GUION EPISODIO |

Bienvenidos al podcast elaborado por el grupo de innovacion docente Analytical
QuimiKnowledge relativo a la asignatura Quimica Analitica Il. En este episodio se va a
tratar el tema denominado GENERALIDADES SOBRE LOS METODOS DE SEPARACION.

PRIMER BLOQUE

Una técnica de separacion es un procedimiento utilizado para dejar al componente /es
desead, también llamado analito, fuera de la accion de la sustancia/as que interfieren
en su determinacion, denominados interferentes. Normalmente la etapa de separacién
requiere la creacion de una nueva fase y la posterior separacién de la fase original. La
separacion Es un proceso fisico, pero frecuentemente implica procesos quimicos. Se
trata del establecimiento de equilibrios de los componentes de la muestra entre ambas
fases, por lo que nunca las separaciones seran completas. Hay que tener en cuenta que
la realizacion de esta etapa constituye una de las mayores fuentes de error a la hora de
proponer un método analitico. El gran nimero de técnicas de separacidn existentes, los
estudios tedricos publicados y las aplicaciones descritas justifican el hecho de que se
hable de una Ciencia de las Separaciones

Ala hora de estudiar lase separaciones es necesario definir una serie de parametros que
nos van a ayudar a entender mejor el proceso. El primero de ellos es el FACTOR DE
RECUPERACION, se define como la cantidad de especie que pasa a la nueva fase
(separada) con respecto a la cantidad total. Se calcula con el cociente de la cantidad de
una especie en la nueva fase con respecto a la fase inicial. La eficacia de una separacién
se puede expresar por medio del factor de recuperacidn, ya que se corresponde con el
rendimiento del proceso extractivo y normalmente se expresa en %. Si se ha disefiado
el procedimiento de separacién adecuadamente, el factor de recuperacién para el
compuesto de interés tendrd que ser préximo a la unidad mientras que para los
interferentes sus valores tendrian que tender a cero. Obviamente se pueden calcular
tantos factores de recuperacién como analitos se quieran determinar. Por otro lado,
tenemos el factor de separacién, que se define como el grado de separacién entre el
analito y los interferentes y es el valor que multiplicado por la relacién de la cantidad
original de interferente frente a la de analito de da la relacién final. Si el factor de
recuperacién para el analito es proximo a 1, entonces el factor de separacién se
aproximara al valor del factor de recuperacion para el interferente.

SEGUNDO BLOQUE

Como en cualquier proceso analitico, la separacion lleva un error asociado, que nunca
se va a poder eliminar del todo, pro si minimizar en gran parte. Podemos encontrarnos
con dos situaciones: i) El paso incompleto del elemento de interés siempre originara un
error por defecto, mientras que el error asociado a la incompleta separacién del
interferente/es serd por exceso si este compuesto participa positivamente en la medida
analitica final y por defecto si su presencia disminuye la magnitud de esta medida. Si se
quiere calcular de manera experimental, existe una féormula en la que participan
pardmetros ya vistos en este tema como el factor de recuperacién, y otros nuevos como
las constantes proporcionales a la sensibilidad de la medida, que puede ser masa,




volumen absorbancia...) para cada componente. En esta ecuacién podemos encontrar
un término (factor de recuperacion del analito menos 1 que estara relacionado con el
error por defecto, y otro término que engloba al factor de recuperaciéon para el
interferente, cociente de constantes y de cantidades (siempre en el numerador lo
relativo al interferente), que dependiendo de los valores obtenidos ocasionara un error
por defecto o por exceso.

TERCER BLOQUE

En la dltima parte del tema se van a comentar distintas formas de clasificar los métodos
de separacidn en funcién diversos conceptos. La primera forma de clasificar los métodos
es en funcién de su objetivo, si va tener fines analiticos, lo que normalmente lleva
asociado que los analitos se van encontrar en concentraciones bajas, y que implicara
utilizar instrumentacidon de menores dimensiones que para el otro fin, el preparativo. En
este caso, la finalidad es obtener grandes cantidades de un compuesto o compuesto de
interés, normalmente esta asociado a fines industriales, y hace necesario el utilizar
instrumentacién de grandes dimensiones. En una situacién intermedia nos
encontrariamos con la finalidad semi-preparativa, que normalmente se suele desarrollar
en plantas piloto. Por otro lado, esta la clasificacién entorno al resultado que se va a
obtener de la separacién. Si la finalidad es simplemente saber si el compuesto estd
presente o no en la nueva fase, se hablaria un andlisis cualitativo. En cambio, si no sélo
se quiere saber si un compuesto esta presente o no, pero también, si lo estd en mayor
o menor medida, pero sin especificar la concentracién, se hablaria de analisis
semicuantitativo. Por ultimo, cuando se quiere obtener la cantidad de analito de forma
exacta, se hablaria de analisis cuantitativo, y normalmente, esta asociado a la asignacién
de una concentracidn. Finalmente, podemos clasificar los métodos de separacién en
funcidn del estado fisico de las fases que entran en juego. Por un lado, tenemos técnicas
en las que participan una fase liquida y otra gaseosa, dentro de estas técnicas nos
encontramos con la volatilizacién, pero también la cromatografia de gases, utilizando el
mecanismo de reparo que ya se explicard en temas posteriores. Aproximaciones
similares se utilizan cuando tenemos una fase sélida y otra gaseosa, con la salvedad de
gue hablariamos de sublimacion, y cromatografia de gases con el mecanismo de
adsorcién. El numero de técnicas en las que participa una fase liquida y otras sdlida es
mayor, tenemos la precipitacidn, el cambio idnico, extraccion con disolventes
(lixiviacidn) la cromatografia de liquidos siempre y cuando no se emplee el mecanismo
de reparto y algunos modos de electroforesis capilar. En cambio, las separaciones con
dos fases liquidas (inmiscibles entre si) son menos frecuentes en cuanto a nimero de
técnicas, y nos encontrariamos con la extraccidon con disolventes, o el mecanismo de
reparto en cromatografia de liquidos. Finalmente, hay que comentar que otras técnicas
de separacidon menos frecuentes son la electrélisis, didlisis, fusidon por zonas, entre otras.




