en forma grafica el proceso realizado
en forma presencial del andlisis cuantitativo de una muestra de Cobre
utilizando el espectrometro Agilent 240FS.
Evaluacion: Los criterios a evaluar son:

¢ Inclusion de los pasos necesarios para la realizacion del analisis

e Creatividad

e Coeficiente de correlacion de la curva de calibraciébn sea mayor o

igual a 0,995

Plazo: 72 horas
Glosario:
Consigna: De forma individual cada estudiante agregara una palabra y su
significado al glosario del curso
Objetivo de la actividad: Construir un glosario de términos que pueda ser
accesado durante todo el curso.
Evaluacion: Se evaluara la adicion de una palabra por estudiante. Esta
actividad no tiene porcentaje asignado, pero sera obligatoria para accesar
la siguiente clase.

Plazo: Una semana.

Consigna: Cada grupo presentara sus resultados del analisis y discutira los

resultados de otro grupo, tomando en cuenta los coeficientes de correlacion y el %

de Cobre reportado. Ademas, individualmente deberdn comentar acerca del uso

del cobre en este producto incluyendo al menos una fuente bibliografica.

Objetivo: Comentar las diferentes oportunidades de mejora del método y analizar

los resultados y las conclusiones definidas a partir del analisis de resultados.

Plazo: 1 semana
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4. Redaccion de las clases
Clase #1

v V v \/ ‘
Y Mass spectra of resolved §

ngh 1requency low frequency | ‘ | /

| Arlette Jiménez

. |

A la clase #1 del médulo #3 donde estudiaremos los conceptos generales de la

técnica espectrométrica llamada Espectrometria de Absorcion Atémica.

El objetivo de esta primera clase es que comprendamos los principios basicos de

la técnica y ademas logremos identificar cada componente del equipo y su

funcionamiento.

Para iniciar la clase deben leer de la pagina #1 a la pagina #11 del material

MODULO #3: ESPECTROFOTOMETRIA ABSORCION ATOMICA que se

encuentra en la seccion Archivos de esta clase.

Una vez que hayan leido el material pueden reforzar sus conocimientos

ejecutando una simulacién donde se muestra, en forma gréfica, la operacion

general del equipo. La direccién para accesar esta simulacion es:
https://drive.google.com/open?id=1dKPFv7R9tUW-
OQ5vW8EXYXoNvBCpDWOoRX.
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Deben tomar en cuenta que esta simulacion es un java script y el navegador debe
permitir su ejecucion. Chrome naturalmente lo ejecuta y Microsoft Edge también.

Una vez que tenemos claro los conceptos generales de la técnica debemos
examinar cada uno de los componentes del equipo.

Les presento el equipo que es el protagonista de esta técnica y que vamos a
utilizar en el Laboratorio Quimico, el espectrémetro Agilent modelo 240FS:

1 Protector de la llama 7 Botdén de encendido de la llama
Palanca controladora del

2 8 Luz de estado
guemador

3 Ajustador de altura del guemador 9 Boton de arranque

Céamara de atomizacion y trampa de

4 Nebulizador y ajuste de flujo 10
liquido
5 Ajuste de la perla de impacto 1 Compartimiento de las lamparas
6 Boton de apagado de la llama (puede ser de cuatro u ocho lamparas)
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1 Puerto serial para accesorio 7  Alimentacion de C2H2
2 Puerto para cAmara USB 8 Alimentacion de aire
3 Puerto para IEEE 488 9 Alimentacion de N2O
4 Alimentacion eléctrica 10 Puerto de purga de aire
5 Caja de fuses _
_ ) Puerto de bomba opcional de
Puertos opcionales para lampara 11
6 SIPS
UltrAA

Para estudiar el detalle de cada componente vamos a recorrer la leccién “Componentes
del AA 240FS”. Y una vez terminada la lectura de la leccién podran observar un video

gue contiene un analisis real del elemento Plomo utilizando la técnica que estamos

estudiando.

Actividades

1. CRUCIGRAMA
Cada uno de ustedes resolvera un crucigrama dénde se relacionan términos con
conceptos de la espectrometria de absorcion atdmica. Para esta actividad tienen
30 minutos y se permiten 2 intentos. Esta actividad tiene un valor de 10% de la
calificacion del modulo
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2. MAPA CONCEPTUAL.:
En la carpeta de imadgenes CONCEPTOS, tienen disponibles una serie de
imagenes que reflejan los conceptos de la técnica de Absorcion Atdmica. Cada
uno disefiara un mapa conceptual grafico (utilizando las imagenes disponibles en
la carpeta) donde se expliqguen los conceptos basicos de la espectrometria de
absorcion atomica.
El mapa conceptual debe ser nombrado apellido-nombre-mapaconceptual y debe
ser una imagen con formato jpeg. Esta imagen debe ser ingresada a través de la
actividad Mapa Conceptual.
Esta actividad sera evaluada segun la rubrica “Mapa Conceptual” en la carpeta de
Rubricas.

3. GLOSARIO:
Durante toda la duracion del modulo deberan ingresar al menos una (1) palabra al
glosario con su correspondiente significado.

Fore

El primer foro estara disponible durante la duracion de la clase y el objetivo es
comentar, a través de un estudio bibliografico, sobre diferentes técnicas de

analisis espectrométrico diferentes a la de Absorcion Atomica.

Nos vemos Yy a iniciar la diversion
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Clase #2
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El objetivo de esta segunda clase es que ustedes conozcan los conceptos basicos de
operacion del hardware y del software para que puedan realizar un analisis cuantitativo
de metales a través de la técnica de espectrometria de absorcion atomica.

Para iniciar la operacion del Agilent 240FS es necesario seguir una serie de pasos que
vienen descritos en la leccion “Componentes del AA Agilent 240FS” de esta clase.

Una vez que hayan revisado la leccion deberan ser capaces de reconocer cada uno de
los componentes del Hardware.

Para la manipulacion del Software SpectrAA es necesario que revisen la siguiente

presentacion: Creacion de Métodos y la leccion de “Ejecuciéon de métodos” de la seccién

de lecciones. idem anterior, debe estar incrustada
Se recomienda la lectura de:

1. Agilent Technologies Australia. (2016). Agilent 240/280 Series AA (including
Zeeman) User's Guide. Malaysia: Agilent Technologies Australia [M] Pty.
Disponible en:
https://drive.google.com/file/d/1xOTaM1FHWpAIQNWTHQqZy5ZbColEUf9R9/V

iew?usp=sharing
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Actividades

1. CUESTIONARIO

De forma individual cada estudiante resolvera el cuestionario de seleccion Unica
donde debe identificar en una imagen cada parte del espectrometro AA y del
SpectraAA.

2. DIAGRAMA DE FLUJO:
En grupos de 2 personas se creara un diagrama de flujo gréfico (utilizando las
imagenes disponibles en la carpeta imagenes) donde se explique el procedimiento
para la determinacion cuantitativa de Cobre en una muestra de Té negro utilizando
la técnica de espectrometria de absorcion atémica.
Los datos para el analisis son los siguientes:
1. Preparar una solucion patrén de Cu de 1000 ppm a partir de CuSOa4+ H20
y HNOs3 6,0 M. Debe calcular la concentracion exacta de este patron.
2. Preparar una solucién de trabajo de 100 ppm a partir de la solucion patron.
3. Preparar estandares de 0,1,2,3 y 4 ppm de Cu a partir de la solucion de
trabajo
4. Prepare la muestra llevando a cenizas 5 g de muestra y disueltas con HNO3
6,0 M.
5. Lleve la muestra a un balon aforado de 50 mL, afore y filtre para usar en el
AA.
Los grupos seran conformados por el tutor, en el transcurso de la semana se les
indicara los grupos y las personas gue lo conforman. Una vez que los grupos sean
conformados, cada pareja debe definir un nombre para el grupo y enviarlo por
correo electronico al tutor junto con el nombre completo de cada integrante de
grupo.
El mapa conceptual debe ser nombrado nombre grupo-diagrama y debe ser una

imagen con formato jpeg. Esta imagen debe ser ingresada a través de la actividad
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Diagrama de flujo y sera evaluada segun la rubrica “Diagrama de Flujo” en la

carpeta de Rubricas.

3. GLOSARIO:
Estimados estudiantes, durante toda la duracion del médulo deberan ingresar al

menos una segunda (1) palabra al glosario con su correspondiente significado.

Fore

El segundo foro estara disponible durante la duracion de la clase y el objetivo es
escoger un elemento metalico de la tabla periédica y realizar una corta
investigacion bibliografica que nos permita comentar las diferentes opciones de

analisis tomando en cuenta la cantidad presente en las muestras.

Muchas gracias

Mass spectra of resolved §

Clase #3
=r=a3 N\ V\/ |‘

1igh frequency low frequency

Arlette Jiménez
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El objetivo de esta tercera clase es disefiar e implementar (en forma presencial)
un método de andlisis de cobre en una muestra de Té negro.
Para iniciar la clase deben leer de la pagina #12 a la pagina #14 del material
MODULO #3: ESPECTROFOTOMETRIA ABSORCION ATOMICA que se
encuentra en la seccion Archivos de esta clase.
Esta clase tiene un componente presencial, donde implementaran el protocolo de
andlisis descrito en la actividad “Diagrama de Flujo” de la clase #2.
Para implementar un procedimiento de analisis cuantitativo lo primero que debe
determinarse son los estandares y sus concentraciones con el propoésito de
generar una curva de calibracion. El procedimiento para la definicion de este
proceso lo pueden leer en la leccion “Curvas de Calibracion y ejecucion”.
Para complementar el conocimiento les recomiendo ver los siguientes videos
donde muestran el proceso de preparacion de disoluciones:

e https://youtu.be/3afiLc3CxjQ

e https://youtu.be/SRrhXLT upk

Actividades

1. PRESENTACION:

En los grupos definidos en el laboratorio practico de implementacién de protocolo
modelo para el andlisis de cobre (Cu) en té negro, deberan preparar una
presentacion que muestre el proceso realizado por el grupo.

Cada grupo debe enviar al tutor, via correo electrénico, el nombre del grupo y los
nombres de los integrantes. La presentacion puede ser realizada con cualquier
herramienta de presentaciones, pero debe ser publica y compartida. Se entregara
con el nombre grupo-procmodelo y sera ingresada en la actividad
correspondiente. Esta actividad sera evaluada segun la rubrica “Presentacién” en

la carpeta de Rubricas.
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2. GLOSARIO:

Estimados estudiantes, durante toda la duracion del modulo deberan ingresar al

menos una segunda (1) palabra al glosario con su correspondiente significado.

Foro

El tercer foro estard disponible durante la duracién de la clase y el objetivo es

comentar las diferentes oportunidades de mejora del método y analizar los

resultados y las conclusiones definidas a partir del analisis de resultados.

Muchas gracias

5. Capturade las clases
Clase #1
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b Miscnsos Ala clase #1 del modulo #3 donde estudiaremos los conceptos generales de la técnica
espectrométrica llamada Espectrometria de Absorcion Atomica

El objetivo de esta primera clase es que comprendamos 0s principios basicos de la técnica y
ademés logremos identificar cada componente del equipo y su funcionamiento

NISTRACION =R

i6n del curso Para iniciar la clase deben leer de la pagina #1 a la pagina #11 del material MODULO #3:
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© Arlette Jiménez Silva

BIBLIOTECA DE ARCHIVOS am
Guia Didactica

Modulo #3: Unidad Didactica

Leccion: Componentes del AA 240FS

Leccion: Inicio de Operacion del AA 240FS
Leccion: Ejecucion de métodos en el AA 240FS
Leccion: Curvas de calibracion

Carpeta de imagenes del AA 240FS

ULTIMAS NOTICIAS am

(Sin novedades atin)

EVENTOS PROXIMOS BE
Mapa Conceptual
miércoles.

itados

« junio 2018 >

42



Campus Virtual UTN  Principal Academia E-leaming Formaciéon IT-Academy MepVitual REA Simulacion Equipo TEyPRD  Espafiol - Interacional (es)

Una vez que hayan leido el material pueden reforzar sus conocimientos ejecutando una CALEN

~ Cambiar rol a
4 SIMULACION donde se muestra, en forma gréfica,la operacion general del equipo.

A Volver a mi rol normai « >
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asignat de Experimentacién en Quimica

>

Bisqueda avat

Una vez que tenemos claro los conceptos generales de la técnica debemos examinar cada uno
de los componentes del equipo. Les presento el equipo que es el protagonista de esta técnica y
que vamos a utiizar en el Laboratorio Quimico, el espectrémetro Agilent modelo 240FS

Campus Virtual UTN  Principal Academia E-leaming Formacion IT-Academy MepVitual REA Simulacion Equipo TEYPRD  Espaiiol - Internacional (es) Arlelte “‘E' “‘d "‘ '
studiante
1 Protector de & tama 7 Boton 08 encendido de @ tama
2 Paianca controiadora del quemador 8 Luz de estado

3 Ajustacor de atura del uemador 9 Botén 69 amanque
4 Nebuizador y ajuste de fujo 10 Cémara de atomzacibn y trampa 08 liquido
§Aunle docls paca-se Iepaclo Compartmianto de fas limparas (puade ser

6 Botn de apagado e a lama o usha ocho Napisns|

1 Puero seral para accesoro 7 Aimentacén de C2H2
2 Puento para cémera USB 8 Aimentactn o8

3 Puerto para IEEE 483 9 Almentacién de K20
4 Aimentactn eicrrca 10 Puerto de purga de aie

5 Caja do uses
11 Puerto de bomba opcional de SIPS
6 Puertos opcionales para Ampra UIrAA

Para estudiar el detalle de cada componente vamos a recorrer la leccion "Componentes del AA
240FS™.

Una vez terminada la lectura de a leccién podran observar un video que contiene un andlisis real
del elemento Plomo utilizando la técnica que estamos estudiando

kead Detection Using Flame AA Spectroscopy. -
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Estudiante

Para estudiar el detalle de cada componente vamos a recorrer la leccion "Componentes del AA
240FS".

Una vez terminada la lectura de la leccion podran observar un video que contiene un analisis real
del elemento Plomo utilizando la técnica que estamos estudiando:

pectroscopy.
[

Y también un video de como colocar la ldmpara de cétodo hueco:

Campus Virtual UTN  Principal  Academia  E-leaming  Formacion  [T-Academy MepVitual REA  Simulacion  Equipo TEYPRD  Espafiol - Intemacional (es) At iz 3 v“ '
studiante

Actividades

1. CRUCIGRAMA

Cada uno de ustedes resolvera un crucigrama donde se relacionan términos con
conceptos de la espectrometria de absorcion atémica. Para esta actividad tienen 30
minutos y se permiten 2 intentos. Esta actividad tiene un valor de 10% de la
calificacion del médulo.

2. MAPA CONCEPTUAL
En la carpeta de imagenes CONCEPTOS, tienen disponibles una serie de imagenes
que reflejan los conceptos de la técnica de Absorcion Atémica. Cada uno disefiara un

mapa conceptual gréfico (utilizando las imagenes disponibles en la carpeta) donde se
expliquen los conceptos bésicos de la espectrometria de absorcion atémica

El mapa conceptual debe ser nombrado apellido-nombre-mapaconceptual y debe ser
una imagen con formato jpeg. Esta imagen debe ser ingresada a través de la actividad
Mapa Conceplual que se encuentra al final de la leccion. Esta actividad seré evaluada
segun la rubrica "Mapa Conceptual

3. GLOSARIO
Durante toda la duracién del médulo deberan ingresar al menos una (1) palabra
al glosario con su correspondiente significado

Fore

El Foro Técnicas de Andlisis estara disponible durante la duracion de la clase y el objetivo
es comentar, a través de un estudio bibliografico, sobre diferentes técnicas de analisis
espectrométrico diferentes a la de Absorcion Atomica:

La resonancia magnética nuclear (RMN), infrarroja, y
espectroscopia Raman son diferentes técnicas de analisis. Mediante los conceptos
estudiados discutir las diferencias de estas y sus areas de aplicacion.

Para participar en este foro tienen una semana de tiempo. Deben participar al menos 1 vez
y deben comentar la de al menos 1 En cada deben
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que reflejan los conceptos de la técnica de Absorcion Atomica. Cada uno disefiaré un
mapa conceptual gréfico (utilizando les iméagenes disponibles en la carpeta) donde se
expliquen los conceptos bésicos de la espectrometria de absorcion atomica
El mapa conceptual debe ser nombrado apellido-nombre-mapaconceptual y debe ser
una imagen con formato jpeg. Esta imagen debe ser ingresada a través de la actividad
Mapa Conceptual que se encuentra al final de a leccion. Esta actividad ser evaluada
segun fa ribrica *Mapa Conceptual

3. GLOSARIO

Durante toda la duracién del médulo deberan ingresar al menos una (1) palabra
al glosario con su correspondiente significado

Fore

El Foro Técnicas de Andlisis estara disponible durante la duracion de la clase y el objetivo
‘s comentar, a través de un estudio bibliogréfico, sobre diferentes técnicas de analisis
espectrométrico diferentes a la de Absorcion Atémica

La resonancia magnética nuclear (RMN), infrarroja, y
espectroscopia Raman son diferentes técnicas de analisis. Mediante los conceptos
estudiados discutir las diferencias de estas y sus areas de aphicacion.

Para participar en este foro tienen una semana de tiempo. Deben participar al menos 1 vez
y deben comentar la de al menos 1 En cada deben
aportar referencias bibliograficas de articulos cientificos o libros. No se permite el uso de
referencias de blogs o de sitios sin autor o fecha de publicacién

La evaluacion se puede observar en la "Rubrica de Foro Clase 1"
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leceion “Incio de operacion del AA240FS” de esta clase.
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b i Para la manipulacién del Software SpectrAA es necesario que revisen la siguiente presentacion:

Creacion de un A B

Método de Analisis
Espectrométrico de s s owars
Absorcion Atomica

@ Ocultar eventos de grupo

s del usuario

Blsqueda avanzada ®

ror13 P

Creacion metodos from Ariette Jiménez Silva

Y analicen lo presentado en la leccign de “Elecucién de métodos”. Luego pueden ver un ejemplo de la
optimizacién de la sefial  través de la optimizacin del quemador, en el siguiente video:

VIDEO49

No olviden accesar las lecturas opcionales:

Series AA (including Zeeman) User's Guide

Campus Virtual UTN  Princpal  Academia  Edeaming Formacdn [TAcademy MepVitual REA Simuiactn Equipo TEYPRD  Espafiol - Intemacional (e5)

No olviden accesar las lecturas opclonales

Actividades

1. CUESTIONARIO

iverd ol cuestionario de seleccion Gnica donde debe identificar

De forma individual cada estudiante re:
on una imagen cada parte del espactromatro AA y del SpectralAd

2. DIAGRAMA DE FLUJO:

En grupos de 2 personas se creard un diagrama de flujo grafico (utiizando las imagenes disponiies en
Cobre en

I carpet 5) dénde se expique para la
1ndo la técnica de espactrometria de absorcion atomica

una muestra de Té negro ul
Los datos para el andlisis son los siguientes

1. Preparar una solucién patrén de Cu de 1000 pprm a partc de CuSO, » H,0 y HNO, 6.0 M

Dabe calcular I concentracion exacts de oste patién
Prepacar una solucisn de abajo de 100 ppem a partrde fa sol
Preparar estindares de 0,1.2.3 y 4 ppm de Cu a partir de la sokucién de trabajo

ura llevando a cenizas 5 g de muesta y Gsushas con HNO, 6.0 M.

i6n patron

Prepare la mue:

Ueve la muestra  un balén aforado de 50 mL. afore y fitre para usar en el AA

4

4n conformados por el tutor, en el transcurso da la semana se les indicar los grupos y las

Los gp
personas que lo conforman. Una vez que 1os grupos sean conformados, cada pareja debs definir un
nombre para el grupo y enviarlo por correo electrénico al tutor junto con el nombre completo de cada

integrante de grupo
El diagrama de flo debe ser nombrado nombre grupo-diagrama y debe ser una imagen con formato

jpeg. Esta imagen debe sar ingresada a ravés de la actividad Diagrama de fivjo (ubicada al fnal do la

grama de Flujo

lase) y serd evaluada segin la rubrica
3.GLOSARIO

Durants toda la duracién del médulo deberén ingresar al menos una (1) palabea al glosario con su

corraspondiente signiicado

Fore

mafio de trazas

Elandlisis de metales conlieva un conjunto de técnicas de andlisis Gependiendo del &
si5 de elementos metalicos e a tabla peniédica cada uno de ustedes

alnvestigar. En el Foro A

© Arlette Jiménez Silva
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N 50 expique parala Cobrasn

una muestra de Té negro utiizando la técnica de espectrometria de absorcidn atémica
Los datos para el andlisis son los siguientes

1. Preparar una solucién patrén de Cu da 1000 ppm a parti da CuSO, » H,0 y HNO, 6.0
Debe calcular la concentracién exacta de ests patrdn

2 Preparar una solucién de tabajo de 100 ppm a partc de a solucién patrén

3. Proparar esténdares da 01,23y 4 ppm do Cu a parti do la sokicidn do rabajo

ando a canizas 5 g de muesta y disuelas con HNO, 6.0 M.

5 Uiove la muestra  un balén aforado do 50 mL. afore y ftro para usar en ol AA

4 Prepare fa muestra B

Los grupos serén conformados por el tulor, n el ranscurso de la semana se les indicard los grupos y las
e 103 grupos sean conformados, cada parejs debs definir un
nombre para el grupo y enviarlo por correo electrénico altutor junto con af nombre complato de cada
integrante de grupo

personas que lo conforman. Una v

€ diagrama de flujo debe ser nombrado nombre grupo-diagrama y debe ser una imagen con formato
Jpeg Esta imagen debe ser ingresada a raves de a actividad Diagrama de fijo (ubicada al final de la

clase) y serd evaluada segin la ribrica “Diagrama de Flujo
3. GLOSARIO

Durante toda la duracién del modulo debaran ingresar al menos una (1) palabra al glo
comespondiente significado

Fore

E1 andltsis de metales conlleva un conjunio de técnicas de andlisis Gependiendo del tamafio e trazas
ainvestigar. En el Foro Andlsss de elementos metdlicos Ge 1a tabia periddica cada uno de usiedes
debera escoger un metal y realizar en forma individual una Investigacion bidliografica presentando
técnicas analiticas para la determinacion de ese metal en deferentes muestras.

Para participar en este foro tenen una semana de tiempo. Deben enviar al Utor pOr Comeo ekectiénico
Su nombre completo y el metal seleccionaco. Deben participar al menos 1 vez y deben comentar ia
panicipaciin Ge al menos 1 compafiero. En cada participacion deben aportar referencias bidliograficas
de articuios cientificos o ibros, No se permite el uso de referencias de blogs o e sitios sin autor o
fecha de publicacién

La evaluacién se puede observar en la "Riibnca de Foro Clase

Sigamos frabajando duro

Clase #3

Campus Virtual UTN  Principat

Técnicas Basicas de Analisis Instrumental

Pagina Principal » Simulacion » Maests | Cuatrimestre 2018 118 » Clase #3

Bm BIBLIOTECA DE ARCHIVOS om
Pagina Principal Médulo0  Médulo1  Médulo2  Médulod  Médulod  Médulo § Guia Didictica
= Area personal Médulo #3: Unidad Didictica

» Paginas del siio
~ Curso actual

v TBAK1-18

e#2 Clase#3 Leccién: Componentes del AA 240FS
Leccion: Inicio de Operacion del AA 240FS
Leccién: Ejecucion de métodos en el AA 240FS.

» Paricipanies

» Insigni C )
e Leccién: Curvas de calibracién
» M6duio 0 ey R —
» Modulo 1 “{ e Carpeta de imagenes del AA 240F S
» Modul: i
» b "
» Clase OLTIMAS NO =m
b i (Sin novedades ain)
~ Clase#d
2 Presentaciin de resutacos

Resultados de Andiisis

» Moaulo

EVENTOS PROXIMOS <la)
2 Mapa Concepiual

» Modulo 5 miércoles, 6 junio, 00.00

» M cursos
El objetivo de esta tercera clase &s isefiar & implementar (en forma presencial) un método de andlisis de Diagrama ce Flui
cobre en una muestra de Té negro. s4bado, 9 junio, 00.00

TRACION Para iniciar la clase deben leer de 1a pagina #12 a la pagina #14 del material MODULO #3 & Presentacion uitados

ESPECTROFOTOMETRIA ABSORCION ATOMICA que se encuentra en la seccién Archivos de esta dase s4bado, 9 junio, 00.00

~ Administracion del curso

BB Casscaciones Esta clase t E 1 protocolo de andisis descrito en la Ir al calendario

actividad “Diagrama de Fiujo” do la clase #2 Nuevo evento

¥ Cambiarrola
& Voiver a mi rot normal Para implen de andlisis o
esténdares y sus concentraciones con e propésito de generar una curva de calibracién. EJ procedimiento

para la definicién de este proceso ko pueden leer en fa leccién *

urvas de Calibracidn y ejecucion”

Sitianen alguna duda con respecto 2 estandares pusden vistar a pagina del NIST (National Insttute of « Junio 2016 >
Standards and Tachnology) Do L M MM A e M

Para complementar el conocimiento les recomiendo ver los siguientes videos dénde muestran ef proceso de
preparacidn de disoluciones s o« sl v « B

Diluciones

© Arlette Jiménez Silva
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Para | conocimi i los siguientes videos proceso de
preparacion de disoluciones:

Diluciones

Actividades

1. PRESENTACION:

En los grupos definidos en el laboratorio practico de implementacion de protocolo modelo para el
analisis de cobre (Cu) en té negro, deberan preparar una presentacion que muesire el proceso
realizado por el grupo.

Cada grupo debe enviar al tutor, via correo electrénico, el nombre del grupo y los nombres de los
integrantes. La presentacion puede ser realizada con cualquier herramienta de presentaciones, pero
debe ser pibiicay compartida. Se entregara con el nombre grupo-procmodelo y serd ingresada en
a actividad correspondiente al final de Ia clase. Esta actividad serd evaluada segin la ribrica

[

Actividades

1. PRESENTACION:

En10s grupos definidos en el laboratono practico de implementacion de protocolo modelo para el
andiisis de cobre (Cu) en 16 negro, Gederdn preparar Una presentacion que muestre el proceso
reaizaco por el grupo.

Cada grupo debe enviar 2l utor, via Cormeo electr6nico, el nombre del grupo y 1os nomores de los
Integrantes. La presentacion puede ser cualquier 2 pero
Geve ser piblicay compartida. Se entregara con ef nombre Grupo-procmodelo y serd ingresada en
1a actividad corespondiente al final de 13 ciase. Esta actividad serd evaluada segin 1a ribrica
Presentacion

2.GLOSARIO

Durante toda ta duracién del modulo deberan ingresar al menos una (1) paiabra al glosario con su
corespondiente significado.

Fore

En el Foro Resultados de Andlisis caca grupo presentard sus resuitados del analisis y iscutird los
resuRtados de otro grupo, tomando en cuenta los coeficientes de corretacion y et % de Cobre
reportado. Ademds, individuaimente Geberan comentar acerca del uso el cobre en este producto
Incluyendo al menos una fuente bibliogrfica

Para participar en este foro tienen una semana de tiempo. Deben participar al menos 1 vez y deben
comentar ia participacién de al menos 1 compafiero. En cada participaciin deben aportar referencias
bibliograficas de articulos cientificos o bros. No se permite el uso de referencias Ge biogs 0 de sitios
sin autor o fecha de publicacion

Este foro serd evaluado segin la Ribrica de Foro

Seguimes adelante

CLAVE DE EVENTOS

@ Ocultar eventos globales
@ Ocultar eventos de curso
@ Ocultar eventos de grupo
@ Ocultar eventos el usuario

BUSCAR EN LOS FOROS

Busqueda avanzada (3
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TECNICAS BASICAS DE ANALISIS
INSTRUMENTAL

Guia Didactica

Arlette Jiménez



espectrometria cromatografia

1. FUNDAMENTACION DE LA MATERIA

El anélisis Instrumental es una técnica que consiste en utilizar diferentes equipos analiticos para
determinar diferentes variables de una investigacion cientifica. Todo investigador debe tener
control de sus datos y resultados para poder generar las conclusiones correspondientes en sus
investigaciones. Si un investigador envia a un laboratorio quimico un analisis, no tiene control
de la forma en que se realizan las pruebas o cualquier manipulacién de los resultados. Por esta
razon, es importante que los investigadores puedan realizar sus propios analisis; y para lograr
este proposito deben conocer las técnicas basicas de analisis instrumental.

En este curso los investigadores recibiran conocimientos tedricos y précticos de las técnicas
mas utilizadas: cromatografia y espectrofotometria. De esta forma podran aplicar los
conocimientos adquiridos y desarrollar sus investigaciones obteniendo datos y resultados
confiables y defendibles ya que fueron generados por cada uno de ellos.

2. OBJETIVOS GENERALES Y ESPECIFICOS

OBJETIVO GENERAL

Implementar las herramientas del andlisis quimico
instrumental, con el propdsito de producir informacién
cualitativa y cuantitativa de analitos presentes en una
muestra representativa de una investigacion cientifica




OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Describir las diferentes caracteristicas del
espectro electromagnético

e Analizar los diferentes meétodos
espectrofotométricos y explicar su principio

e Analizar los diferentes tipos de cromatografia
cOmo técnica para la separacion y analisis de
compuestos.

e Disefiar métodos de analisis aplicando métodos
espectrofotométricos y cromatogréaficos para la
cuantificacion de analitos

e Interpretar e inferir resultados generales a partir
de los resultados obtenidos en los métodos de
analisis cuantitativo.

3. CONTENIDOS

1. Modulo introductorio:
a. Espectro Electromagnético
b. Tipo de Radiacién
c. Espectros
d. Conceptos basicos de espectrofotometria
e. Conceptos basicos de cromatografia
2. Modulo Espectrofotometria UV-VIS
a. Espectrofotometria Ultravioleta
b. Espectrofotometria Visible
c. Ley Beer-Lambert
d. Descripcion general de un espectrofotémetro UV-VIS de doble haz

i. Componentes




ii. Usos
e. Descripcion general del software para la manipulacién del equipo
i. Implementacion de métodos
ii. Métodos de analisis de datos
f. Mantenimiento general del equipo
3. Mdbdulo Espectrofotometria Absorcion Atbmica
a. Espectrofotometria
b. Espectrofotometria de Emision
c. Espectrofotometria de Absorcion
d. Descripcion general de componentes de un espectrofotometro AA
i. Sistema de atomatizacion
ii. Fuentes de calor
iii. Generador de hidruros
iv. Fuentes de radiacion
v. Monocromador y Detector
e. Implementacion de métodos y curvas de calibracion
f. Mantenimiento general del equipo
4. Modulo Cromatografia de gases y espectrometria de masas
a. Conceptos generales de espectrometria de masas
b. Descripcion general de componentes de un GC
i. Puerto de inyeccion
ii. Horno
iii. Columna de cromatografia
iv. Interfase con MS
c. Descripcién general de componentes de un MS
i. Cuadrupolo
ii. Fuente de iones
iii. Detector
iv. Interfase con GC
d. Descripcion general del software para la manipulacién del equipo
i. Implementacion de métodos
ii. Métodos de analisis de datos
e. Mantenimiento general del equipo

5. Mddulo Cromatografia Liquida de Alta Resolucion (HPLC)




a. Descripcion general de componentes de un HPLC
i. Bombas de presion
ii. Puerto de inyeccion
iii. Columna cromatogréfica
iv. Automuestreador
b. Descripcion general del software para la manipulacién del equipo
i. Implementacion de métodos
ii. Métodos de analisis de datos

c. Mantenimiento general del equipo

4, METODOLOGIA DE TRABAJO

El curso estard dividido por médulos:

1. Mddulo introductorio: en este médulo se introducira el tema del espectro
electromagnético y los conceptos basicos de espectrofotometria y
cromatografia.

Médulo Espectrofotometria UV-VIS
Médulo Espectrofotometria Absorcion Atémica

Maodulo Cromatografia de gases y espectrometria de masas

a > w DN

Modulo Cromatografia HPLC

Cada semana, los dias miércoles, se habilitara una clase (estara en una pestafa
del bloque principal). Se contaran con las siguientes formas de comunicacion:

1. Foro de dudas

2. Correo electrénico con el tutor

Los trabajos asignados seran entregados en cada actividad propuesta via la
plataforma. Todos los trabajos deben contar con citas bibliograficas en caso de ser
necesario y no se permitira el plagio. Para cada asignacién se brindara una rubrica
de evaluacién, tanto en los foros como en los proyectos de investigacion.




-~

5. EVALUACION

Para cada modulo la evaluacion sera la siguiente:

EVALUACION PORCENTAJE
FORO 10 %
EVALUACION CORTA #1 20 %
EVALUACION CORTA #2 20 %
PROTOCOLO DE ANALISIS 10 %
PROYECTO DE APLICACION 20 %
ANALISIS DE RESULTADOS 20 %

La escala de evaluacion va de 0 a 100 con una calificacibn minima para
aprobar de un 70.

6. CRONOGRAMA DE TRABAJO

SEMANA TEMA

1 Maodulo introductorio

2 Maodulo Espectrofotometria UV-VIS
e Aspectos tedricos de la técnica de analisis
e Aspectos operativos del equipo y software

3 Médulo Espectrofotometria UV-VIS
e Implementacion de un protocolo de analisis modelo
e Proyecto de aplicacion de la técnica de andlisis

4 Maodulo Espectrofotometria UV-VIS
e Proyecto de aplicacion de la técnica de andlisis
¢ Analisis de resultados

5 Maodulo Espectrofotometria Absorcién Atomica

e Aspectos tedricos de la técnica de andlisis




10

11

12

13

e Aspectos operativos del equipo y software

Modulo Espectrofotometria Absorcion Atomica
¢ Implementacion de un protocolo de analisis modelo

e Proyecto de aplicacion de la técnica de analisis

Maodulo Espectrofotometria Absorcion Atébmica
e Proyecto de aplicacion de la técnica de analisis

e Andlisis de resultados

Médulo Cromatografia de gases y espectrometria de
masas

e Aspectos tedricos de la técnica de andlisis

e Aspectos operativos del equipo y software
Médulo Cromatografia de gases y espectrometria de
masas

e Implementacion de un protocolo de analisis modelo

e Proyecto de aplicacion de la técnica de analisis
Médulo Cromatografia de gases y espectrometria de
masas

e Proyecto de aplicacion de la técnica de analisis

e Andlisis de resultados

Médulo Cromatografia HPLC
e Aspectos tedricos de la técnica de andlisis

e Aspectos operativos del equipo y software

Modulo Cromatografia HPLC
¢ Implementacion de un protocolo de analisis modelo

e Proyecto de aplicacion de la técnica de andlisis

Maodulo Cromatografia HPLC
e Proyecto de aplicacion de la técnica de andlisis

e Andlisis de resultados




7. PRESENTACION DEL TUTOR

Mi nombre es Arlette Jiménez y los acompafaré en este curso virtual. Durante este
proceso se estudiaran diferentes técnicas de andlisis instrumental. Son Ingeniero en
Computacion y desde hace 14 afos trabajo en conjunto con el quimico encargado, en
el Laboratorio quimico. Soy la coordinadora del Programa Técnico Laboratorista
Quimico para el aseguramiento de Calidad y cuento con mas de 25 afos de
experiencia en docencia. En este momento estoy en proceso de obtener una
Licenciatura en Mediacion Pedagdgica y la Maestria en Entornos Virtuales de
Aprendizaje.

Durante este proceso desarrollardn la experiencia necesaria para la implementacion
de métodos de andlisis en las principales técnicas instrumentales.
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TECNICAS BASICAS DE ANALISIS INSTRUMENTAL

MODULO #3: ESPECTROFOTOMETRIA ABSORCION ATOMICA

CONTENIDOS
I. ESPECTROFOTOMETRIA......oooi ittt 2
ll. ESPECTROFOTOMETRIA DE EMISION.......ccooiiieeieciecieeeceeeee e, 3
lIl. ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION .......coviiiiiiiinieieceseeieieeene, 4
IV. COMPONENTES DE UN EAA .. e 4
SISTEMA DE ATOMIZACION ....ttieiutiieeiieeessteeeassteeeanteeessnteessnseeessnseeessneessnseesansneeens 6
FUENTES DE CALOR ...ttt eeee ittt ettt e e e e e e 8
GENERADOR DE HIDRUROS. .....uuuuiteeeeeeeettsiiis s s e e e e eeeeesssss s e e e e e eeeessnsn s neeeeeeennnns 9
FUENTES DE RADIACION ....iiitiiieeiettaeeeeee e eete e e ee e e een e e e e e e e e eenn e e e enneas 10
MONOCROMADOR Y DETECTOR ...vvvtiiiiiiieiiiiiiiiiin s e e e eeesssii e e e 11
V. IMPLEMENTACION DE METODOS Y CURVAS DE CALIBRACION....... 12

VI. MANTENIMIENTO GENERAL DEL EQUIPO .......ccooiiiiiiiiiieeeeeeeein 14
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|. ESPECTROFOTOMETRIA

Max Planck, fisico aleméan, propuso la teoria cuantica en 1900. Luego la teoria
fue ampliada para analizar los procesos de emision y absorcion. La teoria
cuantica incluye los siguientes postulados:

e “Los atomos, iones y moléculas solo pueden existir en ciertos estados
discretos, caracterizados por cantidades definidas de energia. Cuando
una especie cambia su estado, absorbe o emite una cantidad de
energia exactamente igual a la diferencia de energia entre los estados”
(Skoog, Holler, & Nieman, 2001:138)

e “Cuando los atomos, iones o0 moléculas absorben o emiten radiacion
al realizar la transicion de un estado de energia a otro, la frecuencia v
o la longitud de onda A de la radiacion se relaciona con la diferencia de
energia entre los estados” (Skoog, Holler, & Nieman, 2001:138)

La formula para representar esta relacion es:

E, —E, = hy="¢
1 o—V—/l

E; = energia del estado superior

E, = energia del estado inferior

h = constante de Planck = 6,628x1034 J s
v = frecuencia

¢ = velocidad de la luz = 3x108 m/s

A =longitud de onda

Los diferentes estados se conocen como estados electrénicos. El estado de
energia mas bajo se le llama estado fundamental o estado basal; a estados
de energias superiores se le llama estado excitado. (Skoog, Holler, & Nieman,
2001).

La radiacion electromagnética se produce cuando los atomos, iones o moléculas
pasan de un estado excitado a un estado fundamental liberando energia en
forma de fotones. Para excitar una particula se puede utilizar diferentes técnicas:

e Bombardeo con electrones
e Exposicion al calor de una llama o un horno

e Irradiacion electromagnética
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ll. ESPECTROFOTOMETRIA DE EMISION

La radiacién electromagnética producida se puede describir por medio de un
espectro de emision. Este espectro esta compuesto por lineas discretas ya que
no existen moléculas complejas (Bermejo & Moreno, 2014):

-

A

Figura #1: Espectro. A=absorcion, A=longitud de onda

En este tipo de energia se mide la frecuencia e intensidad emitida por la muestra
después de que haya excitada mediante alguna forma de energia, una llama o
una antorcha de plasma, o una descarga eléctrica entre dos (Bermejo & Moreno,

2014).

an electrom
(GOON = e

Q:b
A ‘E ;) ;;

Energia térmica,
eléctrica o quimica

Figura #2. Emision. Fuente: (Bermejo & Moreno, 2014)
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. ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION

Absorcion es un proceso donde la energia electromagnética se transfiere a los
atomos que componen la muestra. Esta absorcion hace que los electrones pasen
de un estado basal a un estado excitado. Para que este proceso se de es
necesario que la energia electromagnética aplicada sea de la misma longitud de
onda. Esta respuesta de la muestra permite caracterizar sus componentes
(Skoog, Holler, & Nieman, 2001).

Estudiando el espectro se puede identificar el elemento (por la posicién de sus
lineas), asi como cuantificarlo (por la intensidad de las lineas) (Bermejo &
Moreno, 2014).

En este tipo de analisis se pasa por una llama la radiacion de una fuente externa
de luz, que emite la linea espectral correspondiente a la energia necesaria para
pasar de un estado basal a un estado excitado. Los gases de la llama contienen
los atomos libres de la muestra en estado basal y son capaces de absorber
radiacion de la fuente externa siempre y cuando las longitudes de onda
correspondan. Esta absorciéon se mide por medio de la diferencia entre las
sefales transmitidas con o sin el elemento analizado (Willard, Merrit, & Dean,

1980).
¢ L
AN\, &;& AAAA~

Radiacion Radiacion
electromagnética electromagnética
incidente transmitida

Figura #3. Absorcion. Fuente: (Bermejo & Moreno, 2014)

IV. COMPONENTES DE UN EAA

Espectrometro es un “instrumento con uno o varios detectores que permiten la
medida de la intensidad de la radiacion electromagnética incidente,
proporcionando asi una medida cuantitativa” (Bermejo & Moreno, 2014:182).
Muchas veces se utiliza también el término Espectrofotometro para identificar
a un instrumento con tecnologia sofisticada para selecciones de longitud de
onda.

Existen dos tipos principales de espectrometro de absorcion atémica, de haz
sencillo o de haz doble. En los aparatos de haz sencillo el camino entre la fuente
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de radiacién y el detector es Unico, por el contrario, en uno de doble haz una
parte de la fuente de radiacion pasa por la muestra y la otra va directamente al

detector; la ventaja de este tipo es que se pueden realizar correcciones en forma
mas rapida (Bermejo & Moreno, 2014).

A continuacion, se presentan diagramas de cada uno de estos tipos:

Fuente de
radiacion

v
4

Monocromador |[—> Detector

<— Combustible 3
<— Oxidante Amplificador

A

|
' Muestra
J

T

\

Sistema de atomizacion
de llama

Figura #4. Espectrometro de haz sencillo. Fuente: (Bermejo & Moreno, 2014)

Llama

P P
Fuente o
r:Ziatci:: —X ’{ Monocromador }){ Detector

<— Combustible Y

|

.
1

r \ <— Oxidante Amplificador
Seccion
reflectante
Seccion Muestra
transparente
L J ! )
T T
“Chopper” Sistema de
o cortador atomizacion de llama

Figura #5. Espectrometro de doble haz. Fuente: (Bermejo & Moreno, 2014)
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Los componentes de este tipo de aparato son: fuente de radiacion, sistema de
atomizacion de la muestra, monocromador, detector con su respectivo sistema
automatizado de procesamiento de datos (Bermejo & Moreno, 2014).

Sistema de atomizacioén

Es el componente mas importante del espectrémetro, muchas veces llamado el
nebulizador. Su funcion principal es transformar la muestra en “vapor atémico”
separando en atomos los componentes de la muestra y de esta forma realizar el
andlisis.

La muestra en forma de disolucion es aspirada, utilizando un tubo capilar, y
llevada hasta el nebulizador. En el nebulizador la disolucion impacta la perla de
impacto (o esfera de impacto) pasando a ser una niebla. Las gotas de mayor
tamafio serdn desechadas por el tubo de drenaje. Luego las gotas son
transportadas al quemador donde ocurren los procesos de desolvatacion,
vaporizacion, disociacion e ionizacion. (Bermejo & Moreno, 2014)

La desolvatacion es el proceso donde se evapora el disolvente de la muestra y
se produce un “aerosol molecular” sélido finamente dividido. Luego estas
moléculas de disocian y se produce un “gas atdmico”; y los atomos se ionizan
formando cationes y electrones (Skoog, Holler, & Nieman, 2001) .

Solo las particulas mas pequefias (10 mm) pasan al quemador, el resto es
desechado al drenaje. La sensibilidad del analisis puede ser afectada por las
caracteristicas propias del disolvente. El agua es un disolvente muy eficaz, pero
se pueden analizar las propiedades fisicas, como viscosidad, densidad, tensién
superficial, punto de ebullicién, presion de vapor, entre otros, para determinar la
idoneidad del disolvente. Por ejemplo, el metanol da mejores rendimientos que
el agua (Bermejo & Moreno, 2014).

Este proceso se puede resumir de la siguiente forma:
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Disolucién del analito ]

Niebla ]

Nebulizacion

=

Desolvatacion

=

Aerosol sélido/aas ]

Volatilizacion 1
Moléculas gaseosas - Moléculas excitadas
Disociacion 1

Atomos ] =) Atomos excitados ]

lonizacion l

lones atémicos ] ‘ lones excitados

Figura #6. Flujo de proceso de la atomizacion. Fuente: (Skoog, Holler, &
Nieman, 2001)

En la siguiente figura se pueden apreciar las partes generales de un sistema de
nebulizacion

Trayectoria 6ptica Trayectoria optica

Quemador

Cémara de
nebulizacién

+— Oxidante

o

Combustible
i

Muestra Salida de
residuos

Figura #7. Sistema de nebulizacion. Fuente: (Bermejo & Moreno, 2014)
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Figura #8. Sistema de nebulizacion Agilent 240FS AA. Fuente: (Agilent
Technologies Australia, 2016)

En la figura #8 se presenta el sistema nebulizador-quemador de premezcla (o
flujo laminar) utilizado con mayor frecuencia en los diferentes equipos de EAA.
Dependiendo del tipo de llama se utilizan diferentes cabezales (construidos en
Titanio por su resistencia al calor y a la corrosion.

Fuentes de calor

En un espectrometro de llama la principal fuente de calor es la llama. La llama
se usa para el proceso de volatilizacion (aerosol soélido/gas a moléculas
gaseosas), para la disociacion y en el caso de andlisis por emision para la
excitacion del vapor atdbmico. Existen muchas mezclas de combustible y oxidante
qgue se pueden utilizar; lo importante es que cumplan con los dos requisitos
indispensables: temperatura apropiaday el espectro de la llama no interfiera con
el andlisis (Willard, Merrit, & Dean, 1980).

Los tipos de combustibles y oxidantes se presentan en el siguiente cuadro:

Cuadro #1: Combustibles y oxidantes.
Fuente: (Skoog, Holler, & Nieman, 2001)

COMBUSTIBLE OXIDANTE TEMPERATURA (°C)

Aire Gas Natural 1700-1900
Aire Hidrogeno 2000-2100
Aire Acetileno 2100-2400
N20 Acetileno 2600-2800
Oxigeno Gas Natural 2700-2800
Oxigeno Hidrogeno 2550-2700
Oxigeno Acetileno 3050-3150

Cada elemento puede tener un perfil de absorbancia diferente dependiendo de
la llama, por lo tanto, se debe utilizar la zona de la llama en que la absorbancia
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sea la més elevada. El ajuste de la posicion de la llama, por ende, el quemador,
es un ajuste critico para asegurar la efectividad del andlisis (Bermejo & Moreno,
2014).

La seleccién de la combinacion combustible-oxidante depende de la temperatura
necesaria para realizar la disociacion de los compuestos y de las caracteristicas
quimicas de las muestras. Generalmente se usa la combinacidén Aire-Acetileno
ya que la temperatura generada es aplicable en una amplia gama de elementos
y la interferencia es minima.

Generador de hidruros

La técnica de generacion de hidruros se aplica a las muestras que contienen los
siguientes elementos: Arsénico (As), Antimonio (Sb), Estafio (Sn), Selenio (Se),
Bismuto (Bi) y Plomo (Pb). Es un método que mejora los limites de deteccion de
estos elementos toxicos y ademas previene la propagacion de gases toxicos.

El método consiste en agregar a una disolucion &cida de la muestra un volumen
definido de Borohidruro de sodio al 1%. Luego el gas producido es transportado
a la camara de atomizacién por un gas de arrastre (en nuestro caso Nitrdgeno).
Esta cAmara de atomizacion es de un tubo de vidrio que se coloca sobre el
guemador (Skoog, Holler, & Nieman, 2001).

N

Figura #9. Aditamento para el EAA 240FS para la generacién de hidruros.
Fuente: (Agilent Technologies Australia, 2016)

El mercurio, por ser el Unico elemento metalico con una presion de vapor que se
puede apreciar a temperatura ambiente, puede ser analizado con la técnica de
atomizacion en vapor frio. En esta técnica, el mercurio se transforma en Hg 2* al
hacerse reaccionar con una mezcla oxidante de acido sulfurico y acido nitrico
para luego ser reducido a Hg® con SnClz. Luego se continda con el método de
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generacion de hidruros sin necesidad de llama para su determinacién (Skoog,
Holler, & Nieman, 2001).

Fuentes de radiacion

Dadas las limitaciones de la técnica de espectrometria de absorcion atdmica
utilizando fuentes de radiacion continua, es necesario la utilizacion de fuentes de
radiacion que emitan una sola linea espectral. Por esta razon, es necesario
contar con una fuente de radiacion para cada uno de los elementos analizados
(Bermejo & Moreno, 2014).

Las fuentes generalmente usadas son:

a. Lampara de catodo hueco

b. Lampara de descarga sin electrodos

Las lamparas de catodo hueco (HCL) contienen un anodo de Tungsteno (W) y
un catodo encerrados en un cilindro de vidrio lleno con neén o argén a una
presién muy baja (1 a 5 torr). El catodo esta compuesto por el elemento que se
va a analizar. Al aplicar un voltaje de 300 V el gas inerte se ioniza y los cationes
adquieren suficiente fuerza para producir una nube atomica (proceso llamado
chisporroteo) y al excitarse y volver a su estado basal emiten su radiacion
caracteristica hacia la muestra (Skoog, Holler, & Nieman, 2001). Este proceso
hace que porciones del metal se adhieran al punto adquisidor provocando que la
lampara se vaya gastando.

Punto :
adquisidor Anodo

Cobertura Catodo Contactos
de pyrex eléctricos

Figura #10. Lampara de catodo hueco. Fuente: (Agilent Technologies Australia,
2016)

10



UIl}

Universidad
Técnica Nacional
L —

Para analizar cada elemento se debe contar con su lampara respectiva. Muchos
espectrometros tienen un torrete con una cantidad definida de lamparas (4 u 8),
en el caso del espectrometro Agilent 240FS tiene 4 lamparas alineadas vy fijas.
Este equipo puede realizar el analisis de 4 elementos al mismo tiempo con su
funcién “fast sequential”’, que permite en una sola aspirada analizar todos los
elementos.

Las lamparas de descarga sin electrones (EDL) estd compuesta por un tubo de
cuarzo cerrado que contiene un gas inerte (argon) a baja presiéon y una pequefia
cantidad del elemento a analizar. Para activarla se utlliza un campo
radiofrecuencias o microondas que aceleran los iones del gas con el propdsito
de excitar los atomos del metal y que emitan radiacion. Estas lamparas son mas
costosas y mas duraderas que las HCL, pero solo son de elementos facilmente
volatilizables (Se, Sb o0 Sn) por lo que en la actualidad no son muy utilizadas.
(Bermejo & Moreno, 2014)

Monocromador y Detector

El monocromador es un “dispositivo Optico que descompone una radiacion
policromatica, dispersando las diferentes longitudes de onda que la forman, a
partir de las cuales se puede seleccionar una radiacion de la longitud de onda
deseada” (Bermejo & Moreno, 2014:41). La funcién de este componente es
descomponer la luz blanca en las diferentes longitudes de onda para luego
seleccionar la longitud a ser analizada (Bermejo & Moreno, 2014).

Hay dos tipos de monocromador: de prisma o de red. Los componentes de estos
dos tipos se pueden observar en la figura #11.

Espejo Espejo de

/_ colimador enfoque
|

Lentede  Rendija
l 4 enfoque de salida

Rendija de Lente pri e
entrada colimadora fams

— e Red de e o

Rendija de difraccion Rendija
entrada de salida

Figura #10. Monocromador de prisma (izquierda) y de red (derecha). Fuente:
(Bermejo & Moreno, 2014)
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El detector es un tubo fotomultiplicador y es el encargado de realizar los célculos
necesarios para identificar cualitativamente los elementos de estudio, en una
muestra especifica; mide la intensidad de la radiaciéon que pasa por la muestra
(absorbida) y la radiacion original. Da como resultado la concentracion en ppm
(partes por millon) de la muestra.

V. IMPLEMENTACION DE METODOS Y CURVAS DE
CALIBRACION

Para determinar la cantidad de un elemento en la muestra se debe seguir la
siguiente secuencia de pasos:

a. Preparacion de la muestra: en este paso de debe definir la forma de
tratar la muestra. Si la muestra es liquida se estudia la posibilidad de
aspirar la muestra directamente en el atomizador. Si la muestra es
organica, se realiza una calcinacion (550 °C por 48 horas) y luego se
disuelve en un disolvente apropiado para la determinacion
(generalmente se usa HNOs y en algunos casos HCl y se lleva a un
volumen determinado (en un balén aforado). Una vez que la muestra
esta disuelta se filtra y se prepara para su aspiracion.

b. Seleccionar las condiciones de trabajo del aparato: se debe
seleccionar el tipo de llama (combinacién del combustible y el
oxidante), altura del quemador, velocidad de aspiracién (generalmente
de 7 a 10 mL por minuto), el paso de la banda espectral (slit), la
intensidad de la lampara de catodo hueco, los parametros del sistema
de deteccion (Bermejo & Moreno, 2014).

c. Creacion de una curva de calibracion: es necesario preparar
estandares de concentracion conocida y preparar una curva de
calibracion donde se relaciona la sefial obtenida por el detector y la
concentracion del elemento de estudio. El primer paso es determinar
aproximadamente los limites de deteccion del elemento y luego
escoger los puntos de la curva de calibracion. Se preparan los
estandares y se procede a leer cada uno hasta obtener una curva lo
mas ajustado posible con un coeficiente de correlacion de al menos
0,98

12
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Disolucién patrén ‘ ‘ \
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< Analito patrén

Reactivo auxiliar

Figura #11. Preparacion de disoluciones patréon. Fuente: (Bermejo & Moreno,
2014)

d. Se determina la concentracion de la muestra utilizando la ecuacion de
la recta (y =a + b * x) calculada a partir de la curva de calibracion. En
caso de que la muestra quede fuera del ambito de la curva se
procedera a realizar una disolucioén.

[Fe™] (mg/L) 0 2 4 6 a8

Absorbancia 0,005 0,161 0317 0,470 0,638 0,819

100
y = 0,0808 x - 0,0022
r=0,9990

0,50 p

Alsorbancia

025

0,00 A A A
0,00 2,00 4.00 6,00 8,00 10,00

[Fe™] (mg/L)

Figura #12. Curva de calibracién. Fuente: (Bermejo & Moreno, 2014)
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En algunas determinaciones se pueden presentar interferencias de tres tipos
diferentes:

e.

Espectrales: las mas comunes son las de absorcion de fondo y se da
por que las bandas de absorcion del combustible o del oxidante o de
la matriz se encuentran dentro del rango de deteccion de elemento a
analizar. Una forma de corregir esta interferencia es utilizando una
lampara de Deuterio como fuente de radiacion continua (Bermejo &
Moreno, 2014).

Quimicas: generalmente se dan por una atomizacién incompleta del
analito ya que queda formando parte de un compuesto. Estas
interferencias se pueden controlar a través de la temperatura de la
llama, agregando un “agente liberador” o incluyendo la interferencia en
la curva de calibracién (Bermejo & Moreno, 2014).

lonizacién: se da cuando la temperatura de atomizacion es muy alta o
cuando se pierden electrones mas exteriores. Se puede evitar
agregando un supresor de ionizacioén (Bermejo & Moreno, 2014).

Fisicas: se producen en la atomizacién por llama y se relaciona con la
forma en que se transporta hacia la llama.

VI. MANTENIMIENTO GENERAL DEL EQUIPO

Diariamente se deben realizar las siguientes actividades (Agilent Technologies
Australia, 2016):

a0 o p

Verificar que el Sistema de extraccion tenga una extraccion positiva
Verificar los niveles de presion del gas combustible y del oxidante
Verificar que no existan fugas en las tuberias o uniones

Vaciar el depdsito de desechos (recordar que se deben seguir los
procedimientos establecidos para estos desechos, especialmente por
tratarse de metales)

Limpiar el instrumento: la superficie, las ventanas y los filtros del
compresor.

Limpiar el quemador: con una sustancia no abrasiva y asegurarse que
no queden restos del limpiador en la linea de salida de la llama.

Asegurarse que la trampa de liquido, en la camara de atomizacion,
este llena.

14



Ul

Universidad
Técnica Nacional
j——

REFERENCIAS

Agilent Technologies Australia. (2015). Flame Atomic Absorption Spectrometry
Analytical Methods. Victoria, Australia: Agilent Technologies Australia.

Agilent Technologies Australia. (2016). Agilent 240/280 Series AA (including
Zeeman) User’s Guide. Malaysia: Agilent Technologies Australia [M] Pty.

Alvarado, A., & Barquero, M. (2008). Analisis Quimico Instrumental. San José,
C.R.: Editoria UCR.

Bermejo, R., & Moreno, A. (2014). Analisis Instrumental. Madrid, Espafa:
Editorial Sintesis.

Skoog, D. A., Holler, F. J., & Nieman, T. A. (2001). Principios de Analisis
Instrumental. Madrid: McGRAW-HILL /Interamericana de Espafia S.A.

Willard, H., Merrit, L., & Dean, J. (1980). Metodos Instrumentales de Analisis.
Distrito Federal, México: Compafiia Editorial Continental.

15



Leccion: Componentes del AA 240FS

Espectrometria de emision: En este tipo de analisis la llama excita a los electrones de la
muestra y el detector mide la cantidad de luz emitida cuando los electrones vuelven a su

estado basal:

an electrom
\2CON = N,
S emitida e”c;,

Q%
{ E i’ ;‘

Energia térmica,
eléctrica o quimica

Figura #1. Emisién. Fuente: (Bermejo & Moreno, 2014)

Espectrometria de absorcion: En este tipo de analisis se mide la energia absorbida por
los electrones de la muestra. Esta energia es producida por una lampara de catodo hueco
con la misma longitud de onda del elemento analizado:

N\N\»&g,mmw

Radiacion Radiacion
electromagnética electromagnética
incidente transmitida

Figura #2. Absorcion. Fuente: (Bermejo & Moreno, 2014)

Espectrometro de Absorcion Atdbmica

El espectrometro Agilent 240FS es un espectrémetro de doble haz y tiene los siguientes
componentes:



« Sistema de atomizacién: es el sistema encargado de atomizar la muestra, o sea
separar los compuestos en sus atomos originales para poder analizar el elemento
buscado. Tiene las siguientes partes:

’ v &7
N S AT ae? |
o / 5 L 8./’

Fuente: (Agilent Technologies Australia, 2016)

1 Bloque 5 Boya

2 Nebulizador 6  Camara rociadora

3 Tubo de drenaje 7 Paletas de mezcla

4 Trampade liguido 8  Tapon de liberacion de presion

o Fuentes de calor: para obtener el calor necesario para realizar la atomizacion, el
sistema Agilent 240FS cuenta con un guemador de llama que llega a una temperatura
de aproximadamente 2300 ° con una mezcla de gases de acetileno y aire.

Fuente: (propia, 2018)



Generador de hidruros: VGA77 es el generador de hidruros que permite determinar
cuantitativamente mercurio, arsénico, selenio y otros elementos que puedan formar
hidruros con el proposito de obtener una forma mas volatil del elemento. La muestra
se coloca en el frasco disefiado para ese fin y la bomba del VGA 77 lo pasa a través
de del frasco de reaccion donde se acidifica con HCI 10 M y se hace reaccionar con
NaBHsen NaOH 0,5% m/v. Luego el vapor generado se transfiere a la celda de
atomizacion para seguir el proceso en el AA 240FS. En este proceso se utiliza como
gas de arrastre el Nitrogeno o el Argon:

Fuente: (propia, 2018)

1 Capilares para &cido, Alimentacion de gas
reductor y muestra de arrastre

2  Bomba peristaltica 5  Celdade atomizacion

3 Frascos para &cido,

reductor y muestra

Fuentes de radiacidn: la principal fuente de radiacién utilizada en el AA 240FS es la
lampara de catodo hueco. Sus partes son:

2 3, 4
=
{ | . —
5 \ ¢

Fuente: (Agilent Technologies Australia, 2016)



Escudo de vidrio
Anodo

1 Pines de guia
2 Pines de conexion

3 Catodo Cubierta de vidrio

~N o o b~

Ventana de cuarzo

Monocromador y detector: El Agilent 240FS cuenta con monocromador de red tipo
Czerny-Turner que se autocalibra a 250 mm con un driver de micropasos para
mejorar la resolucion. Ademas, el detector es un tubo fotomultiplicador, tipo R446,
con un alto rendimiento en la eliminacién del ruido y una seleccidon automatica de
abertura desde 0,2, 0,5y 1,0 nm.

Cada componente tiene su inicializaciéon al arranque del equipo, una vez realizada esta
inicializacion el funcionamiento de cada componente es el siguiente:

Nebulizador: el nebulizador debe aspirar la muestra y los estandares de 7 a 10 mL
por minuto. Lo primero que se debe hacer es verificar que la sustancia se esta
aspirando a través del capilar. La verificacion de este flujo se realiza antes de cada
inicio de andlisis utilizando una probeta con agua destilada. Si no se esté aspirando
ningun liquido se debe verificar que el capilar no esté obstruido, si esto ocurre debe
usarse un alambre de cobre para liberar el capilar, en caso de que no se pueda liberar
la obstruccion se debe cambiar el capilar. Si el flujo no es el correcto se debera hacer
las correcciones necesarias utilizando el ajuste del flujo en el nebulizador:

% Agilent Technologies

Control
de flujo

Capilar

Fuente: (propia, 2018)



Control de la llama: Se debe iniciar la llama utilizando el boton de inicio de la llama
luego de verificar los requisitos de seguridad de encendido de la llama: presién del
aire (65 ~ 70 psi), del acetileno (13 psi) y la trampa de liquido con suficiente agua
destilada. En caso de emergencia o de alguna falla del equipo se debe utilizar el
boton de apagado de emergencia de la llama:

Tampa de
liquido

Boton
inicio

Boton de
apagado de
emergencia

Fuente: (propia, 2018)

Generador de hidruros: Antes de iniciar la operacion del VGA 77 se debe revisar las
conexiones de los gases, preparar la solucién acida, la reductora, la muestra y
colocarlas en los frascos correspondientes. La presion del gas de arrastre, en nuestro
caso el Nitrégeno, debe ser de 50 psi. Se coloca la celda de muestra sobre el
guemador y el generador de hidruros al frente del AA240 FS. Luego se accesa el
SpectraAA y se configura para el analisis por generacion de hidruros:

Fuente: (propia, 2018)

Lamparas de catodo hueco: Una vez definido el o los elementos a analizar se colocan
las lamparas correspondientes en el compartimiento de las lamparas. Luego se debe
verificar la intensidad de la lampara utilizando el procedimiento de afinamiento de
método (explicado en la clase #2). Es importante recalcar que las lamparas son
delicadas y que no deben manipularse con las manos sucias ni se debe tocar la
ventana de cuarzo ya que manchas de grasa pueden obstaculizar el paso de la luz.



Compartimiento
de lamparas

Fuente: (propia, 2018)

Fuentes de consulta

Agilent Technologies. (2016, Mar). The Fundamentals of Spectroscopy:Theory. Australia.
Retrieved from Agilent: https://www.agilent.com/

Agilent Technologies Australia. (2016). Agilent 240/280 Series AA (including Zeeman)
User’s Guide. Malaysia: Agilent Technologies Australia [M] Pty.

Bermejo, R., & Moreno, A. (2014). Analisis Instrumental. Madrid, Espafa: Editorial
Sintesis.



Leccion: Inicio de operacion AA 240FS

Para iniciar la operacion del equipo Agilent 240FS lo primero que debe hacerse encender el sistema
extractor del quemador, luego se inicia el equipo presionando el botén de encendido. Luego se
procede a iniciar el sistema de computo e iniciar la aplicacion SpectrAA.

Antes de iniciar el proceso de analisis se debe verificar que el sistema de alimentacion de gases
esté funcionando debidamente y que la presion, tanto del aire como del acetileno estén en los
rangos permitidos.

Para verificar el sistema extractor se puede utilizar un pafiuelo de papel y colocarlo cerca del
sistema extractor para verificar que el aire se esté extrayendo.

Un proceso que se debe realizar es la verificacién u optimizacién del quemador. En este proceso se
ajusta la posicion del quemador para que se registre la mayor sefial. Esto se logra a través de las
perillas para mover el quemador para adelante y atras; ademas de las tenazas para mover de un
lado para otro el quemador.

Y ademas se debe verificar cada uno de los componentes del sistema:

e Sistema de flujo de gases

MANIFOLD
NITROGENO UAP

-
y ”
7

o Compresor:

Fuente: (propia, 2018)



e Acetileno:

Fuente: (propia, 2018)

e Nebulizador:

e Quemador

Fuente: (propia, 2018)



e Generador de hidruros

Fuente: (propia, 2018)

e Compartimiento de lamparas

Fuente: (propia, 2018)

e Lampara de catodo hueco

Fuente: (propia, 2018)



Luego de revisar cada uno de los componentes se procede a iniciar el software de control, el
SpectrAA:

SpectrAA

Worksheet AA Software

Version 54 PRO

Agilent Technologies

Copynght Agilent Technologies, Inc
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Leccidon: Ejecucion de métodos

Una vez creado el método se procede a su ejecucion. El proceso es el siguiente:

« Definicion de las etiquetas de las muestras y los puntos de control
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Frueba academica

« Optimizacion del sistema: En este proceso uno de los puntos mas importantes es la
optimizacién de la fuente de radiacion. Para lograr esto se debe manipular los
tornillos de ajuste de las lamparas de catodo hueco con el proposito de maximizar la
sefial minimizando la ganancia:
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« Se inicia la ejecucion del método, construyendo la curva de calibracion (obteniendo
un coeficiente de correlacion mayor a 0,98) y luego analizando la muestra hasta
obtener los resultados esperados:
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Una vez que se ejecute el método se procede a generar el reporte correspondiente en
la opcién de informes y luego seguir el proceso para la generacion:

« Seleccionar la hoja de trabajo a reportar
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e Seleccionar el método a reportar:
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« Se modifican los parametros segun las necesidades de reporte:
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informe usando resultados de hoja de trabajo.

« Y por ultimo se selecciona el destino del reporte, ya sea una vista preliminar,

enviarlo a una impresora o almacenarlo en un archivo:
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Leccién: Curvas de Calibraciéon y Ejecucion de métodos

Para implementar un procedimiento de analisis cuantitativo lo primero que debe
determinarse son los estandares y sus concentraciones necesarios para obtener una
curva de calibracion.

Disolucion patrén L
“madre”

Disolvente
< Analito patron

Reactivo auxiliar

Fuente: (Bermejo & Moreno, 2014)

Una forma sencilla es seguir las recomendaciones del recetario (cookbook) que esta
instalado en el SpectrAA. En este recetario se brinda la siguiente informacion:

1. Tipo de llama

Longitudes de onda de deteccién del elemento, ordenados de mayor intensidad a
menor

Anchura automatica de la rendija (slit)

Concentracion en mg/L necesaria para tener una sefial de 0,2 abs

Intensidad de la lampara

Interferencias, en caso de que existan

Parametros para analisis por emision

Gréfico de calibracion

no

©No kW

Esta informacion se puede observar en las siguientes imagenes:
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A partir de estos datos el sistema define automéaticamente los estandares:
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En la determinaciéon del tipo de estandar a utilizar es importante recalcar que existen
diferentes tipos de patrones, los primarios y los secundarios. En el caso de la técnica de
analisis por espectrometria por absorcion atomica se trabaja con patrones directos de
los metales a analizar. Estos estandares se pueden preparar a partir del metal puro o
utilizando algin compuesto. Para asegurarse que el estandar esta preparado en forma
exacta, se pueden adquirir a fabricantes de productos quimicos y solicitar que sean
trazables al SRM (Standard Reference Material®) del NIST (National Institute of
Standards and Technology).

Una vez que se tiene el patron estandar, conocido como solucion madre, se debe
determinar los valores de la curva de calibracibn. Cémo se indic6 previamente el
recetario indica la concentracion maxima (mg/L) que se puede obtener en las diferentes
longitudes de onda. Este dato es particular a cada metal, por o que es muy importante
tomar en cuenta esta informacion.

Al contar con la concentracibn maxima, hay que definir los estdndares de la curva de
calibracion tomando en cuenta el valor aproximado de la muestra. Se definen las
concentraciones aproximadas y se procede a su preparacion utilizando la férmula de
preparacion de diluciones:

C1><V1:CZ><V2

Donde:
C1 = concentracion inicial

V1 = volumen inicial


https://www.nist.gov/
https://www.nist.gov/

C2 = concentracion final
V2 = volumen final

Todos estos valores deben mantener la misma unidad. Una vez preparado o adquirido
el estdndar madre (con una concentracion calculada o reportada) se procede a calcular
las concentraciones de los estandares, para ingresar los datos en el SpectrAA en la
opcion calibracion:
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La muestra debe ser calcinada para eliminar todo lo organico y que nuestra muestra sea
inorganica. Una vez que se tienen las cenizas se prepara a disolver esas cenizas en un
acido, generalmente HNO3 o HCI dependiendo de las caracteristicas del metal a analizar
o la preparacion de los estandares.

Una vez terminado la preparacion de estandares y de muestras se procede a realizar el
analisis. Un punto clave en el andlisis es la determinacion del coeficiente de correlacion.
Este coeficiente muestra la relacion entre absorbancia y concentracién, y dado que la
curva de calibracion estd formada por estandares de concentracién conocida, este
coeficiente debe ser lo mas cercano posible a la unidad (1). Generalmente el minimo
aceptado para el analisis se especifica en el método, pero normalmente es mayor o igual
a 0,9800.
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CONCLUSIONES

1. Se muestra como, de una forma agradable, se puede aprovechar la tecnologia
disponible en el campus de la UTN, para promover el aprendizaje de estas
técnicas y promover la investigacion en todas las sedes.

2. La utilizacion de diferentes actividades tales como foros, cuestionarios, paginas
web y recursos multimedia como videos, simulaciones facilitan la construccion
del conocimiento por parte de los investigadores de tal forma que en el momento
de realizar la practica presencial, tengan el conocimiento teérico para
aprovechar al maximo el tiempo y las técnicas.

3. Se logra disefiar e implementar un médulo del curso, Espectrometria de
Absorcién Atdmica, que sera puesto a prueba en julio del 2018 para detectar
cualquier oportunidad de mejora a ser implementada en el resto de los médulos.
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