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1. Informaţii generale

Cursul abordează ca domeniu prioritar analiza prin speciaţie şi implicit tehnicile cuplate de analiză cu aplicaţii în analiza prin speciaţie, care reprezintă una din principalele direcţii ale Chimiei Analitice a Mediului. În acest context, principalele categorii de specii şi influenţa lor asupra poluării mediului vor fi discutate, în particular compuşii organometalici ai Hg, Sn şi Pb. În plus, etapa de pregătire a probei în vederea analizei prin speciaţie şi principalele tehnici moderne de separare cromatografică şi spectrometrie atomică (în special spectrometria de masă cu plasmă cuplată inductiv) care, în principiu, constituie o tehnică tandem (cuplată) vor fi discutate.  De asemenea, atenţie va fi acordată etapei de validare a metodelor analitice. 

2. Conţinutul de bază

Cap. I. Aspecte generale privind analiza prin speciaţie. Definirea termenilor de bază: specii, speciaţia analiza prin speciaţie şi fracţionare.............................................................................2 ore

Cap. II. Poluarea mediului cu compuşi organometalici ai Hg, Pb şi Sn. Toxicitatea, sursele şi ciclul biogeochimic al mercurului în mediu...............................................................................2 ore

Cap. III. Sampling şi stocarea/conservarea probelor pentru analiza prin speciaţie.......2 ore

Cap IV. Pregătirea probei pentru analiza prin speciaţie..........................................................6 ore

IV.1 Solubilizarea probelor solide

IV.2. Derivatizarea analiţilor

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

Cap. V. Tehnici cuplate cu aplicaţii în analiza prin speciaţie a ultra-urmelor de metale grele................................................................................................................................................8 ore
V.1. Introducere în tehnicile cuplate de analiză

V.2. Metode de separare

V.2.1. Cromatografia de gaze
V.2.2. Cromatografia de lichide

V.3. Tehnici de detecţie în tehnicile cuplate pentru analiza prin speciaţie. Spectrometria de masă

V.3.1. Spectrometria de masă moleculară 

V.3.2. Spectrometria de masă atomică cu sursă de ionizare plasma cuplată inductiv  

               (ICP-MS)

Cap. VI. Metode de diminuare a interferenţelor în analiza instrumentală.............................2 ore

Cap. VII. Validarea metodelor de analiză prin speciaţie..........................................................2 ore

VII.1. Determinarea performanţelor analitice ale unei metode de analiză

VII.1.1. Precizia

VII.1.2. Limita de decizie, detecţie şi cuantificare

VII.1.3. Domeniul liniar

VII.2. Determinarea acurateţei unei metode analitice

VII.2.1. Compararea cu metode primare de analiză

VII.2.2. Analiza de materiale de referinţă certificate

VII.2.3. Participarea la exerciţii de certificare

VII.2.4. Participarea la exerciţii de comparare inter-laboratoare

VII.2.5. Determinarea factorului de recuperare 

VII.2.6. Utilizarea de tehnici alternative de analiză

3. Sistemul de evaluare a studentului

Examen scris
4. Discipline care trebuie parcurse în prealabil:

· obligatorii:-Chimie Analitică, Analiză chimică calitativă şi cantitativă, Analiză instrumentală;

· recomandate:-Analiza de urme

5. Bibliografie curs:
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5. Petru Jitaru, Ultra-trace speciation analysis of mercury in the environment, Ph.D. Thesis, University of Antwerp, Belgium, November 2004.
6. G. Kateman, L. Buydens, Quality Control în Analytical Chemistry, John Wiley and Sons,  New York, USA, 1993.
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6. Tematica lucrărilor de laborator

(1) Protecţia muncii. Introducere în tehnicile moderne de analiză prin speciaţie pentru determinarea de concentraţii la nivel de urme……………......................………….….......................................3 ore

(2-3) Analiza prin speciaţie a Cr(III)-Cr(VI) dintr-o matrice reală utilizând cromatografia de lichide de inalta performanta (HPLC). Determinarea performanţelor analitice (precizie, limită de detecţie, domeniu liniar) ale metodei............................................................................................................8 ore

(4-5) Analiza prin speciaţie a As(III)-As(V) dintr-o matrice reală utilizând cromatografia de lichide de înaltă performanţă (HPLC). Determinarea performanţelor analitice (precizie, limită de detecţie, domeniu liniar) ale metodei............................................................................................................8 ore

(6) Analiza prin speciaţie a Se(IV)-Se(VI) dintr-o matrice reală utilizând cromatografia de lichide de înaltă performanţă (HPLC) ……………......................………….….............................................4 ore

(7-11) Elaborarea şi susţinerea de referate cu privire la metodele actuale de analiză prin speciaţie a unor poluanţi din mediu................................................................................................................10 ore
(12) Încheierea situaţiei. Discuţii finale..........................................................................................3 ore
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