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1. Obiective

Cursul ”Analiza de urme” se constituie într-o evaluare fundamentată a principalelor metode şi tehnici de analiză chimică la nivel de urme şi ultra-urme. Etapele analizei chimice şi anume: (i) sampling (ii) pregătirea probei (iii) extracţia/preconcentrarea analiţilor (IV) derivatizarea (unde este cazul), (V) separarea (cromatografică) şi (VI) detecţia, sunt evaluate. In plus, cursul va aborda şi o introducere în tehnicile cuplate de analiză, în special cu aplicaţii în analiza prin speciaţie. De asemenea, atenţie specială va fi acordată etapei de validare a metodelor analitice precum şi a controlului de calitate al procesului analitic. Prelucrarea statistică şi modul de raportare a datelor vor fi de asemenea abordate. In final, se va prezenta o serie de aplicaţii ale analizei de urme la determinarea unor poluanţi din medii izolate geografic (vârfuri montane precum, zone polare etc.).

2. Conţinutul de bază

Cap. I. Introducere in analiza de urme.......................................................................................4 ore

I.1. Prezentarea domeniului

I.2. Domenii de concentraţii în analiza de urme

I.3. Principii generale ale analizei de urme

I.4. Tipuri de materiale analizate

I.5.  Prevenirea contaminării în analiza de urme

I.6. Reactivi şi standarde utilizate în analiza de urme

Cap. II. Aspecte generale privind analiza prin speciaţie...........................................................4 ore

II.1. Introducere

II.2. Definiţii IUPAC privind specia chimică, speciaţia, analiza prin speciaţie

II.3. Specii definite pe baza compoziţiei izotopice

II.4. Speciaţia stărilor electronice şi de oxidare

II.5. Speciaţia compuşilor şi complecşilor anorganici
II.5. Speciaţia compuşilor şi complecşilor organici
II.6. Specii organometalice 

II.7. Speciaţia compuşilor şi complecşilor macromeculari

Cap. III. Sampling şi stocarea/prezervarea probelor pentru analiza de urme..................2 ore

III.1. Introducere
III.2. Locaţii şi puncte de sampling

III.3. Frecvenţa prelevării probelor
III.4. Colectarea probei
III.5. Tipuri de materiale

III.6. Transportul, stabilizarea şi stocarea probelor pentru analiza de urme
Cap. IV. Pregătirea probei pentru analiza de urme..................................................................6 ore

IV.1 Solubilizarea probelor solide

IV.2. Derivatizarea

IV.3. Tehnici moderne de extracţie/preconcentrare în analiza de urme  

Cap. V. Metode de separare.........................................................................................................2 ore

V.1. Cromatografia de gaze 

V.2. Cromatografia de lichide 

Cap. VI. Tehnici de detecţie.........................................................................................................6 ore

VI.1. Spectrometria de absorbţie moleculară UV-VIZ

VI.2. Spectrometria de absorbţie atomică. Focalizare pe tehnica folosind ca sursă de atomizare cuptorul electrotermal

VI.3. Spectrometria de emisie atomică. Focalizare pe tehnica folosind ca sursă de excitare plasma cuplată inductiv

VI.4. Spectrometria de masă. Focalizare pe tehnica folosind ca sursă de ionizare plasma cuplată inductiv

Cap. VII. Validarea metodelor analitice şi controlul de calitate.....................................................4

3. Sistemul de evaluare al studentului: Colocviu (scris).
4. Discipline care trebuiesc parcurse în prealabil:

· obligatorii: Chimie analitică, Chimie anorganică, Chimie organică, Chimie Fizică

· recomandate: - Utilizarea Calculatorului, Limba Engleză

5. Bibliografie curs:

(1) D. A. Skoog, “Principles of Instrumental Analysis”, 4th Ed., Sounders College Publishing, New York, 1992.
(2) “Separation and preconcentration methods in inorganic trace analysis”, J. Minczewski, J. Chwasowska and R. Dybczynski, Ellis Horwood Ltd., Poland, 1982.

(3) A. Montaser (Ed.), Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry, Wiley-VCH, , Washington DC, USA, 1998.
(4) R. Cornelis, J. Caruso, H. Crews and K. Heumann (Eds.), Handbook of Elemental Speciation II. Species in the Environment, Food, Medicine and Occupational Health, John Wiley & Sons, UK, 2005.

(5) R. P. W. Scott, Tandem techniques, in John Wiley & Sons Separation Science Series, series ed. R. P. W. Scott, C. Simpson and E. D. Katz, London UK, 1997.
(6) J. Pawliszyn, Sampling and Sample Preparation for Field and Laboratory, eds. J. Pawliszyn, Elsevier Science b.v., Amsterdam, The Nederlands, 2002. 1.
(7) Encyclopedia of Analytical Chemistry, ed. R.A. Meyers, John Wiley – Sons, Chicester, 2000.
(8)  D. Harvey,  Modern Analitical Chemistry, The McGraw-Hill Companies, Inc., 2000.

6. Tematica lucrărilor de laborator 

 (1) Protecţia muncii. Introducere în tehnicile moderne de analiză folosite în determinarea de concentraţii la nivel de urme……………………………………………………….….................2 ore

(2) Determinarea amestecului de MnO4- şi Cr2O72- prin spectrometrie de absorbţie moleculară UV-VIZ................................................ .................................................................................................3 ore

(3) Analiza prin speciaţie a Fe(II)-Fe(III) din ape de suprafaţă prin metoda diferenţială  utilizând complexare selectivă cu acid sulfosalicilic şi detecţie prin spectrometrie de absorbţie moleculară UV-VIZ...........................................................................................................................................3 ore

(4) Analiza prin speciaţie a Cr(III)-Cr(VI) dintr-o matrice reală utilizând complexare selectivă şi detecţie prin spectrometrie de absorbţie moleculară UV-VIZ........................................................3 ore 

(5) Analiza unui amestec de compuşi bifenil policloruraţi (PCB) dintr-o matrice reală prin cromatografie de gaze cu detector de tip ”captură de electroni” ...................................................3 ore

7. Bibliografie laborator

-Referate

8. Tematica seminariilor

Seminariile vor contribui în primul rând la o mai bună înţelegere precum şi aprofundarea informaţiei cursului. În plus se vor rezolva probleme în particular din domeniul spectrometriei moleculare UV-VIS, al spectrometriei de masă având ca sursă de ionizare plasma cuplată inductiv (ICP-MS) precum şi referitoare la calcului statistic şi raportarea rezultatelor analitice.

1. Introducere în metodele şi tehnicile moderne cu aplicaţii în analiza de urme...……………………………….……...............................................................................2 ore

2. Tehnici şi strategii de sampling. Pregătirea probei pentru analiză. Extracţia şi preconcentrarea analiţilor în urme. .....................................................................................................................2 ore

3. Tehnici moderne de separare cromatografică  cu aplicaţii în analiza de urme.........................2 ore

4. Metode spectrale utilizate în analiza de urme...........................................................................2 ore

5. Tehnicilor cuplate în analiza de urme. Introducere în analiza prin speciaţie cu aplicaţii de mediu……………………………………………………………………………….................2 ore

6. Caracteristici analitice ale metodelor (precizia, limita de detecţie si domeniul liniar), validarea   

şi controlul de calitate în analiza de urme.................................................................................2 ore

7. Prelucrarea statistica a datelor. Calculul incertitudinii rezultatelor analitice..............................2 ore

9. Bibliografie seminar

(1) Cursul aferent

(2) Referinţele bibliografice de la punctul 5.
 
Decan, 

Prof. dr. Gelu Bourceanu

       Titular de disciplină,

Conf. dr. Romeo-Iulian Olariu
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