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Clasificacion de técnicas instrumentales

B Espectroscopicas

B No espectroscépicas

B Electroguimicas

E Otras técnicas

Cromatograficas




Técnicas Instrumentales Opticas Espectroscopicas

Propiedad Fisica
medida

Técnica analitica basada en la medicion de la
propiedad

ABSORCION DE
LA RADIACION

Espectrofotometria UV-Visible ‘
ESPECIES Infrarrojo

ABSORBENTES: :
MOLECULAS RSE (microondas)

RMN (ondas radio)

ESPECIES Rayos X

ABSORBENTES: |Espectrofotometria de A.A.
ATOMOS (UV-Visible)

EMISION DE LA
RADIACION

ESPECIES Fluorescencia
EMISORAS: Fosforescencia

MOLECULAS | Espectroscopia Raman

ESPECIES Espectroscopia de emision (UV-
EMISORAS: VIS, Rayos X)
ATOMOS Fluorescencia atémica




Técnicas Instrumentales Opticas No Espectroscépicas

Propiedad Fisica medida

Técnica analitica basada en la
medicion de la propiedad

Turbidimetria

DISPERSION Nefelometria
Espectroscopia Raman
REFRACCION Refrac’rome’rm’a
Interferometria
DIFRACCION Do oSt
De electrones
Polarimetria
ROTACION Dispersion rotatoria éptica

Dicroismo circular




Técnicas Instrumentales Electroanaliticas

Propiedad Fisica medida

Técnica analitica basada en la
medicion de la propiedad

POTENCIAL ELECTRICO

‘ Potenciometria \

Cronopotenciometria

CARGA ELECTRICA

Culombimetria

CORRIENTE ELECTRICA

Polarografia
Amperometria

RESISTENCIA ELECTRICA

Conductimetria




Otras Técnicas Instrumentales

Propiedad Fisica medida

Técnica analitica basada en la
medicion de la propiedad

RELACION MASA / CARGA

Espectrometria de masas

VELOCIDAD DE REACCION

Métodos cinéticos

PROPIEDADES TERMICAS

Conductividad Térmica
Entalpia

RADIOACTIVIDAD

Activacion neutrdnica
Dilucidn isotdpica




Técnicas Cromatograficas

CROMATOGRAFTA

CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS

CROMATOGRAFIA DE GASES

LIQUIDO - LIQUIDO
(LLC)

LIQUIDO SOLIDO
(LSC)

INTERCAMBIO IONICO
(IEC)

EXCLUSION
(EC)

GAS - LIQUIDO
(6LC)

GAS SOLIDO
(65C)

FASE ENLAZADA
(BPC)

PARES IONICOS




Componentes fundamentales de un instrumento analitico

Dispositivo que permite transformar una sefal que no es
directamente detectable por el analista en otra que si lo es

v El ndmero y la calidad de las fransformaciones realizadas
dependerd de la calidad y de la cantidad de los datos
obtenidos a partir de la muestra objeto de andlisis

4 . | Y— - - an w
Componentes basicos A [ Medidor
o
Senal de o O O | escala
entrada
mecanica
Senal  [ransductor o -
Generador de| analitica |de entrada | eléctrica | Procesador | /Senal de
senales o *~| de senales salida ﬂv Registrador
detector

12,301 | | Unidad
o o | digital

Transductor de
salida o lectura




Generador de senales

Produce una sefial que se emplea para transferir informacion del analito
a los modulos eléctricos del instrumento

Métodos para generar la sefial

= Aplicacion de una sefial externa a la muestray modificacion posterior de
esta sefial por parte del analito

= Creacidn de un ambiente tal, entorno a la muestra, que el analito produzca
una sefial medible

El generador de sefiales es dnico para cada tipo de instrumento
Para su diseio deben conocerse

» Propiedades fisicas de los componentes del instrumento

» Propiedades quimicas del analito y . g .
ol i : Stimulus g ~| Response
» Las caracteristicas de la matriz
Energy System Analytical
source under information

study

WO Ml b D mhe



Transductor de entrada

> Dispositivo que convierte un tipo de energia (sefial) en otro
» Si actdan sobre una seal quimica se llaman DETECTORES
v Su calidad y capacidad va a limitar el funcionamiento
del instrumento

Cantidad fisica Transductor de

medida cfitrada Salida eléctrica

Concentracion o
actividad de especies Celda polarogrdfica Corriente
electroactivas

Actividad idnica en Electrodo selectivo de

disolucion iones Voltaje
: : Fototubo i
Intensidad luminosa ; Corriente
Fotodiodo
Termistor Resistencia
Temperatura

Termopar Voltaje




Procesador de senal

Recibe la informacion del

detector y la

convierte

eléectricamente en otra que se adecue al dispositivo de

lectura

v El detector empleado y la forma final de Ila
informacion deseada va a determinar la composicion
electronica de este modulo

Tranformadores de

a senal eléctrica

Conversion analdgica - digital
Conversion digital - analdgica
Conversion voltaje - corriente
Conversion corriente - voltaje
Conversion voltaje - frecuencia
Conversion logaritmico - aritmética

Conversion antilogaritmica -
aritmética

Amplificacion
Filtrado
Comparacion
Atenuacion
Rectificacion

Derivacion
Integracion
Adicion
Conteo




Transductor de salida

Convierte la sefal eléctrica procesada en una sefial que
puede ser entendida por un observador humano

Transductores de salida

Impresora alfanumérica

Medidor analdgico

Medidor digital

Disco duro
Registradores de tira continua (y - 1)

Registros (x -y)

Monitores de video
Osciloscopios




Componentes de Instrumentos

Gewerador Sefial Transductor Sedial Procesador de
Instrumento ~ de sefial analitica de entrada tramsducida soflal Lactura
Fotometro Lampara de Haz dc luz Fotocelula Corriente - Ninguno Medidor de
tungsteno. atenvado electnca ' corriente
filtro de vidrio.
mucsira
bpectrometro Llama, mono- Radiacion UV Tubo (oto- Amplificador.  Registrador
de emision cromador. o visible multiplicador  Potencial desmodulador  sobre papel
ATOMIC cortador. electrico
muestra
¢ oulombt- Fuente de Corriente de la  Electrodos Cornente Amplificador  Registrador
meero corrientc celda electnea sobre papel
continua,
mucestra
Modidos de pHl Muestra Actividad del  Flectrodos de  Potenaal Amplificador.  Unidad digital
ion hidrogeno  vidno y de clectrico dignahizador
calomclanos
ifractometro Tubo de ravos  Radiacion Pelicula Imagen ‘Revelador Imigencs
de ravos XOpara Xomuestra difractada fotograhca latente quimico enncgrecidas en
poly o una pelicula
C omparidor L.uz solar, Color Ot humano Scaal del Cercbro Respuesta
Jde volor mucstra nervio optico  humano visual al color




Relacion senal analitica-concentracion

Las técnicas instrumentales van a medir una propiedad

del analito que depende de la masa y no la masa misma
serd necesario calibrar el instrumento antes de

poder proceder al andlisis de una muestra problema

Eleccion del método de calibrado
depende de
B método instrumental
B respuesta del instrumento
B interferencias presentes en la matriz
E muestra
B nimero de muestras a analizar

Técnicas de calibrado
B curva analitica o grafica de calibrado
B método de las adiciones estdandar
B método de estdndar interno




CALIBRACION




TIPOS DE CALIBRACION EN MEDIDAS QUIMICAS

‘ CALIBRACION
METODOLOGICA

OBJETO

OBJETIVO

RESULTADO

PATRON DE
MEDIDA

-

‘ CALIBRACION
INSTRUMENTAL

COMPROBACION DEL
CORRECTO
FUNCIONAMIENTO
DEL
INSTRUMENTO / APARATO

CORRECCION (O NO) DE LA
RESPUESTA INSTRUMENTAL
O INDICACION
PARAMETRICA
DE UN APARATO

NO CONTIENE AL
MESURANDO

PROCESO ANALITICO

CARACTERIZACION DE LA
RESPUESTA
INSTRUMENTAL
EN FUNCION DE LA
PRESENCIA Y/O
CONCENTRACION DEL
ANALITO

ESTABLECIMIENTO DE UNA
RELACION INEQUivoca
ENTRE LAS SENALES Y LA
CONCENTRACION
DEL ANALITO

CONTIENE AL ANALITO




CALIBRACION INSTRUMENTAL DE UN pHMETRO

Instrumento Patrones:
de medida: \'“Q;: I disoluciones
pHmMetro . reguladoras
\ E ﬁ \

Valor equipo

Valor conocido

N/

Correccion del instrumento:

|

Correccion = valor conocido - valor equipo



TIPOS DE CALIBRACION EN MEDIDAS QUIMICAS

‘ CALIBRACION
METODOLOGICA

OBJETO

OBJETIVO

RESULTADO

PATRON DE
MEDIDA

-

‘ CALIBRACION
INSTRUMENTAL

COMPROBACION DEL
CORRECTO
FUNCIONAMIENTO
DEL
INSTRUMENTO / APARATO

CORRECCION (O NO) DE LA
RESPUESTA INSTRUMENTAL
O INDICACION
PARAMETRICA
DE UN APARATO

NO CONTIENE AL
MESURANDO

PROCESO ANALITICO

CARACTERIZACION DE LA
RESPUESTA
INSTRUMENTAL
EN FUNCION DE LA
PRESENCIA Y/O
CONCENTRACION DEL
ANALITO

ESTABLECIMIENTO DE UNA
RELACION INEQUivoca
ENTRE LAS SENALES Y LA
CONCENTRACION
DEL ANALITO

CONTIENE AL ANALITO




Caracteristicas de un método analitico

Parametro Definicion

Exactitud Desviacion del valor verdadero

Precision Reproducibilidad de las medidas

Sensibilidad Capacidad para distinguir entre pequefias variaciones de la

concentracion

Limite de deteccion

Minima concentracion diferenciable del blanco a un
determinado nivel de probabilidad.

Intervalo dinamico lineal

Intervalo de linealidad de la curva de calibrado

Selectividad

Habilidad para diferenciar entre el analito y las interferencias

\Velocidad del analisis

Tiempo requerido para la preparacion y analisis de la muestra

Robustez Habilidad para permanecer practicamente insensible a
pequefios cambios de procedimiento

Portabilidad Facilidad para desplazar el equipo de un lado a otro

Precio Coste del equipo, del mantenimiento y del personal




Parametros de Calidad

L as caracteristicas analiticas son consideradas
parametros de calidad

Supremos Basicos Complementarios
Exactitud Limite de Deteccion | Coste
Representatividad | Sensibilidad Rapidez

Precision Seguridad
Selectividad
Robustez




eMuestra eInformacion cuali- o

. cuantitativa
eAnalitos

. eNivel de exactitud
eInformacion

/ . deseado
requerida

*Nivel de precision

eRecursos
Problema Inst tal deseado
Analitico nstrumentales y .
humanos eRapidez
eCoste eCoste

Método

Adecuado — »
eLimite de deteccion

eExactitud
*Precision
eSelectividad

eRequerimientos
instrumentales

eTiempo analisis

eCoste

Ensamblaje entre problema analitico a resolver y

metodo de analisis seleccionado




Sensibilidad

La sensibilidad un instrumento o un método es una
medida de su capacidad para discriminar entre
pequeias diferencias de concentracion del analito

Factores limitantes

+ pendiente de la curva de calibrado
+ reproducibilidad o precision del sistema de medida



Sensibilidad

Cambio de sefal (y) al cambiar la cantidad de mesurando
(concentracion de analito) (TUPAC)

sensibilidad=Ay /Ac

Sensibilidad de calibracion definida como la pendiente de

la curva de calibrado a la concentracion de interés
y=mc+b

y: sefial medida

c: concentracion del analito

b: sefial instrumental para el blanco

m: pendiente = sensibilidad

$ Esta definicion tiene el inconveniente de no tener en

cuenta uno de los dos factores que determinan Ia
sensibilidad: la precision



Sensibilidad

%" Sensibilidad analitica Yy =m/ o

m: pendiente
c.: desviacion estdndar de las sefiales

> ventaja ser independiente de las unidades en que
se mide la senal

¥ desventaja depende de la concentracion ya que o,
varia con ella

%" Los métodos fisicos son mas sensibles que los
quimicos. Permiten determinar trazas



Selectividad

Denota el grado de ausencia interferencias
debido a ofras especies presentes en la matriz

¥ ningln método analitico esta totalmente libre
de interferencias

" métodos quimicos son menos selectivos que
los fisicos
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