UNIVERSIDAD | Guias Curso:

DE GRANADA | Docentes 2021/ 2022

Fecha ultima actualizacion: 14/07/2021
Guia docente de la asignatura Fecha de aprobacion por la Comisién
Académica: 14/07/2021

Aplicacion de las Técnicas
Separativas Hibridas (Cl, Cgy
Ec) a la Identificacion y
Cuantificacion de Compuestos
de Interés Biosanitario

Master Universitario en Investigacion, Desarrollo, Control e

Master L, .
Innovacion de Medicamentos

MODULO Moédulo de Docencia

Ciencias de la Salud

CENTRO RESPONSABLE :
DEL TITULO Escuela Internacional de Posgrado
Semestre  Segundo Créditos 3 Tipo  Optativa Tipo ot Presencial
ensefianza

PRERREQUISITOS Y/O RECOMENDACIONES

Los propios del Master

BREVE DESCRIPCION DE CONTENIDOS (Seglin memoria de verificacién del Master)

Introduccion. Generalidades. La cromatografia de liquidos como técnica analitica separativa. La
cromatografia de gases como técnica analitica separativa. Fundamentos. Metodologias. Sistemas
de deteccion (DAD, FIL y MS). El espectro de masas aplicaciones al analisis cualitativo y
cuantitativo. El espectrometro de masas. Necesidad del alto vacio. Tipos de bombas. Sistemas de
ionizacion. (Impacto electrdnico e ionizacién quimica). Sistemas de deteccion. Tipos de
acoplamientos. Optimizacién de parametros instrumentales. Metodologia analitica. Técnicas de
trabajo (espacio en cabeza, microextraccion en fase sélida). Optimizacién de parametros
quimicos. Aplicaciones analiticas

COMPETENCIAS

COMPETENCIAS BASICAS
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» CB6 - Poseer y comprender conocimientos que aporten una base u oportunidad de ser
originales en desarrollo y/o aplicacién de ideas, a menudo en un contexto de
investigacion.

» CB7 - Que los estudiantes sepan aplicar los conocimientos adquiridos y su capacidad de
resolucion de problemas en entornos nuevos o poco conocidos dentro de contextos mas
amplios (o multidisciplinares) relacionados con su area de estudio.

e CB8 - Que los estudiantes sean capaces de integrar conocimientos y enfrentarse a la
complejidad de formular juicios a partir de una informacion que, siendo incompleta o
limitada, incluya reflexiones sobre las responsabilidades sociales y éticas vinculadas a la
aplicacion de sus conocimientos y juicios.

e CB9 - Que los estudiantes sepan comunicar sus conclusiones y los conocimientos y
razones ultimas que las sustentan a publicos especializados y no especializados de un
modo claro y sin ambigiiedades.

 CB10 - Que los estudiantes posean las habilidades de aprendizaje que les permitan
continuar estudiando de un modo que habra de ser en gran medida autodirigido o
auténomo.

COMPETENCIAS GENERALES

» CGO1 - Hablar bien en publico

e CGO2 - Capacitar a los alumnos a abordar problemas de forma cientifica, desde una
perspectiva multidisciplinar, formulando hipétesis y objetivos para su resolucion,
extrayendo conclusiones fundadas que sean de aplicacion en las ciencias farmacéuticas,
biomédicas, tecnolégicas y de la practica farmacéutica, con especial énfasis en la
investigacion, desarrollo, control e innovacién de productos farmacéuticos.

» CGO3 - Realizar investigacion en cualquier entorno del sector farmacéutico y de la salud.

» CGO5 - Saber plantear un disefio experimental, comprender y resolver el analisis de los
datos experimentales mediante programas computacionales e interpretar los resultados.

e CGOo6 - Utilizar eficazmente los recursos informaticos para la documentacion, busqueda
de datos, confeccion y presentacion de trabajos de investigacion en los campos de las
ciencias farmacéuticas.

» CGO7 - Conocer los sistemas de gestion de la calidad que se pueden aplicar con relacién a
los ensayos de laboratorio para el control de calidad de farmacos, asi como en el
desarrollo de actividades de prevencion frente a los riesgos debidos a usos de agentes
quimicos en el laboratorio.

» CGO8 - Realizar trabajos bibliograficos sobre distintas patologias y los correspondientes
prototipos terapéuticos.

» CG17 - Trabajar en equipos multidisciplinarios tanto a nivel de la industria farmacéutica
como de organizaciones sanitarias.

e CG18 - Ser capaces de presentar publicamente ideas, procedimientos o informes de
investigacion, comunicando sus conclusiones y promoviendo el uso racional del
medicamento.

 CG4 - Saber aplicar las técnicas de investigacion, tanto metodolégicas como
tecnoldgicas, en distintas areas de estudio y ensefiar a redactar correctamente un trabajo
cientifico, informe o protocolo, empleados asiduamente en la investigaciéon de productos
sanitarios.

COMPETENCIAS ESPECIFICAS

» CE02 - Interpretar resultados de caracteristicas fisicoquimicas, aspectos tecnolégicos de
produccion y control de medicamentos y de pruebas farmacolégicas, toxicologicas o
diagnosticas.

» CE03 - Utilizar eficazmente los recursos informaticos para la documentacion, busqueda
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de datos, confeccion y presentacion de trabajos de investigacion en los campos de las
ciencias farmacéuticas.

» CEO05 - Saber como confeccionar y presentar comunicaciones cientificas

» CE06 - Saber disefiar muestras representativas.

» CE07 - Publicar los resultados de la investigacion.

RESULTADOS DE APRENDIZAJE (Objetivos)

Profundizar y completar el estudio de las técnicas separativas mas frecuentes (CL, CG y EC) con
los detectores de mejores caracteristicas analiticas (MS, DDA, DL....). - Profundizar en los
conocimientos de la metodologia analitica para las validaciones farmacéuticas y la optimizacion
de parametros quimicos.

PROGRAMA DE CONTENIDOS TEORICOS Y PRACTICOS

TEORICO

TEMARIO TEORICO:

Tema 1.- Conceptos fundamentales en cromatografia. Introduccién al proceso cromatografico. El
proceso cromatografico. Retencion, equilibrio y elucion. Cromatograma y parametros
cromatograficos: relaciones de tiempo, relaciones de espacio, relaciones de volumen.
Ensanchamiento de banda, origen e importancia. Factores que influyen en el ensanchamiento de
banda. Eficacia del proceso cromatografico y factores de los que depende. Influencia de la
velocidad de la fase moévil. Separacion de mezclas. Resolucion y optimizacion. Procedimientos
generales para mejorar la resolucion cromatografica.

Tema 2.- Cromatografia de liquidos en columna: Fundamento,

Instrumentacion. Aplicaciones. Introduccion. Clasificacién. El cromatdgrafo de liquidos.
Suministro de fase moévil: composicion y caracteristicas de la fase moévil, Sistemas de bombeo.
Medidor de presion. Mezcla de los disolventes de la fase mévil. Programacion de gradientes de
elucion. Sistemas de inyeccién de muestra. Calidad de la inyeccién. Columnas cromatograficas:
tipos, preparacion y caracteristicas generales. El relleno cromatografico. Sistemas de deteccion:
tipos y caracteristicas generales. Toma y tratamiento de datos. Metodologia analitica.
Aplicaciones. Cromatografia preparativa.

Tema 3.- Cromatografia de gases : Fundamento Instrumentacion Aplicaciones.

Fundamento. Instrumentacion. Gas portador. Sistemas de introduccion de la muestra. Tipos de
columnas. Tipos de fases estacionarias: solidos sorbentes y fases liquidas (Cromatografia gas-
solido y gas-liquido). Columnas capilares. Deposicion de la fase estacionaria. Fases estacionarias
inmovilizadas. Programacion de temperatura. Programacion del flujo. Sistemas de deteccion:
tipos y caracteristicas. Metodologia analitica. Aplicaciones

Tema 4.- Acoplamiento de técnicas en cromatografia.
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Hibridacion instrumental. Tipos de configuraciones. Acoplamiento cromatografia-detectores:
cromatografia de gases-espectrometria de masas (GC-MS) (tipos de interfaces, ejemplos de
aplicaciones)

Tema 5.- Espectrometria de Masas aplicada a la cromatografia de liquidos.

Definicion. Partes del Espectrometro de Masas. Tipos de interfaces. Masa nominal. Resolucion
isotdpica. Alta Resolucion y Baja Resolucion. Acoplamiento cromatografia de liquidos-
espectrometria de masas (LC-MS). Espectrometria de Masas en tandem (MS/MS). Aplicaciones.

PRACTICO

PRACTICAS DE LABORATORIO:
Practica 1: Calculo de parametros cromatograficos
Practica 2: Aplicacion de la Cromatografia iénica al Analisis de Aguas

Practica 3: Aplicacion de la GC-MS al analisis cualitativo. Resolucion de una mezcla de volatiles
por head space

Practica 4: Control de Calidad de compuestos farmacéuticos con HPLC-DAD.

Practica 5: Determinacion Estructural (Masa Exacta) de Compuestos Farmacéuticos mediante
HRMS-TOF

Practica 6: Obtencion de la “huella dactilar” de un extracto natural con HPLC-TOF

BIBLIOGRAFIA

BIBLIOGRAFiA FUNDAMENTAL

BIBLIOGRAFIA FUNDAMENTAL:

e Luis Esteban. La Espectrometria de Masas en imagenes. ACN Editores 84-87687-18-0.
1993

e J.M. Garcia Segura, J.G. Gavilanes, A. Martinez del Pozo, F. Montero, M. Ofiaderra, F.
Vivanco. Técnicas instrumentales de analisis en Bioquimica. Editorial Sintesis, 2004

« Susan R. Mikkelsen, Eduardo Cortdn. Bioanalytical Chemistry. Wiley-interscience. 2004

« 0. Valls, B. del Castillo, Técnicas Instrumentales en Farmacia y Ciencias de la Salud,
Ediciones Piros, 2009.

e M.C. D’Ocon Davaza, M.]. Garcia Garcia-Saavedra, J.C. Vicene Garcia, Fundamentos y
Técnicas de Analisis Bioquimico. Principios de Analisis Instrumental, Paraninfo, Madrid,
2006

* R.F.Venn (ed), Principles and Practice of Bioanalysis, CRC Press, 2008

e C.A. Curtis, E.R. Ashwood, Tietz Fundamentals of Clinical Chemistry, Saunders Company,

2008.
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J.R. Chapman Practical Organic Mass Spaectrometry John Wiley and Sons UK 1995

George Lunn (Ed), Capillary electrophoresis methods for pharmaceutical analisis, Wiley-
Interscience, 2009.

R.B. Cole (Ed), Electrospray ionization mass spectrometry, Wiley-Interscience, 2000.

ENLACES RECOMENDADOS

e http://www.mncn.csic.es/docs/repositorio/es_ ES/investigacion/cromatografia/espectro

metria_de_ masas.pdf
* http://www/.ujaen.es/~mjayora/docencia_ archivos/Quimica%?20analitica%20ambienta

1/Tema7.pdf
e http://www.cbm.uam.es/joomla-rl/images/Servicios/080.Proteomica/documentos/Espe

ctrometria_ de__masas_ ESI-MSMS__enero_ 2015.pdf

METODOLOGIA DOCENTE

» MDo1 Clases magistrales o lecciones teréricas.

« MDO02 Seminarios, elaboracion de trabajos encargados por el profesor y practicas de
laboratorio.

e MDo3 Tutorias.

e MDO04 Trabajo auténomo del estudiante.

EVALUACION (instrumentos de evaluacidn, criterios de evaluacién y porcentaje sobre la

calificacion final)

EVALUACION ORDINARIA

La evaluacion utilizada tratara de valorar los resultados del aprendizaje y las competencias
adquiridas, y por ello sera disefiada de modo que tenga que ver con el rendimiento y el trabajo
total del estudiante y no so6lo en los conocimientos.

Segun lo estipulado en la NORMATIVA DE EVALUACION Y DE CALIFICACION DE LOS
ESTUDIANTES DE LA UNIVERSIDAD DE GRANADA (Aprobada por Consejo de Gobierno en su
sesion extraordinaria de 20 de mayo de 2013), y en los términos que en dicha guia se recogen, los
estudiantes podran acogerse a: (I) un sistema de evaluacion continua; o (II) un sistema de
evaluacion tnica final.

(I) EVALUACION CONTINUA

El derecho a la evaluacion continua requiere la asistencia minima del 85% de las sesiones
presenciales.

Se trata de una evaluacion continua formativa-sumativa que incluira una valoracién centrada en
las capacidades, destrezas y procedimientos relacionados con el trabajo realizado por los
estudiantes y su relacion con los perfiles académicos y/o profesionales definidos. En la medida
que sea posible se incluira al propio alumnado en el proceso recurriendo a la evaluacion entre
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iguales (co-evaluacion) que se tendra en cuenta conjuntamente con la evaluacién tradicional
(profesor-alumno).

Esto supone una estrategia de evaluacion global basada en cuatro pilares:
a) actitud y disposicion en las sesiones de clase

b) inquietud y madurez en el trabajo auténomo

c¢) responsabilidad y compromiso en el trabajo en grupo

d) progreso en el conocimiento adquirido
EVALUACION EXTRAORDINARIA

Realizacion de un examen en el Departamento de Quimica Analitica de la Universidad de Granada.
Dicha prueba tedrica y/o practica podra ser de respuesta multiple, de preguntas cortas, de temas
a desarrollar, y problemas.

Realizacion de un trabajo bibliografico sobre alguno de los contenidos de la materia.
EVALUACION UNICA FINAL

EVALUACION FINAL UNICA

La evaluacion tnica final implica que los estudiantes deberan demostrar, al final de curso, el
grado de adquisicion de las competencias propias de la asignatura, incluyendo tanto el nivel de
los conocimientos como las destrezas instrumentales adquiridas.

La evaluacion se realizara en dos sesiones:

1. Prueba de conocimientos tedricos. La prueba constara de dos partes: (A) respuesta a una
serie de cuestiones cortas y resolucion de ejercicios numeéricos; y (B) desarrollo de temas
amplios.

2. Realizacion una entrevista con los profesores para evaluacion de los conocimientos
practicos. Seran condicion indispensable para realizar este segundo examen haber sido
evaluado positivamente en el primer examen (calificacion = 5)

Los estudiantes que se acojan a esta modalidad deberan presentar previamente, y de manera
periodica, una serie de informes comentados sobre los contenidos desarrollados en cada uno de
los temas.

Realizacion de un examen en el Departamento de Quimica Analitica de la Universidad de Granada.
Dicha prueba tedrica y/o practica podra ser de respuesta multiple, de preguntas cortas, de temas
a desarrollar, y problemas.

Realizacion una entrevista con los profesores para evaluacion de los conocimientos practicos
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