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Анотация 

Целта на курса по инструментални методи за анализ е студентите да придобият теоретични и практически познания по физичните методи за качествен и количествен анализ. Курсът включва също така запознаване с основните методи за подготовка на проби за анализ и интерпретацията на резултатите от анализа. Студентите получават необходимата основна подготовка за работа на атомно-абсорбционни, ИЧ и УВ-Вид спектрометри, извършващи рутинни анализи. 
Акцент е поставен върху интерпретацията на ИЧ и протонни ЯМР спектри и върху количествените измервания с методите на атомна спектрометрия.
Получените знания са необходимата основа за усвояване на спектроскопичните дисциплини във втората година на магистратурата.
Компетенции

Успешно завършилите обучението по тази дисциплина:

1. Ще знаят:

· Принципите, предимствата и ограниченията на инструменталните методи за  анализ: атомно-абсорбционна спектрометрия, вибрационна спектроскопия, спектроскопия на протонния ядрено-магнитен резонанс (ЯМР) и електронната спектроскопия в ултравиолетовата и видима област (УВ-Вид).
· Да свързват и обясняват атомните спектри с електронните преходи в елементите и техните йони. 

· Да свързват и обясняват  електронни (УВ-Вид) спектри с електронните преходи в молекулите.

· Да свързват и обясняват  ИЧ и Раман спектри с вибрационните преходи в молекулата.

· Да обясняват  и предвиждат химичното отместване на сигналите в протонните ЯМР спектри с помощта на електроотрицателността и магнитната анизотропия на различните групи.

· Да обясняват  и предвиждат разцепването на сигналите в протонните ЯМР спектри с помощта на правилата за спектри от нулев и първи порядък.
2. Ще могат:

· Да провеждат анализи на проби с атомно-абсорбционна спектрометрия.

· Да измерват ИЧ и електронни (УВ-Вид) спектри, както и да анализират проби с атомно-абсорционна спектрометрия.

· Да интерпретират ИЧ спектри на ниско-молекулни органични съединения.

· Да отнасят протонни ЯМР спектри на ниско-молекулни органични съединения.
· Да изчисляват химичното отместване на редица групи с помощта на адитивни схеми.

· Да изчисляват химичните отмествания в AB спинова система.
Начин на преподаване

	Аудиторно: 50 ч.

· Лекции (20 часа), 

· Лабораторни упражнения (30 часа)


	Извънаудиторно:  190 ч
· Самостоятелна подготовка
· Курсова работа
· Консултации


Предварителни изисквания (знания и умения от предходното обучение) 

Задължително изискване е студентите да са изучавали курсове в бакалавърското си ниво, еквивалентни на Математически анализ. Студентите трябва да са си взели изпитите от първия семестър по Неорганична химия и Органична химия и да са преминали курса по Аналитична химия от втория семестър.
Студентите трябва да имат познания по следните теми:

· Да познават и боравят свободно с основните математични понятия като производна, определен интеграл, матрица.
· Да имат задълбочени познания по статистика и метрология в химията.

· Да разпознават различните класове неорганични съединения и да имат основни познания за техните химични свойства.
· Да разпознават различните класове органични съединения и да имат основни познания за техните химични свойства.

· Студентите трябва да имат основни умения за работа в химична лаборатория: да познават и да работят с проста лабораторна екипировка – колби, цилиндри, чаши, нагревателни уреди и ексикатори.
Техническо осигуряване на обучението

· Две лаборатории, оборудвани за пробоподготовка. 

· Апарати за атомна спектрометрия: атомно-абсорбционни апарати (1) Perkin-Elmer 5100 със Зееманова корекция, (2) Perkin-Elmer 4000  и най-съвременните (3) мас-спектрометър за атомен анализ ICP-MS Agilent 7700 и (4) ICP-OES Thermo Scientific iCAP 6300 Duo.

· Апарати за електронна спектроскопия в УВ-Вид област: (1) Perkin-Elmer Lambda 15 UV/Vis Spectrophotometer и (2) Lambda 9 Perkin-Elmer UV/Vis/NIR Spectrophotometer. И двата апарата са с дифракционна решетка и измерват спектри в УВ/Вид област, а втория и в близката-ИЧ област.
· Апарати за вибрационна спектроскопия: (1) ИЧ спектрометър Perkin-Elmer 1750 FT-IR spectrometer, както и най-съвременните апарати във вибрационната спектроскопия (2) VERTEX 70 FT-IR spectrometer (Bruker Optics) и (3) Раман спектрометър RAM II (Bruker Optics), екипиран допълнително с микроскоп RamanScope (Bruker Optics) с три оптични обектива с увеличения x10, x40 и x100.
· Представки (1) за пълно вътрешно отражение ATR accessory MIRacleTM (ZnSe crystal, PIKE Technologies, Inc) и (2) за дифузно отражение Diffuse Reflection Accessory Praying MantisTM (Harrick Scientific Products, Inc.).
Съдържание на курса

Курсът включва преподаване на теоретичните основи, предимствата и ограниченията на най-използваните в аналитичната практика инструментални методи. Целта е студентите да бъдат подготвени за специализираните курсове по инструментален анализ, които ще изучават втората година от магистратурата.

Преподаването на атомна спектрометрия е концентрирано около нейното аналитично приложение за количествен анализ, като е наблегнато на построяването на калибрационни криви от измерванията на стандарти.

При вибрационната спектроскопия се набляга на нейното приложение за т.н. “групов анализ”, който позволява разкриване на основни химични групи в изследваните органични съединения. В тази връзка студентите се запознават подробно с характеристичните трептения, техните свойства, зависимостта на тяхната честота и интензитет от различни фактори, както и тяхното прилагане за анализ на спектрите на органични съединения.

Преподаването на електронната спектроскопия в курса е концентрирано около нейното приложение за количествен анализ на органични съединения в разтвори. 

При преподаване на 1ГHHHHHH`    H-ЯМР спектроскопия се набляга на физичните основи на явлението, както и на влиянието на структурата на изследваните съединения върху положението и разцепването на сигналите в спектъра.
Упражненията имат за цел да дадат знания и опит за решаване на практически въпроси от ежедневната химическа практика като (1) анализ на проби с помощта на атомно-абсорбционен спектрометър, (2) заснемане на ИЧ и Раман спектри на органични съединения в твърдо и течно състояние, (3) заснемане на електронни спектри на разтвори на химични съединения, (4) интерпретация на ИЧ спектри на органични съединения, (5) отнасяне на сигналите на протонните ЯМР спектри на съединения с известна структура.
Практическите занятия включват решаване на изчислителни и теоретични задачи, както и експериментална част, която основно е пробоподготовка. Писането на протоколи не е задължително, но студентите се поощряват да имат собствена тетрадка за записки (надписана от тях и подписана от лектора), която могат да използват при двата колоквиума по дисциплината. По време на практическите занятия, студентите се запознават с различни справочни пособия, като спектрални атласи и компютърни спектрални библиотеки

Тематично съдържание на учебната дисциплина

А/Лекции
	Тема
	часове

	1. УВОД В СПЕКТРАЛНИТЕ МЕТОДИ ЗА АНАЛИЗ. Основни инструментални методи за анализ. Взаимодействие на електромагнитното лъчение с веществото: вероятност за преход, населеност на енергетичните нива, подборни правила, интензитет, ширина и форма на спектралните ивици. Видове движения в молекулите, вътрешна енергия, взаимодействие на електромагнитното лъчение с веществото.
	2 

	2. РОТАЦИОННА СПЕКТРОСКОПИЯ. Въртене на двуатомна молекула. Твърд ротатор. Идеята за приведена маса на двуатомна молекула.
	1 

	3. ОСНОВИ НА ВИБРАЦИОНАТА СПЕКТРОСКОПИЯ. Трептене на двуатомна молекула - хармоничен и анхармоничен осцилатор. Вибрационно-ротационни нива в молекулите и преходи между тях.
	2

	4. ВИБРАЦИОННО-РОТАЦИОНЕН СПЕКТЪР. Трептене на многоатомни молекули - брой на трептенията, видове, форми на трептене. 
	1 

	5. РАМАН-СПЕКТРОСКОПИЯ. Принцип на метода и приложения. Правила за подбор в ИЧ и Раман-спектри, интензитет на ивиците. Правило на алтернативната забрана за симетрични молекули.
	1 

	6. ХАРАКТЕРИСТИЧНИ ТРЕПТЕНИЯ НА МОЛЕКУЛИТЕ. Условия за характеристичност. Фактори, влияещи върху характеристичните честоти - изотопен ефект, електронни и вибрационни ефекти, хибридизация, циклично напрежение, асоциация, фазово състояние.
	1 

	7. ВИБРАЦИОННИ СПЕКТРИ НА РАЗЛИЧНИ КЛАСОВЕ ХИМИЧНИ СЪЕДИНЕНИЯ. Разположение на ивиците в средната инфрачервена спектрална област. Интерпретация на ИЧ спектри. 
	1 

	8. ЕЛЕКТРОННА СПЕКТРОСКОПИЯ. Електронни спектри и структура на двуатомни и многоатомни молекули. Подборни правила, класификация на преходите, интензитет на ивиците в електронните спектри. Абсорбция на основните видове хромофорни системи; прости и кратни връзки, с и без хетероатом.  
	1 

	9. ХИМИЧНО ОТМЕСТВАНЕ. Екраниране на магнитното поле от електроните. Химично отместване. Стандартни вещества в ЯМР. Спин-спиново взаимодействие. Магнитна анизотропия.
	2 

	10. ИНТЕРПРЕТАЦИЯ НА 1H-ЯМР СПЕКТРИ. Отнасяне на сигналите в 1H-ЯМР спектри. Разцепване и площ под сигналите в 1H-ЯМР спектри. Адитивни схеми за изчисляване на химичното отместване в 1H-ЯМР спектри. 
	2

	11. ИНТЕРПРЕТАЦИЯ НА 1H-ЯМР СПЕКТРИ. Спектри от нулев, първи и втори порядък. Анализ на AB спинова система.
	1

	12. АТОМНО-АБСОРБЦИОНЕН АНАЛИЗ. Принцип на метода. Условия на Уолш. Източници на възбуждане в атомно-абсорбционните спектрометри. Оптични схеми. Пламъков атомно-абсорбционен анализ. Пламъци, горелки, пулверизатори и камери. Електротермичен атомизатор. 
	2

	13. КОЛИЧЕСТВЕНО ОПРЕДЕЛЯНЕ. Методика на калибриране. Стандартни разтвори. Метод на калибрационната крива и на стандартната добавка. 
	2

	14. ЕМИСИОНЕН СПЕКТРАЛЕН АНАЛИЗ. Индуктивно свързана плазма като източник на възбуждане. Блок схема на емисионен спектрометър. Видове оптични системи - полихроматор и монохроматор. 
	1

	Общ брой часове:
	20 


Б/ Упражнения 

	тема
	часове

	Упражнение 1. Задачи с основните спектроскопски величини – дължина на вълната, вълново число, честота. Апаратура в ИЧ спектроскопията.
	1 

	Упражнение 2. Заснемане на ИЧ спектри на фолия и в кювети. Заснемане на спектри в капилярен слой и таблетки. 
	2 

	Упражнение 3. Интерпретация на ИЧ спектри. Еквивалент на ненаситеност. Спектри на алкани, алкени, алкини и бензени. Решаване на задачи с интерпретация на ИЧ спектри и отнасяне на техните ивици.
	2 

	Упражнение 4. Интерпретация на ИЧ спектри. Спектри на алкохоли, феноли, амини, кетони, алдехиди и карбоксилови киселини. Решаване на задачи с интерпретация на ИЧ спектри и отнасяне на техните ивици.
	1 

	Упражнение 5. Интерпретация на ИЧ спектри на нискомолекулни съединения, за които е известна молекулната формула.
	2 

	Упражнение 6. Заснемане на Раман спектри на проби в твърдо и течно състояние. Демонстрация на представките за пълно вътрешно отражение и дифузно отражение.
	1 

	Упражнение 7. Електронни УВ-Вид спектри на органични и биологични съединения. Количествен анализ.  
	2 

	Упражнение 8. Устройство и действие на ЯМР спектрометър с постоянно и импулсно облъчване. Адитивни схеми за изчисляване на химичното отместване на протони и 13С.
	1 

	Упражнение 9. Отнасяне на сигналите на протонни ЯМР спектри. Спин-спиново взаимодействие. Спектри от нулев, първи и втори порядък. Анализ на AB спинова система. Интерпретация на  протонни ЯМР спектри от първи порядък.
	2 

	Упражнение 10. Решаване на задачи с интерпретация на протонни ЯМР и ИЧ спектри и отнасяне на техните сигнали (ивици) 
	2 

	Упражнение 11. Работа със спектрални атласи и спектрални библиотеки от ИЧ, Раман и ЯМР спектри. Търсене по подобие и търсене за идентификация.
	4

	Упражнение 12 Пламъкова атомна спектрометрия 
Пламъково атомно-абсорбционно определяне на обменния  Mg в почви. Самостоятелна работа по методика. Преглед на преченията и методите за тяхното коригиране. Калибриране - стандартна права, регресионно уравнение, работна област. Чувствителност, възпроизводимост и граница на определяне на FAAS. Пречения в AAS - неспектрални пречения. Методи за отчитане и коригиране. Матричен ефект. Метод на стандартната добавка. 
	5 

	Упражнение 13. Електротермична атомна абсорбция (ETAAS)  
Определяне на  Pb  в прясно мляко. Предимства и недостатъци на пламъковата AAS - алтернативни атомизатори. Графитна кювета на Лвов. Температурни програми. Криви на Велц. Емисионен спектрален анализ. Аналитични  характеристики,блок схема на емисионен спектрометър.Пробовъвеждане;  пулверизатори, въвеждане на пари и на твърди проби
	5 

	Общ брой часове:
	30


В/ Самостоятелна подготовка: 

Студентите трябва да изработят курсова работа, която се състои от две части: (1) отнасяне на ивиците на спектър на органично съединение с известна структура, и (2) изчисляване на химичните отмествания на органично съединение с известна структура с помощта на таблиците за адитивните схеми. Курсовата работа се предава в началото на изпита. Изработването на курсова работа е задължително и оценката от нея (формирана линейно по точките от правилно решените задачи) влиза с коефициент в крайната оценка. 
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Планирани учебни дейности и методи на преподаване


Всяка тема от програмата се поднася като мултимедийна презентация, в която са дадени главно схеми, чертежи и основните уравнения, както и снимков материал. Самата презентация е достъпна за студентите от Интернет страницата на лектора http://web.uni-plovdiv.bg/plamenpenchev. 

Допълнително в лекциите на дъската се извеждат от преподавателя някои от основните уравнения, за да се покаже на студентите физическия смисъл на нормалните трептения, приведената маса, вибрационните и ротационни нива, химическото отместване и константата на спин-спиново взаимодействие. Също така на лекции се извършват изчисления от преподавателя, които засягат населеността на нивата, различините превръщания между физичните величини и сравняване на честотите на нормалните трептения. За тези изчисления се използва калкулатора на Windows и тяхното извършване се прожектира чрез мултимедиен проектор. 

Лекциите са придружени и с практически курс, който се състои от упражнения, провеждани в обзаведени за целта две учебни лаборатории. Упражненията са задължителни. Занятията включват:

· решаване на изчислителни задачи 

· пробоподготовка за атомно-спектрометричните анализи

· провеждане на атомно-спектрометричните анализи

· интерпретация на ИЧ спектри 

· отнасяне на ивиците (сигналите) на ИЧ (протонни ЯМР) спектри

· приготвяне на проби за ИЧ и Раман спектрални измервания

· приготвяне на разтвори за УВ-Вид спектрални измервания

· измерване на ИЧ и Раман спектри

· измерване на УВ-Вид спектри 
· Работа със спектрални атласи и библиотеки от ИЧ и Раман спектри.
В рамките на курса има планирана самостоятелна курсова работа.

Методи и критерии на оценяване

Изпитването по дисциплината се състои от провеждане на един колоквиум и краен изпит във вид на пасивен тест. Двете дейности се провеждат по време на изпитната сесия. 

За колоквиума всеки студент получава лист със задачи, които решава и резултатите се записват в листа със задачи. Студентът има право да използва всички учебни материали, отбелязани в литературата по дисциплината, и единствено своята тетрадка без никакви “хвърчащи” листове. Оценка под 2.99 се закръглява на 2.00. Оценка от колоквиума се изчислява до стотни от съответните точки по линейна формула и се взима с тегло при формиране на крайната оценка. 

Втората част на семестриалния изпит се провежда като пасивен тест от 40 въпроса. Всеки въпрос има пет отговора, от които само един е верен. Времето за решаване на теста се е час и половина. Тестът е разработен в четири варианта, които се различават един от друг. При теста не могат да се използват записки или други учебни материали. 
Оценяване:
Крайната оценка по дисциплината се формира от оценките на колоквиумите и оценката на теста по формулата:

Оцeнка  =  КР * 0.10 + Ко * 0.45 + Тест * 0.45,

Където КР и Ко са оценките от курсовата работа и колоквиума, а Тест е оценката от пасивния тест.

Всички писмени работи (от курсовата работа, колоквиума и изпитни тестове) се съхраняват в продължение на 3 години от датата на провеждане на семестриалния изпит. 
Език на преподаване

Български 

Изготвил описанието

Проф. дн Пламен Николов Пенчев .......................
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