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PRESENTACION

Descripcion de la asignatura: La materia "Métodos de separacién y Quimiometria" completa la
formacioén analitica del estudiante del Grado en Quimica y el Doble Grado de Quimica y
Bioquimica con el estudio de los métodos analiticos de separacion, cinéticos y automatizados, y
aborda mediante el analisis quimiométrico, el tratamiento estadistico de los datos
experimentales, porporcionando las herramientas necesarias para la extraccion de informacion
de los sistemas quimicos de cuantificacién. La asignatura se imparte en el aula mediante i)
leccibn magistral con continuas referencias a ejemplos de analisis practicos en laboratorio
docente e industria, incitando la intervencion participativa del alumno motivandolo a resolver,
mediante un diadlogo activo, las cuestiones que pudieran surgir, ii) seminarios en los que se
resolverdn problemas y cuestiones tedrico-practicas, con interpretacion de datos y célculos
numeéricos, Y iii) la resolucion de trabajos practicos con objeto de resolver cuestiones practicas
planteadas en los diferentes bloques tematicos impartidos. Por Ultimo, se visualizaran,
interpretaran y discutirdn videos que resolveran las estrategias mas comunes empleadas en las
actuales metodologias de andlisis.

¢ Titulaciones: Grado en Quimica y Grado en Quimica y Bioquimica

e M6dulo y materia de la asignatura: Médulo Il (Fundamentos Tedricos de la
Quimica). Materia | (Quimica Analitica)

e Numero de créditos: 6,0 ECTS

e Curso, semestre: 4°, 1°" cuatrimestre

e Carécter: Obligatoria

e Profesor responsable: Iiigo Navarro Blasco

e Idioma en que se imparte: Castellano-Inglés

e Horario: establecido por la Coordinacion y disponible en Google Calendar

e Requisitos: Conocimientos previos de Quimica Analitica Cuantitativa e Instrumental
(Quimica Analitica Cuantitativa, 2° y 3° Quimica) y Principios basicos de
experimentacion y laboratorio Instrumental en Quimica Analitica (Laboratorio de
Analisis Fundamental y Laboratorio de Analisis Instrumental, 2° y 3° Quimica).

RESULTADOS DE APRENDIZAJE (Competencias)

Las competencias especificas, basicas y generales que se describen a continuacién son
exigibles para todo alumno que curse la asignatura y se traducen en los correspondientes
resultados de aprendizaje.

Competencias especificas

El programa de la asignatura permite el desempefio de una gran capacitacion, concretandose en
la adquisicion de las siguientes habilidades y destrezas personales especificas, descritas en la
memoria de Verificacion del titulo de grado en Quimica impartido por la Universidad de Navarra:

e CE 1. Analizar y resolver problemas cualitativos y cuantitativos segun modelos
previamente desarrollados, asi como reconocer nuevos problemas y planificar de
estrategias para su resolucion.

e CE 2. Procesar, computar, evaluar, interpretar y sintetizar datos e informacién
Quimica.

e CE 8. Llevar a cabo procedimientos estdndares de laboratorios tanto analiticos
como de sintesis, en sistemas organicos e inorganicos, cumpliendo con la praxis
Quimica adecuada y una manipulacion segura de los materiales y reactivos
quimicos.

e CE 10. Conocer los tipos de reacciones Quimicas, ademas de su cinética y catélisis.
Comprender la aplicacién de las reacciones a los procedimientos usados en el
analisis quimico para identificar, caracterizar y determinar los compuestos quimicos.
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Competencias béasicas

El programa de la asignatura también garantiza la adquisicién, por el estudiante de grado, de las
siguientes competencias relativas al conocimiento quimico analitico basico, descritas en la
memoria de Verificacion del titulo de grado en Quimica impartido por la Universidad de Navarra:

e CB 1. Que los estudiantes hayan demostrado poseer y comprender conocimientos
en un &rea de estudio que parte de la base de la educacion secundaria general, y se
suele encontrar a un nivel que, si bien se apoya en libros de texto avanzados,
incluye también algunos aspectos que implican conocimientos procedentes de la
vanguardia de su campo de estudio.

¢ CB 2. Que los estudiantes sepan aplicar sus conocimientos a su trabajo o vocacién
de una forma profesional y posean las competencias que suelen demostrarse por
medio de la elaboracién y defensa de argumentos y la resolucién de problemas
dentro de su area de estudio.

e CB 3. Que los estudiantes tengan la capacidad de reunir e interpretar datos
relevantes (normalmente dentro de su area de estudio) para emitir juicios que
incluyan una reflexién sobre temas relevantes de indole social, cientifica o ética.

e CB 4. Que los estudiantes puedan transmitir informacion, ideas, problemas y
soluciones a un publico tanto especializado como no especializado.

e CB 5. Que los estudiantes hayan desarrollado aquellas habilidades de aprendizaje
necesarias para emprender estudios posteriores con un alto grado de autonomia.

Competencias generales

Asimismo, el programa de la asignatura integra las competencias generales relativas al campo
de aplicacion quimico analitico que se enumeran en la memoria de Verificacion del titulo de
grado en Quimica impartido por la Universidad de Navarra, como:

e CG 1. Planificar y organizar el tiempo y gestionar la propia formacién continua,
actualizando el conocimiento de las innovaciones del ambito cientifico y saber
analizar las tendencias de futuro.

e CG 2. Pensar de forma integrada y abordar los problemas desde diferentes
perspectivas. Tener razonamiento critico. Aportar soluciones a problemas en el
ambito cientifico.

e CG 3. Trabajar en equipo, seleccionar y elegir la metodologia de trabajo y
distribucién de funciones. Saber escuchar y hacer uso de la palabra con
intervenciones positivas y constructivas.

e CG 6. Usar correctamente el método de induccién. Ser capaz de generalizar el
conocimiento obtenido en una ocasién a otros casos u ocasiones semejantes que
puedan presentarse en el futuro.

Resultados del aprendizaje

Los resultados de aprendizaje se traducen desde las competencias adquiridas y cabe
enumerarlos en:

e Demostrar conocimiento, comprensién y capacidades practicas en relacién con las
competencias descritas, comprobado por los examenes y pruebas de diverso tipo
realizadas.

e Interpretar y valorar los resultados obtenidos por las distintas técnicas
instrumentales.

e Demostrar capacidad de relacion entre las distintas materias del médulo
encaminada a la resolucién de problemas integrados.

Objetivos de la asignatura

Asimismo, la asignatura de Métodos de Separacién y Quimiometria pretende conseguir que el
alumno adquiera los siguientes objetivos:

Objetivos de contenidos
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e Complemente su formacién analitica con el estudio de los métodos analiticos de
separacion, cinéticos y autométicos, y aborde mediante el andlisis quimiométrico, la
etapa final de tratamiento estadistico de los datos experimentales.

¢ Profundice, mediante trabajos bibliograficos de investigacién, en los procesos
experimentales avanzados para la determinacién de analitos en mdltiples matrices
de analisis.

Objetivos de habilidades y competencias

e Integre los conocimientos analiticos adquiridos en el disefio de estrategias para la
elaboraciéon de nuevas metodologias analiticas.

¢ Plantee con rigor cientifico un protocolo de analisis, considerando todas las etapas
del proceso analitico, para la obtencién de resultados fiables con una metodologia
adecuada a las posibilidades del laboratorio analitico.

¢ Resuelva, con especial soltura, las cuestiones tedrico-practicas planteadas en las
metodologias de andlisis mas comunes, en especial, las de actual relevancia.

PROGRAMA

. Quimiometria

Tema 1. Definicibn de Quimiometria. Errores en andlisis . Tipo de distribuciones. Ensayos de
hipotesis. Valores discrepantes. Analisis de la varianza (Anova).

Tema 2. Calibracién. Modelos de calibracion: modelo lineal univariante y modedo multivariante.
Regresion lineal simple (minimos cuadrados): errores en la recta de regresion. Limite de
deteccion y cuantificacion. Intervalo dinamico lineal. Tipos de calibracién: externa e interna
(patrén interno y adicién estandar).

Tema 3. Disefio experimental y optimizacién. Disefio experimental: disefio factorial frente a
clasico. Disefio factorial y optimizaciéon. Métodos de optimizacién: maxima pendiente y simplex.

Il. Métodos Analiticos de Separacion

Tema 4. Introduccién a los métodos de separacién. Técnicas de separacion no cromatograficas.
Métodos cromatograficos: Descripcién general.

Tema 5. Métodos de separacion. Clasificacion y fundamento. Velocidad de migracién. Tiempo de
retencion. Factores de capacidad y selectividad. Ensanchamiento de banda y eficacia.
Resolucion. Optimizacion de la separacion cromatogréafica. Aplicaciones: Andlisis cualitativo y
cuantitativo.

Tema 6. Técnicas de separacidén cromatograficas. Cromatografia plana. Cromatografia gas-
liquido: Introduccién, Instrumentos, Fases liquidas, Aplicaciones. Cromatografia liquida de alta
resolucién: Introduccion, Instrumentos, Cromatografia de reparto de alta resolucion,
Cromatografia de adsorcion de alta resolucién, Cromatografia idnica de alta resolucion,
Cromatografia de exclusion por tamafio de alta resolucién. Introduccion a las técnicas
cromatograficas acopladas.

Ill. Métodos Cinéticos de Analisis

Tema 7. Caracteristicas fundamentales de los métodos cinéticos. Ventajas y clasificacion de los
métodos cinéticos. Velocidad de reaccion quimica: Terminologia ; Ley de velocidad de reaccion
de primer, pseudoprimer y segundo orden. Métodos experimentales.

Tema 8. Métodos cataliticos no enziméticos. Ecuaciones cinéticas y mecanismo de reaccion.
Métodos diferenciales. Procedimientos basados en las curvas cinéticas: Métodos de las
tangentes. Procedimientos basados en la medida del periodo de induccién. Reacciones quimicas
oscilantes. Volumetrias catalimétricas. Métodos cataliticos en sistemas abiertos.

Tema 9. Métodos enzimaticos de analisis. Cinética de las reacciones enzimaticas y mecanismo
de reaccion. Activadores e inhibidores. Aplicaciones analiticas.
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Tema 10. Métodos de reacciones no catalizadas. Procedimiento directo. Métodos derivativos.
Métodos integrales. Métodos cinéticos diferenciales para el analisis de mezclas: Andlisis de
sustancias que reaccionan con diferente velocidad; Método de la extrapolacién logaritmica
(pseudoprimer y segundo orden); Método de las ecuaciones proporcionales o del doble punto;
Método del punto Unico; Método de la pseudoconstante de velocidad o de la tangente.

IV. Métodos Automatizados de Analisis

Tema 11. Automatizacion en el laboratorio analitico. Objetivos y caracteristicas, ventajas e
inconvenientes de los métodos de andlisis automaticos. Clasificacion. Automatizacion integral:
Tipos y generalidades de los Analizadores.

Tema 12. Métodos automatizados de analisis de flujo continuo (). Analizadores de flujo
segmentado: Esquema general, componentes y configuraciones multicanal; Aplicaciones.
Analizadores de flujo no segmentado: Introduccién y caracteristicas esenciales del andlisis por
inyeccion en flujo. Fiagrama. Fundamento del FIA: mecanismos, modelos e influencia de
pardmetros instrumentales en la dispersion.

Tema 13. Métodos automatizados de analisis de flujo continuo (II). Esquema general y
configuraciéon de FIA. Modalidades y aplicaciones de FIA. Métodos cinéticos desarrollados por
FIA: interrupcion del flujo (stopped flow) y métodos basados en cinética diferencial. Comparacion
entre analizadores continuos de flujo segmentado y no segmentado.

Tema 14. Métodos automatizados discontinuos y estaciones robotizadas. Clasificacién de los
Analizadores discontinuos. Analizadores clinicos. Analizadores centrifugos. Analizadores
elementales. Analizadores genéticos. Estaciones robotizadas: Clasificacion y caracteristicas.
Analizadores de procesos. Comparacion entre analizadores continuos, discontinuos y
robotizados.

Programa Seminarios y Problemas

Sesiones de Seminarios

Seminario 1. Planteamiento de Problemas de estadistica basica de resultados analiticos, valores
discrepantes, pruebas de hipétesis, y calibracion.

Seminario 2. Analisis de regresion. Calibracion externa e interna.
Seminario 3. Disefio experimental y método de optimizacién simplex.

Seminario 4. Aplicaciones experimentales de metodologias basadas en FIA para el analisis de
analitos en matrices especificas.

Sesiones de problemas

Problemas 1. Quimiometria. Evaluacion de los parametros Utiles en la validacién de métodos
analiticos. Prediccion de la incertidumbre de un resultado de analisis.

Problemas 2. Evaluacién de pardmetros en un cromatograma. Optimizacion y evaluacion de la
resolucion de una separacion cromatografica en columna.

Problemas 3. Ecuaciones cinéticas, métodos cinéticos de analisis a tiempo fijo y variable, método
de la pendiente, analisis de reacciones cataliticas: determinacion de catalizadores, analisis
enzimaticos: determinacion de sustratos, analisis de mezclas.

Problemas 4. Determinacion de pardmetros en un Fiagrama. Analisis de las variables
experimentales para la optimizacion de un sistema FIA. Calculos numéricos de cuantificacion.

ACTIVIDADES FORMATIVAS

Metodologia docente y Actividades formativas
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1. Sesiones tedricas presenciales en aula (4 clases semanales, un total de 46 horas). El
area interna del Aula Virtual ADI proporcionara al alumno todo el material utilizado en el
aula para impartir las sesiones presenciales. Asimismo, las clases tedricas se apoyaran
en presentaciones powerpoint visualizadas mediante cafién de proyeccién, el empleo de
pizarra (convencional y/o digital, dependiendo de los medios disponibles en aula) y/o el
uso de otras aplicaciones (excel, pdf, software estadistico, socrative) y mdultiples videos y
aplicaciones de paginas web analiticas que facilitan la comprension de los conceptos
impartidos. La realizacién de las pruebas de seguimiento y evaluacion continua requiere
del alumno la disponibilidad de un dispositivo mévil u ordenador personal

2. Seminarios presenciales de resolucion de problemas y casos préacticos (12
sesiones, 12 horas). Cada bloque tematico desarrolla un programa teérico que se
acompafa de la resoluciéon de una serie de problemas y cuestiones tedrico-practicas
asociadas que se resolveran en los seminarios planteados en el calendario académico.

3. Trabajo personal dedicado a la preparacion de los seminarios, resolucion de cuestiones
y problemas, y presentaciones orales (9,5-10,5 horas). Los seminarios impartidos
requieren un trabajo previo por parte del alumnado con objeto de alcanzar su plena
comprension. Asimismo, se solicitara el disefio y defensa de trabajos tedérico-practicos
evaluables (p.ejm. disefio de una hoja de calculo o planteamiento de protocolo
analitico,...), individualmente o grupalmente, relacionados con la materia impartida. La
presentacion de los trabajos se realizaran presencialmente en aula.

4. Estudio personal del alumno y manejo de bibliografia (75 horas). Aqui se considera el
tiempo real dedicado al estudio e interiorizacion de los conceptos impartidos en la
asignatura y a la realizacion de las distintas cuestiones y problemas propuestas para la
plena comprensién de los conocimientos.

5. Tutorias con el profesor (se estima un nimero de horas de 0,5-1,5; dependiendo de la
atencion personalizada requerida por cada alumnos de manera individualizada
presencialmente en despacho.

6. Realizacion de exdmenes (6 horas). El apartado de evaluacion contiene toda informacion
relativa la realizacion de examenes a lo largo del curso y el modo de evaluacion.

Distribucion temporal

Actividad formativa Distribucién Créditos Porcentaje

1. Clases tedricas

A 46 horas 1,84 ECTS 30,66%
presenciales
2. Seminarios
presenciales: 12 horas 0,48 ECTS 8,00%

resolucion de
problemas y cuestiones

3. Trabajo personal
dedicado resolucién de 10 horas 0,40 ECTS 6,66%
cuestiones y problemas

4. Tutorias con el

profesor 1 hora 0,04 ECTS 0,66%

5. Realizaciéon de

. . 6 horas 0,24 ECTS 4,00%
examenes presenciales
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Total actividades 75 horas 3,00 ECTS 50,00%
presenciales
6. Estudio personal del
alumno y manejo de 75 horas 3,00 ECTS 50,00%
bibliografia
Total 150 horas 6,0 ECTS 100%

EVALUACION

CONVOCATORIA ORDINARIA
Aspectos generales

La evaluacioén de la asignatura contemplara los siguientes aspectos: (i) un ejercicio de
evaluacién con caracter liberatorio de cada uno de los dos primeros bloques tematicos
impartidos; (i) un ejercicio de evaluacién al final del cuatrimestre; (iii) ejercicios del
seguimiento del aprendizaje y evaluacién continua periodicos realizados en aula; (iv) entrega 'y
defensa de los trabajos practicos solicitados al alumnado a lo largo del cuatrimestre; y, (v)
realizacion de los problemas propuestos y participacion activa en los seminarios y las
sesiones de problemas.

Calificacion final

La calificacion final de la asignatura se obtendra de la consideracion del ejercicio parcial de
evaluacién realizado (35% para el alumnado liberado) y el ejercicio final (35% para el
alumnado liberado, y 70% para el alumnado que se examine de todos los bloques tematicos).
Los ejercicios de seguimiento y evaluacion continua otorgan un 20% de la calificacion, mientras
que la valoracion de los trabajos practicos solicitados consideran un 10% de la nota final. Por
ultimo, la participacion activa en las sesiones de seminarios y problemas podran ser
empleados ademas para incrementar hasta un grado la calificacion de aquellos alumnos que
hayan superado las pruebas de los conocimientos teérico-practicos.

La nota final se obtendra mediante la suma porcentual de todas las actividades evaluables
establecidas. Para llevar a cabo el célculo sera necesario alcanzar una nota minima de 4,5
(sobre 10) en el ejercicio final. En aquel caso de que no se alcance la nota minima, se calificara
con la puntuacion del examen sin considerar las restantes actividades evaluables. Una
puntuacion de los ejercicios parcial y final sin promediar mas alta que la nota obtenida con la
suma promedio que favorezca al alumno, sera la empleada para su calificacion final.

CONVOCATORIA EXTRAORDINARIA

El ejercicio de evaluacion y la calificacion de la convocatoria extraordinaria observaran similar
pauta a la convocatoria ordinaria. Es decir, se obtendra de la consideracion conjunta de (i) los
ejercicios de evaluaciéon intermedios superados, los trabajos practicos solicitados y la
participacion activa en las sesiones de seminarios y problemas (20%), siempre y cuando el
alumno haya superado el examen extraordinario; (i) los ejercicios de evaluacion continua (20%),
y (iii) el ejercicio escrito final (60%). De igual manera, para obtener la calificacion global,
considerando la suma porcentual, se requiere una nota minima de 4,5 (sobre 10) en el examen
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final extraordinario. Se considerara exclusivamente la calificacién del examen extraordinario, sin
promediar con las restantes actividades de evaluacién, cuando ésta sea mas favorable al
estudiante.

Caracteristicas de los examenes y ejercicios de evaluacién continua

Los ejercicios de evaluacién constan de un primer apartado con preguntas de respuesta multiple;
en segundo lugar, preguntas tedérico-practicas cortas; y por ultimo un tema caracteristico de cada
bloque tematico con caracter numérico-practico. Los diversos apartados se corregirdn por
independiente, siendo necesario superar cada uno de ellos para aprobar el ejercicio.

Los ejercicios de evaluacion continua se realizaran a lo largo de todo el curso, se llevaran a cabo
en clase (habitualmente antes del inicio de la misma). Las pruebas de evaluacion continua
empleardn cuestiones de respuesta multiple o sentencias de verdadero-falso; de ordinario
mediante plataforma digital online: Socrative, Examinador ADI, Kahoot, ... 0 excepcionalmente en
papel. Tendran una duracién de 5-10 minutos. Estos ejercicios de seguimiento se realizaran
exclusivamente en el dia sefialado, y no seran, por tanto, recuperables para el alumnado ausente.

Las actividades evaluables -los trabajos practicos y el examen parcial- se realizardn en unas
fechas determinadas establecidas previamente en el horario del curso.

Nota. Para aquellos alumnos que requirieran necesidades educativas especiales, acreditados
previamente e informado por Vicedecanato de Alumnos de la Facultad de Ciencias, se podra
adaptar en ese caso el sistema de evaluacidon de acuerdo a su singularidad sin que ello
supusiera algun tipo de agravio con el resto del alumnado ni se vieran alteradas las
competencias y objetivos a alcanzar por parte del alumno implicado.

Observacion 1. El comportamiento poco éticos de intento o logro de plagio o copia en los
ejercicio de evaluacién continua y/o examenes parciales o finales mediante cualquier medio, en
papel, teléfonos moviles, dispositivos inalambricos, auriculares ... o en conversaciéon con un
comparfiero de aula, serd severamente penalizados con la expulsién inmediata del examen y la
calificacién de 0 en la convocatoria. Ello supone una infraccién grave tal y como esta
contemplado en el titulo IV "Normas de disciplina académica de los estudiantes" dentro del
Sistema de normas sobre la convivencia en la Universidad de Navarra. Se incluyen aqui los
intentos de resolver los ejercicios de evaluacion continua a distancia. Estas pruebas son
presenciales y es obligatorio realizarlas en el aula: no se tendrdn en cuenta ejercicios de
evaluacion continua de alumnos no presentes en el aula en el momento de su realizaciéon y se
penalizard del modo antes indicado (0 en la convocatoria) al alumno que pretenda resolverlas a
distancia.

Observacién 2. En casos justificados de tener que realizar exadmenes fuera de las fechas
oficiales, el tipo y estructura del examen pueden variar.

HORARIOS DE ATENCION

Dr. Ifiigo Navarro Blasco (inavarro@unav.es)

e Despacho 0-090 del Edificio de Investigacion (Planta baja)
e Horario de tutoria: Martes, miércoles y jueves de 12:00 a 14:00 h.

Para otro tipo de consultas, contactar previamente por correo electrénico: inavarro@unav.es

BIBLIOGRAFIA
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Bibliografia basica recomendada
Quimiometria

e Miller, N. y Miller, J.C. Estadistica y Quimiometria para Quimica Analitica Prentice-
Hall, Madrid. 2002. Localizalo en la Biblioteca

e Ramis, G. y Garcia, M.C. Quimiometria. Ed. Sintesis, Madrid, 2001. Localizalo en la
Biblioteca

Métodos de Separacién

e Skoog, D.A., Holler, F.J. y Crouch, S.R., Principles of Instrumental Analysis.
Thomson Brooks, Belmont, CA., 2017. Localizalo en la Biblioteca

Métodos Cinéticos de Analisis

e Pérez Bendito, M.D., Valcéarcel, M. (Eds.). Métodos Cinéticos de Analisis. Dpto.
Quimica Analitica, Universidad de Cérdoba, Caja de Ahorros y Monte de Piedad de
Coérdoba, 1984.

e Pérez Bendito, D., Silva, M. Kinetic Methods in Analytical Chemistry, Ellis Horwood,
Chichester. 1988. Localizalo en la Biblioteca

Métodos Automatizados de Analisis

e Valcéarcel, M. y Cardenas, S., Automatizaciéon y Miniaturizacion en Quimica Analitica.
Springer-Verlag Ibérica, Barcelona, 2000. Localizalo en la Biblioteca

Bibliografia de ampliacion y consulta

Harvey, D. Quimica Analitica moderna. McGraw Hill, Madrid. 2002. Localizalo en la Biblioteca

Rubinson, K.A. y Rubinson, J.F. Analisis Instrumental. Pearson Educacién. Madrid. 2001.
Localizalo en la Biblioteca

Skoog, D.A. y Leary, J.J. Andlisis instrumental. Ed. Mc. Graw Hill. Madrid. 1999. Localizalo en la
Biblioteca

Skoog, D.A., West, D.M. y Holler, F.J. y Crouch, S.R. Fundamentos de Quimica Analitica. Ed.
Thomson. Madrid. 2005. Localizalo en la Biblioteca

Skoog, D.A., Holler, F.J. y Crouch, S.R. . Principios de Analisis Instrumental. Ed. Cengage
Learning. México. 2008. Localizalo en la Biblioteca

Fernandez J.M., Navarro |., Alvarez J.I. A collection of analytical chemistry solved and explained
exercises. EUNSA, Pamplona. 2020. Localizalo en la Biblioteca
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