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Procedimiento analitico

¢ Qué necesitamos conocer?
¢Como conseguimos la informacion?
¢ Estamos satisfechos?

¢Qué consecuencias tiene?



Etapas del Método Analitico

Seleccidon del método *
apropiado

Muestreo

Andlisis de la muestra

* Pretratamiento

* Identificacion de la
muestra por el método
seleccionado

* Comparar los resultados
con estandares
(cuantificacidn)

Andlisis de datos
(estadisticos)

Informe de
resultados
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Seleccion del método

Cromatografia de gases

Cromatografia de liquidos

Espectrometria UV/Visible

Espectroscopia de infrarrojo

Potenciometria

Andlisis cualitativo y
cuantitativo de compuestos

organicos volatiles

Andlisis cualitativo y
cuantitativo de compuestos

poco voldtiles, iones y
cationes

Andlisis
cualitativo/cuantitativo en

muestras bioldgicas y
quimicas

Identificacion de compuestos
orgdnicos e inorgdnicos

Concentracion de protones,
iones y cationes

Distribucidén entre una fase
vapor y un soporte

Distribucion entre un liquido y
un soporte

Excitacion de electrones por
la absorcion de fotones

Excitacion de las moléculas
por la absorcién de fotones

Cambio de potencial



Etapas del Método Analitico

Seleccion del método
apropiado

Muestreo *

Andlisis de la muestra

* Pretratamiento

* Identificacion de la
muestra por el método
seleccionado

* Comparar los resultados
con estandares
(cuantificacidn)

Andlisis de datos
(estadisticos)

Informe de
resultados
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Tipos de muestreo

Al azar: Las unidades para el analisis son escogidas
totalmente al azar.

Intuitivo: Se selecciona por decision personal la
porcion del material a analizar.

Estadistico: Se basa en reglas estadisticas, se calcula
el numero minimo de muestras suponiendo
distribucion gaussiana.

De protocolo: Cuando se debe seguir un

procedimiento de muestreo detallado en una norma
0 método estandar.



Heterogeneidad

Espacial Temporal Espacial/Temporal

Feed Effluent

El objeto es diferente en
extension, profundidad,
etc.

El objeto varia en espacio
y tiempo.

Existen cambios
variables con el tiempo



Tamanos de muestra

Macroanadlisis: muestras mayores a 0.1g.
Semimicronadlisis: muestras entre 0.01 a 0.1g.
Microandlisis: muestras entre 1 x104y 1x10-2 g.

Ultramicronandlisis: Muestras inferiores a 1 x10-4 g.



Preparacion de la muestra

 Muestras solidas

Deben ser trituradas para conseguir una
muestra homogénea y representativa.

* Muestras liquidas

Se debe colectar suficiente muestra para
el andlisis ya sea simple o compuesta.



Eliminacion de interferencias

* |nterferencia: son especies ajenas al analito
qgue interfieren en el analisis.

e Se debe establecer una estrategia particular
para cada tipo de muestra, como filtracion,
centrifugacion, destilacion, extraccion etc.



Preservacion de muestras

* Objetivo: retardar los cambios quimicos y biologicos
gue continuan después de remover |la muestra de la
fuente.

Quimicos: cambio de estructura quimica, formacion de
hidroxidos metalicos, cambio de valencia, volatilizacion,
adsorcion en el envase, etc.

Biologico: desnaturalizacion de proteinas, lisis celular,
desactivacion enzimatica, etc.



MeTodos de preservacion

Deben conservar la muestra en idénticas condiciones.

No desprender MO, u otros contaminantes.

No reaccionar.

Vidrio pirex (borosilicatado) lixivia lentamente Pb, Zn, Ar, Mn
Plasticos pueden ceder sustancias organicas e interferir en la
determinacion de plaguicidas. Algunos son permeables a
gases (CO,)

 Etiguetado adecuado

* Envase apropiado

Ry >

 Condiciones de preservacion:
Temperatura,
Humedad
Oscuridad

—
—
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—
-
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Preservacion de muestras inorganicas

TIPO DE TIPO DE VOLUMEN TIEMP O MAXIMO DE
ANALISIS | RECIPIENTE |REQUERIDO | FRESERVACION | (yor. CENAMIENTO
Analitos Poliproptleno 30 ml por Filtrar en el sitio de 6 meses
- disueltos (HDPE) analito recoleccion, acidificar
con HNO; conc. a2
2
| Temp. 4°C
Analitos Poliproptleno 50mL Acidificar con HNO; 6 meses
J. totales (HDPE) conc. a pH<2
Temp. 4°C
Analitos Poliproptleno 50mL Filtrar en el sitio de 6 meses
suspendidos (HDPE) recoleccion.
Temp. 4°C
Cloruros Vidrio o Polietileno S50 mL No requiere 28 dias
J;I:'luomros Polietileno 50 mL No requiere 28 dias
fﬁ.\’i tratos Vidrio o Polietileno S50 mL Analizar lo mas pronto 48 horas
posible
Y oduro Vidrnio o Polietileno 50mL Analizar 25 minutos
inmedia tamente
Vidrio o Polietileno S50 mL Refrigeracion 28 dias

; Sulfatos

R




Preservacion de muestras organicas
* Congelacion a -80 °C
* Acidificacion

* Liofilizacién (funciona congelando el material y
luego reduciendo la presidon circundante para
permitir que el agua congelada en el material
se sublime directamente desde la fase solida
a la fase gaseosa, sin pasar por el estado
liquido. preservando la estructura molecular
de la sustancia liofilizada).



https://es.wikipedia.org/wiki/Sublimaci%C3%B3n

Etapas del Método Analitico

Seleccion del método
apropiado

Muestreo

Andlisis de la muestra

* Pretratamiento

* Identificacion de la *
muestra por el método
seleccionado

Comparar los resultados con
estdndares (cuantificacion)

Andlisis de datos Informe de
(estadisticos) resultados
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Pretratamiento de la muestra

Condiciones:
Mdxima recuperacidn sin perdida de analito
Eliminacion de interferencias

Intervalo de concentraciones dptimas del
metodo seleccionado

Tratamientos frecuentes:
Disgregacion
Disolucion
Extraccion
Filtracion
Derivatizacion (esterificacion de dcidos grasos)



Derivatizacion
Definicion

« Es el proceso que consiste en modificar
quimicamente un compuesto para producir un
derivado con nuevas propiedades que faciliten o
permitan su analisis.

« Mejora la volatfiidad, estabilidad térmica y la
deteccion del analito.

« En este tipo de reacciones no se conoce la
estructura de los productos. Es la reaccion en si
misma la que da la estructura de los derivados.

O 0

Esterificacion de dcidos grasos R,—< +  HOR, R,—{ £ HO

OH O0—~R3




Cuantificacion

» Curvas de calibracidn por el método del
estdandar externo

» Curvas de calibracidn por el método del
estdndar interno

 Normalizacion



Estandar externo

Procedimiento:

Preparar una mezcla de estandares que contengan
concentraciones conocidas de los componentes de
interes

Para cada estandar construir una curva de calibracion,
graficando masa o concentracion vs area

Determinar la ecuacion de la recta, y R?

Analizar las muestras bajo las mismas condiciones que
los estandares

Determinar la concentracion de las muestras
problema, sustituyendo en la ecuacion el area para
cada analito
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Estandar interno

e Esla adicion de una solucion estandar a una muestra
problema.

e |La concentracion del analito de interés se calcula en
funcion a la respuesta del estandar interno

* Condiciones del estandar interno
No debe ser un componente de la muestra
Estable, no reactivo y de alta pureza

Figura 2. (::rmnnmgmm.l del fenobarbiral estandar v del estdndar interno butobarbiral,



Estandar interno

* Factor de respuesta

F= ([analito]/area analito) x (area estandar interno/[estdandar
interno])

[muestra problema] = drea analito X F X [estandar interno]

area estandar interno



Normalizacion

Meétodo simple

Todos los componentes del muestra deben ser
separados.

No es necesario conocer la cantidad exacta
inyectada DISOLVENTE

Area % = (A/ZA )x100 I

B
Donde: A, = 4rea de un pico m

—2A = suma de todos los picos




Etapas del Método Analitico

Seleccion del método
apropiado

Muestreo

Andlisis de la muestra
* Pretratamiento
* Identificacion de la
muestra por el método
seleccionado
Comparar los resultados con
estandares (cuantificacion)

Andlisis de datos * Informe de
(estadisticos) resultados
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Informe de resultados

Cuadro 1. Analisis quimico proximal de hoja, tallo y frute de muérdago (C. loniceraides).

Componente Hoja Tallo g/ 100 g materia seca Fruto
Cenizas 0.17 = 0.00 6.59 + 0.08 0.04 = 0.00
Proteina cruda 19.08 = (.59 13.61 =03 1265 = (.33
Extracto etéreo 422z 0.16 326 £ 0.82 28.44 = 1.91
[ibra cruda 5.47 £ 037 14.80 = 0.77 939 2092
Extracto libre de nitrégeno 7107 61.73 49,48

'Los valores mostrados ee presentan la media de tres réplicas 4 DE
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