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Quimiometria y Experimentacion en Quimica Analitica

1. Denominacion de la asignatura:

| Quimiometria y Experimentacién en Quimica Analitica

Titulacion

|Grado en Quimica

Cédigo

15289

2. Materia o modulo a la que pertenece la asignatura:

| Quimica Analitica

3. Departamento(s) responsable(s) de la asignatura:

| Quimica

4.a Profesor que imparte la docencia (Si fuese impartida por mas de uno/a incluir
todos/as) :

|M. Cruz Ortiz Fernandez, Ana Herrero Gutiérrez y Silvia Sanllorente Méndez

4.b Coordinador de la asignatura

|Ma CRUZ, ORTIZ FERNANDEZ

5. Curso y semestre en el que se imparte la asignatura:

|Tercer curso, 6° semestre

6. Tipo de la asignatura: (Basica, obligatoria u optativa)

| Obligatoria
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7. Numero de créditos ECTS de la asignatura:

6

8. Competencias que debe adquirir el alumno/a al cursar la asignatura

En practicas:

El, E18

G2, G4, G5, G6, G8, G9, G11, G12, G14, G16, G17, G18
T1, T2, T3, T4,T5, T6, T8, T9, T11

En teoria:

El, E6,E15,E18

G4, G5, G6, G8, GY9, G12, G14, G16, G17
T1, T2, T6, T8, T9,T11,T20

Trabajo en grupo:

T4, T8, T10, T18, T20

Exposicion:

T8, T21, T20

Evaluacién escrita:

T1,T2,T8

9. Programa de la asignatura

9.1- Objetivos docentes

O1. Comprender la importancia econémica y social de los sistemas de garantia de
calidad y buenas practicas de laboratorio.

02. Conocer, interpretar y aplicar las normas nacionales (UNE) e internacionales
(ISO) que definen la calidad y adecuacién de los procedimientos de analisis quimico.
03. Saber poner a punto, optimizando mediante el disefio de experimentos, métodos,
técnicas y procedimientos de medida.

O4. Saber asignar la incertidumbre asociada a las distintas etapas de un procedimiento
analitico.

05. Establecer estrategias optimas para determinar analitos en matrices complejas.
06. Elegir y aplicar el método estadistico adecuado a cada problema en el ambito del
analisis quimico.

0O7. Realizar protocolos normalizados de trabajo y expresar correctamente los
resultados de un analisis.

08. Disefiar ensayos interlaboratorio y de capacitacion e interpretar sus resultados.
09. Conocer la metodologia para asegurar la fiabilidad de medidas y procesos
quimicos.

010. Manejar métodos multivariantes para la identificacién y cuantificacion de
analitos.
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9.2- Unidades docentes (Bloques de contenidos)

Programa Teorico de la Asignatura
Tema 1. Validacion de las medidas Quimicas.
Quimiometria e informacién en Quimica Analitica.
Validacion de un procedimiento analitico.
Parametros de calidad en contextos regulados: Exactitud, veracidad, precision,
repetibilidad, reproducibilidad, sensibilidad, rango lineal, limite de detecci6n,
fiabilidad y robustez.
Analisis comparativo de algunas definiciones usuales (ISO, IUPAC).
Tema 2. Comparacion de dos procedimientos analiticos.
Modelo para los errores aleatorios y sistematicos.
Materiales de referencia para evaluar el sesgo.
Comparacién de la veracidad y la precisiéon de dos procedimientos y/o métodos de
analisis mediante contraste de hipotesis.
Célculo de tamafios muestrales para obtener la precision y veracidad deseada.
Tema 3. Comparaciones multiples.
Determinacion de repetibilidad y reproducibilidad segin la normativa ISO-5725
mediante un analisis de la varianza
Fuentes de variabilidad de un resultado analitico.
Calculo de tamafios muestrales en ensayos interlaboratorios realizados mediante un
ANOVA.
Finalidad de los ensayos de aptitud y de los ensayos interlaboratorios. Analisis de z-
scores.
Deteccion de datos anémalos en ensayos interlaboratorio.
Test para comparar multiples medias. Homogeneidad de varianzas.
ANOVA de dos o mas factores: estudio de distintos efectos y sus interacciones.
Aproximacion para el calculo de la interaccion entre factores.
ANOVA anidado: asignacion de varianzas a las distintas etapas de un procedimiento
y/o proceso quimico.
Tema 4. Calibracion lineal.
Aplicaciones de modelos de calibrado basados en regresiones por minimos cuadrados.
Distribucion de los patrones de calibrado en calibrados lineales para obtener una
precision 6ptima en las determinaciones.
Sensibilidad analitica.
Método de adicién estandar.
Comparacion de métodos mediante regresion lineal.
Deteccion de datos anémalos mediante regresion robusta: efecto de los datos anémalos
sobre el limite de deteccion.
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Tema 5. Capacidad de deteccion de un método de analisis.

Definiciones del limite de deteccion (ISO 11843, IUPAC, Decisién 2002/657/CE).
Métodos de estimacion del limite de deteccion basados en un calibrado.
Evaluacion de las probabilidades de falso positivo y falso negativo.

Limite de decision.

Capacidad de deteccion.

Curvas operativas.

Tema 6. Calculo de la incertidumbre de un procedimiento analitico.
Incertidumbre. Incertidumbre compuesta.

Propagacion de errores en el calculo de la incertidumbre.

Transmisién del error: i) en funciones lineales; ii) en funciones no lineales de una o
mas variables; iii) en ausencia de relacion funcional.

Algunas aplicaciones analiticas en procedimientos complejos de calculo de
incertidumbres.

Tema 7. Fiabilidad y robustez de procedimientos analiticos.

Control a priori” del procedimiento: Disefios Plackett-Burman para evaluar la
robustez.

Control “a posteriori” del procedimiento: Cartas de control. Cartas de control
multivariantes.

Tema 8. Introduccion al analisis multivariante.

Distintos niveles del reconocimiento de pautas.

Concepto de componente principal y su utilidad en la Quimica Analitica.
Analisis en componentes principales. Interpretabilidad de las componentes.
Calibracion multivariante basada en regresion sobre componentes principales.

Programa Practico de la Asignatura
Practicas de Laboratorio
1. Optimizacion, mediante la metodologia de disefio de experimentos, de una
extraccion liquido-liquido. Extraccion de hierro con metil isobutilcetona.
2. Calculo de la recuperacién y determinacion de hierro en mejillones por
espectrofotometria de absorcién atémica de llama.
3. Determinacién del limite de decision y de la capacidad de deteccion de un
procedimiento de andlisis mediante espectrofotometria de absorcién molecular
UV/Visible.
4. Evaluacion del limite de decision y de la capacidad de deteccion con electrodos
selectivos. Electrodo selectivo de cloruros.
5. Control a lo largo del tiempo de varios parametros (pH, concentracién de cloruros y
conductividad eléctrica) en el agua de la red de abastecimiento. Utilizacién de un
tomamuestras automatico.
6. Comparacion del poder blanqueante de varios productos de limpieza en polvo.
7. Estudio del efecto de las etapas de muestreo, dilucién y medida en la determinacion
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de un analito. Evaluacién de la variabilidad atribuible a cada etapa. Calculo de la
incertidumbre individual y compuesta de acuerdo a la norma ISO 5725.

8. Comparacion de dos métodos analiticos para la determinacion de cobre.

9a. Analisis del efecto de varios factores en la determinacién de propil y metil paraben
por HPLC usando un disefio Plackett-Burman.

9b. Analisis de la robustez en la determinacion de etanol y butanol en medio acuoso
por cromatografia de gases (CG) usando un disefio Plackett-Burman para tres factores
experimentales.

10. Analisis “interlaboratorio” (intergrupo) con los datos obtenidos en sus practicas.
Determinacion de repetibilidad y reproducibilidad intermedia. Deteccién de datos
anémalos por niveles. Estudio de la homogeneidad de medidas entre grupos.
11.Estudio del efecto de dos factores (analista y muestra) asi como de su interaccion
sobre los resultados obtenidos al calcular el poder blanqueante de un producto de
limpieza en polvo por los distintos estudiantes.

12. Trabajo colaborativo: Establecimiento de un grupo de trabajo para la puesta en
comun, analisis y discusion de los resultados obtenidos en la actividad 5 por los
distintos grupos.

13. Analisis en componentes principales para detectar un fraude en muestras de whisky
14. Determinacion de cobre mediante adicion estandar.

9.3- Bibliografia

BIBLIOGRAFIA BASICA
D.L. Massart, B.G.M. Vandeginste, L.M.C. Buydens, S. de Jong, P.J. Smeyeers-
Verbeke. , (1997) Handbook of Chemometrics and Qualimetrics; Part A and Part B in
Data Handling in Science and Technology, Elsevier, Amsterdam,
M. C. Ortiz, L. A. Sarabia, M. S. Sanchez, and A. Herrero., (2009) "Quality of
Analytical Measurements: Statistical Methods for Internal Validation", Elsevier,
Amsterdam, Comprehensive Chemometrics, , (1) 17-76
M. C. Ortiz, M. S. Sanchez, and L. A. Sarabia., (2009) “Quality of Analytical
Measurements: Univariate Regression”, Elsevier, Amsterdam, Comprehensive
Chemometrics, , (1) 127-169
Meier, Z, (2000) Statistical Methods in Analytical Chemistry, 2¢, Jonh Wiley & Sons,
New York, ISBN 0-471-29363-6,
R. Cela, (1994) Avances en Quimiometria Practica, Servicio de publicaciones e
Intercambio cientifico de la Universidade de Santiago de Compostela, 8481210935,
R. Kellner, J.M.Mermet, M. Otto and H.M. Widmer., (1998) Analytical Chemistry:
The approved text to the FECS curriculum analytical chemistry., Wiley-VCH,
3527288813,
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10. Metodologia de ensefianza y aprendizaje y su relacion con las competencias
que debe adquirir el estudiante:

Metodologia Competencia Horas Horas de Total de
relacionada presenciales| trabajo horas
Clases tedricas E1l, E6, E15, E18, 14 26 40
G4, G5, G6, G8, G9,
G12, G14, G16, G17,
T1, T2, T6, T8, T9,
T11
Clases practicas E1l, E18, 33 44 77
E20
G2, G4, G5, G6, G8,
G9, G11, G12, G14,
G16, G17, G18, T1,
T2, T3, T4, T5, T6,
T8, T9, T11
Seminarios T17 4 10 14
tedricos/practicos
Realizacion de T1, T2, T6, T8, 0 4 4
trabajos e informes
Realizacién de trabajo|T4, T8, T10, T18, 0 8 8
en grupo T20,
T21
Exposiciones y T8, T21, T20 1 4 5
debates
Evaluacion escrita T1, T2, T8 2 0 2
Total 54 96 150
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11. Sistemas de evaluacion:

Las practicas de la asignatura que forman parte de los procedimientos: "Practicas del
laboratorio, exposicion oral, debate e informe escrito" y el "Trabajo en grupo, debate
en grupo" por su propia naturaleza, son actividades no recuperables en 2*
convocatoria.Si el alumno tiene cursadas las actividades no recuperables, en segunda
convocatoria se mantendra la califcacion obetenida en la primera.

Ademas se requiere un minimo de 4 (sobre 10) en la evaluacién de cada procedimiento
individual y es necesario alcanzar un 5 sobre 10 para aprobar la asignatura.

Nota: "Los estudiantes que fueran sorprendidos copiando o plagiando en cualquiera de
los procedimientos de evaluacién de la asignatura tendran una calificacién de cero en
la nota global de la asignatura, de acuerdo con el articulo 17.2 del Reglamento de
Evaluacién de la Universidad de Burgos para el curso 2013-14".

Procedimiento Peso Peso
primera segunda
convocatoria |convocatoria

Prueba de conocimientos minimos 40 % 40 %
Practicas del laboratorio, exposicién oral, debate e 30 % 30 %
informe escrito
Trabajo en grupo, debate en grupo 10 % 10 %
Prueba practica individual y destrezas alcanzadas en 20 % 20 %

sesiones de laboratorio

Total 100 % 100 %

Evaluacion excepcional:

Para aplicar esta modalidad es obligatorio la realizacion de las practicas de laboratorio
de la asignatura con el fin de evaluar las habilidades/destrezas en el laboratorio de
analisis y en el laboratorio de computo. Ademas se requiere un minimo de 4 (sobre 10)
en la evaluacion de las siguientes pruebas que se valoraran con los siguientes
procedimientos de evaluacién:

Prueba individual de conocimientos minimos: 40%

Prueba individual de habilidades y destrezas en el laboratorio: 40%

Realizacion y presentacién de trabajos de forma oral y/o escrita : 20%

Es necesario alcanzar un 5 sobre 10 para aprobar la asignatura.

12. Recursos de aprendizaje y apoyo tutorial:

Tutoria personalizada, cada practica que esta coordinada con los temas tedricos, es
evaluada de forma continua por las profesoras una vez terminada y antes de hacer la
prueba de conocimientos minimos. Trabajo experimental en grupo colaborativo con
analisis de sus resultados en el propio grupo, supervisado y con exposicion oral.
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Material de apoyo, de cursos previos en los que se imparten materias relacionadas con
la asignatura.

Casos de estudio con datos reales. Se dispone de ordenadores y software para:el disefio
de experimentos (NEMRODW). Para el analisis de regresion, test de hipotesis,
ANOVA, analisis en componentes principales y carta de control multivarinate
(STATGRAPHICS). Este ultimo es software libre para los alumnos matriculados en la
Universidad de Burgos. DETARCHI para determinar la capacidad de deteccion segin
ISO 11843.

13. Calendarios y horarios:

|Los que establezca la Facultad, que se encuentran publicados en la hoja Web del titulo. |

14. Idioma en que se imparte:

| espaiiol |
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