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Quimiometria y Experimentacion en Quimica Analitica

1. Denominacion de la asignatura:

Quimiometria y Experimentacion en Quimica Analitica

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

Quimica Analitica

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

Quimica

4. Profesor(es) que imparte(n) la docencia:

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

5. Créditos ECTS de la asignatura:

6

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

Tercer curso, 6° semestre

7. Caracter de la asignatura:

Obligatoria
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8. Objetivos

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 internacionales que definen la calidad y
adecuacion de los procedimientos de andlisis 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.

07. 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.

9. Programa de la asignatura

Programa Tedrico de la Asignatura
Tema 1. Validacion de las medidas Quimicas.

Quimiometria e informacion en Quimica Analitica.

Validacion de un procedimiento analitico.

Parametros de calidad en contextos regulados: Exactitud, veracidad, precision,
repetibilidad, reproducibilidad, sensibilidad, rango lineal, limite de deteccion,
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 y/o certificados para evaluar el sesgo.

Comparacién de la veracidad y la precisiéon de dos procedimientos y/o métodos de
analisis mediante contraste de hipotesis.

Test para la igualdad de dos medias con varianzas conocidas y/o desconocidas.
Test para la varianza de una o dos muestras.

Test de hipétesis de medidas emparejadas.

Calculo de tamafios muestrales para obtener la precision y veracidad deseada.
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Tema 3. Comparaciones multiples.

Fuentes de variabilidad de un resultado analitico.

Analisis de la varianza de un factor.

ANOVA de niveles fijos y aleatorios.

Repetibilidad y reproducibilidad segtin normativa ISO 5725.

Calculo de tamafios muestrales en un ANOVA.

Finalidad de los ensayos de aptitud y de los ensayos interlaboratorio.
Homogeneidad de varianzas entre niveles: Test de Cochrant y Bartlett.
Deteccion de datos anomalos en un ensayo interlaboratorio: Test de Grubbs.
Test para comparar multiples medias: Tests de Newman-Keuls y Tuckey.
ANOVA de dos o mas factores: estudio de distintos efectos y sus interacciones.
ANOVA anidado: asignacién de varianzas a las distintas etapas de un procedimiento
y/0 proceso quimico.

Tema 4. Calibracion lineal.

Seleccion y validacion del modelo.

Estimacion de los pardmetros del modelo y de sus intervalos de confianza.
Regidn de confianza conjunta.

Distribucion de los patrones de calibrado en calibrados lineales para obtener una
precision optima.

Rango lineal.

Sensibilidad analitica.

Método de adicion estandar.

Intervalo de confianza para la concentracion de un problema.

Calculo de la incertidumbre mediante propagacion de errores en una adiciéon estandar.
Datos anomalos, efecto sobre los parametros del calibrado y sobre el rango lineal.
Deteccién de datos anémalos mediante regresion robusta.

Tema 5. Capacidad de deteccion de un método de analisis.

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

Limite de decisién.

Capacidad de deteccion.

Curvas operativas.

Capacidad de deteccion en los métodos cualitativos de analisis: método
frecuentométrico.

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.
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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 para la media, para la varianza y para el rango.

Covarianza de parametros. Cartas de control multivariantes.

Tema 8. Introduccion al analisis multivariante.

Distintos niveles del reconocimiento de pautas.

Concepto de variable latente y su utilidad en la Quimica Analitica.

Analisis en componentes principales.

Criterios para determinar el niimero de 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. Optimizacion de parametros instrumentales en espectrofotometria de absorcién
atomica. Determinacion de cobre en higado de bovino.

3. Determinacion del limite de decision y de la capacidad de deteccion de un
procedimiento de analisis. Determinacion de etanol mediante cromatografia de gases y
espectrofotometria de absorcion 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 toma
muestras automatico.

6. Comparacién del poder blanqueante de varios productos de limpieza en polvo.

7. Analisis del efecto de varios interferentes en la determinacion de cinc mediante
espectrofotometria de absorcién atémica y un disefio Plackett-Burman. Determinacion
de cinc en aceite de motor.

8. Estudio del efecto de las etapas de muestreo, dilucién y medida en la determinacion
de un analito. Evaluacion de la variabilidad atribuible a cada etapa. Calculo de la
incertidumbre individual y compuesta de acuerdo a la norma ISO 5725.

9. Determinacion de tartrazina en un colorante alimentario mediante el método de las
adiciones estandar.

10. Determinacion de la recuperacién de un procedimiento de extraccion en fase
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solida. Determinacion de sulfamidas en leche.

11. Analisis “interlaboratorio” (intergrupo) con datos obtenidos en las practicas.
Determinacion de repetibilidad y reproducibilidad intermedia. Deteccion de datos
anomalos por niveles. Estudio de la homogeneidad de medidas entre grupos.

12. Estudio del efecto de dos factores (analista y muestra) asi como de su interaccién
sobre los resultados obtenidos al calcular el poder blanqueante de un producto de
limpieza en polvo por los distintos estudiantes

10. Fuentes de informacion
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11. Competencias que debe adquirir el alumno/a al cursar la asignatura

En practicas:

E1l, E18

G2, G4, G5, G6, G8, G9, G11, G12, G14, G16, G17, G18
T1, T2, T3, T4,T5, T6, T8, T9, T11, T12

En teoria:

E1, E6,E15,E18

G4, G5, G6, G8, G9, G12, G14, G16, G17
T1, T2, T6, T8, T9, T11

Trabajo en grupo:

T4, T8, T10, T18, T20
Exposicion:

T8, T21, T20

Evaluacion escrita:
T1,T2,T8

12. Sistemas de evaluacion

Peso en la

Procedimiento calificacion
final
Evaluacion individual (entregas, prueba de conocimientos minimos, 60 %

prueba practica, debate individual)

Exposiciones orales e informes escritos 30 %
Trabajo en grupo, debate 10 %
Total 100 %
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13. Actividades formativas (con su contenido en ECTS), su metodologia de

enseiflanza y aprendizaje y su relacion con las competencias que debe adquirir el

estudiante:
Metodologia | Competencia| Objetivos Horas Horas de | Horas
relacionada presenciales | trabajo | totales
Clases Teoricas |E1, E6, E15, 24 41 65
E18, G4, G5,
G6, G8, G9,
G12, G14,
Gl16, G17, T1,
T2, T6, T8,
T9, T11
Clases Practicas |E1, E18, G2, 18 24 42
G4, G5, G6,
G8, G9, G11,
G12, G14,
G16, G17,
G18, T1, T2,
T3, T4, T5,
T6, T8, T9,
T11, T12
Seminarios T17 9 9 18
Tedrico/practicos
Realizacionde |T1, T2, T6, T8 0 6 6
trabajos e
informes
Realizacion de |T4, T8, T10, 0 10 10
trabajo en grupo |[T18, T20
Exposicionesy |T8, T21, T20 1 6 7
debates
Evaluacion T1, T2, T8 2 0 2
escrita
Total 54 96 150




