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ПРОГРАММА

ВСТУПИТЕЛЬНОГО ИСПЫТАНИЯ ДЛЯ ПОСТУПАЮЩИХ НА ОБУЧЕНИЕ ПО ПРОГРАММАМ ПОДГОТОВКИ НАУЧНЫХ И НАУЧНО-ПЕДАГОГИЧЕСКИХ КАДРОВ В АСПИРАНТУРЕ
ПО НАУЧНОЙ СПЕЦИАЛЬНОСТИ
1.4.2 Аналитическая химия

ПОЯСНИТЕЛЬНАЯ ЗАПИСКА

Современная аналитическая химия – самостоятельная часть химической науки, изучающая методы качественного и количественного определения неорганических и органических соединений. Аналитическая химия – междисциплинарная наука, тесно связанная с другими частями химических наук, включая неорганическую, органическую, физическую и коллоидную химии, имеющая важное значение в биологической, медицине, химической технологии, геологии, криминалистике и др.

Цель программы вступительных испытаний   –  подготовка абитуриентов к сдаче вступительного экзамена по специальной дисциплине Аналитическая химия. 
Задачи изучения дисциплины:

в результате изучения дисциплины студент должен знать и уметь использовать на практике:

•
аналитические методы классической химии;

•
современные физико-химические методы анализа неорганических и органических веществ;

•
знать основные приемы пробоподготовки образцов к анализу;

•
знать основные метрологических характеристик.

КРИТЕРИИ ОЦЕНКИ ВСТУПИТЕЛЬНОГО ЭКЗАМЕНА 
Вступительное испытание оценивается по 100-балльной шкале.

Минимальное количество баллов, подтверждающее успешное прохождение вступительного испытания по специальной дисциплине составляет 40 баллов.

Вступительное испытание проводится в устной форме. Экзаменационный билет содержит следующие задания:

- 2 вопроса по научной специальности;

- собеседование   по мотивационному письму.

Для прохождения собеседования абитуриент должен предоставить мотивационное письмо (1000–1500 слов), отражающее причины выбора аспирантуры НИУ «БелГУ» соответствующей научной специальности и портфолио индивидуальных достижений. Собеседование проводится с ведущими учеными направления, которые оценивают мотивированность абитуриента и его план будущей работы.

81-100 БАЛЛОВ – абитуриент обнаруживает системные декларативные и процедурные знания программного материала, устанавливает содержательные межпредметные и внутрипредметные связи. Свободно ориентируется в специальной литературе, в том числе, и в новейшей. Проявляет аналитический подход в освещении различных концепций, позиций, обосновывает свою точку зрения. Умеет в соответствии с планом логично, литературно и профессионально грамотно, развернуто и аргументировано формулировать свои мысли. Ответ характеризуется самостоятельностью суждений.

61-80 БАЛЛОВ ставятся, если абитуриент строит свой ответ в соответствии с планом. Владеет программным материалом, ориентируется в обязательной специальной литературе, подтверждает выдвигаемые положения примерами, умеет литературно и, в целом, логично строить ответ, не допускает неточностей.

40-60 БАЛЛОВ ставятся, если абитуриент обнаруживает недостаточно полные и глубокие знания программного материала. Выдвигаемые положения декларируются, но аргументируются с помощью наводящих вопросов. Абитуриент затрудняется устанавливать меж- и внутрипредметные связи. Знает основные работы из списка обязательной литературы. Ответ недостаточно логически построен и носит преимущественно описательный, а не концептуальный характер.

Менее 40 БАЛЛОВ - ставится, если абитуриент обнаруживает поверхностное знание программного материала, не ориентируется в специальной литературе, слабо владеет понятийным аппаратом, затрудняется ответить на вопросы с помощью наводящих вопросов. 

СОДЕРЖАНИЕ БЛОКА «аналитическая химия»

Раздел 1. Аналитические методы классической химии
Гравиметрические методы 

Методы осаждения и отгонки. Прямые и косвенные гравиметрические методы. Требования, предъявляемые к осаждаемой и гравиметрической формам. Выбор условий осаждения. Этапы определения. Важнейшие неорганические и органические осадители. Погрешности гравиметрического определения. 

Титриметрические методы

Сущность и классификация методов. Выражение концентраций растворов в титриметрии. Расчет молярной массы эквивалента в разных методах титрования. Стандартные растворы. Первичные и вторичные стандартные растворы. Способы титрования. Кривые титрования. Точка эквивалентности, конечная точка титрования. 

Кислотно-основное титрование в водных и неводных средах. Первичные стандартные растворы. Кривые титрования для одно- и многоосновных систем. Индикаторы. Индикаторные погрешности. Окислительно-восстановительное титрование. Первичные и вторичные 4 стандартные растворы. Кривые титрования. Индикаторы. Индикаторные погрешности. Краткая характеристика различных методов. 

Комплексометрическое титрование. Сущность метода. Использование аминополикарбоновых кислот (комплексонометрия). Важнейшие универсальные и специфические металлохромные индикаторы. Индикаторные погрешности. Практическое использование. Осадительное титрование. Сущность. Кривые титрования. Методы установления конечной точки титрования. Индикаторы.
Раздел 2. Современные физико-химические методы анализа неорганических и органических веществ
Электрохимические методы

Электрохимическая цепь и электрохимическая реакция. Основные процессы, протекающие на электродах в электрохимической ячейке. Кинетика электрохимических процессов. Неравновесные явления в растворах электролитов. Поляризационная кривая. Классификация методов. Потенциометрия. Равновесные электрохимические системы и их характеристики. Процессы, протекающие в растворе и на поверхности электрода. Индикаторные электроды и электроды сравнения. Обратимые и необратимые электрохимические системы. Ионометрия. Мембранное равновесие и мембранный потенциал. Типы ионоселективных электродов и их характеристики. Потенциометрическое титрование с неполяризованными и поляризованными электродами. Кривые титрования. Зависимость формы кривой и скачка потенциалов от различных факторов. Титрование в водных и неводных средах. Способы обнаружения конечной точки титрования. 

Кулонометрия

Теоретические основы кулонометрического метода анализа и его классификация. Условия проведения кулонометрических измерений. Прямая потенциостатическая и гальваностатическая кулонометрия. Кулонометрическое титрование, его возможности и преимущества. Определение электроактивных и электронеактивных компонентов. Способы электрогенерирования кулонометрических титрантов. 

Вольтамперометрия

Явления поляризации и перенапряжения. Кривые поляризации. Обратимые и необратимые электродные процессы. Зависимость величины диффузионного тока от концентрации деполяризатора (уравнение Ильковича). Характеристики вольтамперограмм, используемые для изучения и определения органических и неорганических соединений. Современные варианты вольтамперометрии: импульсные (нормальный и дифференциальный), переменнотоковый (с фазовой и временной селекцией аналитического сигнала), инверсионные (вольтамперометрия и хронопотенциометрия).

Амперометрическое титрование

Особенности амперометрического титрования с одним и двумя поляризованными электродами; объекты анализа, характеристики метода. Кондуктометрия. Прямая низкочастотная кондуктометрия и кондуктометрическое титрование. Использование кондуктометрических датчиков в хроматографии и других методах анализа. 

Раздел 3. ФИЗИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ 

Природа электромагнитного излучения. Взаимодействие вещества с электромагнитным излучением, потоками частиц, магнитным полем. Основные характеристики излучения (частота, длина волны, волновое число). Вероятности энергетических переходов. Правило отбора, разрешенные и запрещенные переходы. Взаимосвязь основных характеристик спектральных линий с природой и количеством определяемого вещества (качественный и количественный спектральный анализ). 

Методы молекулярной оптической спектроскопии

Молекулярные спектры поглощения, испускания. Основные законы светопоглощения и испускания. Рассеяние света. Поляризация и оптическая активность. Способы измерения аналитического сигнала. Спектрофотометрия. Способы определения концентрации веществ. Производная и дифференциальная спектрофотометрия, возможности анализа многокомпонентных систем. Спектроскопия отражения. Метрологические характеристики, достоинства и ограничения методов. Практическое применение. 

ИК- и рамановская (комбинационного рассеяния) спектроскопия

Колебательные и вращательные спектры. Качественный и количественный анализ. Методические особенности эксперимента. Особенности анализа проб в различном агрегатном состоянии. Метод Фурье-спектрометрии. Другие методы. 

Нефелометрия и турбидиметрия. Фотоакустическая спектроскопия. Поляриметрия. Принципы методов и области применения. 

Методы масс-спектрометрии

Способы масс-спектрального анализа, регистрация и интерпретация спектров. Качественный и количественный анализ. Метод изотопного разбавления. Хромато-масс-спектрометрия. 

Резонансные спектроскопические методы

Методы электронного парамагнитного резонанса (ЭПР) и ядерного магнитного резонанса (ЯМР). Теоретические основы методов. Области применения. Классы соединений, пригодные для анализа методами ЭПР и ЯМР. Метрологические характеристики, ограничения методов. 

Раздел 4. МЕТОДЫ РАЗДЕЛЕНИЯ И КОНЦЕНТРИРОВАНИЯ

Хроматографические методы 

Принцип методов. Основные понятия. Классификация хроматографических методов по применяемым фазам, механизмам разделения и технике эксперимента. Эффективность и селективность хроматографического разделения. Концепция теоретических тарелок и ее недостатки. Уравнение Ван-Деемтера. Общие подходы к оптимизации процесса хроматографического разделения веществ. Способы осуществления хроматографического процесса. Особенности хроматографических колонок. Способы элюирования веществ. Детекторы. Изотермы адсорбции. Влияние температуры на удерживание и разделение. 

Жидкостная хроматография 

Высокоэффективная жидкостная хроматография. Сущность метода. Требования к неподвижной и подвижной фазам. Влияние природы и состава элюента на эффективность разделения. Разновидности метода в зависимости от полярности неподвижной фазы: нормально-фазовый и обращенно-фазовый варианты. Выбор условий разделения. Детекторы. Применение для анализа сложных смесей. Ион-парная хроматография. Принцип метода. Роль неподвижной фазы и вводимого в элюент противоиона. Области применения. 

Планарная хроматография.

Сущность метода и области применения. Другие методы разделения и концентрирования Процессы и реакции, лежащие в основе методов. 

Классификация методов разделения и концентрирования

Сорбционные методы. Классификация по механизму взаимодействия вещества с сорбентом, способу осуществления процесса, геометрическим 9 признакам неподвижной фазы. Количественное описание сорбционных процессов. Сорбенты. Экстракция как процесс и метод, ее значение в аналитической практике. Сущность метода. Закон распределения. Основные количественные характеристики. Способы осуществления экстракции. Требования к экстрагентам и растворителям. Классификация экстракционных процессов по типу используемого экстрагента, типу образующихся соединений, технике осуществления. 

Раздел 5. МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ ОСНОВЫ ХИМИЧЕСКОГО АНАЛИЗА

Аналитический сигнал. Способы представления зависимости аналитический сигнал – содержание определяемого компонента. Погрешности, их классификация, основные источники погрешностей. Систематические погрешности в химическом анализе. Правильность и способы проверки правильности. Законы сложения погрешностей. Релятивизация, контрольный опыт. Рандомизация. Случайные погрешности в химическом анализе. Генеральная и выборочная совокупности результатов химического анализа. Закон нормального распределения результатов анализа, его проверка. Статистика малых выборок. Воспроизводимость. Статистические критерии: математическое ожидание (генеральное среднее) и генеральная дисперсия случайной величины, выборочное среднее, дисперсия, стандартное отклонение, относительное стандартное отклонение, доверительная вероятность и доверительный интервал. Сравнение двух дисперсий. Сравнение двух средних результатов (критерий Стьюдента) химического анализа. Чувствительность, способы ее выражения. Коэффициент чувствительности, предел обнаружения, нижняя граница определяемых содержаний, их статистическая оценка. Применение дисперсионного анализа для оценки погрешностей отдельных стадий и операций химического анализа. Применение регрессионного анализа для построения градуировочных зависимостей. Нахождение содержания вещества по градуировочной зависимости, статистическая оценка результата. 
II Мотивационное письмо 

Для прохождения собеседования абитуриент представляет мотивационное письмо.

1. Мотивационное письмо должно быть составлено поступающим самостоятельно на русском языке.

2. Объем мотивационного письма 1 000 -1500 слов

3. Мотивационное письмо предоставляется абитуриентом на каждую выбранную научную специальность 

4. Мотивационное письмо должно быть сохранено в формате pdf при предоставлении в электронном виде.

Мотивационное письмо должно быть написано в соответствие со следующей схемой:

Краткое описание интересов поступающего (соответствие научных интересов поступающего выбранной специальности)

Опыт научно–исследовательской деятельности абитуриента (информация об исследовательских проектах, в которых участвовал поступающий (в том числе, в рамках выполнения выпускной квалификационной работы); статьи или выступления на конференциях и т.д.; научные достижения поступающего с указанием названия, полученных результатов, основных выводов (например, патенты, гранты и т.д.); информация об опыте работы поступающего (если этот опыт связан с мотивацией поступления в аспирантуру)

Обозначение сферы интересов абитуриента (формулировка исследовательского вопроса и проблемы, указание   темы, разработкой которой абитуриенту хотелось бы заниматься в аспирантуре и почему, актуальность темы исследования, степень научной разработанности, цели и основные задачи исследования)

Необходимо обратить внимание на то, что мотивационное письмо должно быть представлено в связанном тексте, из которого должна вытекать мотивация абитуриента заниматься научной деятельностью в рамках обучения в аспирантуре.
Форма   мотивационного письма прилагается.

Мотивационное письмо

ФИО (полностью): __________________________________________________________________

Научная специальность (шифр и наименование):

__________________________________________________________________ 

Краткое описание интересов поступающего (соответствие научных интересов поступающего выбранной специальности______________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________
Опыт научно–исследовательской деятельности абитуриента (информация об исследовательских проектах, в которых участвовал поступающий (в том числе, в рамках выполнения выпускной квалификационной работы); статьи или выступления на конференциях и т.д.; научные достижения поступающего с указанием названия, полученных результатов, основных выводов (например, патенты, гранты и т.д.); информация об опыте работы поступающего (если этот опыт связан с мотивацией поступления в аспирантуру))__________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________

Обозначение сферы интересов абитуриента (формулировка исследовательского вопроса и проблемы, указание   темы, разработкой которой абитуриенту хотелось бы заниматься в аспирантуре и почему, актуальность темы исследования, степень научной разработанности, цели и основные задачи исследования) ________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________________
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