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Introduccion

Las siguientes cuatro guias de problemas sobre los métodos de espectroscopias
Opticas constituyen un nuevo material didactico de la catedra de Quimica Analitica
Instrumental de la FIQ-UNL. Este material ha sido elaborado con el fin de favorecer tanto la
interrelacién entre las clases de teoria y las clases de problemas como también el vinculo
entre la parte practica de la asignatura y el futuro campo profesional de laboratorio.

Dentro de cada una de las guias se encontraran problemas teoricos y practicos que
tienen por objetivo fomentar el aprendizaje de contenidos y el desarrollo de habilidades
relevantes para el campo laboral en laboratorios de analisis quimicos. Todas las actividades
se presentan de forma ordenada segun los topicos y competencias a trabajar en cada una,
por lo que se recomienda respetar este orden al momento de la resolucién de cada guia.
Para ciertos ejercicios numéricos se dan las respuestas aproximadas al final de cada
ejercicio.

Por ultimo, es importante también resaltar que las nociones y habilidades a trabajar
en cada ejercicio son similares a las necesarias para el examen final de acreditacion de la

asignatura.



Introduccion a la espectroscopia molecular UV-visible e IR cercano
Guia de problemas

Actividad 1

En un analisis por espectroscopia de absorcién molecular, una solucién del analito contenida en
una cubeta es irradiada con un haz de luz monocromético (es decir, de una longitud de onda
determinada) y con una potencia luminica Po.

Las moléculas del analito contenidas en la solucidon absorben fotones del haz incidente y pasan
consecuentemente a estados excitados. A causa de esto, el haz transmitido que emerge de la
cubeta tiene una potencia luminica P menor que la del haz incidente (Po > P).

b = ancho de la cubeta

—
Haz incidente
monocromatico Haz transmitido
Fuente de luz Monocromador Detector
=
P, P

Cubeta con c = concentracion del analito
solucién € = coeficiente de absortividad
molar del analito

A partir de las potencias luminicas de ambos haces, el espectrofotometro puede suministrar una
respuesta denominada transmitancia T:

T=P/Po

A su vez, el equipo puede suministrar otra magnitud muy utilizada en espectroscopia de
absorcién molecular: la absorbancia A. Esta se define de la siguiente forma:

A=-logT

La importancia de la absorbancia A radica en que es una respuesta instrumental que puede
seqguir una relacion lineal con la concentracién del analito bajo determinadas condiciones, tal
como indica la ecuacion de la ley de Lambert-Beer:

A=c.b.¢

donde (ver figura superior):

- ¢ es la concentracion del analito, en mol/L;

- b es el ancho de la cubeta (es decir, la longitud del camino 6ptico), en cm;
- € es la absortividad molar del analito, en L/(mol.cm).

Bajo condiciones en las que b y € son constantes, A = f(c).

A. Utilizando la ecuacion de la ley de Lambert-Beer, complete la siguiente tabla. Cada fila
corresponde a un caso distinto.

Absorbancia A Transmitancia T Ancho de la Concentracién Absortividad molar
cubetab del analito c del analito &
(cm) (mol/L) (L/mol.cm)
a 0,081 1,00 1,72.10°
b 0,785 2,00 8,08.10
C 0,447 2,00 5,41.10°%
d 0,910 5,95.10° 1,02.10%
e 0,664 1,00 7,85.102




Respuestas aproximadas:

- Inciso a:
- Inciso b:
- Inciso c:
- Inciso d:
- Inciso e:

T=0,830 ; ¢c=4,71.10° mol/L
A=0,105 ; £€=6,50.10% L/mol.cm
T=0,357 ; ¢=4,13.10° mol/L
T=0,123 ; b=1,50cm
A=0,178 ; ¢=2,27.10* mol/L



En la actividad anterior se vio que la absorbancia A no depende sélo del parametro c, sino que
también depende del parametro €. Para un analito determinado en una solucién de composicion
especifica, € cambia con la longitud de onda A del haz incidente.

Actividad 2

Para estudiar mas en profundidad la variacién del coeficiente € con la longitud de onda A
considere el siguiente espectro de absorcion molecular. Este fue obtenido trabajando con una
solucién de un analito X en una concentracion ¢ = 4,00.10° mol/L. Suponga ademas que b = 1,00
cm.

\
0,950 “

Absorbancia A

450 nm | 550 nm

Longitud de onda A

650 nm "

-

A. Empleando la informacién del espectro, calcule el coeficiente € para cada una de las 4
longitudes de onda indicadas.

B. A partir de los valores de ¢ obtenidos y observando las alturas de las bandas de absorcion,
Jqué relacion encuentra entre el valor de ¢ y la intensidad de absorcion a una determinada
longitud de onda?

A la hora de seleccionar una longitud de onda para una determinacion analitica se elige
normalmente aquella asociada al mayor valor de ¢ posible, pues esto proporciona un alto valor
de sensibilidad analitica: un pequefio cambio de concentracién da lugar a una variacion marcada
de la absorbancia.

A pesar de esta ventaja, en determinados casos es conveniente trabajar con una longitud de
onda cuyo valor de € no sea el mas alto de todos los posibles. A continuacién, analizaremos
algunas situaciones interesantes vinculadas a este hecho.

C.

i. Si para el analito X, mencionado anteriormente, se realizan 2 curvas de calibrado
diferentes, una trabajando con la longitud de onda de la banda de absorcion 2 (550 nm) y otra
trabajando con la de la banda 3 (600 nm), se obtienen las curvas mostradas a continuacion.

—
o

Absorcion

A J

Concentracion



¢,Cual curva corresponde a cada longitud de onda? ¢ Por qué? ¢, Qué ventaja proporciona trabajar
con la curva de menor pendiente (es decir, de menor sensibilidad analitica)? Pista: para
responder esta Ultima pregunta tenga en cuenta al eje de concentracion.

ii. Si para el mismo analito X se realizan otras 2 curvas de calibrado diferentes, pero esta
vez seleccionado la banda 3 (600 nm) y la banda 4 (650 nm), se obtienen las curvas aqui debajo.

.
=

600 nm

650 nm

Absorcion

Concentracion g

Si para ambas longitudes de onda el coeficiente € es el mismo, ¢por qué una de las curvas
presenta una desviacién negativa? Pista: para justificar considere la forma de las bandas de
absorcion 3y 4 (ver espectro al inicio de esta actividad).

iii. Suponga que ahora se desea cuantificar el analito X en una solucién donde estan
presentes otras especies quimicas que pueden absorber luz de forma intensa por encima de 500
nm. ¢ Se podria utilizar alguna de las longitudes de onda de las bandas 2, 3 0 4 en donde el
analito tiene altos valores de €? Justifique su respuesta.

Respuestas aproximadas:

A.
€1 (A =450 nm) = 8250 L/(mol.cm) €2 (A =550 nm) = 23750 L/(mol.cm)

€3 (=600 nm) y €4 (A = 650 nm) = 10750 L/(mol.cm)



Ciertos analitos no presentan bandas de absorcidn convenientes para determinaciones
analiticas por espectroscopia UV-visible, por ejemplo, porque sus bandas estan asociadas a
bajos valores de € 0 no se ubican en la regién del espectro adecuada para la técnica analitica.
Un proceso denominado derivatizacién puede ser utilizado, en determinados casos, para afrontar
este problema.

Actividad 3

La derivatizacion de un analito implica la transformaciéon del mismo en otro compuesto similar,
presentando este Ultimo mejores propiedades fisicas y/o quimicas, en comparacién con el analito
de partida, para una determinacion analitica.

En espectroscopia UV-visible una derivatizacién podria permitir, por ejemplo, mejorar un
coeficiente € a una determinada longitud de onda o correr una banda de absorcién a una longitud
de onda més conveniente.

Suponga que el analito Y tiene un coeficiente de absortividad molar € = 1300 L/mol.cm a 500 nm,
mientras que el complejo YB presenta un coeficiente € = 7384 L/mol.cm a la misma longitud de
onda. Este complejo se forma a partir de la siguiente reaccion de derivatizacion:

Y+B =2YB

A. Calcule la concentracién molar de Y en una solucién que dio una absorbancia A = 0,172 a 500
nm en una celda de 1,50 cm.

A la solucion anterior de Y se le agregd un exceso de B para derivatizar todo el analito y
transformarlo cuantitativamente en YB.

B. Calcule la absorbancia a 500 nm medida después de la derivatizacion. Considere que b es el
mismo del inciso anterior.

C. Comparando los valores de absorbancia de los incisos anteriores para una misma
concentracién de Y e YB, ¢como contribuye la derivatizacion a la sensibilidad y a los limites de
deteccion y cuantificacion del método analitico? Explique su respuesta.

Respuestas aproximadas:

A. c =8,82.10° mol/L
B.A=0,977



El Cr(VI) puede presentarse en soluciéon acuosa bajo dos formas quimicas diferentes: el ion
dicromato Cr207 %, que presenta un color anaranjado; y el ion cromato CrO4 2, que en genera un
color amarillo. Si bien ambas especies son distintas, en solucion acuosa ellas se encuentran en
equilibrio como indica la siguiente ecuacion quimica:

Actividad 4

Cr207%(@q) + H20() <> 2 CrO4 % (aq) + 2 H*(aq)

cro, > I [H*]?
k=0 T T[C:20]72['] 2381075

A. Calcule la concentracién molar de cada anién de Cr(VI) en 2 soluciones de pH diferentes.
Cada solucién se preparé disolviendo 1.10* moles de K2Cr207 en un poco de agua destilada y
llevando a 250 mL con distintos buffers: uno de pH = 5,8 y otro de pH = 6,5.

Pista: para este inciso debera plantear el balance de masa correspondiente.

Solucion [CrO4%] [Cr2077]
pH=5,8
pH=6,5

B. Observando la reaccién de equilibrio, ¢,como justifica que la concentracion de CrOs % sea
mayor a pH mas béasico?

A una longitud de onda de 400 nm, ambas especies de Cr(VI) pueden absorber radiacion: &cromato
=1,88.10% L/mol.cm y &dicromato = 1,89.102 L/mol.cm.

C. Calcule las absorbancias a 400 nm de las soluciones del inciso A considerando que:

e b=100cm;

e para una mezcla de especies absorbentes que no interactian fuertemente entre si, la
absorbancia total de la mezcla a una dada longitud de onda viene dada por la sumatoria
de las absorbancias individuales a la misma longitud de onda. En el caso de esta
actividad se verifica:

AtoTaL (400 nm) = Acromato (400 nm) + Audicromato (400 nm)
ATOTAL (400 nm) = b . Ccromato . Ecromato (400 nm) + b . Cdicromato . Edicromato (400 nm)

ATOTAL (400 nm) = b. [ Ccromato . Ecromato (400 nm) + Cdicromato . Edicromato (400 nm) ]

Respuestas aproximadas:

A.

pH =5,8 > [CrO4%] = 4,23.10* mol/L ; [Cr207%]=1,89.10"* mol/L
pH = 6,5 - [CrO4%] = 7,52.10* mol/L ; [Cr2072] = 2,38.10° mol/L
C. pH =5,8 > AtoraL = 0,831 pH =6,5 > AtotaL = 1,418



Se denomina radiacion esporadica o radiacion no absorbida Ps a la radiacién que llega al detector
de un espectrofotébmetro pero que no corresponde a la longitud de onda seleccionada para el
andlisis.

Actividad 5

En condiciones instrumentales donde hay un alto nivel de esta radiacion, se genera un error en
la determinacidn. Esto se debe a que arriba un exceso de radiacion al detector: por un lado, la
radiacion P emergente de la muestra y que es vital para el andlisis; y, por otro lado, la radiacion
adicional Ps.

Cuando esta radiacion Ps esta presente, la absorbancia A’ registrada por el equipo esti dada por
la ecuacion siguiente:

P+&)

A=~ log (
°I\P, + P,

A partir de esta ecuacién, se puede llegar a demostrar que:

1074 4+ 0,01x
1+0,01x

A =f(x,A) = —log(

donde:

- X = (Ps/ P0).100 , es el porcentaje de radiacion no absorbida Ps;

- A es la absorbancia en condiciones instrumentales dptimas, es decir, en ausencia de
radiacion no absorbida Ps, que se puede calcular a partir de la ecuacion de la ley de Lambert-
Beer.

Es interesante notar en la formula anterior que si x = 0 (ausencia de radiacion Ps), A’ = A.

A. Empleando la ecuacién de A’ = f(x,A) complete la siguiente tabla. Suponga que b=1,00 cmy
que el analito presenta un £ = 3000 L/(mol.cm).

¢ (mol/L) Ax=0= A A= Alx=s
0 % de radiacién no 2,0 % de radiacion no 5,0 % de radiacion no
absorbida absorbida absorbida
1,00.10*
2,00.10*
3,00.10*
4,00.10*

] ] H
B. En un mismo gréfico de absorbancia vs. concentraciéon muestre como A x=0, Ax=2 , A x=5

varian.

C. A partir de la gréfica anterior, ¢cOmo impacta un incremento de la radiacion no absorbida
sobre la absorbancia? ¢ Este efecto es el mismo para todas las concentraciones?

Respuestas aproximadas:

A.
¢ (mollL) Ao = A Ay Alx=s
1,00.10% 0,300 0,292 0,280
2,00.10% 0,600 0,575 0,542
3,00.10% 0,900 0,845 0,776
4,00.10" 1,200 1,089 0,968




Anexo — Férmulas importantes para el estudio
1) A=-logT (relacion entre Ay T)
donde: A = absorbancia

T = transmitancia

2) A=c.b.g (ecuacion de la ley de Lambert-Beer)
donde: A = absorbancia
¢ = concentracion del analito, en mol/L
b = ancho de la cubeta (es decir, la longitud del camino 6ptico), en cm

€ = absortividad molar del analito, en L/(mol.cm)

3) Para una solucién que contiene diversas especies absorbentes de radiacion electromagnética,
la absorbancia total a una determinada longitud de onda viene dada por la sumatoria de las
absorbancias individuales de cada especie a esa longitud de onda, siempre y cuando las
especies absorbentes no interactliien fuertemente entre si:

AtotaL= A1 + A2 + ... + Ah = b.c1.81 + b.c2.&2 + ... + b.cCn.&n

donde: Ai = absorbancia individual de cada analito i
b = ancho de la cubeta, en cm
ci= concentracion del analito i, en mol/L

& = absortividad molar del analito i, en L/(mol.cm)



Notas aclaratorias para los docentes.

Justificaciéon de la secuencia de actividades.

La actividad 1 tiene por objetivo que los estudiantes se familiaricen con conceptos y
procedimientos basicos de la espectroscopia UV-vis, como el uso de la ecuacién de la ley de
Lambert-Beer.

Por su parte, la actividad 2 propone analizar en profundidad el término del coeficiente de
absortividad molar de la ecuacion de la ley de Lambert-Beer vista en la actividad precedente.

La actividad 3 se vincula con la actividad 2 pues procura que los cursantes comprendan cémo
una derivatizacion podria ser usada con el proposito de obtener un valor de coeficiente de
absortividad molar mas elevado para un analisis determinado.

En la actividad 4 se amplia la aplicacion de la ecuacion de la ley de Lambert-Beer, introducida
en la actividad 1, para mezclas de especies absorbentes.

La actividad 5 no presenta una fuerte vinculacién con las actividades anteriores, pero propone el
examen de un fendmeno instrumental de importancia para andlisis de cuantificacion denominado
radiacion esporadica.

Intencionalidades v otros comentarios sobre cada actividad.

Actividad 1

e Propone trabajar con nociones y procedimientos similares a los requeridos en los
ejercicios 1, 2, 3y 6 de la guia de problemas original, es decir, la que se analizé para
armar este nuevo material:

Cétedra de Quimica Analitica Instrumental. FIQ. UNL. (s. f.). Guia de problemas: Introduccién a
la espectroscopia molecular UV-vis e IR-cercano.

¢ Intencionalidades de la actividad:
o que el estudiante repase conceptos asociados a los fundamentos de la
espectroscopia de absorcion molecular;
o Yy que adquiera destreza en el manejo de la ecuacién de la ley de Lambert-Beer.
¢ La tabla de esta actividad se armé tomando como ejemplo la tabla ubicada en la parte
inferior de la p. 680 de la siguiente bibliografia:

Skoog, D. A., West, D. M., Holler, F. J., & Crouch, S. R. (2014). Capitulo 24: Introduccion a los
métodos espectroquimicos. En Fundamentos de Quimica Analitica (9.2 ed., pp. 650-682).
Cengage Learning.

Actividad 2

¢ Intencionalidades de la actividad:

o que el estudiante pueda evidenciar como el coeficiente de absortividad molar,
que depende de la longitud de onda, influye en la intensidad de una banda de
absorcion;

o que el cursante comprenda, a través del estudio de situaciones puntuales, que
a veces la mejor longitud de onda para un analisis no es la asociada al mayor
valor de ¢.

e La gréfica del inciso C-i esta basada en una de las graficas de la guia de TP:

Catedra de Quimica Analitica Instrumental. FIQ. UNL. (s.f). Espectroscopia molecular:
Determinacion de nitrito por UV-vis.



Respuesta al inciso B

A medida que aumenta el valor del coeficiente de absortividad molar, la intensidad de absorcion
es mas elevada. Este incremento de intensidad se refleja en una mayor altura de la banda de
absorcién en el espectro.

Respuesta al inciso C-i

El hecho de trabajar con una sensibilidad analitica no tan elevada permite ampliar el rango de
concentraciones donde la respuesta del método es lineal. Esto puede evitar, por ejemplo, el uso
de diluciones para que la concentracion del analito se ubique en el rango lineal, facilitando el
trabajo de laboratorio.

Actividad 3

e Intencionalidad de la actividad:
o que el estudiante se familiarice con el concepto de derivatizacion y vea, a través
de un ejemplo practico, qué ventajas potenciales ofrece en la espectroscopia
UV-vis.

Actividad 4

e Esta actividad es similar al problema 4 de la guia de problemas original y toma de él
algunos valores numéricos, entre otros elementos. No obstante, existen ciertas
diferencias en el ejercicio original y el propuesto en esta nueva guia.

e Intencionalidades de la actividad:

o que el cursante recuerde como hacer un célculo de concentraciones utilizando
una constante de equilibrio y un balance de masas;

o Yy que aprenda a calcular la absorbancia total de una solucion que contiene mas
de una especie absorbente.

Actividad 5

e Es una reformulacion mas detallada del ejercicio 5 de la guia original.
e Intencionalidades de la actividad:
o que el estudiante se familiarice con el concepto de radiacion esporadica o no
absorbida;
o Y que pueda evidenciar las consecuencias negativas sobre la absorbancia que
tiene un incremento del porcentaje de esta radiacion.

Respuesta al inciso B

o
€ 08
©
= —a— A'(X=0)
O >
w 0
A 0 A'(X=2)
<
04 A'(X=5)

Q

N

0

0,00E+0 1,00E-04 2,00E-04 3,00E-04 4,00E-04

Concentracion (mol/L)

10



Aplicaciones de la espectroscopia molecular UV-visible e IR cercano
Guia de problemas

Actividad 1

El glifosato es una molécula utilizada como principio activo en ciertos herbicidas. Debido a sus
nocivos efectos en especies animales y en el ser humano, es muy importante el desarrollo de
métodos analiticos que permitan su identificacién y cuantificacién en diferentes matrices.

Para muestras de agua, uno de los métodos analiticos desarrollados implica la derivatizacién del
glifosato con ninhidrina en medio neutro usando molibdato de sodio (NaMoQO4) como catalizador.
De esta manera, se forma un compuesto de color lila con un maximo de absorcién a 570 nm que
puede ser cuantificado por espectrofotometria UV-visible.

En un laboratorio de andlisis de plaguicidas se recibi6 una muestra de agua de escorrentia
proveniente de un campo donde se utiliza glifosato. A continuacion, se describen las etapas
seguidas para la cuantificacion de este contaminante.

Tratamiento de la muestra y preparacién del recuperado — 1° Parte

’ ‘ [————>2 ’ | ——--3 ; ; _ ‘ [ Solucién A
/ 100 mL

10 mL

Recuperado + 0,6 mL de solucion
P estandar de glifosato de
200 mL

500 pg/mL
Muestra de agua ———— —N ; ; _ — Solucién B

100 mL TomL
Filtracién Extraccion con™ Evaporacion de la fase Enrasado con
diclorometano acuosa a presion reducida  agua deionizada
(4 extracciones de 26 mL c/u)  y redisolucién con agua
deionizada

*Nota: las extracciones con diclorometano sirvieron para eliminar compuestos de la fase acuosa que podrian
interferir en la determinacion analitica. El glifosato, por su caracter iénico en solucién, permanecioé en la fase
acuosa. Las fases organicas fueron descartadas.

Tratamiento de la muestra y preparacion del recuperado — 2° Parte

200 pL [ % [ — Solucién C
Solucion A /
b

10 mL

| e—— | ‘ Solucién D

10 mL

200 pL 2

Solucion B

——— -2

* K
Desarrollo del color Enrasado con
agua deionizada

** Nota: si bien no es relevante para la resolucion de la actividad, en la etapa de desarrollo de color se
agregaron 1 mL de solucién de ninhidrina 5% m/v y 1 mL de solucién de NaMoOa4 5 % m/v. Luego, la mezcla
se calent6 en bafio de agua a 100 °C por 5 minutos hasta formacion del color violeta.



Se analizaron 2 estandares acuosos de glifosato junto con el respectivo blanco de reactivos a
570 nm. Para cada solucion se tomaron 3 lecturas. La siguiente tabla muestra los resultados
obtenidos.

Curva de calibrado

Concentraciéon de Absorbancia

glifosato (ug/mL) 1° lectura 2° lectura 3° lectura

Blanco de reactivos 0,012 0,006 0,009
1,0 0,194 0,199 0,192
3,0 0,587 0,590 0,587

A. ¢ Qué pasos habria seguido en el laboratorio para preparar este blanco de reactivos?

Andlisis de la muestra y del recuperado

Utilizando las mismas condiciones instrumentales que para los estandares, la solucion de la
muestra (solucién C) y del recuperado (solucion D) fueron analizadas por triplicado.

Absorbancia
1° lectura 2° lectura 3° lectura
Blanco de reactivos 0,012 0,006 0,009
(de la tabla anterior)
Muestra (sol. C) 0,374 0,370 0,384
Recuperado (sol. D) 0,506 0,497 0,491

B. Calcule la concentracion de glifosato en la muestra de agua de escorrentia, expresando el
resultado en pg/mL.

C. Calcule el porcentaje de recuperacion. ¢Qué conclusiones puede sacar sobre el analisis
realizado a partir de este resultado?

Respuestas aproximadas:

- Concentracion de glifosato en la muestra de agua de escorrentia: 9,6 ug/mL.
- Porcentaje de recuperacion: 103,3 %.



El catién Fe* reacciona en solucion acuosa con el anion tiocianato SCN- para dar el complejo
Fe(SCN)?*, especie gue presenta una absorbancia maxima a 580 nm.

Actividad 2

Con el objetivo de cuantificar Fe?* en una muestra de agua subterranea se tomaron 25,0 mL de
la misma y se los colocaron en un matraz aforado de 100 mL. A esta muestra se le agregé
solucion de agente oxidante y solucion de KSCN, ambos en exceso. Finalmente, se llevo la
mezcla a volumen final con agua.

Una alicuota de esta solucion fue medida en un espectrofotometro a 580 nm, obteniéndose una
absorbancia de 0,231.

Por otro lado, otra solucién se preparé con 25,0 mL del agua subterranea y 5,0 mL de una
solucién estandar de Fe?* de 2,75 mg/L. Después de agregarle el mismo exceso de agente
oxidante y de KSCN que antes, se llevo a volumen final de 100 mL con agua.

Bajo las mismas condiciones experimentales anteriores, la absorbancia de una alicuota de esta
nueva solucion fue de 0,549.

A. Realice un gréafico de absorbancia vs. concentracion de Fe®* en mg/mL en las soluciones
finales.

¢ Ubique la absorbancia de la solucidn sin fortificar sobre el eje de las absorbancias (eje
Y).

¢ Ubigue la absorbancia de la solucidn fortificada a un valor de concentraciéon de Fe?*
igual al originado por la fortificacién, es decir, sin tener en cuenta el Fe?* que ya estaba
presente.

B. Determine la ecuacion de la recta que pasa por ambos puntos.

C. Conla ayuda de la recta y de la grafica calcule la concentracion de Fe?* en la muestra de agua
subterranea, expresando el resultado en mg/L.

D. ¢Cdémo se denomina el método de cuantificacién, empleado en esta actividad, que se basa
en medir las respuestas instrumentales antes y después de fortificar con el analito de interés?

Respuestas aproximadas:

B. Ecuacion de la recta: A = 0,231 + 2,31.108 x (concentracion Fe2*, en mg/mL)

C. Concentracion de Fe?* el agua subterranea analizada: 0,40 mg/L.



La espectrofotometria UV-visible permite también cuantificar simultaneamente varios analitos
en solucién (2 o mas). En estos casos, la absorbancia total a una longitud de onda viene dada
por la sumatoria de las absorbancias individuales de cada especia a la misma longitud de onda.

Actividad 3

En esta actividad se trabajara en la determinacién simultanea de Co y Ni en una aleacion
metalica. Cada uno de los cationes de estos metales puede formar un complejo con el compuesto
2,3-quinoxalinaditiol. En la siguiente tabla se presentan los datos espectroscépicos de interés de
cada complejo.

Longitud g (L/mol.cm)
de onda (hm) Complejo de Co Complejo de Ni
510 36400 5520
656 1240 17500

Tratamiento de la muestra

Una muestra de 0,425 g de la aleacién metdlica conteniendo Co y Ni en muy baja proporcién fue
disuelta por digestion acida y luego llevada a un volumen de 50 mL en matraz aforado.

Una alicuota de 25,0 mL fue tratada para eliminar interferencias. Luego, se le adicion6 2,3-
quinoxalinaditiol para la formacién de los complejos. La mezcla final fue llevada a un volumen de
50 mL.

A. Realice un esquema orientativo del tratamiento de la muestra.

Andlisis de la muestra

Se midieron por triplicado un blanco de reactivos y la solucion final preparada en el tratamiento
de muestra. Para todas las lecturas se utilizé la misma celda de 1,00 cm.

Longitud Absorbancia
de onda (nm) 1° |lectura 2° lectura 3° lectura
Blanco de reactivos 510 0,010 0,014 0,012
Muestra 0,456 0,457 0,461
Blanco de reactivos 656 0,009 0,010 0,014
Muestra 0,336 0,341 0,334

B. Calcule las concentraciones molares de Co y Ni en la solucién final del tratamiento de muestra.
Pista: plantee y resuelva un sistema de 2 ecuaciones (las absorbancias totales a cada longitud
de onda) y de 2 dos incégnitas (las concentraciones molares de Co y Ni).

C. Calcule las concentraciones de Co y Ni en la aleacion, expresando el resultado en mg/kg de
aleacion.

Respuestas aproximadas:

B. Cco = 9,53.10° mol/L y Cni = 1,80.10°5 mol/L

C. Concentracién de Co: 132,1 mg/kg ; concentracion de Ni: 248,6 mg/kg.



Para la cuantificacion de un analito por espectroscopia UV-visible normalmente se recurre a
curvas de calibrado o al método de adicidon estandar, como se vio en actividades anteriores.
Ademas de éstas, otra forma de cuantificacion es mediante una curva de titulacion fotométrica.
En este caso se produce una reaccion quimica entre el analito y un agente titulante (analito +
agente titulante - productos).

Actividad 4

A medida que se agrega poco a poco la solucién del titulante a la solucion del analito, se mide la
absorbancia de esta Ultima solucién. La longitud de onda de trabajo dependera de la especie
guimica cuya absorbancia se quiera seguir a lo largo de la titulacion (analito, agente titulante o
algun producto).

Una vez obtenidos los resultados de absorbancia, se realiza una gréafica absorbancia vs. volumen
de agente titulante agregado. A continuacion, se debe identificar el punto final de la titulacion,
lugar en donde la gréfica sufre un cambio abrupto. A partir del volumen de titulante del punto
final, se puede cuantificar el analito.

En esta actividad se vera como cambian las curvas de titulacion fotométricas segun las longitudes
de onda seleccionadas y las especies involucradas.

Caso 1. El analito A* reacciona con el agente titulante B para dar el complejo C*:
A*(ag) + Bag) < C(ag)

Este complejo presenta 2 maximos de absorcion: uno de mayor intensidad a 650 nm y
otro de menor a 500 nm.

Si se trabaja a 500 nm y se registra la absorbancia a medida que se agrega titulante a
un volumen fijo de solucién del analito, se obtiene la siguiente curva fotométrica.

A

Absorcion

<« Punto final
Volumen de titulante agregado

A. ¢Cémo cambiaria la grafica anterior si se trabajara a 650 nm? Bosqueje la nueva curva y
marque el punto final.

B. ¢Como se modificaria la grafica obtenida a 500 nm si la relacion estequiométrica fuera la
siguiente?

2A%(@q) + Bag) <> C'aq)

Caso 2. El analito D* reacciona con el agente titulante E" para dar el complejo F:
D*@q) + E'(ag) <> Fag)

Entre estas 3 especies, s6lo D* y E- absorben luz: D* presenta un maximo de absorcién
a 520 nmy E a 600 nm.

C. Bosqueje la curva fotométrica que se obtendria si se agregara solucion del titulante E- a un
volumen fijo de solucion de D* y se midiera la absorbancia a 520 nm. Identifique también el punto
final.



D. ¢ Cdmo cambiaria la gréfica anterior si de trabajase a 600 nm? Marque ademas el punto final
de la titulacion.

Caso 3. Los analitos G* y J* pueden reaccionar con el agente titulante E- para dar dos
complejos diferentes:

G'ag)+ E'ag) © Lag)  Krz Jan) + E'@g) <> M@g)  Krz
Se sabe que:

e La constante de formacion Kr1 es mucho mayor que Ksa.

e Entre todas las especies mencionadas, sélo G* y E* pueden absorber a 600 nm con
coeficientes de absortividad molar similares.

E. Bosqueje la curva de titulacion que se obtendria si se agregara solucion del titulante E- a un
volumen fijo de solucién conteniendo G* y J* en cantidades equimolares. Considere que se
trabaja a 600 nm.

F. Identifique en la curva anterior los 2 puntos finales de titulaciéon (uno para G* y otro para J*).



La espectroscopia UV-visible puede emplearse para muchos usos diversos, y no sélo para
cuantificaciones. Por ejemplo, puede utilizarse para determinar valores de constantes de
equilibrio quimico en solucidn. Dentro de los diferentes equilibrios podria ser interesante estudiar
el equilibrio 4cido-base de un indicador empleado en titulaciones.

Actividad 5

A continuacion, se describen los pasos seguidos para la determinacion de la constante de acidez
Ka por de un indicador acido-base hipotético al que denominaremos In-H que presenta el
siguiente equilibrio en solucién:

IN-Haq) <> IN"(aq) + H*(ag)

In-H y In” son especies quimicas que presentan estructuras moleculares algo diferentes y, por lo
tanto, niveles energéticos moleculares distintos. Las diferencias entre los niveles energéticos de
cada especie hacen que ellas absorban radiacion de distinta manera. Por consiguiente, In-H y
In- poseen colores diferentes en solucion, lo que es una caracteristica necesaria de todo
indicador acido-base.

Paso 1. Se prepararon 2 soluciones acuosas del indicador, ambas con una concentracion del
mismo de 5,0.10* mol/L, pero de pH diferentes: 1,0 y 13,0.

La absorbancia de cada solucion fue medida a 485 nm en una celda de 1,00 cm. Luego, la
absorbancia fue medida a 625 nm. La siguiente tabla presenta los resultados obtenidos.

Longitud de onda (hm) pH Absorbancia
485 1,0 0,454
13,0 0,052
625 1,0 0,176
13,0 0,823

En la solucién acida se considero que el indicador estaba exclusivamente bajo la forma protonada
In-H, mientras que en la solucién basica estaba totalmente bajo la forma no protonada In-.

A. Con estos datos calcule los coeficientes de absortividad molar € de cada especie (In-H y In")
a 485 nm.

B. Repita el célculo anterior pero ahora considerando los datos obtenidos a 625 nm.

Paso 2. Se prepar6 una tercera solucion del indicador con una concentracién de 5,0.10* mol/L
y de pH = 5,0 (a este pH existe una mezcla de ambas formas del indicador). En la misma celda
anterior se midié la absorbancia de la solucion a las dos longitudes ya mencionadas,
obteniéndose 0,472 a 485 nmy 0,351 a 625 nm.

C. Calcule la constante de acidez Ka y el pKa del indicador In-H. Pista: suponga que los valores
de ¢ son independientes del pH. Ademas, considere que la absorbancia total a una longitud de
onda viene dada por la suma de las absorbancias individuales de cada especie a la misma
longitud de onda.

Respuestas aproximadas:

A. A 485 nm: € (In-H) =908 L/mol.cm ; ¢ (In") = 104 L/mol.cm
B. A 625 nm: € (In-H) = 352 L/mol.cm ; & (In") = 1646 L/mol.cm

C.Ka=2,06.10% ; pKa=5,69



Notas aclaratorias para los docentes.

Justificaciéon de la secuencia de actividades.

La actividad 1 propone a los estudiantes un ejercicio de cuantificacion empleando una pequefia
curva de calibrado. La actividad 2, por su parte, plantea también una cuantificacion, pero
utilizando el método de adicion estandar. Asimismo, la actividad 4 es otro problema de
cuantificacion, pero usando curvas de titulacion fotométricas. De esta forma, los estudiantes
pueden trabajar con 3 métodos de cuantificacion diferentes.

El ejercicio 3 propone, a diferencia de las actividades 1, 2 y 4, una determinacion simultdnea de
2 analitos.

Todas las actividades anteriores (1 a 4) se basan en el uso de la espectroscopia UV-vis para
fines de cuantificacion, mientras que la actividad 5 tiene el propésito que los cursantes vean como
esta técnica instrumental puede ser empleada para la determinacion de una constante de
equilibrio quimico.

Intencionalidades v otros comentarios sobre cada actividad.

Actividad 1

e Intencionalidades de la actividad:
o que el estudiante se enfrente a una situacion que simula, hasta cierto punto, una
metodologia de analisis por espectroscopia de absorcién molecular;
o que el cursante pueda sacar conclusiones fundamentadas sobre la performance
del andlisis a partir de los datos experimentales de un recuperado.
e Estaactividad hace hincapié en el tratamiento de muestra, entendiéndolo como una parte
clave de todo proceso analitico.
e El procedimiento analitico, ciertos valores numéricos y otros elementos de la actividad
fueron tomados o adaptados del articulo:

Bhaskara, B. L., & Nagaraja, P. (2006). Direct sensitive spectrophotometric determination of
glyphosate by using ninhydrin as a chromogenic reagent in formulations and
environmental water samples. Helvetica Chimica Acta, 89, 2686-2693.

Actividad 2

e Esta actividad es similar al problema 2 de la guia original, pues plantea una preparaciéon
parecida de la muestra para el analisis. Se asemeja también al ejercicio 1 de la guia
original porque propone una cuantificacién por el método de adicion estandar. La guia
de la cual se habla aqui es la siguiente:

Catedra de Quimica Analitica Instrumental. FIQ. UNL. (s. f.). Guia de problemas: Aplicaciones
de la espectroscopia molecular UV-vis e IR-cercano.

¢ Intencionalidad de la actividad:
o que el estudiante aprenda el procedimiento matematico detrds del método de
cuantificacion por adicion estandar;
o que el docente emplee el ejercicio con el fin de describir mas detalles de este
método, como sus ventajas y los casos en el que el mismo deberia aplicarse.
e Para armar este egjercicio, la mayoria de los datos numéricos, asi como también otros
elementos que aparecen en el problema, fueron tomados del ejercicio 26.16 ubicado en
la p. 755 de la siguiente bibliografia:

Skoog, D. A., West, D. M., Holler, F. J., & Crouch, S. R. (2014). Capitulo 26: Espectrometria de
absorcion molecular. En Fundamentos de Quimica Analitica (9.2 ed., pp. 722-759).
Cengage Learning.



Esta actividad propone un trabajo similar a lo que se hace en la siguiente guia de TP de
la asignatura:

Actividad 3

Catedra de Quimica Analitica Instrumental. FIQ. UNL. (s.f.). Espectroscopia molecular:

Determinacién simultanea por regresién lineal univariada.

Intencionalidades de la actividad:
o que el cursante pueda ser capaz de tratar datos para la determinacién
simultanea de 2 analitos en solucion;
o Y que aprenda a plantear y resolver un sistema de 2 ecuaciones y 2 incognitas;
o el docente podria utilizar esta actividad para comentar las ventajas de una
determinacion simultanea y sus requisitos.
Para la elaboracion de esta actividad se tomaron la mayoria de los datos numéricos y
otros elementos del problema 26.18 de la p. 756 de la siguiente bibliografia:

Skoog, D. A., West, D. M., Holler, F. J., & Crouch, S. R. (2014). Capitulo 26: Espectrometria de

absorcion molecular. En Fundamentos de Quimica Analitica (9.2 ed., pp. 722-759).
Cengage Learning.

No obstante, se realizaron ciertos agregados y modificaciones pertinentes.
Actividad 4

Procura el desarrollo de competencias similares a las implicadas en los problemas 5y 6
de la guia original.
Intencionalidades de la actividad:
o que el estudiante se familiarice con el método de cuantificacion por curvas de
titulacion fotométricas;
o Yy que pueda analizar como cambian las formas de estas curvas segun factores
como la absortividad molar, la estequiometria de reaccion, la especie quimica
elegida para ser seguida fotométricamente durante la titulacion, etc.

Actividad 5

Es una reformulacién del problema 3 de la guia original y plantea un objetivo similar al
del ejercicio 7 de la misma guia: la determinacion de una constante de equilibrio a partir
de datos de absorbancia.

Intencionalidades de la actividad:

o que el cursante pueda ser capaz de tratar datos experimentales para un fin
diferente a los trabajados en las actividades precedentes de esta guia:
determinar una constante de equilibrio;

o Yy que el estudiante practique el planto y resolucién de un sistema de 2
ecuaciones y 2 incognitas como el del ejercicio 3 de esta guia.



Fluorescencia molecular
Guia de problemas

Actividad 1

La siguiente figura es un diagrama de Jablonski simplificado para una molécula. EI mismo
presenta los estados energéticos (electronicos y vibracionales) de la especie quimica,
habiéndose omitido los niveles rotacionales con fines de simplificacion.

AS1

T1

Referencias
Nivel vibracional

Energia

= Nivel electronico
S0 Nivel o estado basal
So 81 Nivel excitado singlete
T1  Nivel excitado triplete

A. Dibujando flechas en el diagrama indique las siguientes transiciones:

i. transiciones desde el estado de méas baja energia de So hasta cada uno de los estados
de S1;

ii. transiciones desde el estado de mas baja energia de S1 hasta cada uno de los estados
de So;

iii. transiciones desde el estado de mas baja energia de T1 hasta cada uno de los estados
de So.

B. Las transiciones del inciso A.i. implican la absorcién de luz, mientras que las otras implican la
emision de luz.

i. ¢, Cémo se denomina al fenémeno relacionado a las transiciones desde el estado S;: al
So? ¢ Y cdmo se denomina al fendmeno que implica transiciones desde T1 a So?

ii. ¢ Cudl es la diferencia entre un estado excitado singlete S y uno triplete T? ¢ Cudl tiene
mayor probabilidad de ocurrir? ¢ Por qué?

C. A continuacién se muestran los espectros de absorcién, de emision por fluorescencia y de
emisioén por fosforescencia del fenantreno.

¢Por qué la emision por fluorescencia ocurre a mayores longitudes de onda que la absorcién?
Y por qué la fosforescencia ocurre a longitudes de onda mas grandes que la fluorescencia?
Para justificar su respuesta puede ayudarse con el diagrama de Jablonski genérico presentado
mas arriba.



Fluorescencia

Absorcion Q
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| | | J
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En el diagrama de Jablonski precedente, ademas de los 3 tipos de transiciones radiantes (es
decir, que involucran fotones de luz) analizados en el inciso A, se producen también transiciones
no radiantes (que no implican ni absorcion ni emision de fotones).

D. Dibujando flechas en el diagrama de Jablonski anterior, indique las siguientes transiciones no
radiantes:

e cruce entre sistemas desde el estado S: hasta el estado Tz ;

e conversion interna desde el estado de menor energia de Si hasta el estado de mayor
energia de So;

e conversion interna desde el estado de menor energia de T: hasta el estado de mayor
energia de So;

¢ relajaciones vibracionales en el interior de cada uno de los tres estados electrénicos (So,
S1y Ta).



Actividad 2

Existen diferentes factores que influyen en la fluorescencia o fosforescencia de una molécula,
por ejemplo, aumentando o disminuyendo ya sea la intensidad de emisién o la longitud de onda
de la radiacion emitida. Dentro de estos factores se podria mencionar la temperatura de la
solucion, la viscosidad del solvente, factores estructurales de la especie quimica, entre otros. A
continuacion, se analizara en particular la influencia de algunos factores estructurales.

Rigidez estructural

Un aumento de la rigidez de la estructura de la especie quimica desfavorece la velocidad a la
cual ocurren los procesos de relajacion no radiantes del estado excitado. Esta disminucion de
velocidad llega a tal punto que la relajacion por fluorescencia puede ocurrir mas répido,
favoreciéndose la emisién por este proceso.

A. Teniendo en cuenta la observacién anterior, ¢cual compuesto de cada par presentaria una
fluorescencia relativa mayor? Justifigue sus respuestas.

(¢] OH (¢] 0
SYSER S

OH

COOH COOH
Fenolftaleina Fluoresceina
ii.
OH OH
N N
™
Ny Sy
H
OH OH
Derivado del azobenceno Derivado de la hidrazina
jii.
OH o)
— — Zn?*
\_/ \ /
2
8-hidroxiquinoleina Complejode Zny

8-hidroxiquinoleina

Atomos de halégeno como sustituyentes

Cuando existen sustituyentes de este tipo se produce una perturbacion de los spines de los
electrones. Este efecto se conoce como efecto del atomo pesado interno.



B. ¢ Cual transicion entre estados electronicos incrementa su velocidad como consecuencia de
este efecto? ¢ Cémo influye esto en un aumento de la fosforescencia por sobre la fluorescencia?

Para una molécula que es excitada por un haz de luz bajo determinadas condiciones
experimentales, la eficiencia cuantica o rendimiento cuantico (®) es un parametro que indica el
namero de moléculas que siguen un determinado proceso (fluorescencia o fosforescencia) sobre
el total de moléculas excitadas.

A modo de ejemplo, si una molécula presenta un rendimiento cuantico de fluorescencia elevado,
esto indica que la mayoria de las moléculas excitadas regresan al estado basal por emisién
fluorescente y no fosforescente, ni tampoco por otras vias de relajacién no radiantes.

Aqui debajo se presentan las ecuaciones de ambas eficiencias. Las mismas se calculan a partir
de constantes de velocidad k asociadas a diferentes procesos radiantes y no radiantes (como
los analizados en el diagrama de Jablonski de la actividad anterior).

kr

Eficiencia cuantica de fluorescencia (F) : @p = PR
F nr

kry kp
kp +ky kp + kyy

Eficiencia cuantica de fosforescencia (P) : @p =

donde:

- kr esta asociada a las transiciones de fluorescencia;

- kr1 esta asociada al cruce entre sistemas;

- ke estéd asociada a las transiciones de fosforescencia;

- kar Y knr engloban las constantes asociadas a otros procesos de relajacion no
radiantes.

C. Observando la ecuacién para ®r, ¢coOmo podria explicar que la fluorescencia aumenta con el
incremento de la rigidez de la molécula?

D. Observando la ecuacién para ®r, ¢cémo podria explicar que la fosforescencia aumenta a
causa del efecto del atomo pesado interno?



Actividad 3

En un laboratorio de investigacion de productos lacteos se cuantificé el contenido de retinol
(vitamina A) en una muestra de leche de vaca. Como la leche es una matriz muy compleja y
contiene varios componentes (proteinas, lipidos, azlcares, entre otros) fue fundamental efectuar
un tratamiento de muestra que permitiera la separacion del retinol del resto de la matriz.

Tratamiento de la muestra

1. Dentro de un pequefio tubo con tapa se mezclaron 0,40 mL de la muestra de leche, 0,5
mL de metanol, 2,0 mL de etanol, 1,5 mL de solucion de KOH de concentracion 1 g/mL
y 1,1 mL de agua destilada.

2. Antes de sellar el tubo la atmésfera en su interior fue evacuada usando nitrégeno
gaseoso. Esto permitié eliminar el oxigeno del aire que puede oxidar y destruir parte del
retinol.

3. El tubo sellado se introdujo en un bafio de agua a 70°C por 20 min. Esto dio lugar a la
saponificacién en medio basico de ciertos compuestos grasos de la leche, no viéndose
afectado el retinol en este proceso.

4. Luego de enfriar, el contenido del tubo fue extraido 2 veces con 5 mL de mezcla
diisopropil éter-heptano 1:3 v/v. En la fase acuosa basica quedaron varios compuestos
gue fueron saponificados, mientras que en las fases organicas quedaron el retinol y otras
moléculas.

5. Las fases organicas se colocaron en un matraz de 10 mL y se llevaron a volumen con la
mezcla de diisopropil éter-heptano anterior. Esta Ultima solucién es la que se someti6 a
andlisis instrumental.

A. Realice un esquema orientativo del tratamiento de la muestra.

En andlisis quimicos es habitual que el analito de interés esté acompafiado de otras especies que podrian
interferir y generar inconvenientes durante una determinacion. Si bien existen procesos de separacion o
eliminacion de las interferencias (como extracciones liquido-liquido, oxidaciones, precipitaciones, formacion
de complejos, etc.), en ciertos casos esto no es posible o no es suficiente. Frente a este problema es
necesario recurrir a técnicas de separacion mas complejas, como es el caso de la cromatografia liquida de
alto rendimiento, mas conocida como HPLC por sus siglas en inglés.

Explicado de forma sencilla, esta técnica logra la separacién de diferentes compuestos haciendo pasar la
solucidn que los contiene (llamada fase mévil) a través de un tubo fino (denominado columna), el cual posee
unrelleno (llamado fase estacionaria) que interactla a través de diferentes fuerzas intermoleculares (puente
de H, dipolo-dipolo, etc.) con los componentes a separar. Algunas moléculas interactuaran fuertemente con
la fase estacionaria y otras débilmente, dependiendo de las caracteristicas de cada una. Las que interactien
fuertemente seran mas retenidas por la fase estacionaria y eluiran (emergeran) ultimas de la columna, y
viceversa. A la salida de la columna un detector adecuado generara una sefial analitica proporcional a la
concentracion de cada analito separado.

Columna con relleno
(fase estacionaria)

o Y
oy = -

Compuestos (D Interactia fuertemente con la fase estacionaria —> eluye en dltimo lugar.
disueltos en la
fase movil . Interactaa débilmente con la fase estacionaria —> eluye en primer lugar.




La solucién obtenida al final del tratamiento de la muestra contenia otros compuestos ademas
del retinol. Por este motivo, se someti6 esta solucion a una separacién por HPLC para cuantificar
el retinol. Se utilizé un detector de fluorescencia, trabajando con una longitud de excitaciéon de
344 nm y una longitud de emisién de 472 nm.

Curva de calibrado y andlisis de la muestra

En la siguiente tabla se presentan los resultados de andlisis de 2 estdndares de retinol y de la
solucidn resultante del tratamiento de la muestra.

Concentracién de retinol (ug/mL) Sefial analitica
0,015 0,303
0,050 1,039
Solucién de la muestra 0,551

B. Calcule la concentracion de retinol en la muestra de leche analizada, expresando el resultado
en pg/mL.

Respuesta aproximada:

Concentracioén de retinol en la leche: 0,67 pg/mL.



Actividad 4

La fluorescencia molecular puede ser empleada para realizar cuantificaciones directas o
indirectas de analitos.

e La forma directa consiste en medir la fluorescencia producida directamente por el
analito. Un ejemplo de este caso es la determinacion de retinol vista en la actividad
precedente. En una cuantificacién directa, un aumento de la fluorescencia se relaciona

con un incremento de la concentracion del analito.

e La forma indirecta, por su parte, consiste en medir la disminucién de fluorescencia
generada por una interaccién entre un analito no fluorescente y una especie que si lo
es. En una cuantificacion indirecta, como se vera en esta actividad, la disminucién de la
fluorescencia se relaciona con un incremento de la concentracién del analito.

Para la determinacién de F- en una muestra de agua se decidi6é usar un método de cuantificacion
indirecto basado en la disminucién de fluorescencia del complejo Al¥*-granate de alizarina R.
Este complejo fluorescente es destruido por reaccion quimica con el F, liberandose el AF* bajo

la forma de AlFs®.

Se prepararon las siguientes soluciones para el andlisis, todas conteniendo un exceso del
complejo fluorescente. El volumen final en todos los casos fue de 50 mL.

Solucioén del Muestra de Solucién Intensidad de
complejo agua a analizar | estandar de F fluorescencia
Al¥*-granate de (mL) 0,010 pg/mL IF
alizarina R (mL)
(mL)
Blanco 5,0 0 0 73,0
Muestra 5,0 10,0 0 68,2
Muestra 5,0 10,0 1,0 55,3
fortificada

A. Realice una grafica del valor absoluto de reduccién de fluorescencia, calculada como IFsolucisn

de interés-I Fblanco, VS. concentracion de F (ug/mL) en el volumen final de 50 mL.

B. A partir de la gréfica anterior calcule la concentracién de F~ en la muestra de agua analizada,
expresando el resultado en pg/L.

Respuesta aproximada:

Concentracion de F en el agua: 0,37 pg/L.



Notas aclaratorias para los docentes.

Justificaciéon de la secuencia de actividades.

En la actividad 1 se propone trabajar con los conceptos de procesos radiantes y no radiantes,
sus diferentes tipos y los estados electronicos y vibracionales asociados a ellos.

En la actividad 2 se recuperan varios de estos conceptos con el fin de analizar cémo ciertos
factores estructurales influyen en la fluorescencia y fosforescencia de una molécula.

Las actividades 3 y 4, de corte menos tedrico en comparaciéon con las anteriores, procuran la
practica de calculos de cuantificacion: el ejercicio 3 presenta una cuantificacion directa por
fluorescencia (en el sentido que el analito es en si mismo fluorescente), mientras que el 4
propone un ejemplo de cuantificacion indirecta.

Intencionalidades v otros comentarios sobre cada actividad.

Actividad 1
e Presenta similitudes con el problema 1 de la guia original:

Catedra de Quimica Analitica Instrumental. FIQ. UNL. (s. f.). Guia de problemas: Fluorescencia
molecular.

Sin embargo, amplia mucho mas los aspectos teéricos presentados en ese problema de
la guia original.
e Intencionalidades de la actividad:
o que el estudiante se familiarice con un diagrama de Jablonski genérico y pueda
ubicar en él tanto transiciones radiantes (de absorcién, fluorescencia y
fosforescencia) como no radiantes (cruce entre sistemas, conversiones internas
y relajaciones vibracionales);
o que el cursante pueda comprender por qué difieren las longitudes de onda de
procesos de absorcidn, fluorescencia y fosforescencia;
o que el estudiante aprenda las principales diferencias entre estados excitados del
tipo singlete y triplete.
e La imagen del inciso C fue tomada de las diapositivas de la clase tedrica sobre
fluorescencia molecular:

Catedra de Quimica Analitica Instrumental. FIQ. UNL. (s. f.). Espectroscopia de luminiscencia
molecular.

Actividad 2

e Intencionalidades de la actividad:

o que el cursante analice como ciertos factores estructurales (en particular, la
rigidez estructural y la presencia de &tomos de halégeno) tienen una influencia
sobre los procesos de fluorescencia o fosforescencia;

o que el estudiante se familiarice con el concepto de eficiencia cuantica y sus
ecuaciones;

o Y gque pueda utllizar estas dltimas para explicar los efectos de la rigidez
estructural y de la presencia de atomos de halégeno vistos previamente.

e Las estructuras de las moléculas del inciso A fueron extraidas de la siguiente bibliografia:

Skoog, D. A., West, D. M., Holler, F. J., & Crouch, S. R. (2014). Capitulo 27: Espectroscopia de
fluorescencia molecular. En Fundamentos de Quimica Analitica (9.2 ed., pp. 760-772).
Cengage Learning.

Actividad 3

e Este ejercicio es algo similar al problema 2 de la guia original puesto que propone una
cuantificacion de tipo directa por fluorescencia.



¢ Intencionalidades de la actividad:

o que el cursante se enfrente a una situacion que simula, hasta cierto punto, una
metodologia de analisis por fluorescencia molecular;

o Yy que pueda ver cédmo la técnica de HPLC (examinada en detalle en otra
asignatura de la carrera de Licenciatura en Quimica) es aplicada normalmente
en Quimica Analitica.

e Esta actividad hace hincapié en el tratamiento de muestra, etapa de suma importancia
en todo proceso analitico.

e El procedimiento de analisis, ciertos valores numéricos y otros elementos presentes en
el ejercicio fueron adaptados a partir del articulo:

Jensen, S. K. (1994). Retinol determination in milk by HPLC and fluorescence detection. Journal
of Dairy Research, 61(2), 233-240.

Actividad 4

e Es una reformulacion del problema 3 de la guia original.
e Intencionalidades de la actividad:
o que el estudiante comprenda las diferencias entre una cuantificacion directa y
una indirecta por fluorescencia, viendo ademas un ejemplo de este Ultimo caso;
o que el cursante practique el procedimiento matematico detrds del método de
cuantificacion por adicion estandar. Este procedimiento ya deberia haber sido
aprendido en la guia de ejercicios precedente sobre las aplicaciones de la
espectroscopia molecular UV-vis.



Espectrometrias atomicas
Guia de problemas

Actividad 1

En los siguientes esquemas se resumen los procesos que tienen lugar en el nebulizador (proceso
1) y en el quemador (procesos 2 a 5) de un espectrofotometro de llama.

Primera etapa
Procesos: 1-Nebulizacion 2-Desolvatacion 3-Volatilizacion

Solucién del analito = Dispersion gotas liquidas-gas =) Aerosol sélido-gas =) Moléculas
gaseosas

Segunda etapa
Procesos: 4-Disociacion 5-lonizacion

Moléculas gaseosas 4@ Atomos <= lones atémicos

Excitacion 1 | 1

Moléculas excitadas Atomos excitados lones excitados
Desexcitacion 1 1 1
Fotones Fotones Fotones

A. Suponiendo que trabaja con una solucién acuosa de NacCl, describa qué sucede en cada uno
de los procesos de la primera etapa (procesos 1 a 3). Acompafie cada descripcién de un dibujo
que esquematice lo que sucede a nivel molecular.

B.

i. ¢ Qué impacto tendria un aumento de la tensidn superficial de la solucién de la muestra
en el proceso de nebulizacién? Explique su respuesta.

ii. ¢Qué impacto tendria una disminucién del punto de ebullicion de la solucién de la
muestra en el proceso de volatilizacién? Explique su respuesta.

iii. En funcién de las respuestas a los incisos anteriores, indique si espera un aumento o
disminucién de la cantidad de atomos de un analito en la llama al realizar los siguientes cambios
de solvente.

o Agua deionizada - Solucién acuosa de H2SO4 10 % m/v.

(Nota: la solucion acida tiene una mayor tension superficial que el agua).
o Solucion acuosa de etanol 50 % v/v > Agua deionizada.

(Puntos de ebullicién: 100 °C (H20) — 78,4 °C (etanol)).

C. Describa qué sucede en cada uno de los procesos de la segunda etapa (procesos 4 y 5)
considerando también una solucién acuosa de NaCl. Aqui no es necesario realizar dibujos.

D. ¢ Cdmo cree que influiria aumentar la temperatura de la llama en el proceso de atomizacion
de un analito? Explique su respuesta.



Actividad 2

En la espectroscopia de absorcion atémica por llama se busca que el analito a determinar se
encuentre en forma atémica, como se describio en los esquemas de la actividad anterior.

Por su parte, en la espectroscopia de absorcién molecular UV-vis, el analito que absorbe luz se
encuentra en forma molecular.

Aunque ambas especies quimicas (moléculas y &omos) pueden absorber energia y pasar a
estados excitados, los diagramas de energia asociados a cada especie son diferentes. El
siguiente esquema muestra, de forma simplificada, los niveles energéticos de una molécula
poliatémica y de un &tomo individual.

A

Energia

Referencias
Nivel rotacional
Nivel vibracional

= Nivel electréonico
Eo Eo Eo Nivel o estado basal

Molécula poliatdmica Atomo

A. A partir de las diferencias entre los diagramas de energia, explique por qué las moléculas
presentan bandas de absorcidn en sus espectros, mientras que los atomos presentan lineas de
absorcién. Tenga en cuenta que, antes de ganar energia, la mayoria de las moléculas o atomos
se encuentran en el nivel basal, es decir, en el de més baja energia.

>

Bandas de absorcion Lineas de absorcion

Absorcion
Absorcion

- > >
Longitud de onda A Longitud de onda A

B. Utilizando el diagrama de energia para el atomo, explique la diferencia entre la espectroscopia
de absorcion atomica y la de emisién atémica en cuanto a la forma en la que se produce la sefial

analitica.

C. Siaumenta la cantidad de atomos del analito en la llama (por ejemplo, influyendo sobre alguno
de los procesos estudiados en la actividad anterior), ¢qué cree que sucedera con la sefal
analitica en un analisis por absorcion atdmica? ¢Y en uno de emision atomica? Justifique sus
respuestas.



Actividad 3

En el laboratorio de control de calidad de una cerveceria una muestra de cerveza fue analizada
por espectroscopia de emisidn atémica por llama para cuantificar su contenido de Na.

Tratamiento de la muestra y preparacion del recuperado

10 mL

U

Cerveza

Enrasado con
agua deionizada

>

1mL

_ >

Desgasificacion

<

Co, Muestra 25 mL

desgasificada Muestra para
- analisis instrumental

1mL

Agregado de 0,50 mL
de solucion estandar
de Na de 20 mg/L

Q=>

Enrasado con
agua deionizada

[——————2

25 mL
Recuperado para
analisis instrumental

Curva de calibrado

Trabajando a 589 nm se analizaron 2 estandares acuosos de Na, tomandose 3 lecturas de cada
uno. Los valores de la siguiente tabla ya fueron corregidos por blanco.

Concentracion de Na Valor de emision
(mg/L) 1° lectura 2° |lectura 3° lectura
1,0 2452 2189 2314
3,0 6996 6834 6717

Andlisis de la muestra y del recuperado

Bajo las mismas condiciones de analisis que los estandares se midieron por triplicado la muestra
diluida de cerveza y el recuperado.

Valor de emision

1° |lectura 2° lectura 3° lectura
Muestra diluida 5114 5215 5335
Recuperado 5979 6231 6103

A. Calcule la concentracion de Na en la cerveza analizada expresando el resultado en mg/L.

B. Calcule el porcentaje de recuperacion. A partir del mismo, ¢ qué comentario puede hacer sobre

el anélisis?

Respuestas aproximadas:

- Concentracion de Na en la muestra de cerveza: 57 mg/L.
- Porcentaje de recuperacion: 97,5 %



Para analizar la posible contaminacién por Pb de un suelo agricola ubicado cerca de una
autopista, se decidié determinar el contenido de este contaminante por espectroscopia de
absorcion atomica por llama.

Actividad 4

Tratamiento de la muestra

1. Una porcién de la muestra de suelo fue tamizada con el objetivo de eliminar piedras,
restos de hojas y otros residuos soélidos.

2. Luego, la muestra tamizada fue introducida en una estufa a 60 °C para eliminar el agua
y secarla.

3. Enunvaso de precipitados se pesé 1 g de la muestra seca, al que después se le agregé
3 mL de HNOs concentrado y 15 mL de agua deionizada.

4. Se tap6 el vaso de precipitados con un vidrio de reloj y se sometié la mezcla a 65 °C
durante 30 minutos para una digestion 4cida de la matriz.

5. Una vez finalizada la digestion, se transfirio el liqguido remanente en el vaso a un matraz
aforado de 25 mL y se llevé a volumen con agua deionizada. De esta forma quedd lista
la muestra para anlisis.

A. Realice un esquema orientativo del tratamiento de la muestra. Puede tomar como referencia
el mostrado en la actividad anterior.

Curva de calibrado

Se prepararon y analizaron 2 estandares acuosos de Pb. Cada estandar fue leido 3 veces a
283,3 nm. Los resultados corregidos por blanco se muestran en la siguiente tabla.

Concentraciéon de Pb Valor de absorbancia
(mg/L) 1° lectura 2° lectura 3° lectura
15,0 0,138 0,143 0,132
40,0 0,373 0,359 0,364

Andlisis de la muestra

Se midieron por triplicado un blanco de reactivos y la muestra preparada previamente bajo las
mismas condiciones de andlisis que los estandares.

Valor de absorbancia
1° lectura 2° lectura 3° lectura
Blanco de reactivos 0,008 0,017 0,004
Muestra 0,289 0,296 0,303

B. ¢Por qué piensa que es necesario el analisis de un blanco de reactivos en este andlisis?

C. Calcular la concentracion de Pb en la muestra de suelo, expresando el resultado en mg/kg.

Respuesta aproximada:

Concentracion de Pb en la muestra de suelo: 783 mg/kg.



A. Indigue cual de las siguientes técnicas analiticas se corresponde mejor a cada afirmacién. En
algunos casos es posible seleccionar mas de una técnica.

Actividad 5

Técnicas

e Espectrometria de absorcion atémica por llama (FAAS, por sus siglas en inglés).
e Espectrometria de emision atomica por llama (FAES).

e Espectrometria de absorcién atémica por horno de grafito (GFAAS).

e Espectrometria de absorcion atomica por vapor frio (CVAAS).

e Espectrometria de absorcién atémica por generacién de hidruros (HGAAS).

Afirmaciones

i. Adecuada para andlisis en los que se dispone de muy poca cantidad de muestra (por ejemplo,
en el orden de los pL). >

ii. Utilizada en la determinacién de analitos (como Hg) que pueden reducirse a su forma metalica
voléatil al momento del andlisis. >

iii. Empleada normalmente para la determinacion de metales en el orden de los mg/L. (2 técnicas
posibles) >

iv. Empleada normalmente para la determinacion de metales en el orden de los pg/L. (3 técnicas
posibles) >

v. Confina al analito en un espacio reducido y aumenta su tiempo de residencia en el camino
Optico, por lo que posee limites de deteccion muy bajos. (3 técnicas posibles)
9

vi. Separa el analito a determinar del resto de la solucion formando una especie volatil, por lo
gue reduce interferencias y mejora la eficiencia de transporte del analito, mejorando asi los
limites de deteccidn. (2 técnicas posibles) >

B. Explique cudl es la ventaja principal de la espectroscopia de emisién atdmica con plasma de
acoplamiento inductivo (ICP-OES) frente a las 5 técnicas anteriores. ¢Qué impactos positivos
tiene esto en el trabajo de laboratorio?



Notas aclaratorias para los docentes.

Justificaciéon de la secuencia de actividades.

La actividad 1 tiene la intencién de analizar en detalle los procesos que ocurren en el quemador
de un espectrofotometro de llama hasta la atomizacion del analito. Por su parte, la actividad 2,
propone estudiar los fendbmenos que tienen lugar en la llama luego de esta atomizacion.
Adicionalmente, el ejercicio 2 procura que los estudiantes comparen ciertos aspectos de las
espectroscopias atdmicas por llama con caracteristicas de las espectroscopias de absorcion
molecular UV-vis. Asimismo, la actividad tiene por objetivo que los cursantes contrasten
diferencias entre la espectroscopia de absorcién atomica y de emisién atomica.

En vinculo con estas dos Ultimas técnicas analiticas, la actividad 3 presenta una cuantificacion
por espectroscopia de emisién atémica, mientras que la actividad 4 presenta una cuantificacion
por espectroscopia de absorcién atémica.

La actividad 5, por su parte, propone la comparacién de multiples espectroscopias atémicas,
ademas de las analizadas en la actividad 2.

Intencionalidades v otros comentarios sobre cada actividad.

Actividad 1
e Es una reformulacién del problema 3 de la guia original:

Catedra de Quimica Analitica Instrumental. FIQ. UNL. (s.f.). Guia de problemas:
Espectrometrias atbmicas.

Propone también el abordaje de cuestiones que son tratadas de otra manera en el
ejercicio 2 de la guia original.
e Intencionalidades de la actividad:

o que el estudiante pueda recuperar de la teoria y analizar en detalle los procesos
que ocurren en el nebulizador y en el quemador de un espectrofotometro de
llama;

o Yy que el cursante examine como diferentes factores (como la tension superficial,
la temperatura de la llama, entre otros) influyen en los procesos que tienen lugar
hasta la atomizacion del analito.

Actividad 2

e Propone analizar la misma cuestion tedrica que fundamenta la resolucion de la actividad
1 de la guia original. No obstante, la actividad de esta guia presenta diferencias respecto
a la de la guia original.

e Intencionalidades de la actividad:

o que el estudiante pueda evidenciar, a partir de diagramas de energia, por qué
los espectros de absorcion de moléculas y de atomos son distintos, lo que
favorece a entender las diferencias entre las espectroscopias moleculares y las
atomicas;

o que el docente pueda explicar por qué en las espectroscopias atémicas el
numero de longitudes de onda posibles para andlisis es limitado, mientras que
esto no sucede con las espectroscopias moleculares;

o que el cursante refuerce los fundamentos que distinguen la espectrometria de
absorcion atomica de la de emision atémica.

Actividad 3

e Esun ejercicio que plantea la cuantificacion de un analito en una muestra, como también
la proponen los ejercicios 6 y 7 de la guia original.



¢ Intencionalidades de la actividad:

o que el estudiante se enfrente a una situacion que simula, hasta cierto punto, una
metodologia de analisis por espectroscopia de emision atémica;
o Yy que pueda comentar de forma argumentada sobre la performance del analisis
considerando los datos experimentales de un recuperado.
e En esta actividad se hace énfasis en el tratamiento de la muestra, parte de suma
relevancia del proceso analitico.
¢ Algunos elementos de este ejercicio, como el procedimiento analitico y datos numeéricos,
entre otros, fueron tomados o adaptados del siguiente documento:

Magarini, R. (2015). Elemental analysis of beer by flame atomic absorption spectrometry with the
PinAAcle 900 AAS. PerkinElmer, Inc.

Actividad 4

e Es un gjercicio que plantea la cuantificacion de un analito en una muestra, como también
la proponen los ejercicios 6 y 7 de la guia original.

¢ Intencionalidad de la actividad:

o que el cursante se enfrente a una situacion que simula, hasta cierto punto, una
metodologia de analisis por espectroscopia de absorcion atémica.

e En este ejercicio se hace también hincapié en el tratamiento de la muestra, como se ha
hecho en la actividad precedente y en otras actividades de las guias elaboradas, puesto
gue es una parte vital del proceso analitico.

o Ciertos elementos de este problema, como el procedimiento analitico y datos numéricos,
entre otros, fueron tomados o adaptados a partir del siguiente articulo:

Granadillo, V. A., Nava, M. del V., Fernandez, D. R., Vasquez, A. del C., Semprun, B., Hernandez,
M., & Colina, M. (2006). Flame AAS determination of total lead in soil sediments near
highways in Maracaibo city, Venezuela. Atomic Spectroscopy, 27(2), 56-61.

Actividad 5

e Este ejercicio fue elaborado tomando algunos elementos de la actividad 8 de la guia
original, tales como los nombres de técnicas analiticas, sus caracteristicas y sus
utilidades. Asimismo, el ejercicio de la presente guia tiene objetivos similares a los de la
actividad 8 de la guia original.

e Intencionalidades de la actividad:

o que el estudiante compare diferentes espectroscopias atomicas segun
diferentes caracteristicas de las mismas. Algunas de estas caracteristicas son
importantes a tener en cuenta cuando se debe elegir un método analitico para
un analisis determinado;

o que el cursante pueda utilizar a futuro la resoluciéon de la actividad como un
elemento orientador en el estudio para el examen final.

Respuesta al inciso A

i. GFAAS. iv. GFAAS, CVAAS y HGAAS.
ii. CVAAS. v. GFAAS, CVAAS y HGAAS.
iii. FAAS y FAES. vi. CVAAS y HGAAS.

Respuesta al inciso B

La ventaja principal es el andlisis multielemental, lo que mejora los tiempos de andlisis y
disminuye la cantidad de muestra necesaria.
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1. Introduccion.

Este Informe Final tiene el propdsito de acompanar el material didactico denominado
“Guias de problemas. Métodos de espectroscopias opticas.” para la asignatura Quimica
Analitica Instrumental (QAI) de la Licenciatura en Quimica (LQ) de la Facultad de Ingenieria
Quimica (FIQ) de la Universidad Nacional del Litoral (UNL). Su elaboracion representa para
mi mucho mas que un escrito formal para la obtencién del titulo de Especialista en Docencia
Universitaria. A mis ojos, tanto el material didactico producido como este Informe son el
resultado de un recorrido de aprendizaje motivado por una pasién que llevo conmigo desde
muy joven: la docencia.

Como Técnico Quimico y como Licenciado en Quimica de la FIQ-UNL puedo decir
que las ciencias exactas siempre fueron de mi interés. Pero, a la par de ellas, la ensefianza
también lo fue. Trabajo desde hace mas de diez afios como docente particular de ciencias
exactas e idiomas extranjeros, y siempre me he hecho preguntas en torno a la docencia:
¢como aprenden los estudiantes?, jqué ventajas y desventajas presentan las diferentes
formas de ensefar?, ;coémo se podria mejorar la motivacion y el acompafiamiento de los
estudiantes en sus recorridos de aprendizaje?, entre muchas otras.

Dentro de los diferentes niveles educativos el nivel universitario siempre fue el que
mas me atrajo porque en él se articulan diferentes cuestiones que tienen que ver con el
desarrollo de una sociedad, desde la formacion de profesionales, pasando por tareas de
investigacion y produccion de nuevos conocimientos, hasta la extensiéon para vincular las
instituciones educativas con su entorno y sus necesidades. Todas estas actividades, asi
como también los contextos politicos, econémicos, sociales y culturales influyen en la
docencia universitaria, haciéndola sumamente compleja, lo que me parece también muy
interesante.

Afortunadamente, gracias a este posgrado en Docencia Universitaria pude encontrar
respuestas a mis interrogantes en torno a la ensenanza y analizar en profundidad la
complejidad de la docencia en el nivel superior.

Debo admitir que en los primeros seminarios de la carrera no fue sencillo adaptarme
al lenguaje propio de textos de Pedagogia, Didactica, Sociologia, Psicologia, Politica
Educativa y oftras disciplinas que aportan al campo de las Ciencias de la Educacion.
Empero, muchos textos fueron totalmente cautivantes para mi. Cada seminario recorrido,
con sus ensefanzas, actividades y discusiones en el aula, me daba nuevos fundamentos y
herramientas para formarme en mi pasién por la docencia universitaria y para (re)pensar la
educacion en este nivel educativo.

Luego de la presentacion del Proyecto de Trabajo Final que daria lugar a este

Informe, tuve la oportunidad de realizar en 2022-2023 una estancia de investigacion en



Ciencias de la Educacion en la Universidad de Quebec en Trois-Rivieres (UQTR), Canada,
donde armé y llevé a cabo un proyecto de investigacion sobre la adaptacién a la carrera de
Ingenieria Mecanica de la UQTR de un modelo pedagdgico basado en la formacion
alternante universidad-ambito laboral.

A la luz de todas mis motivaciones y experiencias en torno a la docencia, el material
didactico elaborado y este Informe Final constituyen, como dije antes, mucho mas que un
escrito formal. Son una cristalizacion de lo aprendido durante toda la Especializacion y la
experiencia en Canada. Pero, también, tienen otro valor importante para mi: forman parte

de la finalizacion de mi primer posgrado e, incluso, en una ciencia social.

En los siguientes parrafos se describen aspectos que considero inherentes a la
elaboracion de las guias de problemas sobre métodos de espectroscopias opticas, las
cuales fueron pensadas en el marco del espacio curricular Quimica Analitica Instrumental
de la Licenciatura en Quimica de la FIQ-UNL. La finalidad de estas descripciones es dar un
contexto que permita argumentar acerca de los objetivos de este Trabajo Final y las
actividades y decisiones tomadas durante la confeccion del material didactico, cuestiones

que entiendo como fundamentales en este trayecto de formacion docente universitaria.

1.1. Descripcién de la situacion didactica: caracteristicas de la asignatura y del grupo

clase.

1.1.1. La carrera de Licenciatura en Quimica de la FIQ-UNL y su campo profesional.

La Licenciatura en Quimica de esta Facultad es una formacion presencial de grado
de 5 afios de duracion (segun programa 2000R de la carrera; Facultad de Ingenieria
Quimica, s. f.-a).

Un egresado de la carrera de LQ es un profesional que cuenta con las competencias
necesarias para llevar a cabo una variedad de analisis quimicos de diversas muestras, por
ejemplo, alimenticias, ambientales, materias primas o productos (semi)elaborados. A partir
de los resultados de analisis, un Licenciado en Quimica es capaz de emitir juicios de valor
sobre lo analizado, tal como el cumplimiento de normativas y/o tipificaciones aplicables
segun el contexto de cada analisis.

El titulo de LQ también habilita otros dos campos profesionales de relevancia:
investigacion y desarrollo (I1+D) en Quimica y docencia en los niveles educativos secundario

y superior.



Todas estas vias profesionales exigen que los estudiantes de LQ aprendan
contenidos tanto tedricos (conceptos, fundamentos y formulas) como practicos. Lo “practico”
en esta carrera esta formado por un conjunto de competencias cognitivas, que involucran la
recuperacion de la teoria y su activacion para la resolucion de ejercicios y situaciones
problema, y motrices, tal como el dominio de sustancias, instrumentos y equipos de
laboratorio. Por supuesto, todo esto este aprendizaje debe ser acompanado del desarrollo

de un pensamiento critico y una ética profesional.

1.1.2. La asignatura Quimica Analitica Instrumental de la carrera de Licenciatura en
Quimica de la FIQ-UNL.

La materia Quimica Analitica Instrumental es un espacio curricular obligatorio del
primer cuatrimestre del 4° afo de la carrera de LQ y posee una carga horaria total de 150
horas distribuidas a lo largo de las quince semanas de un cuatrimestre (FIQ, 2022b, s. f.-c)'.
Como la mayoria de otras asignaturas de la FIQ, QAI es dictada en ambos cuatrimestres de
un ciclo lectivo.

La materia esta conformada por tres formatos de clases, todas de dictado semanal:

e clases de teoria, de 4 horas por encuentro, que tienen un caracter fuertemente
expositivo y procuran el desarrollo tedrico del programa analitico;

o clases de problemas, de 2 horas por encuentro, que proponen la resolucién y
discusion de ejercicios teéricos y numérico-practicos presentes en guias de
problemas;

e y clases de trabajos practicos (TP) de laboratorio, de 5 horas por encuentro, donde
se hace hincapié en el desarrollo de habilidades cognitivas y motrices fundamentales
para desempefiarse en estos espacios.

Dentro de los objetivos generales de QAI esta el aprendizaje de fundamentos,
formas de empleo y aplicaciones de diferentes técnicas analiticas que implican el manejo de
equipos complejos de laboratorio. Adicionalmente, otro objetivo es que los cursantes
aprendan a analizar de forma critica datos experimentales provenientes de las técnicas
analiticas incluidas en el programa y extraer conclusiones.

Para cumplir estos propésitos de ensefanza, los tres tipos de clases (teoria,
problemas y TP) se articulan entre si. En efecto, en las clases de teoria, dictadas por el
responsable de catedra, se desarrollan los contenidos curriculares. Algunos de ellos son

posteriormente retomados en las clases de problemas y de TP para su resignificacion y

' La planificacién académica de QAIl y el programa de la carrera de LQ (segun plan 2000R) se
encuentran en el Anexo al final de este Informe (ver documentos 1 y I, respectivamente).



aplicacion en cuestiones vinculadas a lo practico, tal como la resolucién de ejercicios de una
guia de problemas o un analisis de cuantificacion en laboratorio.

A diferencia de las teorias, las clases de problemas y de TP son dictadas por dos
docentes, quienes se alternan a lo largo del cuatrimestre entre ambos espacios de manera
tal que en cada encuentro hay sélo un docente presente. Estos tipos de clases, ademas de
articularse con las teorias, son complementarios entre si, pues las nociones y habilidades
trabajadas en los encuentros de problemas pueden recuperarse en los TP y viceversa.

Las clases de teoria sobre un determinado tema del programa tienen lugar una
semana antes que las clases de TP y de problemas que abordan la misma tematica. Por su
parte, las clases de TP preceden a las de problemas. Esto da lugar a que los estudiantes
puedan poner en juego durante las clases de TP y de problemas los conocimientos tedricos
vistos la semana precedente en las teorias. De manera similar, los cursantes pueden
recuperar y aplicar en los encuentros de problemas lo trabajado en las clases de TP

preliminares.

1.1.3. Los estudiantes de Quimica Analitica Instrumental.

A nivel curricular del programa de la carrera de LQ, la asignatura QAI se ubica en el
primer cuatrimestre del 4° afo, perteneciendo asi al conjunto de materias del ciclo superior
(F1Q, 2022b). Estos espacios curriculares tienen por objetivo la ensefanza de contenidos y
competencias especificas del campo profesional propio de la carrera.

Por su posicién en el orden del programa, es esperado que los cursantes de QAI
hayan aprendido las nociones y habilidades ensefiadas en las asignaturas previas del ciclo
basico e intermedio de la carrera de LQ, principalmente en aquellas donde la Quimica, la
Fisica y la Fisicoquimica juegan un rol central.

Resulta interesante mencionar aqui que se registra un promedio de 5 cursantes por
cuatrimestre. Estos cursan las clases de teoria, de problemas y de TP como un solo grupo,

no existiendo comisiones.

1.1.4. Objetivos del Trabajo Final en relacion a los procesos de aprendizaje de los

estudiantes.

Basandome en conversaciones con estudiantes y docentes de QAI antes de armar
el Proyecto que dio lugar a este Trabajo Final, y también tomando en cuenta mis
experiencias como estudiante y egresado de la carrera de LQ, en el Proyecto se tomé como
hipotesis de partida que los estudiantes de QAI ven lo ensefiado en cada una de las clases

(teoria, problemas y TP) como contenidos atomizados, existiendo dificultades en la



resignificacion de nociones teéricas (como conceptos y fundamentos) con el propdsito de
resolver ejercicios numérico-practicos presentes en guias de problemas.

Ademas de esto, otra observacion que se considero al inicio del Proyecto fueron los
inconvenientes de los cursantes para establecer puentes entre contenidos y habilidades
practicas de QAIl y el ambito profesional de laboratorio.

Estas dos problematicas de partida estuvieron acompanadas de una tercera: el
reducido tiempo del que disponen los docentes-investigadores de la catedra de QAI,
quienes, por sus obligaciones de investigacion y docencia en ambos cuatrimestres de un
ciclo lectivo cuentan con poco tiempo para la reflexion sobre sus practicas de ensefianza y
la adecuacién consecuente del material didactico para atender a las problematicas
descritas.

Dado que QAI procura el aprendizaje de destrezas y contenidos fundamentales para
el futuro ejercicio profesional en laboratorio, se deberian atender los inconvenientes
mencionados con el fin que los cursantes logren articulaciones significativas tanto entre los
diferentes tipos de clases, como asi también entre la materia y el ambito de trabajo
habilitado por el titulo.

Frente a estas problematicas el propésito general de este Trabajo fue la creacién de
guias de ejercicios numérico-practicos para la clase de problemas que mejorasen el vinculo
teoria-practica-profesion, tomando a esta triada como eje pedagdgico.

El recorte curricular para la confeccion de este material didactico abarcé el tema de
los métodos de espectroscopia 6ptica, puesto que, en comparacion con los otros contenidos
del programa de QAI, estos métodos revisten de mayor relevancia por su versatilidad y
aplicacion en laboratorios de analisis o de investigacion. La ventaja de centrarse en una
parte del curriculo permitiria destinar mas tiempo a la elaboracién de las guias de ejercicios,
contribuyendo a su potencial idoneidad para las clases de problemas y las finalidades de
este Trabajo.

Contemplando todo lo descrito hasta este punto, y con fines de claridad, se resumen

a continuacion los objetivos de este Trabajo:

Objetivo general.

o Contribuir a mejorar las articulaciones entre teoria-practica-campo profesional de
laboratorio en el tema de los métodos de espectroscopias épticas mas relevantes
para el ejercicio laboral a partir de la confeccion de guias de ejercicios numérico-

practicos para las clases de problemas.



Objetivos especificos.

¢ Promover una recuperacion y una resignificacion para la practica de los contenidos
téoricos de la materia.

e Procurar un vinculo entre el ambito profesional de laboratorio y ciertos

conocimientos y habilidades practicas de la asignatura.

En el siguiente apartado del Informe se comenzara describiendo de forma
sistematica cada una de las tareas realizadas para crear el material didactico y adecuarlo a
los objetivos planteados. Luego, se presentaran ciertas valoraciones del material, y se
finalizara con perspectivas para la producciéon de nuevo material didactico y sugerencias

dirigidas al equipo docente de QAI.



2. Descripcién sistematica de las tareas realizadas para la produccién y

adecuacion del material didactico a los objetivos planteados.

En este apartado se describen en orden cronologico las diferentes actividades
llevadas a cabo para la elaboracion y adecuacion de las guias de ejercicios numérico-
practicos, a saber:

1°. Trabajo de campo inicial:
1°. Analisis de las guias de problemas existentes sobre el tema de los métodos
de espectroscopias 6pticas.
2°. Entrevistas individuales semidirigidas con los docentes de QAI.
3°. Grupo focal semidirigido con estudiantes que ya habian cursado QAI.
2°. Definicién y fundamentacion de los lineamientos generales para la produccion del
material didactico.
3°. Elaboracion de una primera guia de ejercicios a ser validada en clases.
4°, Utilizacion en una clase de problemas de la primera guia elaborada.
5°. Validacién de la primera guia elaborada.
6°. Produccion de las tres guias de ejercicios restantes.

Para cada actividad anterior se explicitaran y fundamentaran las decisiones tomadas
y se detallaran los actores involucrados y los instrumentos metodolégicos utilizados, entre
otros aspectos relevantes.

Cabe destacar que la metodologia mencionada mas arriba cumple las exigencias de
una Especializaciéon en Docencia Universitaria. La misma fue pensada para la produccion
de un material educativo que esté correctamente situado en un contexto especifico de
ensefianza universitaria y que aborde su problematica, mencionada anteriormente. Por lo
tanto, la metodologia elegida no se corresponde a la de un trabajo de investigaciéon

convencional.

2.1. Marco teoérico.

Antes de detallar cada una de las etapas metodoldgicas de este Trabajo es
conveniente realizar una aclaracién sobre el marco tedrico. El seleccionado para este
Trabajo, acorde a las exigencias de una Especializacién en Docencia Universitaria, se
encuentra formado por diferentes campos:

e Campo de la investigacion cualitativa: los aportes de esta area sirvieron para
fundamentar la eleccién de las herramientas metodolégicas de recoleccién de datos

(por ejemplo, entrevista individual o grupo focal) y también para apoyar aspectos



10

vinculados al analisis de datos (como la técnica de triangulacion). Los autores
seleccionados fueron Gaudet y Robert (2018) y Hayashi et al. (2019).

o Campo pedagoégico-didactico: los aportes de autores como Edelstein (1996),
Ausubel (2000) y Chevallard (1997) se utilizaron para respaldar la produccion del
material didactico situado al contexto de ensefianza y sus particularidades. Ademas,
estos aportes se emplearon también para sustentar ciertos lineamientos de la
elaboracion de las guias de ejercicios.

e Campo disciplinar de la Quimica Analitica: la terminologia que se uso6 en las
guias de ejercicios producidas es propia del campo disciplinar de esta Quimica.
Asimismo, resulta importante destacar que la terminologia empleada se adapté al
vocabulario que figura en los materiales didacticos de la catedra y en la bibliografia

propuesta por la misma.

2.2. Etapas para la elaboracién y adecuaciéon de las guias de ejercicios numérico-

practicos.

2.2.1. Trabajo de campo inicial.

2.2.1.1. Anadlisis de las guias de problemas existentes sobre el tema de los métodos

de espectroscopias opticas.

La primera etapa del estudio de campo fue un analisis de documentos. Se
examinaron las guias de problemas de los métodos de espectroscopias Opticas utilizadas
en las clases de problemas, respetando el recorte curricular elegido. Las guias
seleccionadas por su relevancia para el trabajo profesional en laboratorio fueron 4:
“Introduccién a la espectroscopia molecular UV-vis e IR-cercano”, “Aplicaciones de la
espectroscopia molecular UV-vis e IR-cercano”, “Fluorescencia molecular” vy
“Espectrometrias atémicas” (Catedra de Quimica Analitica Instrumental. FIQ. UNL., s. f.-a,
s. f.-b, s. f-c, s. f.-d)2. El orden de mencién de estas cuatro guias coincide con el
cronograma de la asignatura.

La aproximacion para el analisis de estos documentos escritos se centré6 en su
contenido y estructura (Gaudet y Robert, 2018). En primer lugar, cada guia fue leida
rapidamente con el fin de identificar las tematicas generales de cada una de sus

actividades. En segundo lugar, se examiné en profundidad cada ejercicio con el propdsito

2 Estas guias de problemas se incluyen en el Anexo al final de este Informe (ver documentos lll.a.,
lL.b., lll.c. y lll.d.).
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de determinar los conceptos, competencias y formulas necesarias para la resolucién. Por
ultimo, se analizaron las interrelaciones entre los diferentes problemas dentro de una misma
guia. Por ejemplo, se intenté evidenciar si algunos ejercicios recuperaban nociones,
habilidades o ecuaciones ya trabajadas en actividades precedentes. En este ultimo analisis
también se prestd atencidon al orden de presentacion de los ejercicios, identificando la
existencia 0 ausencia de un orden creciente de complejidad desde el inicio hasta el fin de la
guia.

En términos generales pude detectar que las guias no siempre presentan las
actividades secuenciadas segun un orden logico de complejidad creciente. Asimismo,
ciertos enunciados son dificiles de comprender, por ejemplo, porque estan escritos de forma
compleja. También, algunos ejercicios estan directamente extraidos de bibliografia, sin
ninguna contextualizacion que considere las necesidades y particularidades de la situacion
didactica de ensefanza y aprendizaje.

Este estudio del material didactico de partida me permitié conocerlo en detalle y
comenzar a pensar y reflexionar sobre la elaboracién de los instrumentos metodoldgicos
para las etapas siguientes del anadlisis de campo (entrevistas con docentes y estudiantes),

como asi también sobre la produccién de las nuevas guias de ejercicios.

2.2.1.2. Entrevistas individuales semidirigidas con los docentes de QAI.

La segunda etapa del trabajo de campo consisti6 en entrevistas con diferentes
actores del espacio curricular: sus docentes y estudiantes. En esta seccién se hablara de
las entrevistas con los profesores, mientras que en la seccidn siguiente se discutira lo
relacionado a los estudiantes. Todas estas entrevistas sirvieron como instrumentos de
recoleccién de datos, basandose en una coconstruccion, entre el entrevistador y el/los
entrevistado/s (Gaudet y Robert, 2018), de aspectos centrales para este Trabajo, tal como
la forma de ensefianza en las clases de problemas.

Tomando como guia los objetivos planteados en este Informe, se armdé un
cuestionario® de entrevista semidirigida para charlar individualmente con los docentes
encargados de las clases de TP y de problemas. La lista de preguntas se armo
considerando también la informacién de la cual yo ya disponia sobre el funcionamiento de la
catedra, sus practicas de ensefianza y mis experiencias vividas a lo largo del cursado de
QAL

Por un lado, la decisidon de realizar entrevistas individuales se basoé en la necesidad

de ganar la mayor informacion posible sobre la relevancia de QAI para la carrera de LQ, las

3 El cuestionario se adjunta en el Anexo al final de este Informe (ver pagina 1 del documento IV).
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formas de dictado de sus clases, las representaciones de los docentes sobre sus
estudiantes, las dificultades que los profesores encuentran durante las clases, entre otros
puntos. Una entrevista individual habilita una profundizacién del relato del entrevistado,
profundizacion que tal vez no se conseguiria en un grupo focal.

Por otro lado, se eligid el tipo de entrevista semidirigida ya que permite cierta
flexibilidad de la lista de preguntas. En efecto, si bien la entrevista se ordena a partir de un
instrumento (cuestionario) previamente confeccionado, en una entrevista semidirigida se
pueden hacer preguntas adicionales para analizar en profundidad temas que surgen de
forma imprevista durante la conversacion (Gaudet y Robert, 2018).

Ademas de esta ventaja de flexibilidad, como cada entrevista semidirigida esta
parcialmente ajustada a un mismo cuestionario de base, la relativa homogeneidad de la
informacion recolectada (Gaudet y Robert, 2018) ayuda a la formulacién de conclusiones.

Una vez armada la guia de preguntas, los dos docentes de las clases de TP y
problemas fueron debidamente invitados a las entrevistas e informados sobre los propdsitos
de las mismas. Asimismo, se les pidid su consentimiento para que las entrevistas virtuales a
llevar a cabo a través de la plataforma Zoom puedan ser grabadas para volver a ser
escuchadas en un analisis posterior.

Los encuentros a distancia tuvieron una duraciéon aproximada de 60 minutos cada
uno. Durante las conversaciones yo actué no s6lo como guia de la entrevista, sino también
como facilitador, de manera tal de invitar a cada entrevistado a dar mas detalles sobre
cuestiones que me parecian relevantes, por ejemplo, para la confeccion futura de las guias
de ejercicios.

Con parte de la informacién obtenida durante estos dos encuentros, se confeccioné
un segundo cuestionario* de entrevista individual semidirigida a ser empelado con el
docente responsable de la asignatura, quien a su vez dicta las clases de teoria. Este nuevo
cuestionario contenia algunas preguntas extraidas de la lista utilizada con los otros
docentes, pero, también, contaba con otros incisos que sélo podian ser respondidos a partir
de experiencia del profesor de teoria, como las interrelaciones entre las clases de tedrica y
las clases de problemas y TP.

El procedimiento para llevar a cabo la entrevista con el responsable de la asignatura

fue similar al de las entrevistas con los otros docentes®®.

4 Este cuestionario se presenta en el Anexo al final de este Informe (ver pagina 2 del documento V).
5 Por cuestiones de organizacion, la entrevista con el docente responsable de QAI se realizé de
forma presencial.

6 Las grabaciones de las entrevistas y parte de lo recolectado de cada relato personal de los
docentes se reservan como informacion privada porque se acordé una confidencialidad con cada uno
de los entrevistados.
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El analisis de las tres entrevistas consistié, primero, en responder las preguntas de
los cuestionarios utilizados a partir de las voces y experiencias de cada docente.
Seguidamente, se compararon las respuestas de las preguntas que se repetian en los
cuestionarios. Esta triangulacion de la informacién recolectada a partir de diferentes
personas permitid dar validez a las observaciones extraidas (Hayashi et al., 2019).

A continuacién, destaco algunas de ellas que consideré relevantes para mi Trabajo:

e Los cursantes no resuelven las guias de ejercicios durante las clases de problemas,
sino que deben resolverlas previamente y de forma auténoma por fuera de la clase
para llevarlas resueltas al encuentro con el docente. En clase se explican y aclaran
las situaciones que hayan generado dificultad a los estudiantes para resolver las
actividades. También durante el encuentro se discuten otras cuestiones que el
profesor considere pertinentes sobre la guia y su tematica central.

o Ciertos enunciados de las guias son dificiles de entender para los estudiantes,
posiblemente porque los enunciados estan escritos de una forma poco clara y/o muy
compleja. Esto no facilita la resolucion autbnoma esperada por el equipo docente.

o Los ejercicios de las guias de problemas son recursos fundamentales para alcanzar
ciertos objetivos de ensefianza de QAI, pues procuran el desarrollo de competencias
similares a las necesarias para el trabajo profesional en un laboratorio, vinculando
asi la asignatura y el campo laboral.

e A esta importancia de las actividades se le suma también que algunas de ellas
plantean el desarrollo de habilidades y aprendizaje de nociones requeridas para la
aprobacién del examen de acreditacion de la asignatura, el cual es un examen final
globalizador.

o Las clases de teoria presentan, de forma general, un elevado grado de profundidad
en el desarrollo de temas. Esto podria ser desorientador para los cursantes en el
sentido que los mismos tendrian dificultades para encontrar en sus apuntes de teoria
los conceptos y férmulas necesarias para resolver de forma auténoma las guias de

problemas.

2.2.1.3. Grupo focal semidirigido con estudiantes que ya habian cursado QAI.

Para tener una vision global de los procesos de ensefianza y aprendizaje en el
contexto de la asignatura fue necesario complementar los relatos de los docentes con los de
los estudiantes que ya habian transitado la materia.

A diferencia de las entrevistas individuales con los profesores, para los estudiantes

se eligio realizar un grupo focal. Se considerd que esta forma de entrevista seria mas util
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que encuentros individuales porque en un grupo focal existe una sinergia (es decir, una
dinamica de grupo) entre los entrevistados (Gaudet y Robert, 2018), lo que conduciria a
relatos mas nutritivos para este Trabajo. Ademas, una entrevista grupal animaria a los
cursantes a hablar de forma mas desinhibida en comparacion con una entrevista individual
dado que se encuentran acompafados por sus pares. Si bien se optd por un grupo focal, se
decidié seguir trabajando con una modalidad semidirigida por los beneficios ya
mencionados de flexibilidad en torno a la guia de preguntas (Gaudet y Robert, 2018).

Por recomendacion de uno de los docentes de QAI, se eligi6 como posibles
participantes del grupo focal a estudiantes que cursaron la asignatura recientemente, mas
especificamente, en el primer y segundo cuatrimestre del ano lectivo 2022 y en el primer
cuatrimestre del afo 2023. Cabe mencionar que no se puso como condicion de
participacién en el grupo focal la aprobacion de la asignatura, soélo su regularizacion.

Se excluyo a los estudiantes que habian transitado QAI en 2021 o afios anteriores
porque el docente consultado advirti6 que a partir del inicio del ciclo 2022 hubo una
estabilidad en las condiciones de ensefanza de la asignatura, situacion que
lamentablemente no se pudo lograr a causa de las restricciones impuestas por la pandemia,
restricciones vigentes hasta aproximadamente 2021.

El hecho de excluir a estos estudiantes y elegir centrarse en aquellos que transitaron
el espacio en los ultimos dos afos seria beneficioso para este Trabajo, pues sus recuerdos
y experiencias de cursado recientes estarian aun nitidas y serian de facil recuperacion
durante el grupo focal. Otro punto positivo de la eleccion de estos estudiantes es que se
espera que en los proximos cuatrimestres los nuevos cursantes se asemejen mas a
aquellos que atravesaron QAI en los ultimos afios.

La guia de preguntas’ para el grupo focal fue confeccionada teniendo presentes las
finalidades de este Trabajo, los intereses que surgieron luego de las entrevistas con los
docentes y las representaciones que yo tenia hasta el momento sobre los estudiantes a ser
entrevistados.

Un total de doce estudiantes® que ya habian transitado QAIl fueron invitados por
correo electrénico a participar de forma voluntaria en el grupo focal. En el correo se incluy6

un descriptivo de los objetivos de este Trabajo, la forma de desarrollo de la entrevista y los

" La guia de preguntas se adjunta en el Anexo al final de este Informe (ver documento V).

8 Estos estudiantes podian pertenecer a la carrera de LQ, a la de Quimico Analista (QA) o a ambas.
La carrera de QA es una formacion de pregrado que puede ser continuada con ciertas materias de
LQ para la obtencioén del titulo de grado de Licenciado en Quimica. En lo que respecta a la Quimica
Analitica, el perfil profesional de ambas carreras es muy similar. La asignatura QAIl es dictada por
igual para ambas carreras, estando presentes en todas las clases estudiantes de las dos
formaciones, es decir, no existen comisiones separadas para LQ y QA. A través de los datos del
sistema de gestidn estudiantil, los profesores no tienen forma exacta de saber si los cursantes estan
inscriptos en una o en ambas formaciones.
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ejes que serian abordados a través de las preguntas (guias de problemas y clases de
problemas; relaciones entre los tipos de clases de QAI; egreso de la carrera y futuro
ejercicio profesional). Se incluy6 también un consentimiento informado para poder grabar el
audio de la entrevista, que seria vuelto a escuchar en el futuro con el fin de un analisis mas
detallado de lo conversado.

De los doce estudiantes contactados, s6lo 3 accedieron a participar del grupo
focal®™0. Los encuentros fueron realizados a través de la plataforma Google Meet y tuvieron
una duracién aproximada de 60 minutos. Mis roles fueron similares a los asumidos en los
encuentros con los docentes: moderador y facilitador, invitando a todos los participantes a
expresarse y discutir.

En la etapa de analisis de los relatos cada entrevista fue escuchada nuevamente
con el objeto de responder cada uno de los incisos del cuestionario utilizado.
Posteriormente, se trianguld pregunta por pregunta la informacién dada por los diferentes
participantes con el fin de encontrar similitudes y extraer observaciones validas (Hayashi et
al., 2019).

Presento aqui algunas emergentes del analisis que me parecen interesantes
remarcar:

o Un estudiante expresé que ciertos problemas de las guias de ejercicios estaban
escritos de forma poco clara, lo que indica la necesidad de una reformulacion para
facilitar su comprension. También en torno a las actividades algunos estudiantes
consideraron que seria conveniente que los ejercicios que involucran conceptos y
habilidades similares estén ordenados en las guias. Esto es, si un problema requiere
un calculo, férmula o nocién tedrica determinada para su resolucion, seria bueno
que ésta sea introducida en una actividad precedente.

o Los estudiantes reconocieron, al igual que los docentes entrevistados, que el nivel
profundo de detalle de las clases de teoria y de sus apuntes dificulta la resolucion
auténoma de las guias. Al consultar los apuntes tedricos, los estudiantes suponian
que lo correcto era considerar un conjunto de conceptos tedricos o formulas
complejas para poder resolver una actividad en particular, cuando en realidad solo
se necesitaba un concepto aislado o una ecuacién sencilla. Esto pone de manifiesto

obstaculos entre la articulacion clases de teoria-clases de problemas.

9 Por motivos de disponibilidad de tiempo de los estudiantes, se tuvieron que realizar dos entrevistas
separadas: la primera fue un grupo focal con dos estudiantes y la segunda, una entrevista individual
con el estudiante restante. Para ambos encuentros se uso6 el mismo cuestionario.

0 Las grabaciones de las entrevistas y parte de lo dicho por cada estudiante se reservan como
informacion privada dado que se acordd una confidencialidad con cada uno de los entrevistados.
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o A los estudiantes les gustaria que las actividades de las guias de ejercicios se
vincularan aun mas con las clases de TP y con el futuro campo profesional, por
ejemplo, a partir de problemas que presenten situaciones en las cuales se simulan

procedimientos de analisis en laboratorio.

2.2.2. Descripcion del tipo de material.

2.2.2.1. Definicion y fundamentacion de los lineamientos generales para la produccién

del material didactico.

Gracias a las tareas explicadas previamente se pudo indagar sobre las
particularidades de la forma de ensefianza en las clases de problemas, la articulaciéon entre
los tipos de clases de QAI, las realidades, experiencias y obstaculos de docentes y
estudiantes, y el material didactico empleado, entre otros puntos.

Estos multiples aspectos al entrecruzarse en el contexto de la asignatura crean un
entramado complejo al cual el material didactico debe adecuarse para responder a las
problematicas constatadas en torno a los procesos de ensefianza y de aprendizaje.

En este sentido, la elaboracion de las guias de ejercicios numeérico-practicos fue una
construccion metodologica. La autora Gloria Edelstein (1996) sostiene que toda
construccion de este tipo debe atender a varios factores, como la naturaleza de la disciplina
y de los contenidos a ensefar, las especificidades de las situaciones y contextos de
ensefanza, y también de los actores que intervienen en la educacion, tanto estudiantes
como docentes.

Edelstein (1996) sefiala ademas que la metodologia de ensefianza de un docente
esta influenciada no solo por las representaciones de éste sobre el campo disciplinar, sino
también por sus experiencias y trayectorias. En tal sentido, para la elaboracion de las
nuevas guias, en tanto que produccion propia, tuve en consideracion mis posturas acerca
de la Quimica Analitica, su ensefanza y su fin, posturas debajo de las cuales subyacen mis
vivencias como estudiante de QAI, como profesional de la Quimica y como especializando
en Docencia Universitaria.

Considerando todo lo descrito hasta este punto — la informacién proveniente de los
analisis de documentos y entrevistas, las problematicas a abordar y los objetivos de este
Trabajo — elaboré las guias de ejercicios de acuerdo con los siguientes lineamientos
generales:

e Redaccion clara de enunciados: para facilitar su comprension por parte de los
estudiantes y, en consecuencia, favorecer el trabajo auténomo de ellos con las guias

antes de las clases de problemas. Decidi que esta claridad deberia estar presente
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tanto en la elaboracidon de nuevos ejercicios, como también en la adaptacién vy
contextualizacion de enunciados provenientes de las guias de problemas originales
o de la bibliografia propuesta por la asignatura.

Incorporacion de introducciones que den contexto: pensé los enunciados de
manera tal que cada uno cuente con una introduccién que aporte contexto. Esto
permitiria a los cursantes poder comprender mejor la situacion a abordar en la
actividad, lo que a su vez aportaria también una mayor claridad.

Explicacion de cuestiones tedricas: en determinadas actividades consideré
pertinente presentar explicaciones precisas de nociones tedricas vinculadas a la
actividad con la intencién que los estudiantes pudieran situar el ejercicio dentro de
los multiples contenidos vistos en clases de teoria. En particular, este lineamiento lo
pensé para mejorar la vinculacién entre las clases de teoria y las de problemas, pero
también es un lineamiento que visa a aportar mas claridad.

Ordenamiento de actividades seguin contenidos y habilidades a trabajar: dentro
de cada guia procuré presentar los ejercicios bajo un orden determinado: si una
actividad B necesitara para su resolucion una nocidén o competencia determinada ya
introducida y trabajada en una actividad A, entonces la actividad A precederia a la B.
Este ordenamiento se fundamenta en que el uso de una nocién o competencia en la
primera actividad permitiria que la misma pase a formar parte, o sea reforzada, en la
estructura cognitiva previa de los estudiantes (Ausubel, 2000), facilitando su
recuperacion y activacion posterior para el abordaje de la segunda actividad.

En este punto es interesante resaltar también otra cuestion: la constitucion del
contrato didactico, institucionalizandose los roles del docente y de estudiantes. En la
dialéctica de la ensefianza, como sostiene Chevallard (1997), el caracter de “nuevo”
de una habilidad o concepto a trabajar, introducido en una primera actividad, permite
gue se establezca el contrato didactico con el cursante. Luego, como se describid
antes, una vez abordado el concepto o habilidad, éste pasaria a formar parte de algo
“antiguo”, pudiendo ser identificado por los estudiantes dentro de sus conocimientos
previos, lo que beneficiaria su recuperacion y facilitaria su utilizacién posterior.
Elecciéon de contenidos y habilidades a trabajar segin exigencias del examen
de acreditacién: al igual que en las guias originales, las nociones y competencias a
trabajar en las nuevas guias las seleccioné con el propésito que los cursantes
alcancen el nivel necesario para la aprobacion del examen final. En este sentido no
sélo incorporé ejercicios numérico-practicos, sino también actividades que procuran

el abordaje y analisis de cuestiones tedricas.
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e Vinculo de las actividades con las clases de TP o situaciones del campo
profesional de laboratorio: para favorecer estas relaciones incorporé, por
mencionar sélo algunos elementos, esquemas que simulen tratamientos de
muestras para analisis en laboratorios, espectros y graficas vinculadas al trabajo
experimental con las técnicas analiticas de interés, y situaciones que necesitan un
tratamiento critico de datos numéricos normalmente encontradas en laboratorios.
Algunos de estos elementos fueron tomados o adaptados de la bibliografia
propuesta por la catedra y de articulos cientificos sobre Quimica Analitica. Esto me
permitid responder a una vigilancia epistemoldgica que todo docente deberia realizar
sobre la disciplina a ensefar.

¢ Incorporaciéon de resultados de ejercicios: esto lo hice sobre todo con los
ejercicios numéricos con el propdsito que los estudiantes puedan autocorregirse
luego de cada resolucion y buscar errores en el caso de no llegar al resultado
esperado.

¢ Incorporacion de comentarios dirigidos a los docentes de las clases de
problemas: al final de cada guia adjunté un pequefio anexo con comentarios sobre
diferentes cuestiones, pero haciendo hincapié en las intencionalidades de
aprendizaje de cada ejercicio y en el orden e interrelaciones de las actividades
dentro de una misma guia. Ademas, inclui las respuestas a algunos incisos para
orientar a los docentes en lo que seria esperado que respondan los estudiantes.
Toda la informacion contenida al final de las guias la escribi con la finalidad de guiar

y dar recomendaciones a los profesores para el uso del nuevo material didactico.

2.2.3. Elaboracién de una primera guia de ejercicios a ser validada en clases.

La primera guia que decidi elaborar para una validacién en clases fue la de
“Espectrometrias atomicas” porque es la guia del recorte curricular que se aborda por ultimo
en las clases de problemas. Esto me permitié aprovechar el tiempo disponible para un
armado minucioso siguiendo los lineamientos anteriores. Ademas, esto habilité que la guia

fuera corregida por un docente de QAI para su puesta a punto antes de su uso.

2.2.4. Utilizacién en una clase de problemas de la primera guia elaborada.

La nueva guia de ejercicios sobre el tema “Espectrometrias atémicas” fue probada

en una clase de problemas para una primera validacion.
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Desde la catedra de QAI se les informé a los cursantes del segundo cuatrimestre del
afo lectivo 2023 sobre el motivo del uso de esta nueva guia. Este aviso se transmitié con
anterioridad a la clase de problemas. Ademas, antes del encuentro, yo mantuve una charla
con el docente que iba a dictar la clase para comentarle sobre la forma en que la guia
podria ser empleada y sobre aspectos a los cuales me gustaria que prestara atencién
durante la clase. Las observaciones sobre estos aspectos serian una valiosa
retroalimentacion acerca de la utilidad del material.

Es importante mencionar aqui que en la clase donde la guia se prob6é hubo una

asistencia perfecta, estando presentes los ocho estudiantes inscriptos'.

2.2.5. Validacion de la primera guia elaborada.

La validacion de la nueva guia de “Espectrometrias atdmicas” testeada en clases fue
realizada a través de dos instrumentos diferentes: uno que abarcara las observaciones del
docente que uso la guia en clases y otro que recuperara las valoraciones de los estudiantes
que emplearon dicha guia. Cabe destacar que esta validacion no perseguia fines
cuantitativos. Sus propésitos eran, por un lado, evidenciar si era necesario modificar los
lineamientos descritos antes de elaborar las tres guias restantes y, por otro lado, reflejar si
me habia aproximado al cumplimiento de los objetivos del Trabajo.

El primer instrumento de validacion utilizado fue una guia de preguntas'?
confeccionada para una entrevista individual semidirigida con el docente correspondiente.
Las preguntas preparadas apuntaban a recuperar en profundidad aspectos positivos y
negativos en torno al uso de la nueva guia y sugerencias para la elaboracién de las guias
restantes, entre otros. La flexibilidad de una entrevista semidirigida me permitiria abordar
cuestiones no cubiertas en la lista de preguntas preparada (Gaudet y Robert, 2018).

El instrumento de recoleccién de datos fue utilizado en una reunion virtual con el
docente sobre la plataforma Zoom, de unos cuarenta minutos de duracion. Esta entrevista
no fue grabada porque el cuestionario a responder, al ser reducido, facilitaba la toma de
notas en profundidad en el momento's.

El segundo instrumento de validacién se empleé frente a los ocho estudiantes que
hicieron uso de la nueva guia en el segundo cuatrimestre del afo lectivo 2023. Este

instrumento consistio en un formulario en linea de Google'. Si bien podria haberse

" Al igual que sucedid con los estudiantes entrevistados anteriormente, los inscriptos en este
cuatrimestre podian pertenecer a las de carreras de LQ, QA o ambas.

12 Esta guia se incluye en el Anexo al final de este Informe (ver documento VI).

3 Parte de lo dicho por el docente se reserva como informacion privada dado que se acordd una
confidencialidad entre ambas partes.

4 El formulario se adjunta en el Anexo al final de este Informe (ver documento VII).
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realizado un grupo focal, a causa de limitaciones de tiempo se consideré mas conveniente
un formulario que podia responderse de manera asincrénica. Los ejes de las consignas del
instrumento fueron tres: el trabajo con la guia antes de la clase de problemas, el trabajo con
la guia durante la clase y las opiniones personales de los cursantes sobre el material
didactico.

Luego de finalizar el cursado del segundo cuatrimestre, se contacto a los estudiantes
por correo electronico para invitarlos a responder el formulario en cuestion de manera
voluntaria y anénima. Se decidioé enviar esta invitacién luego del fin del cuatrimestre ya que
en ese momento los estudiantes tendrian menos obligaciones académicas y, por lo tanto,
mas tiempo libre para aportar sus valoraciones.

Lamentablemente sélo dos de los ocho cursantes completaron el formulario, incluso
luego de haberlos recontactado a todos ellos para enviarles nuevamente la invitacion. En el
analisis posterior de las valoraciones obtenidas, las respuestas de los dos cursantes fueron
comparadas.

Las retroalimentaciones del docente y de los estudiantes constituyeron un insumo
muy util para la confeccidén de las guias de ejercicios restantes. Los resultados principales
de estas valoraciones se presentan en el siguiente apartado (“3. Valoracion de la guia

testeada en clases y perspectivas.”) de este Informe.

2.2.6. Produccion de las tres guias de ejercicios restantes.

Las valoraciones surgidas en la etapa precedente permitieron nutrir la construccion
metodolégica de las tres guias que quedaban por elaborar sobre el tema de las
espectroscopias oOpticas: “Introduccion a la espectroscopia molecular UV-vis e IR-cercano”,
“Aplicaciones de la espectroscopia molecular UV-vis e IR-cercano” y “Fluorescencia
molecular”.

Con base en las retroalimentaciones, decidi seguir haciendo énfasis en la claridad
de los enunciados, la inclusién de explicaciones tedricas, el ordenamiento de los ejercicios
segun nociones y competencias abordadas, el vinculo de las actividades con situaciones del
campo profesional de laboratorio y la inclusion de resultados de ejercicios numéricos. Todos
estos aspectos fueron positivos para el trabajo del docente y de estudiantes con la primera
guia validada.

Por ultimo, se debe destacar que un docente de la catedra de QAI estuvo encargado
de corregir y aportar sugerencias a cada una de las tres guias confeccionadas. Luego de
esta correccion se pudo contar con la version final de cada guia, las cuales estan

adjuntadas a este Informe junto con la primera.
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3. Valoracion de la guia testeada en clases y perspectivas.

3.1. Valoracién de la guia testeada en clases.

La validacién de la guia de problemas de “Espectrometrias atémicas” arrojo
resultados positivos.

De la entrevista con el docente surge un primer punto interesante a destacar: la
claridad de los enunciados y la incorporacion de resultados de algunos ejercicios permitié a
los estudiantes resolver ciertas actividades de forma auténoma por fuera de la clase de
problemas, principalmente las actividades que involucraban calculos de cuantificacion de
sustancias. A su vez, esto dio lugar a una mejora de la gestién del tiempo de la clase. En
efecto, como los cursantes no necesitaron explicaciones del docente para resolver los
problemas que trabajaron por su cuenta, el tiempo de la clase pudo destinarse para discutir
y analizar en profundidad otros asuntos, tal como cuestiones tedricas abordadas en algunos
ejercicios.

En vinculo con esto ultimo, el docente valoré también como positivo la inclusién de
explicaciones tedricas en los enunciados. Esto le sirvidé para reforzar contenidos vistos en
las clases de teoria y que se espera que los estudiantes manejen para la clase de
problemas, como por ejemplo la diferencia conceptual entre la espectroscopia de absorcién
atomica y la de emision atomica.

Las valoraciones de los dos parrafos anteriores ponen de manifiesto como el
material didactico producido pudo contribuir a mejorar la vinculacién entre las clases de
teoria y las de problemas.

En lo que concierne a los estudiantes que utilizaron la guia elaborada, la valoracion
también fue positiva. Ellos dieron una buena calificacién no s6lo a la claridad de los
enunciados, sino también a las introducciones que daban contexto para situarse frente al
problema a resolver y al ordenamiento de las actividades segun contenidos y habilidades a
trabajar. Adicionalmente, destacaron que la guia les permitido entender mejor la teoria de las
espectrometrias atomicas.

Otra observacién interesante para resaltar es que, segun los estudiantes, los
contenidos y métodos de calculo abordados en la guia se asemejaron a los necesarios para
los TP de las espectrometrias atomicas. En torno a lo practico, uno de los estudiantes
también encontré positivo que haya dos problemas que aborden procedimientos de analisis
en laboratorio (ejercicios 3 y 4 de la guia).

Las apreciaciones en el parrafo precedente permiten ver como la guia ayuddé a

mejorar la interrelacion entre la asignatura y el campo profesional de laboratorio.
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Todas estas valoraciones provenientes de actores del espacio curricular de QAI me
habilitan a decir que el material didactico, surgido de la construccién metodoldgica situada
en el contexto particular de la catedra, responde a las problematicas constatadas y, por lo

tanto, permite aproximarse al cumplimiento de los objetivos de este Trabajo.

3.2. Perspectivas.

La implementacion durante los proximos cuatrimestres de las cuatro guias
elaboradas dara lugar a nuevas observaciones sobre los procesos de ensefanza y
aprendizaje que se situan en las clases de problemas. Estas constataciones podran ser
tenidas en cuenta junto con los analisis presentados en este Informe para la elaboracién de
nuevo material didactico que se centre en otros ejes tematicos de QAI. En particular, se
recomienda dar prioridad a la confeccion de nuevas guias de ejercicios sobre los métodos
electroquimicos, pues, de acuerdo a lo hablado con los estudiantes que ya transitaron el
espacio, constituyen los métodos de analisis mas dificiles de comprender.

También en relacion con las guias me gustaria mencionar para el equipo docente de
QAI un punto vinculado a cédmo los cursantes trabajaron con las mismas. Los estudiantes
que respondieron el formulario en linea indicaron que hicieron una resolucion no tan
detallada de cada uno de los problemas. Posiblemente esto se deba a cuestiones de
administracion de tiempo o bien, a que los cursantes prefieren hacer una resolucion inicial
que luego pueda ser profundizada y complementada con comentarios aportados por el
docente en clase, comentarios que muchas veces evidencian las formas de resolucién
consideradas validas y que los profesores esperan en el examen final de acreditacion.

Todo el proceso de elaboracién del material didactico, que involucré tanto a
docentes como a estudiantes de QAIl, me permitié comprender la necesidad de repensar los
modos de trabajo al interior de la catedra y asi aportar la sugerencia de rever el material
utilizado en las clases de teoria. Esto podria ayudar a los estudiantes en identificar los
tépicos mas relevantes del programa, no sélo para facilitar su recuperacion y resignificacion
en las clases de problemas y de TP, sino también para la orientacion en el estudio hacia el
examen final de acreditacion.

Adicionalmente, me gustaria destacar que el proceso de elaboracion de nuevas
guias de ejercicios me permitié poder trazar ciertas relaciones entre la asignatura QAI y
otros espacios curriculares de la carrera de LQ, abordando al mismo tiempo la problematica
de las interrelaciones entre los diferentes espacios de QAI (teoria, problemas y TP) y su
relevancia para el futuro ejercicio profesional.

Como perspectiva de cierre, este Trabajo podra ser insumo de partida o nutrir

trabajos de investigacion en torno a la ensefianza de la Quimica en contexto universitario.
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Los documentos que constituyen este Anexo estan almacenados en una carpeta de

Google Drive a la cual se puede acceder a partir del siguiente vinculo:

https://drive.google.com/drive/folders/1EMSolflsVtTBzOxTiRnthEQgWpSk5jTG?usp=drive li

nk

Dado que se trata de una carpeta de acceso privado, se debera solicitar el ingreso

luego de hacer clic en el link.

Dentro de la carpeta se incluyen los siguientes documentos:

I. Planificacion académica — Quimica Analitica Instrumental.

Il. Licenciatura en Quimica — Plan 2000R (programa de la carrera).

Ill. Guia de problemas analizadas para el estudio de campo.

a.
b.
c.
d.

Introduccién a la espectroscopia molecular UV-vis e IR-cercano.
Aplicaciones de la espectroscopia molecular UV-vis e IR-cercano.
Fluorescencia molecular.

Espectrometrias atomicas.

IV. Cuestionarios empleados en las entrevistas individuales semidirigidas con los

docentes.

V. Cuestionario empleado en el grupo focal semidirigido con los estudiantes que ya

habian cursado QAI.

VI. Cuestionario empleado en la entrevista individual semidirigida con el docente que

valido la primera guia de ejercicios elaborada.

VIl.Formulario enviado a estudiantes que utilizaron la primera guia de ejercicios

elaborada.
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