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Опис навчальної дисципліни

	Найменування 

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

	Кількість кредитів – 4,5
	Галузь знань

10 - Природничі науки
	денна форма навчання

	
	
	Дисципліна вільного вибору

	Модулів – 1
	Напрям


	Рік підготовки: 1 

	Змістових модулів – 2
	
	Семестр: 1-й

	Загальна кількість 

годин:135
	102. “Хімія”
	Лекції: 16 год

	
	
	Лабораторні роботи: 32 год

	  Тижневих годин:

  аудиторних – 3
  самосітйна робота – 5,44
	Освітньо-кваліфікаційний рівень –  магістр
	Самостійна робота:87 год

	
	
	Вид контролю: іспит

	Співвідношення кількості годин аудиторних  занять до самостійної роботи становить 1: 1,8


Метою і завданням навчальної дисципліни „Пробопідготовка в хімічному аналізі” є вивчення проблем пробовідбору та пробопідготовки при проведенні аналізу. Освоєння теоретичних основ і практичних принципів методів очищення та концентрування досліджуваних проб, з метою вилучення та збереження цільових компонентів. Вивчення методів екстракції, сорбції, співосадження, кристалізації, зонної плавки, дистиляції, електрохімічних, відгонки, з метою визначення виділених та сконцентрованих інгредієнтів різними аналітичними методами.

Предмет навчальної дисципліни „Пробопідготовка в хімічному аналізі” включає вивчення відомих методів пробопідготовки, розділення та концентрування, а також застосування їх в поєднанні з методами визначення при аналізі складних об’єктів. Концентрування розширює можливості багатьох методів визначення, знижує відносні й абсолютні межі виявлення мікрокомпонентів, дає можливість аналізувати велику пробу, полегшує градуювання.

Вимоги до знань та вмінь студентів:
знати: правила техніки роботи в аналітичній лабораторії; 

· основи  пробопідготовки  об’єктів до аналізу;

· основи хімічних та фізико-хімічних методів аналізу;

· основні розрахунки, необхідні для обчислення результатів аналізу.

вміти: провести розділення або концентрування при підготовці проби до аналізу; 

· визначати інгредієнти хімічними та фізико-хімічними методами;

· розрахувати вміст визначуваного інгредієнта за даними аналізу;

· порівняти одержані результати аналізу. 
Місце в структурно-логічній схемі спеціальності. Спеціальний курс „Пробопідготовка в хімічному аналізі” є складовою циклу професійної підготовки фахівців освітньо-кваліфікаційного рівня "спеціаліст" у галузі аналітичної хімії та її застосування в пробопідготовці та аналізі складних об’єктів на вміст макро- та мікроелементів. 
Система контролю знань. Навчальна спеціальна дисципліна „Пробопідготовка в хімічному аналізі” оцінюється за модульно-рейтинговою системою за 100-бальною шкалою. Вона складається з 1 модуля та 2 змістових модулів.

Програма навчальної дисципліни
Блок змістових модулів 1
Максимальна кількість балів – 28. Передбачається проведення зі студентами 5 лабораторних робіт, написання 1 колоквіуму на тему „Пробопідготовка. Загальна характеристика і класифікація методів розділення і концентрування. Екстракція”, 1  контрольної роботи на тему „Способи пробовідбору об’єктів навколишнього середовища” виконання самостійного завдання на тему „Пробопідготовка ґрунтів, вод та повітря з метою визначення токсичних речовин”. 

Виконання кожної лабораторної роботи оцінюється у 5 балів,  

написання контрольної роботи – 6 балів,

здача колоквіуму – 7 балів.

Оцінка за лабораторну роботу включає в себе:

· допуск до роботи – 1 бал;

виконання роботи, оформлення протоколу та захист роботи – 4 бали

Блок змістових модулів 2

Максимальна кількість балів – 22. Передбачається проведення 3 лабораторних робіт, написання 1 модульного колоквіума на тему „Комбіновані та гібридні методи. Об’єкти довкілля. Специфіка аналізу ”.

Виконання кожної лабораторної роботи – 5 балів, 

написання модульного колоквіума – 7 балів. 

Оцінка за лабораторну роботу включає в себе:

· допуск до роботи – 1 бал;

· виконання роботи, оформлення протоколу та захист роботи – 4 бали

Теми лабораторних занять

	№

з/п
	Назва теми
	К-сть год

	1
	Екстракційно-фотометричне визначення барвників у харчових продуктах
	4

	2
	Сорбція деяких елементів на вугіллі для визначення їх у природній воді
	4

	3
	Контроль вмісту важких металів ( Сd, Cu, Pb) у препаратах на основі кореня валеріани
	6

	4
	Порівняння ефективності екстракції та озолення матриці при пробопідготовці вугільної сажі для визначення вмісту ґалію.
	6

	5
	Концентрування домішок Cu в кадмій сульфаті або металічному цинку з використанням ДЕДТКNa
	6

	6
	Концентрування домішок Pb та Sn в мідних сплавах методом співосадження
	6

	
	Разом
	32


Самостійна робота

	№

з/п
	Назва теми
	К-сть год

	1
	Перевірка методик пробопідготовки об’єктів довкілля – ґрунтів, вод, повітря згідно літературних даних. 
	11

	2
	Описати методи розділення платиноїдів та рідкоземельних елементів у складних об’єктах (реферати у вигляді літературного огляду.)
	11

	3
	Описати методи зонної плавки та кристалізації при одержанні особливо чистих речовин (реферати у вигляді літературного огляду).
	11

	4
	Опрацювати нові методи модифікації сорбентів різного типу
	11

	5
	Опрацювати нові напрямки розвитку екстракційних методів аналізу (твердофазна екстракція, трифазна екстракція тощо)
	16

	6
	Ознайомлення з новими напрямками електрохімічних методів аналізу в концентруванні та визначенні мікроелементів
	16

	7
	Опрацювання літературних даних щодо використання унікальних приладів в хімічному аналізі.
	11

	
	Разом
	87


Структура НАВЧАЛЬНОї дисципліни
	№ теми
	Назви блоків змістових модулів 
	Кількість годин

	
	
	лк
	п
	лаб
	ср

	Пробопідготовка. Загальна характеристика і класифікація методів розділення і концентрування. Екстракція.

	1. 
	Відбір проб. Представницькі проби. Статистика пробовідбору.
	1
	
	2
	5,5

	2. 
	Мінімальний розмір проби. Мінімальна кількість проб для складання генеральної проби. Методи відбору проби.
	1
	
	2
	5,5

	3. 
	Методи відбору ґрунтів, повітря, природних та стічних вод, суперекотоксикантів.
	1
	
	2
	5,5

	Модульний колоквіум 1
	
	
	
	

	4. 
	Зберігання проби. Подрібнення, гомогенізація та висушування зразків. Очищення, фракціонування, концентрування.  
	2
	
	2
	5,5

	5. 
	Загальна характеристика і класифікація методів розділення і концентрування. Значення концентрування та межі його застосування. 
	1
	
	2
	5,5

	6. 
	Особливості екстракції як методу концентрування. Абсолютне та відносне екстракційне концентрування. Екстракційні системи.
	1
	
	2
	5,5

	Поточна контрольна робота 1
	
	
	
	

	Разом за зміст. М1
	7
	
	12
	33

	Комбіновані та гібридні методи. Об’єкти довкілля. Специфіка аналізу.

	7. 
	Вплив різних факторів на екстракцію мікроелементів: концентра​ції мікроелементів, кислотності середовища, присутності макро​компоненту. Екстракція макрокомпоненту. Швидкість екстракції. Реекстракція. Природа та характеристика екстрагентів. Співекстракція. Екстракційна хроматографія
	1
	
	2
	5,5

	8. 
	Техніка та методика екстракційного концентрування. Методи визначення елементів, що застосовуються у поєднанні з екстракційним концентруванням. Практичне застосування методу екстракційного концентрування для аналізу простих речовин та об’єктів довкілля.
	1
	
	3
	5,5

	9. 
	Теоретичні основи сорбційних методів. Вимоги до сорбентів. Види сорбентів: вугілля, оксиди металів, природні та синтетичні цеоліти, хелатні смоли. Використання сорбційних методів для концентрування важких металів в природних обєктах.
	1
	
	2
	5,5

	10. 
	Концентрування осадженням та співосадженням. Застосування неорганічних та органічних реагентів для осадження. Фактори, що впливають на повноту осадження макрокомпонентів. 
	1
	
	3
	5,5

	11. 
	Осадження матриці. Співосадження. Застосування неорганічних та органічних колекторів. Вимоги до колекторів. Їх типи та механізм дії. Приклади використання осадження та спів осадження для концентрування мікроелементів в різних об’єктах.
	1
	
	2
	5,5


	12. 
	Електрохімічні методи: електровиділення, цементація, електро​діаліз, електрофорез, електродифузія. 
	1
	
	2
	5,5

	13. 
	Комбіновані та гібридні методи. Електрохімічне концентрування та визначення. Інверсійна вольтамперометрія. Безпосереднє полярогра​фування екстрактів. Атомно-абсорбційний метод. Роль концентрува​ння в атомно-абсорбційному аналізі.
	1
	
	3
	5,5

	14. 
	Інші методи. Дистиляція і сублімація. Кристалізація. Зонна плавка.
	1
	
	
	5

	15. 
	Концентрування в аналізі окремих об’єктів. Об’єкти довкілля. Специфіка завдання. Сліпа проба. Природні та стічні води, повітря, грунти, донні відклади. Основні методи, які найчастіше для цього використовуються.
	1
	
	3
	5

	Модульний колоквіум 2
	
	
	
	

	Разом за зміст. М2
	9
	
	20
	54

	Всього
	16
	
	32
	87


Блок змістових модулів 1. Пробопідготовка. Загальна характеристика і класифікація методів розділення і концентрування. Екстракція.

Лекція 1. Відбір проб. Представницькі проби. Статистика пробовідбору.

Лабораторна робота 1 (4 год). Екстракційно-фотометричне визначення барвників у харчових продуктах
1. Підготовка реагентів для виконання лабораторної роботи. 

2. Виготовлення стандартних розчинів для роботи.

3. Пробопідготовка об’єкту аналізу.

4. Екстракція харчових барвників органічними розчинниками.

5. Екстракціно-фотометричне визначення аналітів.
Лекція 2. Мінімальний розмір проби. Мінімальна кількість проб для складання генеральної проби. Методи відбору проби.
Лекція 3. Методи відбору ґрунтів, повітря, природних та стічних вод, суперекотоксикантів. 
Лекція 4. Зберігання проби. Подрібнення, гомогенізація та висушування зразків. Очищення, фракціонування, концентрування.  
Лекція 5. Загальна характеристика і класифікація методів розділення і концентрування. Значення концентрування та межі його застосування. 
Кількісні характеристики концентрування. Види концентрування. Індивідуальне та групове концентрування. Способи виділення матриці та мікроелементів. Поєднання концентрування з методами визначення. Комбіновані та гібридні методи. Контроль повноти розділення : хімічний, радіохімічний, спектральний та ін.. 

Лабораторна робота 2 (4 год). Сорбція деяких елементів на вугіллі для визначення їх у природній воді 

Правила техніки безпеки під час роботи в лабораторії аналітичної хімії. 

1. Підготовка  реагентів для виконання лабораторної роботи. 

2. Виготовлення стандартних розчинів для роботи.

3. Фотометричне визначення мікроелементів.

4. Обчислення вмісту мікроелементів у природній воді. 

Лекція 6. Особливості екстракції як методу концентрування. Абсолютне та відносне екстракційне концентрування. Екстракційні системи.
Порівняльна характеристика екстракції з іншими методами. Абсолютне та відносне екстракційне концентрування. Вибіркове та групове екстракційне концентрування. Екстракційні системи. 

Модульний колоквіум 1

1. Класифікація методів розділення та концентрування. Види концентрування.
2. Екстракційне концентрування. Екстракційні системи. Дистиляція і сублімація. Теорія методів. Теорія екстракційних методів. Екстракція як процес і метод. Екстракція мікро- та макродомішок. Вимоги до чистоти аналізу.
3. Екстракція макро- та мікрокомпонентів. 

4. Швидкість екстракції. Співекстракція.

5. Практичне застосування методів екстракційного концентрування. 

Завдання  до модульного колоквіуму 1
Вивід математичних формул, які стосуються екстракційного концентрування. 

Розрахунки вмісту важких металів за даними аналізу. 

Практичне застосування методу екстракційного концентрування для аналізу простих речовин та об’єктів довкілля.  

Контрольна робота 1

1. Кількісні характеристики сорбції.
2. Охарактеризуйте сорбцію по типах сорбентів.

3. Опишіть принцип отримання аналітів з використанням сорбентів різного типу.
4. Види комплексоутворювальних сорбентів, способи їх одержання.
5. Механізми процесу співосадження мікроелементів на матриці.
6. Умови співосадження на неорганічних колекторах. Вимоги до колекторів. Умови співосадження на органічних колекторах.
Завдання  до контрольної роботи

Як оцінюють випадкові похибки опробування?

Як співвідноситься дисперсія пробовідбору з масою проби?

Опишіть переваги та недоліки змішаного пробовідбору і систематичного пробовідбору.

Як розраховується мінімальна кількість проб для складання генеральної проби?

Які фактори впливають на повноту осадження?

Які іоногенні групи входять до складу катіонітів та аніонітів?
Способи запобігання співосадження.

Умови співосадження на органічних колекторах.

Фактори, що впливають на сорбцію іонів іонітами. Кінетика іонного обміну.

Способи одержання активованого вугілля. Механізм сорбції на активованому вугіллі.
Завдання для самостійної роботи (33 год)
1. Перевірка методик пробопідготовки об’єктів довкілля – ґрунтів, вод, повітря згідно літературних даних. 
2. Описати методи розділення платиноїдів та рідкоземельних елементів у складних об’єктах (реферати у вигляді літературного огляду.)
3. Описати методи зонної плавки та кристалізації при одержанні особливо чистих речовин (реферати у вигляді літературного огляду).
Блок змістових модулів 2.  Комбіновані та гібридні методи. Об’єкти довкілля. Специфіка аналізу.

Лекція 7-8. Вплив різних факторів на екстракцію мікроелементів: концентрації мікро-елементів, кислотності середовища, присутності макрокомпоненту. Екстракція макрокомпоненту. Швидкість екстракції. Реекстракція. Природа та характеристика екстрагентів. Співекстракція. Екстракційна хроматографія
Екстракція мікродомішок. Вплив різних факторів на екстракцію мікроелементів: концентрація мікрокомпоненту, кислотності середовища, присутності макрокомпоненту. Екстракція макрокомпоненту. Швидкість екстракції. Реекстракція. Природа та характеристика екстрагентів. Співекстракція. Екстракційна хроматографія. Техніка та методика екстракційного концентрування. Методи визначення елементів, що застосовуються у поєднанні з екстракційним концентруванням. Практичне застосування методу екстракційного концентрування для аналізу простих речовин та об’єктів довкілля.  
Лабораторна робота 3 (6 год). Контроль вмісту важких металів (Сd, Cu, Pb) у препаратах на основі кореня валеріани 

1. Підготовка  реагентів для виконання лабораторної роботи. 

2. Виготовлення стандартних розчинів для роботи.

3. Пробопідготовка об’єктів -  лікарських препаратів. 

4. Атомно-абсорбційне визначення металів (Сd, Cu, Pb) способом добавки. 

5. Обчислення їх вмісту в лікарських препаратах.
Література [1]. 

Лекція 9. Теоретичні основи сорбційних методів. 

Вимоги до сорбентів. Види сорбентів: вугілля, оксиди металів, природні та синтетичні цеоліти, хелатні смоли. Використання сорбційних методів для концентрування важких металів в природних обєктах. 
Лабораторна робота 4 (6 год). Порівняння ефективності екстракції та озолення матриці при пробопідготовці вугільної сажі для визначення вмісту ґалію.

1. Підготовка  реагентів для виконання лабораторної роботи. 

2. Виготовлення стандартних розчинів для роботи.

3. Пробопідготовка сажі. 

4. Екстракційно-фотометричне визначення галію способом добавки. 

5. Обчислення його вмісту у сажі при різних способах пробопідготовки.
Лекція 10. Концентрування осадженням та співосадженням. Застосування неорганічних та органічних реагентів для осадження. Фактори, що впливають на повноту осадження макрокомпонентів. (рН, комплексоутворення, окисно-відновні реакції).
Лекція 11. Осадження матриці. Співосадження.  Застосування неорганічних та органічних колекторів. Вимоги до колекторів. Їх типи та механізм дії. Приклади використання осадження та спів осадження для концентрування мікроелементів в різних об’єктах: природних та стічних водах, чистих речовинах з наступним їх визначенням.
Лекція 12. Електрохімічні методи.

Електровиділення, цементація, електродіаліз, електрофорез, електродифузія. 
Лекція 13. Комбіновані та гібридні методи. Електрохімічне концентрування та визначення. Інверсійна вольтамперометрія. Безпосереднє полярографування екстрактів. Атомно-абсорбційний метод. Роль концентрування в атомно-абсорбційному аналізі.
Лабораторна робота 5 (6 год). Концентрування домішок Cu в кадмій сульфаті або металічному цинку з використанням ДЕДТКNa 

1. Підготовка  реагентів для виконання лабораторної роботи. 

2. Виготовлення стандартних розчинів для роботи.

3. Підготовка зразка до аналізу. 

4. Екстракційно-фотометричне визначення вмісту Сu  в кадмій сульфаті або металічному цинку.

5. Розрахунок вмісту купруму(ІІ) у визначуваному об’єкті. 

Лекція 14. Інші методи. 

Дистиляція і сублімація. Кристалізація. Зонна плавка.

Лекція 15. Концентрування в аналізі окремих об’єктів. 

Об’єкти довкілля. Специфіка завдання. Холоста проба. Природні та стічні води, повітря, ґрунти, донні відклади. Основні методи, які найчастіше для цього використовуються: екстракція, сорбція, дистиляція, сублімація. Теоретичні основи дистиляції та сублімації. Відгонка після хімічних перетворень. 

Література [1-12].
Лабораторна робота 6 (6 год). Концентрування домішок Pb та Sn в мідних сплавах методом співосадження
1. Підготовка реагентів для виконання лабораторної роботи. 

2. Виготовлення стандартних розчинів для роботи.

3. Співосадження Стануму та Плюмбуму на різних колекторах. 

4. Атомно-абсорбційне визначення Стануму та Плюмбуму.

5. Оформлення результатів аналізу. 

Модульний колоквіум 2

Сорбційні методи. Вимоги до сорбентів. Сорбція по типах сорбентів.

Співосадження. Фактори, що впливають на повноту осадження.

Концентрування мікроелементів співосадженням на неорганічних колекторах. Вимоги до колекторів. 

Органічні співосадники, їх типи та механізм дії.
Електрохімічні методи розділення. Електровиділення, цементація, електродіаліз, електрофорез, електроди фузія.

Завдання  до  модульного колоквіуму 2

1. Методи електрохімічного концентрування. Застосування електрохімічного концентрування для визначення важких металів у природних об’єктах. 

2. Кристалізаційні методи. Зонна плавка.

3. Дистиляція і сублімація. Теорія методів. 

4. Комбіновані та гібридні методи. Роль концентрування в атомно-абсорбційному аналізі.

Завдання для самостійної роботи (54 год)
1. Опрацювати нові методи модифікації сорбентів різного типу.
2. Опрацювати нові напрямки розвитку екстракційних методів аналізу (твердофазна екстракція, трифазна екстракція тощо).
3. Ознайомлення з новими напрямками електрохімічних методів аналізу в концентруванні та визначенні мікроелементів.
4. Опрацювання літературних даних щодо використання унікальних приладів в хімічному аналізі.
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Методи контролю

Розподіл балів, що присвоюються студентам

	Поточне тестування та самостійна робота
	Сума 
	Іспит

	Змістовий модуль 1

Т1
	Змістовий модуль 2

Т2
	
	

	28
	22
	50
	50


Рейтингова оцінка контролю знань студентів (у балах)

	№
	Вид контролю
	Кількість форм контролю
	Межі балів
	Сумарний бал

	1

2

3
	Колоквіум

Контрольна робота

Допуск до лабораторних робіт, виконання і захист
	2

1

6
	5,0-7,0
3,0-6,0

2,5-5,0
	10,0-14,0

3,0-6,0

15,0-30,0

	Загальна сума балів
	
	28,0-50,0


Модулі та їх оцінювання:

	№
	Модуль
	Види контролю
	К-сть видів
	Сума балів

	1
	Змістовий модуль 1. Пробо- підготовка. Загальна характеристика і класифікація методів розділення і концентрування. екстракція
	Колоквіум

Контрольна робота

Лабораторна робота
	1

1

3
	5,0-7,0
3,0-6,0

7,5-15,0

	2
	Змістовий модуль 2. Комбіновані і гібридні методи. Об’єкти довкілля. Специфіка аналізу.
	Колоквіум

Лабораторна робота
	1

3
	5,0-7,0
7,5-15,0


Якщо за результатами модульно-рейтингового контролю студент отримав за два змістові модулі сумарну оцінку менше ніж 30 балів (підсумкових) і не виконав хоча б одну лабораторну роботу, то він/вона не допускається до екзамену, оскільки не виконав усі види робіт, які передбачаються навчальним планом на семестр.

Оцінювання знань:

	Бал
	ECTS
	Оцінка

	90-100
	A
	5
	Відмінно

	81-89
	B
	4
	Добре

	71-80
	C
	
	

	61-70
	D
	3
	Задовільно

	51-60
	E
	
	

	30-50
	FX
	2
	Можлива перездача іспиту

	1-29
	F
	
	Повторення всього курсу


