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Пояснительная записка

Целями преподавания дисциплины «Методы и средства исследования» являются: формирование у студентов знаний в области методов измерений и контроля физико-химических показателей различных видов материалов, товаров и продукции; ознакомление с теоретическими основами методов проведения физико-химического анализа и факторами, влияющими на точность и возможность применения современных методик проведения анализа; ознакомление с устройством типового аппаратурного оснащения, используемого для проведения физико-химических исследований. Изучение данной дисциплины необходимо для подготовки специалистов высокой квалификации, способных применять современные методы исследований, а также достижения науки и техники в практической деятельности товароведа-эксперта.

Основными задачами преподавания дисциплины являются:

· ознакомление студентов с основными методами физико-химического анализа различных видов материалов и продукции;

· ознакомление студентов с теоретическими основами различных физико-химических методов исследований;

· ознакомление студентов с областями применения и аналитическими возможностями современных методов физико-химического анализа;

· ознакомление студентов с устройством и принципами функционирования оборудования для проведения физико-химических исследований;

· ознакомление студентов с методами оценки показателей точности, правильности, прецизионности, повторяемости, воспроизводимости методик анализа;

· изучение способов отбора и подготовки проб к анализу;

· развитие и закрепление практических навыков по применению методов физико-химического анализа.

В результате изучения дисциплины студенты должны:

· ЗНАТЬ;

· основные понятия в области научных исследований;

· классификацию методов научных исследований;

· основные физические, химические и физико-химические методы исследования;

· основные приборы и оборудование для проведения исследований;

· факторы, влияющие на точность и объективность измерений свойств изучаемых объектов;

· УМЕТЬ;

· осуществлять выбор метода и методики исследований;

· выдвигать и обосновывать научную гипотезу;

· определять цели и задачи научного исследований изучаемого объекта;

· выполнять статистическую обработку результатов исследований.

· ИМЕТЬ НАВЫКИ проведения исследовательского эксперимента и оценки его результатов, практической работы с приборами и решения конкретных задач.

Информационно-методическая часть

ЛИТЕРАТУРА
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6. Зарапин, В.Г. Электрофизические методы и приборы контроля качества продукции / В.Г. Зарапин. – Минск: БГТУ, 2006. – 130 с.
7. Глоба, И.И. Оптические методы и приборы контроля качества продукции / И.И. Глоба. – Минск: БГТУ, 2003. – 122 с.
8. Испытание материалов. Справочник / Под ред. Х. Блюменауэра. – М.: Металлургия, 1979. – 448 с.
9. Каттрал, Р.В. Химические сенсоры / Р.В. Каттрал. – Москва: Химия, 2000. – 144 с.
10. Эггинс, Б. Химические и биологические сенсоры / Б. Эггинс. – Москва: Техносфера, 2005. – 335 с.
11. Выдра, Ф. Инверсионная вольтамперометрия / Ф. Выдра, К. Штулик, Э. Юлакова. – Москва: Мир, 1980. – 278 с.
12. Топор, Н.Д. Термический анализ минералов и неорганических соединений / Н.Д. Топор, Л.П. Огородова, Л.В. Мельчакова. – Москва: Издательствово МГУ, 1987. – 190 с.
13. Лопатин, Б.А. Теоретические основы электрохимических методов анализа / Б.А. Лопатин. – Москва: Высшая школа, 1975. – 285 с.
14. Основы аналитической химии / Ю.А. Золотов  [и др.]; под ред. Ю.А. Золотова. – Москва: Высшая школа, 2004. – 503 с.
15. Вилков, Л.В. Физические методы исследования в химии. Структурные методы и оптическая спектроскопия / Л.В. Вилков, Ю.А. Пентин. – М.: Высшая школа, 1987. – 366 с.
ТЕМАТИЧЕСКИЙ ПЛАН ЛАБОРАТОРНЫХ ЗАНЯТИЙ
	Изучаемая тема / Наименование лабораторной работы
	Кол-во

часов

	Погрешности анализа, обработка результатов измерений, методы оценки точности методик.
	‑

	Титриметрический анализ

Лабораторная работа №1 «Определение содержания компонентов в жидких пробах методом окислительно-восстановительного титрования»;
	4

	Отбор и подготовка пробы к анализу
	-

	Электрохимические методы анализа

Лабораторная работа №2 «Измерение концентрации электролитов методом прямой кондуктометрии»;
Лабораторная работа №3 «Ионометрическое определение нитратов в объектах окружающей среды»;
	2
4



	Хроматография и родственные методы
	‑

	Радиометрический анализ и радиационный контроль
	

	ИТОГО за 5 (осенний) семестр:
	10

	Оптические методы исследований 
Лабораторная работа №4 «Определение концентрации двухкомпонентного раствора рефрактометрическим методом анализа»;
Лабораторная работа №5 «Определение оптической плотности и цветности раствора сахара фотометрическим методом анализа»;
	4

4

	Спектроскопические методы исследований
	-

	Микроскопические методы исследований
	-

	Физические методы исследований
Лабораторная работа №6 «Измерение диэлектрических характеристик жидкостей»;
	4



	Электронные датчики химического состава (химические сенсоры)
	‑

	Органолептический анализ
	

	ИТОГО за 6 (весенний) семестр:
	12

	ИТОГО за 5 и 6 семестры:
	22


Учебно-методическая карта дисциплины

	№ раздела, темы, 
занятия
	Название раздела, темы, занятия;

перечень изучаемых вопросов
	Количество аудиторных часов
	Материальное обеспечение занятия (наглядные, методические пособия и др.)
	Литература
	Формы контроля

знаний

	
	
	лекции
	практические (семинарские) 

занятия
	лабораторные 

занятия
	управляемая (контролируемая) самостоятельная работа студента
	
	
	

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	1.
	ПОГРЕШНОСТИ АНАЛИЗА, ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ, МЕТОДЫ ОЦЕНКИ ТОЧНОСТИ МЕТОДИК

Абсолютная погрешность. Относительная погрешность. Классификация погрешностей. Систематические, случайные погрешности и грубые промахи. Обнаружение промахов. Инструментальные и методические погрешности. Способы выявления систематической погрешности. Оценка случайных погрешностей. Закон нормального распределения (распределение Гаусса). Дисперсия, стандартное отклонение. Нормированная случайная величина. Распределение Стьюдента. Относительное стандартное отклонение. Интервальное значение случайной величины. Современные подходы в области аналитических характеристик методик проведения анализа. Воспроизводимость и правильность анализа. Точность. Прецизионность.
	2
	
	‑
	
	Методические пособия, 

наглядные пособия, 

справочная

литература
	[1, 2, 14]
	Опрос, 
контрольная

работа

	2.
	ОТБОР И ПОДГОТОВКА ПРОБЫ К АНАЛИЗУ

Генеральная (первичная), средняя (представительная), лабораторная и анализируемая пробы. Отбор проб газов, жидкостей и твердых веществ. Отбор проб пищевой продукции и продовольственного сырья. Гомогенизация и усреднение пробы. Возможные загрязнения при отборе пробы. Подготовка пробы к анализу. Высушивание пробы, разложение пробы, переведение пробы в раствор. Пиролиз, озоление, сплавление и спекание пробы. Мокрая минерализация. Экстракция компонентов пробы. 
	2
	
	‑
	
	Методические пособия, 

наглядные пособия, 

справочная

литература
	[2, 5, 15]
	Опрос, 

контрольная

работа

	3.
	ТИТРИМЕТРИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ

Сущность титриметрии. Классификация титриметрических методов. Способы титрования. Стандартные растворы первого и второго рода. Приготовление стандартных растворов. 

	4
	
	2
	
	Методические пособия, 

наглядные пособия

справочная

литература
	[3, 5, 13]
	Опрос, 

защита 

лаб. работ,

контрольная

работа


	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	
	Требования, предъявляемые к реакциям и стандартным растворам для титрования. Кривые титрования, построение теоретических кривых титрования. Конечная точка титрования. Точка эквивалентности. Способы определения конечной точки титрования. Кислотно-основное титрование. Индикаторы кислотно-основного титрования, правила выбора индикатора. Погрешности кислотно-основного титрования. Применение кислотно-основного титрования. Окислительно-восстановительное титрование. Способы установления конечной точки титрования, индикаторы и погрешности окислительно-восстановительного титрования. Практические применение окислительно-восстановительного титрования. 
	
	
	
	
	
	
	

	4.
	ЭЛЕКТРОХИМИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ АНАЛИЗА

Сущность электрохимических методов анализа. Классификация электрохимических методов анализа. Основы электрохимических процессов. Типы электродных систем. Классификация электродов. Механизмы переноса заряда в растворах.

Кондуктометрический анализ. Электропроводность растворов и ее зависимость от их концентрации и температуры. Методы измерения электропроводности растворов. Измерительные ячейки и методы термокомпенсации. Методы прямой кондуктометрии и их применение. Методы кондуктометрического титрования, их особенности и применение. Высокочастотное кондуктометрическое титрование. Применение кондуктометрии для контроля качества продукции.

Потенциометрический анализ. Электродный потенциал и причины его возникновения. Гальванический элемент. ЭДС гальванического элемента и основные виды применяемых электродов. Индикаторные электроды и электроды сравнения. Методы прямой потенциометрии (ионометрии). Ионоселективные электроды и их основные характеристики. Основные приемы ионометрического анализа. рН-метрия. Методы потенциометрического титрования. Применение потенциометрии для контроля качества продукции.

Кулонометрический анализ. Законы электролиза. Потенциал разложения и перенапряжения. Электрогравиметрический анализ. Схемы установок для кулонометрического анализа. Метод внутреннего электролиза. Кулонометрия при постоянном контролируемом потенциале (прямая кулонометрия). Кулонометрия при постоянной контролируемой силе тока (кулонометрическое титрование). Применение кулонометрии для контроля качества продукции.


	4
	
	8
	
	Методические пособия, 

наглядные пособия, 

справочная

литература
	[2, 3, 11, 13]
	Опрос, 

защита 

лаб. работ,

контрольная

работа


	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	
	Вольтамперометрические методы анализа. Анодный и катодный ток. Построение вольт-амперных кривых. Прямая вольтамперометрия. Переменно-токовая вольтамперометрия. Амперометрические титрование. Применение вольтамперометрии для контроля качества продукции. Теоретические основы метода инверсионной вольтамперометрии. Аналитические сигналы в инверсионных вольтамперометрических методах анализа. Виды инверсионной вольтамперометрии. Катодная и анодная инверсионная вольтамперометрия. Способы накопления веществ на поверхности индикаторных электродов. Типы индикаторных электродов, применяемых в методе инверсионной вольтамперометрии. Методы подготовки и регенерации поверхности электродов. Фоновые электролиты. Приборы и оборудование, применяемое для проведения инверсионной вольтамперометрии, принцип их действия. Расшифровка и анализ вольтамперограмм, качественная и количественная характеристики максимума тока. Применение метода инверсионной вольтамперометрии для исследования свойств товаров и продукции.
	
	
	
	
	
	
	

	5.
	ХРОМАТОГРАФИЯ И РОДСТВЕННЫЕ МЕТОДЫ

Основы процесса хроматографического разделения. Процессы, происходящие при распределении компонентов смеси между подвижной и неподвижной фазами. Хроматографические параметры. Основы хроматографического разделения компонентов смесей, влияние различных факторов на разделение. Принципиальная схема хроматографа, назначение отдельных элементов. Качественный хроматографический анализ. Методы количественного определения веществ. Хроматографические колонки, их виды и области применения. Хроматографические детекторы, их основные типы и области применения. Газовая хроматография. Применение газо-жидкостной хроматографии. Высокоэффективная жидкостная хроматография. Распределительная хроматография. Тонкослойная хроматография. Ионная хроматография. Применение методов хроматографии для исследования свойств товаров и продукции.

Теоретические основы капиллярного электрофореза. Ионная и эффективная подвижность. Влияние температуры и ионной силы на подвижность ионов. Электрический ток и электрический массоперенос. Электрофоретические движение ионов в капиллярах. Формирование электроосмотического потока в капиллярах. Классификация методов капиллярного электрофореза, их аналитические характеристики. Приборы и оборудование для проведения капиллярного электрофореза, принцип их действия. Особенности анализа катионного и анионного составов растворов. Анализ электрофореграмм. Применение метода капиллярного электрофореза для определения содержания различных компонентов в продукции.
	2
	
	-
	
	Методические пособия, 

наглядные пособия, 

справочная

литература
	[1, 4, 15]
	Опрос, 

контрольная

работа


	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	6.
	РАДИОМЕТРИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ И РАДИАЦИОННЫЙ КОНТРОЛЬ

Типы радиоактивного распада и радиоактивного излучения. Скорость радиоактивного распада. Закон радиоактивного распада. Единицы радиоактивности. Взаимодействие радиоактивного излучения с веществом. Радиоактивность и методы ее регистрации. Измерение интенсивности радиоактивного излучения. Счетчики радиоактивного излучения. Ядерная химия и искусственная радиоактивность. Методы анализа, основанные на измерении радиоактивности (активационный анализ, метод изотопного разбавления, Мессбауэровская спектроскопия). Радиографические методы исследований. Применение радиации в медицине и промышленности. Ядерная энергетика.

Источники радиации и пути попадания радионуклидов в человеческий организм. Поведение радионуклидов в растениях и организмах животных. Накопление и распределение радионуклидов в живых организмах. Действие радиации на организм человека и мероприятия по уменьшению ее влияния. Радиоэкологическая обстановка в Республике Беларусь.


	2
	
	‑
	
	Методические пособия, 

наглядные пособия, 

справочная

литература
	[2, 3,]
	Опрос, 

контрольная

работа

	ИТОГО за 4 (весенний) и 5 (весенний) семестры:
	16
	
	10
	
	
	
	Экзамен

	7.
	ОПТИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЙ

Классификация оптических методов исследований. Волновая природа света. Взаимодействие света с веществом. Рефрактометрический анализ. Физические основы рефрактометрии. Приборы для измерения показателя преломления. Применение рефрактометрического анализа.

Поляриметрический анализ. Поляризованный свет. Оптически активные вещества, характеристики оптической активности. Приборы поляриметрического анализа. Применение поляриметрии.

Нефелометрический и турбидиметрический анализ. Поглощение и рассеяние света веществами. Приборы для проведения нефелометрического и турбидиметрического анализа. Применение нефелометрических и турбидиметрических исследований. 
	2
	
	4
	
	Методические пособия, 

наглядные пособия, 

справочная

литература
	[4, 7]
	Опрос, 

защита 

лаб. работ,

контрольная

работа

	8.
	СПЕКТРОСКОПИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЙ

Фотометрический анализ. Классификация фотометрических методов. Физические основы фотометрии, виды спектров, положение спектральных полос. Приборы для фотометрического анализа. Применение фотометрии.


	2
	
	4
	
	Методические пособия, 

наглядные пособия, 

справочная

литература
	[1 – 5]
	Опрос, 

защита 

лаб. работ,

контрольная

работа


	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	
	Инфракрасная спектроскопия. Физические основы ИК-спектроскопии. Основные характеристики ИК-спектров. ИК-спектрометры, особенности конструкций приборов. Подготовка проб к анализу. Интерпретация ИК-спектров. Качественный анализ: идентификация веществ и расшифровка структуры. Количественный анализ. ИК-фурье-спектроскопия. Применение ИК-спектроскопии.

Люминесцентный анализ. Физические основы люминесцентного анализа. Возникновение люминесценции. Электронные спектры поглощения и спектры люминесценции. Энергетический и квантовый выходы люминесценции. Гашение флуоресценции. Качественный и количественный люминесцентный анализ. Приборы люминесцентного анализа.

Атомно-абсорбционная спектроскопия. Основной закон поглощения света. Спектры поглощения. Особенности поглощения излучения свободными атомами. Резонансное поглощение. Методы атомизации проб и условия, влияющие на атомизацию. Принципиальная схема атомно-абсорбционного спектрометра, назначение отдельных элементов. Источники излучения, их виды и области применения. Методы монохроматизации и регистрации интенсивности излучения. Качественный и количественный атомно-абсорбционный анализ. Практическое применение атомно-абсорбционной спектроскопии.

Атомно-эмиссионная спектроскопия. Основные характеристики электромагнитного излучения. Основы теории оптических атомных спектров. Интенсивность и ширина спектральных линий. Принципиальная схема атомно-эмиссионного спектрометра, назначение отдельных элементов. Устройства атомизации вещества и возбуждения спектров (пламя, дуга, искра, лампы с полым катодом, индуктивно-связанная плазма). Анализаторы (монохроматоры). Детектирование излучения. Качественный атомно-эмиссионный анализ. Расшифровка спектров атомной эмиссии. Структура атласа спектров и таблиц спектральных линий. Аналитические линии спектра элемента. Количественный атомно-эмиссионный анализ. Применение атомно-эмиссионного анализа. Фотометрия пламени (пламенная эмиссионная спектроскопия).

Рентгеноспектральный анализ. Рентгеновские спектры атомов. Возбуждение внутренних электронных оболочек атомов. Характеристическое (флуоресцентное) рентгеновское излучение. Рентгеновские термы. Поглощение рентгеновского излучения. Конструкция рентгеновских спектральных приборов, принцип их действия. Источники возбуждения рентгеновского излучения. Диспергирующие элементы и детекторы рентгеновского излучения. Расшифровка рентгеновских спектров веществ. Качественный и количественный рентгеноспектральный анализ. Электронно-зондовый рентгеновский микроанализ. Применение рентгеноспектрального анализа.


	
	
	
	
	
	
	


	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	
	Рентгенофазовый анализ. Физические принципы рентгенофазового анализа. Дифракция рентгеновского излучения на кристаллической решетке вещества. Устройство рентгеновских дифрактометров, назначение и принцип работы основных узлов. Рентгеновские трубки, гониометры, детекторы рентгеновского излучения. Запись и расшифровка рентгенограмм. Качественный рентгенофазовый анализ. Идентификация химических веществ. Определение фазового состава при неизвестном химическом составе. Методы количественного рентгенофазового анализа. Определение размеров зерен и параметров элементарных ячеек кристаллических веществ. Применение рентгенофазового анализа. Малоугловая рентгеновская дифракция.
	
	
	
	
	
	
	

	9.
	МИКРОСКОПИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЙ 

Оптическая микроскопия. Устройство и принцип действия оптических микроскопов. Разрешающая способность. Подготовка образцов. Изготовление металлографических шлифов. Количественная металлография. Методы выявления структуры. Методы определения размеров зерна.

Электронная микроскопия. Устройство и принцип действия электронных микроскопов. Получение изображения в электронном микроскопе. Разрешающая способность. Просвечивающая электронная микроскопия. Подготовка образцов. Метод реплик. Получение и расшифровка электронограмм. Сканирующая электронная микроскопия. Формирование морфологического контраста. Получение светопольного и темнопольного изображений. Применение электронной микроскопии. Изучение биологических объектов.
	2
	
	‑
	
	Методические пособия, 

наглядные пособия, 

справочная

литература
	[5, 8, 15]
	Опрос, 

контрольная

работа

	10.
	ФИЗИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЙ

Термический анализ. Физико-химические процессы, протекающие в веществах при нагревании и охлаждении. Получение температурных кривых нагревания. Дифференциальный термический анализ. Схема записи кривых дифференциального термического анализа. Области применения дифференциального термического анализа. Термогравиметрический анализ. Устройство и принцип действия термовесов. Получение термогравиметрических кривых в интегральной и дифференциальной форме. Области применения термогравиметрического анализа. 

Исследование теплофизических свойств. Основные теплофизические характеристики веществ. Теплопроводность. Методы определения коэффициента теплопроводности. Термическое расширение веществ. Методы определения коэффициента температурного расширения. Теплоемкость. Методы определения удельной теплоемкости. Методы определения определение термостойкости, теплостойкости, ползучести, жаро- и огнестойкости, коэффициента теплопередачи излучением, характеристических температур. 
	2
	
	4
	
	Методические пособия, 

наглядные пособия, 

справочная

литература
	[6, 8, 12]
	Опрос, 

защита 

лаб. работ,

контрольная

работа

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	
	Электрофизические методы исследований. Методы определения удельного сопротивления. Измерительные схемы, особенности и метрологические характеристики методов измерения удельного сопротивления. Методы измерения концентрации и подвижности носителей заряда. Измерение электрических свойств изоляционных материалов. Измерение магнитных свойств. Диэлектрические свойства веществ. Методы измерения диэлектрических свойств жидкостей, порошков и твердых тел. Измерительные схемы и измерительные ячейки для диэлектрических измерений. Термоэлектрические явления. Измерение термоэлектрических характеристик. Электрические измерения неэлектрических величин (температуры, давления, химических величин, механических величин).
	
	
	
	
	
	
	

	11.
	ЭЛЕКТРОННЫЕ ДАТЧИКИ ХИМИЧЕСКОГО СОСТАВА (ХИМИЧЕСКИЕ СЕНСОРЫ)

Понятие химического сенсора. Химические сенсоры для анализа газовых сред. Устройство и принцип работы полупроводниковых сенсоров, сенсоров на основе МДП-структур, тепловых сенсоров (пироэлектрических, термокаталитических), сенсоров на основе твердых электролитов, массочувствительных сенсоров, сенсоров на гетеропереходах. Принцип работы устройства «электронный нос». Химические сенсоры для анализа жидких сред. Устройство и принцип работы потенциометрических сенсоров, амперометрических сенсоров, ионоселективных полевых транзисторов. Принцип работы устройства «электронный язык».  
	2
	
	-
	
	Методические пособия, 

наглядные пособия, 

справочная

литература
	[6, 9, 10]
	Опрос, 

контрольная

работа

	12.
	ОРГАНОЛЕПТИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ

Основы функционирования органов чувств человека и их возможности для проведения анализа свойств продукции. Классификация видов органолептического анализа (визуальный, обонятельный, вкусовой, осязательный) и их характеристики. Подбор дегустаторов и методы оценки их сенсорной чувствительности. Формирование групп дегустаторов, обучение, задачи и последовательность работы дегустационных комиссий. Организация органолептических исследований. Этапы и порядок проведения органолептического анализа. Методы органолептического анализа (метод предпочтения, методы сравнений, методы балльной оценки, профильный метод). Аналитические возможности методов органолептического анализа. 
	‑
	
	‑
	
	Методические пособия, 

наглядные пособия, 

справочная

литература
	[4, 5]
	Опрос, 

защита 

лаб. работ,

контрольная

работа

	ИТОГО за 6 (весенний) семестр:
	10
	
	12
	
	
	
	Экзамен

	ИТОГО за 4 , 5 и 6 семестры:
	26
	
	22
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