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RISULTATI DI APPRENDIMENTO ATTESI

Conoscenza e capacita di comprensione

Acquisizione delle conoscenza teoriche utili aitpeolli di analisi qualitativa e quantitativa indzati
verso I'isolamento ed identificazione di principiia. Capacita di utilizzare il linguaggio spedii proprio
di questa disciplina specialistica.

Capacita di applicare conoscenza e comprensione

Capacita di identificare le migliori strategie id@na sviluppare protocolli sperimentali per la sepane ed
identificazione di principi attivi.

Autonomia di giudizio

Essere in grado di valutare i risultati ottenutnclapplicazione delle tecniche qualitative
guantitative apprese.

Abilita comunicative
Capacita di esporre i risultati ottenuti dall’applzione delle tecniche apprese ed essere in gra

do d

apportare le opportune modifiche al fine di mighiore I'approccio.




Capacita d’apprendimento
Capacita di migliorare le proprie conoscenze agpsésteoriche che sperimentali attraverso i maizzi

ricerca bibliografica. Capacita di seguire, utiéimdo le conoscenze acquisite nel corso, sia mdister
secondo livello, sia corsi d'approfondimento simig&ri specialistici nel settore dello studio deagessi
idonei all'analisi qualitativa e quantitativa.

OBIETTIVI FORMATIVI DEL CORSO

L'obiettivo formativo previsto € quello di fare aggire allo studente le competenze teoriche e giratinerenti alla
conoscenza delle principali tecniche di separazipuosdficazione ed identificazione di farmaci traenie metodologie
analitiche e strumentali utilizzate nell'analisiratta qualitativa e quantitativa.
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Estrazione: coefficiente di ripartizione. Tecraaenerali di estrazione. Metodi di estraziong
sostanze neutre, acide e basiche. Emulsioni. Estidgn continuo: soxhelet. Cenni di tecnic
di purificazione.
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Tecniche Cromatografiche: Principi generali, diia elementare della separazig
cromatografica, meccanismi chimico-fisici della @egzione cromatografica. Tecnic
Cromatografiche. Il Cromatogramma. Picco cromatiigmaGrandezze, equazioni e paramg
fondamentali. Fattore di ritenzione. Efficienzaofia dei piatti. Il significato del parametro |
Teoria della velocita. Flusso e velocita linearadiase mobile. Percorsi Multipli. Diffusion
molecolare longitudinale. Caratteristiche dei miatergranulari. Trasferimento di mass
Equazione di Van Deemter. Risoluzione. Tempi dotav Asimmetria dei picchi. Capacita.
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Cromatografia su strato sottile: grandezze, patane prestazioni; efficienza; risoluzion
capacita; riproducibilitd; materiali e strumenta®. Fase stazionaria: gel di silice, allumin
cellulosa. Fasi stazionarie liquide. Fase mobitéei per la scelta della fase mobile e de

fase stazionaria. Tecnica operativa: deposizioheaapione, camere di eluizione. Eluizione:

sviluppo ascendente, sviluppo discendente, svilupmizzontale, sviluppo circolarg
cromatografia bidimensionale. Rivelatori, rivelamocon reagenti chimici, fotodensitomet
TLC qualitativo e quantitativo. Cromatografia suatma a bassa pressione. Cromatografi
adsorbimento-ripartizione: fase stazionaria, fasbila, criteri per la scelta della FS e de
FM, prestazioni. Tecnica operativa: caricamento aghpione in colonna, esecuzione dg¢
separazione cromatografia, eluizione, rivelaziorsled bande, raccolta delle frazioni
determinazione quantitativa. Cromatografia di esiolbe: meccanismi di azione, proprietd
prestazioni dei gel per sec, prestazioni, fasdcsiara, fase mobile, criteri per la scelta del g
della colonna e del flusso dell'eluente. Cromatiaradi scambio ionico IEC: meccanismi
azione, proprieta e prestazioni delle resinea s@anamico, composizione e struttura de
matrice, natura e forza di scambio dei gruppi fanali, granulometria, capacita
rigonfiamento, capacita di scambio, inerzia chimé&dermica, prestazioni, efficienza, fa
stazionaria, fase mobile, criteri per la sceltaladdase stazionaria e della fase mob
applicazioni. Cromatografia di affinita: meccanisrfase stazionaria fase mobile.
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Gascromatografia: classificazione delle tecnighsecromatografiche. Grandezze, paramet
prestazioni. Tempo e volume di ritenzione. Costatitéistribuzione, fattore di ritenzione
rapporto di fase. Selettivitd. Efficienza. Colontradizionali impaccate, colonne capillg
aperte. Ottimizzazione dell'efficienza, risoluziptiempi di lavoro, asimmetria dei picchi
capacita. Fase mobile. Fase stazionaria. Fasios@mi¢ liquide per GLC. Liquidi d
ripartizione. Fasi stazionarie legate. Criteri peerscelta della fase stazionaria e del tipg
colonna. Scelta di colonne impaccate. Scelta diro@ capillari. Strumentazione: bombole

riduttori di pressione; essiccatori e trappole;eftdri per colonne impaccate. Came

termostatica. Rivelatori: rivelatore a termocondilita; rivelatore a ionizzazione di fiamm

rivelatore a fiamma alcalina; rivelatore a cattdralettroni. Tecniche e dispositivi di iniezione.

Sistema split e splitless. Sistema ptv. Varianti tecniche particolari. Sistema p
gascromatografia multidimensionale. Trattamentocd@hpione gascromatografia dello spal
di testa. Esecuzione di analisi HSGC. Preconceanttazper adsorbimento. Analisi qualitativ
uso dei dati cromatografici. Analisi quantitativaisura dell'area dei picchi; metodi di misu
della concentrazione.
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Cromatografia in fase liquida ad elevate prestiziclassificazione delle tecniche HPL
Grandezze, parametri e prestazioni. Tempo e volutheritenzione. Coefficiente d
distribuzione, fattore di ritenzione e rapporto fdse. Selettivita. Efficienza. Risoluzion




Tempi di lavoro e capacita. Caratteristiche gemetelle fasi. fase mobile. Cromatografia

liquido-solido. Fase mobile. Criteri per la scettalla coppia fase mobile/fase staziona

ria.

Cromatografia su fase legata: fase stazionari®, fiagbile. Cromatografia di esclusione: fase
stazionaria, fase mobile. Criteri per la sceltdadfelse stazionaria. Applicazioni. Cromatogrdfia

di scambio ionico: fase stazionaria, fase mobilgeRzione degli ioni all'uscita della colonna.

Cromatografia ionica con sistemi di soppressiong).(IResine per IC di soppressio

Cromatografia di soppressione ionica. Cromatogrdfiaoppia ionica. Cromatografia su fasi

chirali. Il cromatografo per HPLC: riserva dellsséamobile, pompe, sistemi per realizzar

gradiente di eluizione, sistemi di iniezione, colen termostato, raccoglitore di fraziom

misuratori di flusso. Rivelatori: spettrofotometnov/visibile, fluorimetro, rifrattometro

conduttimetro, spettrometro di massa, rivelator@pevativo a diffusione di luce laser.

Trattamento degli eluenti. Preparazione del cangidniezione del campione. Eluizione
ottimizzazione dei parametri operativi. Analisi ftaiva. Analisi quantitativa.
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Tecniche di Identificazione: Introduzione ai metatdiici. Energia interna atomica. Legame

chimico. Energia interna delle molecole. Radiazioelettromagnetiche. Lo spett
elettromagnetico. Interazioni fra radiazioni e mateRegole di selezione. Distribuzione
boltzmann. Tecniche ottiche di analisi: spettroszop

Spettrofotometria uv/visibile. Assorbimento nellugibile. Assorbimento dei composti
organici. Assorbimento dei composti di coordinagioth colore dei composti di coordinazione.

Legge di Bear. Strumentazione: sorgenti, monocromafiltri, prismi, reticoli, rivelatori,
fototubi, fotomoltiplicatori. Strumenti mono raggid®Gtrumenti doppio raggio. Lettura
assorbanza/trasmittanza. Lettura di concentraziQuelita degli spettri. Strumenti a serie
diodi. Prestazioni di uno strumento. Celle. Analigialitativa. Fattori che influenzano
posizione dilJmax: effetto batocromo (o red shift); effetto ipmwoo (o blue shift); effettg

auxocromo; effetto solvente. Fattori che influeredimtensita delle bande di assorbimento.

Caratterizzazione e identificazione dei compostiaoici. Spettri in derivata. Metodo d

quozienti di assorbenza. Analisi quantitativa. Reioni dalla legge di beer. Uso della legge di
beer nell'analisi quantitativa. Scelta della lurmgiee d'onda per misure di assorbenza.

Accuratezza nell'analisi. Errore fotometrico. Anialili miscele: metodo della additivita de
assorbanze. Spettri in derivata. Metodi di angligintitativa.

Spettrofotometria IR. Assorbimento nell'lR. Mddelquantistico. Vibrazioni molecolar|.

Principali vibrazioni in una molecola poliatomic&pettri ir. Parametri caratteristici delle bande

IR. Strumentazione. Spettrofotometri a dispersioBergenti. monocromatori. Rivelato
Prestazioni di uno strumento a dispersione. Strtintetrasformata di fourier. Interferometr
di michelson. L'interferogramma. La trasformata fdurier. Sistemi di preparazione d
campioni. Dispositivi per la preparazione dei camnpi Analisi in riflettanza. Spettroscopia
riflettanza diffusa. Analisi qualitativa. Analisuigntitativa.
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ESERCITAZIONI DI LABORATORIO
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Estrazioni liquido/liquido a pH controllato di acid basi, cromatografia su strato sottile e

Su

colonna di sostanze note, estrazione ed identiioez mediante cromatografia su strato
sottile, dei principi attivi contenuti in forme faaceutiche (compresse, capsule, fiale,

supposte). Dimostrazioni con apparecchiature IRV, e Gas-Massa.
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