PAGE  
3

Міністерство освіти і науки, молоді та спорту України

Харківський національний університет імені В.Н. Каразіна

Кафедра хімічної метрології
           “ЗАТВЕРДЖУЮ”

Перший проректор

___________________________

“______”_______________20___ р.

РОБОЧА ПРОГРАМА НАВЧАЛЬНОЇ ДИСЦИПЛІНИ 

Фізико-хімічні методи аналізу
(заочне відділення)
За напрямом підготовки 040101 "хімія"

для спеціальностей 7. 04010101 "хімія" та 8. 04010101 "хімія"

Хімічного факультету

Кредитно-модульна система

організації навчального процесу

Харків – 2013
Робоча програма навчальної дисципліни „ Фізико-хімічні методи аналізу ” для студентів за напрямом підготовки 040101 "хімія" для спеціальностей 7.04010101 "хімія" та 8.04010101 "хімія".
Розробники: 
Дрозд Анатолій Васильович, к.х.н., доцент, доцент кафедри хімічної метрології; Мельник Віктор Васильович, к.х.н., доцент, доцент кафедри хімічної метрології
Робоча програма затверджена на засіданні кафедри хімічної метрології
Протокол №     від  “   ”                 2013 р.

                         Завідувач кафедри
_______________________ Юрченко О.І.
“_____”___________________ 20___ р 

Схвалено методичною комісією хімічного факультету
Протокол №     від  “    ”             2013 р.

“_____”________________20__ р. 
Голова     _______________________

Юрченко О.І.
1. Опис навчальної дисципліни

	Найменування показників 
	Галузь знань, напрям підготовки, освітньо-кваліфікаційний рівень
	Характеристика навчальної дисципліни

	Кількість кредитів  15
	Галузь знань 0401 «Природничі науки»

	Заочна форма навчання 

за вибором



	Модулів – 2
	Напрям підготовки

040101 "хімія"
Спеціальність 7. 04010101 "хімія" та 8. 04010101 "хімія"
	Рік підготовки:

V -й

	
	
	Семестр

9 –й, 10-й

	Загальна кількість годин 532
	
	

	
	
	Лекції

30  год.

	Тижневих годин для заочної форми навчання:

аудиторних –5,2 

самостійної роботи студента – 24.3
	Освітньо-кваліфікаційний рівень: магістр, спеціаліст

	

	
	
	Лабораторні

60  год.

	
	
	Самостійна робота

442 год.

	
	
	Вид контролю:
залік

екзамен


2. Мета та завдання навчальної дисципліни

Мета: Сформувати теоретичні уявлення, що забезпечують:

— обґрунтування можливості використання вимірів аналітичних сигналів(АС) при визначенні концентрацій різних неорганічних та органічних компоненті;
— обґрунтування і застосування в аналізі елементів регресійного аналізу, способів оцінювання похибок визначення концентрацій.
У результаті вивчення даного курсу студент повинен 

знати: теоретичні основи та засади експериментальних і розрахункових засобів визначення складу матеріалів оптичними та електрохімічними методами аналізу.
вміти: використовувати комплекс експериментальних методів та розрахункових засобів для визначення компонентів у системах різного типу та оцінювання похибок визначення концентрацій. 

3.  Програма навчальної дисципліни

Модуль 1. оптичні методи аналізу

 Лекції
Тема 1. Загальна характеристика оптичних методів аналізу. Класифікація оптичних методів. Аналітичний сигнал в оптичних метолах. Атомна та молекулярна спектроскопія. Принципова схема оптичних приладів. 

Тема 2. Закон Бугера як основний закон спектрофотометрiї

Виведення рівняння закону Бугера. Межі застосування. Інструментальні та фізико-хімічні причини відхилення від законів поглинання світла. Апаратура. Техніка фотометричних вимірювань. Інтегральне рівняння зв'язку дійсного спектрального поглинання з вимірюваним.
Тема 3. Випадкові похибки спектрофотометрії
Загальна характеристика і критика існуючих засобів оцінювання випадкових помилок в спектрофотометричному аналізі. Рівняння Лотіана, Шмідта. Залежність відносної похибки від світлопоглинання. Огляд робіт М.П.Комаря і В.П.Самойлова. Співставлення помилок спектрофотометрії згідно рівнянь Шмідта і Комаря.

Тема 4.  Систематичні інструментальні похибки спектрофотометрії.

Джерела систематичних інструментальних похибок, аналіз інтегрального рівняння зв'язку дійсного спектрального поглинання з вимірюваним. Вплив немонохроматичності та розсіяного світла при вимірюванні світлопоглинання. Рівень розсіяного світла. Приклади впливу розсіяного світла при вимірюванні  при різних значеннях рівня розсіяного світла. Визначення рівня розсіяного світла з результатів спектрофотометричних вимірювань. Оцінка граничних значень світлопоглинань, яякі не містять в собі значущих систематичних похибок. Похибки немонохроматичності регулярного світлового потоку. Оцінювання значення світлопоглинання для поліхроматичного світлового потоку. 

Тема 5. Різницевий (диференційний) варіант вимірюванняи світлопоглинання . Метод відносного світлопропускання. Теоретична оцінка підвищення точності. Систематичні похибки методу. 

Тема 6. Практичне застосування спектрофотометрії. Методи визначення однієї речовини: метод градуювального графіка, метод середнього МКП, метод доданків. Оптимальні умови фотометричних визначень: робочий діапазон та його межі, границя визначення, інші характеристики: чутливість, контрастність, вибірковість (селективність), збіжність. Вихід аналітичної форми від рН, оптимальна область рН, мінімальний надлишок реагенту в фотометричних вимірюваннях продуктів взаємодії з реагентом. Аналіз багатокомпонентних систем: адитивність світлопоглинання, одночасне визначення двох компонентів, спектрофотометричне визначення рКа забарвлених сполук. Похідна спектрофотометрія Огляд методик  фотометричного визначення неорганічних іонів, органічних сполук.

Тема 7. . Теоретичні основи флуорометрії. 
Характеристики випромінювання флуоресценції. Основні закони і закономірності флуоресценції:закон Стокса, правило дзеркальної симетрії та інші. Аппаратура. Принципова схема приладів для вимірювання АС. Окремі конструктивні елементи приладів Різновиди АС в спектрофлуорoметрії Аналітичний сигнал та його інтенсивні параметри. Зв'язок АС з концентрацією речовини – флуорофору. Схема Яблонського. Проблема виділення аналітичного сигналу у присутності флуоресцируючого реагенту. 

Тема 8. Похибки флуорометричних вимірювань

Випадкові похибки флуорометрії. Систематичні похибки, зумовлені ефектом внутрішнього фільтру, та їх врахування.

Тема 9. Практичне застосування спектрофлуорoметрії 
Визначення неорганічних та органічних сполук. Приклади методик визначення лантаноїдів, бензпірену та його похідних
Тема 10. Теоретичні основи поляриметрії. Спектри дисперсії оптичного обертання. Круговий дихроїзм. Зв’язок світлопоглинання та оптичного обертання площини поляризації. випадкові та систематичні похибки поляриметрії. Практичне застосування поляриметрії. Визначення органічних сполук. Приклади методик.

Лабораторні заняття.
Тема 11. Юстировка  фотометричних приладів. Перевірка правильності вимірювань з використанням спеціальних розчинів

Тема 12. Вимірювання випадкової похибки для спектрофотометра і фотометра при різних значеннях світло поглинання
Тема 13. Вимірювання рівня розсіяного світла в оптичній системі приладу. Визначення області однорідних вимірів
Тема 14. Фотометричне визначення концентрації катіонів та аніонів у воді або водяних розчинах .
Тема 15. Фотометричне визначення масової частки компоненту у матеріалах.
Модуль 2. ЕЛЕКТРОХІМІЧНІ МЕТОДИ АНАЛІЗУ
Тема 16. Вступ.  Класифікація електрохімічних методів аналізу. Рекомендації IUPAC з класифікації та термінології в галузі електрохімічного аналізу.

Тема 17. Кулонометрія. принцип вимірювань та метрологічні характеристики

Кулонометричне титрування. Визначення електроактивних і електронеактивних компонентів. Порівняння метрологічних характеристик прямої потенціостатичної кулонометрії та гальваностатичної кулонометрії (кулонометричного титрування).

Тема 18 . Апаратура в кулонометрії. Принципова схема кулонометричних установок. Потенціостати, кулонометри, інтегратори струму. Генераційне і індикаторне коло в кулонометричному титруванні. Практичні застосування кулонометрії. 
Тема 19. Полярографія і вольтамперометрія.  Принцип вимірювань та метрологічні характеристики. Диференційна імпульсна вольтамперометрія. . Інверсійний вольтамперометричний аналіз.

Тема 20. Потенціометрія.  Принцип потенціометричних вимірювань і специфіка аналітичного сигналу. Апаратура в потенціометрії. Проблема градуювання в потенціометрії.

Тема 21. Практичні застосування потенціометрії. Багатокомпонентний потенціометричний аналіз.
Тема 22. Електрохімічні сенсори. Класифікація за принципом роботи. 
Тема 23. Електрохімічний аналіз в контролі довкілля. Роль електроаналітичних методів в охороні довкілля. Автоматизація електрохімічного аналізу. Поєднання електрохімічного і біологічного методів аналізу. 
Лабораторні заняття.
Тема 24. Роль електрохімічних методів у системі хімічного аналізу.
Лабораторні заняття

Тема 25. Визначення концентрації нітрат-іону в об’єктах довкілля.
Тема 26. Визначення коефіцієнтів селективності іон-селективних електродів.
Тема 27. Кулонометричне визначення йодиду і броміду в високомінералізованих розчинах
Тема 28. Визначення важких металів у воді методом вольтамперометрії.
4.  Структура навчальної дисципліни
	Модулі і теми
	Кількість годин

	
	Заочна форма

	
	Усього 
	у тому числі

	
	
	л
	п
	лаб
	Інд
	ср

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7

	Модуль 1 – лекції

	Тема 1 
	15
	1
	
	
	
	14

	Тема 2
	16
	2
	
	
	
	14

	Тема 3
	16
	1
	
	
	
	15

	Тема 4
	17
	2
	
	
	
	15

	Тема 5
	15
	1
	
	
	
	14

	Тема 6
	17
	2
	
	
	
	15

	Тема 7
	17
	2
	
	
	
	15

	Тема 8
	16
	1
	
	
	
	15

	Тема 9
	16
	1
	
	
	
	15

	Тема 10
	16
	2
	
	
	
	14

	Модуль 1 – лабораторні заняття

	Тема 11
	19
	
	
	4
	
	15

	Тема 12
	19
	
	
	4
	
	15

	Тема 13
	21
	
	
	6
	
	15

	Тема 14
	23
	
	
	8
	
	15

	Тема 15
	23
	
	
	8
	
	15

	Всього за модуль 1
	266
	15
	
	30
	
	221

	Модуль 2 – лекції

	Тема 16
	18
	1
	
	
	
	17

	Тема 17
	19
	2
	
	
	
	17

	Тема 18
	19
	2
	
	
	
	17

	Тема 19
	18
	1
	
	
	
	17

	Тема 20
	19
	2
	
	
	
	17

	Тема 21
	19
	2
	
	
	
	17

	Тема 22
	19
	1
	
	
	
	18

	Тема 23
	19
	2
	
	
	
	17

	Тема 24
	18
	2
	
	
	
	16

	Модуль 2 – лабораторні заняття

	Тема 25
	23
	
	
	6
	
	17

	Тема 26
	25
	
	
	8
	
	17

	Тема 27
	25
	
	
	8
	
	17

	Тема 28
	25
	
	
	8
	
	17

	Разом за модулем2
	266
	15
	
	30
	
	221

	Усього годин 
	532
	30
	
	60
	
	442


5. Теми лабораторних  занять

	№

з/п
	Назва теми
	Кількість

годин

	11
	Юстировка  фотометричних придадів. Перевірка правильності вимірювань з використанням спеціальних розчинів
	2

	12
	Вимірювання випадкової похибки для спектрофотометра і фотометра при різних значеннях світло поглинання
	6

	13
	Вимірювання рівня розсіяного світла в оптичній системі приладу. Визначення області однорідних вимірів
	6

	14
	Фотометричне визначення концентрації катіонів та аніонів у воді або водяних розчинах
	8

	15
	Фотометричне визначення масової частки компоненту у матеріалах
	8

	25
	Визначення концентрації нітрат-іону в об’єктах довкілля
	6

	26
	 Визначення коефіцієнтів селективності іон-селективних електродів
	8

	27
	Кулонометричне визначення йодиду і броміду в високомінералізованих розчинах
	8

	28
	Визначення важких металів у воді методом вольтамперометрії
	8


6. Самостійна  робота

	Назва теми
	Кількість годин

	
	ср
	

	Тема 1. Загальна характеристика оптичних методів аналізу. Класифікація оптичних методів. Аналітичний сигнал в оптичних метолах. Атомна та молекулярна спектроскопія. Принципова схема оптичних приладів. 
	14
	

	Тема 2. Закон Бугера як основний закон спектрофотометрiї

Виведення рівняння закону Бугера. Межі застосування. Інструментальні та фізико=хімічні причини відхилення від законів поглинання світла. Аппаратура. Техніка фотометричних вимірювань. Інтегральне рівняння зв'язку дійсного спектрального поглинання з вимірюваним.
	14
	

	Тема 3. Випадкові похибки спектрофотометрії
Загальна характеристика і критика існуючих засобів оцінювання випадкових помилок в спектрофотометричному аналізі. Рівняння Лотіана, Шмідта. Залежність відносної похибки від світлопогли​нання. Огляд робіт М.П.Комаря і В.П.Самойлова. Співставлення помилок спектрофотометрії згідно рівнянь Шмідта і Комаря.
	15
	

	Тема 4. Систематичні інструментальні похибки спектрофотометрії.

Джерела систематичних інструментальних похибок, аналіз інтегрального рівняння зв'язку дійсного спектрального поглинання з вимірюваним. Вплив немонохроматичності та розсіяного світла при вимірюванні світлопоглинання. Рівень розсіяного світла. Приклади впливу розсіяного світла при вимірюванні  при різних значеннях рівня розсіяного світла. Визначення рівня розсіяного світла з результатів спектрофотометричних вимірювань. Оцінка граничних значень світлопоглинань, яякі не містять в собі значущих систематичних похибок. Похибки немонохроматичності регулярного світлового потоку. Оцінювання значення світлопоглинання для поліхроматичного світлового потоку.
	15
	

	Тема 5. Різницевий (диференційний) варіант вимірюванняи світлопоглинання . Метод відносного світлопропускання. Теоретична оцінка підвищення точності. Систематичні похибки методу.
	14
	

	Тема 6. Практичне застосування спектрофотометрії. Методи визначення однієї речовини: метод градуювального графіка, метод середнього МКП, метод доданків. Оптимальні умови фотометричних визначень: робочий діапазон та його межі, границя визначення, інші характеристики: чутливість, контрастність, вибірковість (селективність), збіжність. Вихід аналітичної форми від рН, оптимальна область рН, мінімальний надлишок реагенту в фотометричних вимірюваннях продуктів взаємодії з реагентом. Аналіз багатокомпонентних систем: аддитивність світлопоглинання, одночасне визначення двох компонентів, спектрофотометричне визначення рКа забарвлених сполук. Похідна спектрофотометрія Огляд методик  фотометричного визначення неорганичних іонів, органічних сполук.
	15
	

	Тема 7. Теоретичні основи флуорометрії. 
Характеристики випромінювання флуоресценції. Основні закони і закономірності флуоресценції:закон Стокса, правило зеркальної симетрії та інші. Аппаратура. Принципова схема приладів для вимірювання АС. Окремі конструктивні елементи приладів Ріновиди АС в спектрофлуориметрії Аналітичний сигнал та його інтенсивні параметри. Зв'язок АС з концентрацією речовини-флуорофору. Схема Яблонського. Проблема ввиділення аналітичного сигналу у присутності флуоресцируючого реагенту.
	15
	

	Тема 8. Похибки флуорометричних вимірювань

Випадкові похибки флуорометрії. Систематичні похибки, зумовлені ефектом внутрішнього фільтру, та їх врахування
	15
	

	Тема 9. Практичне застосування спектрофлуориметрії 
Визначення неорганічних та органічних сполук. Приклади методик визначення лантаноїдів, бензпірену та його похідних
	15
	

	Тема 10. Теоретичні основи поляриметрії. Спектри дисперсії оптичного обертання. Круговий дихроїзм. Зв’язок світлопогли​нання та оптичного обертання площини поляризації. Випадкові та систематичні похибки поляриметрії. Практичне застосування поляриметрії. Визначення органічних сполук. Приклади методик.
	14
	

	Тема 11. Юстировка  фотометричних придадів. Перевірка правильності вимірювань з використанням спеціальних розчинів
	15
	

	Тема 12. Вимірювання випадкової похибки для спектрофотометра і фотометра при різних значеннях світло поглинання
	15
	

	Тема 13 Вимірювання рівня розсіяного світла в оптичній системі приладу. Визначениия області однорідних вимірів
	15
	

	Тема 14. . Фотометричне визначення концентрації катіонів та аніонів у воді або водяних розчинах
	15
	

	Тема 15. . Фотометричне визначення масової частки компоненту у матеріалах
	15
	

	Тема 16. Вступ.  Класифікація електрохімічних методів аналізу. Рекомендації IUPAC з класифікації та термінології в галузі електрохімічного аналізу.
	17
	

	Тема 17. Кулонометрія. принцип вимірювань та метрологічні характеристики

Кулонометричне титрування. Визначення електроактивних і електронеактивних компонентів. Порівняння метрологічних характеристик прямої потенціостатичної кулонометрії та гальваностатичної кулонометрії (кулонометричного титрування)
	17
	

	Тема 18. Апаратура в кулонометрії. Принципова схема кулонометричних установок. Потенціостати, кулонометри, інтегратори струму. Генераційне і індикаторне коло в кулонометричному титруванні. Практичні застосування кулонометрії.
	17
	

	Тема 19. . Полярографія і вольтамперометрія.  Принцип вимірювань та метрологічні характеристики. Диференційна імпульсна вольтамперометрія. Інверсійний вольтамперометричний аналіз.
	17
	

	Тема 20. Потенціометрія.  Принцип потенціометричних вимірювань і специфіка аналітичного сигналу. Апаратура в потенціометрії. Проблема градуювання в потенціометрії.
	17
	

	Тема 21. Практичні застосування потенціометрії. Багатокомпонентний потенціометричний аналіз
	17
	

	Тема 22. Електрохімічні сенсори. Класифікація за принципом роботи.

	17
	

	Тема 23. Електрохімічний аналіз в контролі довкілля. Роль електроаналітичних методів в охороні довкілля. Автоматизація електрохімічного аналізу. Поєднання електрохімічного і біологічного методів аналізу. 
	18
	

	Тема 24. Роль електрохімічних методів у системі хімічного аналізу.
	16
	

	Тема 25. Визначення концентрації нітрат-іону в об’єктах довкілля.
	17
	

	Тема 26. Визначення коефіцієнтів селективності іон-селективних електродів.
	17
	

	Тема 27. Кулонометричне визначення йодиду і броміду в високомінералізованих розчинах
	17
	

	Тема 28. Визначення важких металів у воді методом вольтамперометрії.
	17
	


7. Методи навчання

Лекції, виконання лабораторних робіт, самостійна робота, виконання розрахункових завдань на комп’ютері.

8. Методи контролю

Складання колоквіумів за темами лабораторних робіт, залік, екзамен.

9. Розподіл балів, які отримують студенти

	
Поточне тестування та самостійна робота
	Підсумковий семестровий контроль (екзамен)
	Сума

	Мо​дуль 1
	Модуль 2
	40
	100

	Теми1-10
	Т11
	Т12
	Т13
	Т14
	Т15
	Теми16-24
	Т25
	Т26
	Т27
	Т28
	
	

	
	4
	4
	4
	4
	4
	
	5
	5
	5
	5
	
	

	
	колоквіум: 10 
	колоквіум: 10
	
	


Для зарахування модуля 2 студент має набрати не менше, ніж 50% балів за кожною з тем 11-15 та 25-28. Для одержання заліку і допуску до підсумкового семестрового контролю студент повинен виконати всі лабораторні роботи, скласти колоквіуми і набрати не менше 30 балів.
Шкала оцінювання

	Сума балів за всі види навчальної діяльності протягом семестру
	Оцінка ECTS
	Оцінка за національною шкалою

	90 – 100
	А
	відмінно  

	80-89
	В
	добре 

	70-79
	С
	

	60-69
	D
	задовільно 

	50-59
	Е 
	

	1-49
	FX
	незадовільно


10. Методичне забезпечення
1. Робоча програма навчальної дисципліни.
2.  Навчальні посібники, монографії, наукові статті.

3. Документація до програмного забезпечення.

4. Описи лабораторних робіт.
5. Довідники з аналітичної хімії;

6. Нормативні документи в галузі метрології і аналітичної хімії;

7. Навчальні посібники кафедри; методичні вказівки до виконання лабораторних робіт (тверді і електронні копії);

11. Рекомендована література

Базова

1. Васильев В.П. Аналитическая химия. Ч. 2. – М.: Химия, 1989. – 384 с.
2. Булатов М.И., Калинкин И.П. Практическое руководство по фотометрическим методам анализа. ‑ Л.: Химия, 1986.‑ 432с.
3. Головина А.П., Левшин Л.В. Химический люминесцентный анализ неорганических веществ. ‑ М.: Химия, 1978.‑ 248с.
4. Дорохова Е.Н., Прохорова Г.В. Аналитическая химия. Физико-химические методы анализа. – М.: Высш. шк., 1991. – 255 с.
5. Будников Г.К., Майстренко В.Н., Вяселев М.Р. Основы современного электрохимического анализа.- М. Мир, 2003- 592с. 
6. Методические указания к выполнению лабораторных работ по теме «Спектрофотометрические и люминесцентные методы анализа /Сост. Дрозд А.В., Перьков И.Г. –Харьков: ХГУ, 1986, 27 с.
Допоміжна

1. Спектроскопические методы определения следов элементов /под ред. Дж. Вайнфорднера ‑ М.: Мир, 1979‑ 496 с.

2. Бусев А.И., Типцова В.Г., Иванов В.М. Руководство по аналитической химии редких элементов – М., “Химия”, 1978. – 432с.

3. Spectrophotometry & Spectrofluorimetry a practical approach// Edited by C.L. Bashford, D.A. Harris IRL PRESS Oxford-Washington DC, 1987. 176P.

4. Бейтс Р. Определение рН. Теория и практика. – Л.: Химия, 1972. – 400 с. 
5. Юинг Г.В. Инструментальные методы химического анализа. – М.: Мир, 1989. – 608 с.

6. Каттралл Р.В. Химические сенсоры. – М.: Науч. мир, 2000. – 144 с.

7. Электроаналитические методы в контроле окружающей среде / Под ред. Е.Я. Неймана. – М.: Химия, 1990. – 240 с.
