FACULTAD DE CIENCIAS EXACTAS

Presentacion de curso de posgrado

Afo | 2022 Semestre | Segundo semestre

Indique la denominacién del curso (actividad curricular)

Desarrollo de métodos en Cromatografia Liquida de Alta Eficiencia (HPLC). Estrategias de
optimizacién (Exp. Original 700-006781/001).

Especificacién clara si se lo considera valido para cubrir exigencias del Doctorado

Es la revalidacién de un curso que fue aprobado como valido para doctorado (asignandole

oportunamente tres créditos).

Indique el/las areals de Doctorado para las que el curso es dirigido

Cs. Bioldgicas | X Fisica Ciencias Ambientales X

Quimica X Matematica

Indique si el curso es o forma parte de una materia de grado. Especifique.

NO

Profesor responsable (indicando cargo docente y/o investigacion y las horas que

participa del dictado de clases)

Mario R. Reta (8 hs), Sonia Keunchkarian (6 hs), Lilian Romero, (6 hs) Leonardo Gagliardi (6hs) y

Cecilia Castells (Responsable con 8 hs de clases)

Docentes participantes (indicando cargo docente y/o investigacién y las horas que

participa del dictado de clases)

Participaran los siguientes becarios doctorales de Conicet y tesistas de esta Facultad, que no
poseen cargos docentes:
Sebastian Caruso, Matias Diaz Merino, Emilia Frickel Critto, Sol Giovannoni, Federico Castafieda, y

Belen Cingolani

Caracteristica del curso Teorico y practico
(Tedrico, practico, tedrico-practico,
etc)

Modalidad del curso (presencial, a |presencial
distancia, combinada). Indicar en
porcentaje el dictado a distancia.

Carga horaria semanal 25 hs/semana , dos semanas




Duracion total en horas (distinguir | 50 horas (35 horas teoria y 15 horas de TPs)

horas de teoria, practica,

teoria/practica, presencial y a

distancia)

Tipo de evaluacion y requisitos de aprobacion (max. 2000 caracteres). Si la evaluacion
no es presencial indicar los instrumentos y soportes que se emplearan para evaluar los
aprendizajes y competencias de los/as alumnos/as.

La evaluacion es escrita y presencial.

El curso se suspendié durante los afios 2020 y 2021 por la imposibilidad de realizar los TPs. Se

preve que sea una modalidad intensiva y que los TPs sean de grupos no mayores a 5

estudiantes/docente colaborador.

Ambito o lugar de desarrollo (Instituto, Centro, Laboratorio, catedra, aula, etc). Si hay
mas de uno indicar cuantas horas en c/u y qué actividades se desarrollaran en cada

lugar

Aulas asignadas para las teorias, aula de PC para una jornada y LIDMA para los TPs.

Comienzo del
dictado

31/10/2022 al Cupo de alumnos/as |30
11/11/2022

Breve descripcion de los contenidos y su vinculacién con los objetivos de la carrera (max.

1000 caracteres)

Se trata de un curso de cromatografia de liquidos con trabajos précticos, que incluyen conceptos de

optimizacién de la resolucion de muestras complejas, pretratamiento de las mismas y posterior

cuantificacion de los analitos principales. Como técnica analitica, se trata de una de las mas

difundidas en laboratorios de ciencias quimicas, ambientales y biologicos, de amplio uso, pero de

demanda permanente de recursos formativos que la carrera, por curricula (presupuesto horario) no

puede brindar-

Arancelamiento

NO Sl |X

Monto

Destino de los fondos

Es sin arancel para estudiantes de doctorado de esta Facultad. El
costo es de $10.000 para alumnos de doctorado externos y de $12.000

para graduados en ambitos no académicos.

Mecanismo de pago Y |Fundacion Ciencias Exactas.

administrador de fondos




Describir los objetivos del curso (max. 2000 caracteres)

El objetivo primario de este curso es impartir conocimientos basicos de optimizacion de métodos de
analisis en cromatografia de liquidos (HPLC). El curso seré de caracter tedrico en un 70% y préactico
en un 30%. Los aspectos tedricos incluyen: modelos cromatograficos clésicos. Retencion,
selectividad, eficiencia, resolucion, sensibilidad. Propiedades fisicas y quimicas de columnas.
Optimizacion. Métodos cromatograficos segun el tipo de muestra. Pretratamiento de muestras.

Gradientes de elucién. Optimizacion en gradiente. Cuantificacion. Componentes instrumentales.

Indicar los contenidos del curso (max. 2000 caracteres)

El curso prevé ocho encuentros de teorias y problemas. Los aspectos tedricos incluyen: modelos
cromatograficos clasicos. Parametros elementales: retencion, selectividad, eficiencia, resolucion,
sensibilidad. Propiedades fisicas y quimicas de columnas. Optimizacion. Distintos métodos
cromatogréaficos, seleccion segun el tipo de muestra. Pretratamiento de muestras. Gradientes de
elucion. Optimizacion en gradiente. Métodos de calibracion: caracteristicas y aplicacion en HPLC.
Conceptos basicos de validacion de métodos. Componentes de Instrumentos.

Se prevén 4 TPs de laboratorio. El cupo de alumnos se fija en funcion del desarrollo de la tarea
experimental y disponibilidad de docentes colaboradores para llevar a cabo esta tarea con no mas

de 5 alumnos en cada turno.

Si corresponde, describir las actividades préacticas previstas, indicando lugar donde se
desarrollaran, modalidad de supervision y modalidades de evaluacion (max. 2000
caracteres).

TP1: Simulacion cromatogréfica. Influencia de las distintas variables operacionales sobre el
cromatograma.

TP2. Analisis cualitativo de una mezcla. Descripcidén y manejo del instrumento. Influencia de
la composicidn y tipo de solvente organico en la retencion, selectividad y resolucién de una mezcla
real.

TP3. Pretratamiento de una mezcla compleja. Deteccion y separacion de aminoacidos
derivatizados en productos alimenticios.

TP4. Cuantificacién de hidrocarburos poliaromaticos en agua, previa extraccion y
preconcentracion de analitos por extraccion en fase solida. Validacion de los datos.

Los TPs seran desarrollados en el LIDMA.

Si el curso incluye horas a distancia indicar las previsiones metodolégicas y pedagogicas,
las actividades que se realizaran en las horas presenciales y en las virtuales y el modo
en que se articularan, las interacciones docente-estudiantes y estudiantes-estudiantes




previstas, y los mecanismos de seguimiento, supervision y evaluacion de esas
actividades.

Contacto con el responsable

Lugar de | Division Quimica Analitica y LIDMA.
Trabajo

Teléfono | 0221 4226977

Correo electrénico E-mail: lidma@exactas.unlp.edu.ar

Adjuntar programa detallado de actividades

Programa del curso.

1. Conceptos fundamentales Introduccion: El proceso cromatografico, migracion diferencial y
dispersion en la columna, retencion. Eficiencia de la columna: ensanchamiento de bandas, influencia de
la velocidad de la fase mdvil, efectos intra y extra columna, efecto del tamafio de muestra. Resolucion:
¢ Cuanta resolucion es necesaria para el analisis? Resolucidn vs. condiciones experimentales: a) fuerza
del solvente, b) selectividad de la fase mavil, ¢) tipo de columna y temperatura. Capacidad de picos.
Tiempo de analisis y limitaciones instrumentales.

2. Descripcion del equipamiento basico Bombas: bombas de piston simple y doble, pistones en
tandem, bombas a jeringa y de diafragma. Mezclado a alta y baja presién. Volumen de retardo.
Tratamiento de la fase movil: diferentes tipos de desgasado, filtracion. Inyectores y autoinyectores:
disefio y operacion. Ejemplos comerciales. Detectores mas comunes: UV-visible, arreglo de diodos,
fluorescencia, indice de refraccion, electroquimico, dispersion de luz y detector de masas. Tuberias y
acoples: tipos, construccidn de una conexion tipica. Prevencion y solucién de algunos problemas
comunes en el uso del instrumento.

3. Desarrollo del método cromatografico Introduccion: Naturaleza de la muestra, pretratamiento y
deteccion. Objetivos de la separacion. Seleccion del método y condiciones iniciales. Seleccién de la
columna: propiedades fisicas y quimicas de los materiales empleados como relleno. Disefio de
columnas. Importancia de las caracteristicas geométricas de la columna.

4, Preparacion de la muestra: tipos de muestra. Pretratamiento de muestras solidas y liquidas.
Muestras bioquimicas: aminoacidos, proteinas y acidos nucleicos. Extraccion en fase solida (SPE),
acelerada con solventes (ASE) y con microondas (MASE). Microextraccion en fase soélida (SPME) y
microextraccion dispersiva liquido-liquido (DLLE).

5. Eleccion del tipo de cromatografia en funcién de las caracteristicas de la muestra. Muestras no-
i6nicas: fase normal y fase inversa. Optimizacion de la separacién. Muestras iénicas: fase inversa, par
i6nico e intercambio iénico. Control del pH, empleo de buffers y modificadores organicos. Desarrollo del
método. Breve descripcion de otros tipos de cromatografia con fases liquidas: exclusion molecular,



interaccidn hidrofébica, interaccion hidrofilica y cromatografia quiral. Elucién en gradiente para el
desarrollo del método cromatografico: ;separacion isocratica o en gradiente? Teoria de gradiente de
elucion. Estimacion de las condiciones dptimas para el analisis final. Separaciones faciles, tipicas y
dificiles.

6. Andlisis cuantitativo: Detectabilidad. Influencia de las condiciones experimentales. Detectabilidad
versus resolucién. Métodos de cuantificacion. Método del estandar interno, del estandar externo y
método del sobreagregado. Ventajas y desventajas de cada uno. Curvas de calibracion. Cifras de
mérito: limite de deteccion y de cuantificacion, rango lineal, sensibilidad, especificidad, exactitud,
precision y robustez.

Trabajos Practicos:

TP1: Simulacion cromatogréfica. Influencia de las distintas variables operacionales sobre el
cromatograma.

TP2. Analisis cualitativo de una mezcla. Descripcidén y manejo del instrumento. Influencia de la
composicion y tipo de solvente organico en la retencidn, selectividad y resoluciéon de una mezcla.

TP3. Pretratamiento de una mezcla compleja. Deteccidn y separacion de polifenoles en una
muestra alimenticia.

TP4. Cuantificacién de hidrocarburos poliaromaticos en agua. Extraccion y preconcentracion de
analitos por extraccion en fase solida.

Bibliografia
HPLC Columns. Theory, Technology and Practice, U. D. Neue, Wiley, 1997

Introduction to Modern Liquid Chromatography, 3. Ed., L R. Snyder, J. J. Kirkland, J. W. Dolan, Wiley
Interscience, 2010

SPME, Theory and Applications, J. Pawliszyn, 2007.

Evaluacion.

Evaluacion escrita al finalizar el curso.



