Szigorlati tételek

"Analitikai kémia" tárgyból III. éves vegyész és egyszakos kémiatanár hallgatóknak.

1. A kémiai analízis eredményeinek  feldolgozása. Véletlen hiba számítása, rendszeres hiba kiküszöbölésének módszerei.

2. Az analízis előkészítő műveletei. Mintavétel, kondicionálás, oldás, feltárás, roncsolás.

3. Elválasztástechnika: oldószeres extrakció, desztilláció.

4. Elválasztástechnika: kromatográfiás módszerek.

5. Sav-bázis elméletek (Arrhenius, Brönsted, Lewis, Lux, Pearson, Uszanovics).

6. Az általános Brönsted egyenlet: pH számítása.

7. Komplexképződés egyensúlya. Species eloszlás kompeticiós reakciók nélkül és kompeticiós egyensúlyok érvényesülése esetén.

8. Csapadékképződési egyensúlyok. Az oldékonyságot befolyásoló tényezők.

9. Redoxi egyensúlyok. Redoxipotenciál és határai vizes oldatban.

10. Az analitika legfontosabb ligandumai (szerves reagensek), csapadékképzői, oxidáló és redukálószerei.

11. Kvalitatív analízis rendszerei és módszerei.

12. Titrimetria, titrálási görbék, végpontjelzés a titrimetriában.

13. Neutralizációs analízis vizes és nemvizes közegben.

14. Komplexometria monofunkciós és polifunkciós ligandummal.

15. Permanganometria.

16. Bromatometria, cerimetria.

17. Jodometriás eljárások pH függése. Végpontjelzés. Jodidion meghatározása.

18. Redukáló és oxidáló anyagok jodometriás mérése.

19. Gravimetria, termogravimetria.

20. Az elektrolízis módszereknél alkalmazott fontosabb munkaelektród anyagok, elektrokémiai sajátságaik, felületük reprodukálása és alkalmazási területük.

21. Kronoamperometria potenciál lépéssel, Cottrell egyenlet. Kronocoulombmetria.

22. A polarográfia kvantitatív analitikai alkalmazásának elvi alapjai. Az Ilkovic egyenlet.

23. A reverzibilis redoxirendszerek redoxipotenciálja és a polarográfiás féllépcsőpotenciál közötti kapcsolat. A pH és komplexképződés hatása, és annak magyarázata, valamint felhasználása az elektroanalitikában.

24. A voltammetriás (polarográfiás) analizis pontosságát, szelektivitását, érzékenységét és detektálási alsó határát megszabó faktorok.

25. Az egyenáramú polarográfiás módszer analitikai érzékenységének, ill. szelektivitásának növelését célzó eljárások: Árammintavételezésen alapuló módszerek. “Tast”  és impulzus technikák.

26. Állandó felületű elektródokat alkalmazó voltammetriás módszerek. LSV módszer és ciklikus voltametria. Ultramikroelektródok, viselkedése lassú és gyors polarizáció esetén. 

27. Stripping technika. i-V görbe forgatott elektródon.

28. Az áramló oldatok analízisében alkalmazott voltammetriás módszerek. Voltammetriás detektorok, a felhasználás főbb területei: koncentráció monitorálás, injektálásos módszer, (FIA)  mint az automatizált  sorozatmérések módszere, kromatográfiás detektálás, amperometriás és UV detektorokkal. 

29. Amperometriás végpontjelzés egy és két polarizálható elektróddal.

30. Coulombmetriás módszerek és analitikai alkalmazásuk.

31. Az egyensúlyi elektródpotenciál mérésének módszere. A potenciometria módszerei, a direkt potenciometria és potenciometriás végpontjelzés.

32. A pH mérése üvegelektróddal és az üvegelektród működésének elve.

33. Ionszelektív membránelektródok típusai alapanyaguk jellemzői alapján. Felhasználási lehetőségük az analitikában.

34. Az anyag és az eletromágneses sugárzás kölcsönhatásának elméleti alapjai. Az eletromágneses sugárzás tartományai, spektrokémiai eljárások felsorolása. Az egyes hullámhossztartományoknak megfelelő energiaváltozások, lejátszódó fizikai folyamatok. Gerjesztési (abszorpciós), spontán emissziós és indukált emissziós folyamatok. Az abszopció törvénye, érvényességi határai, eltérést okozó tényezők.

35. Spektroanalitikában használatos készülékek általános tárgyalása. Sugárforrások; mintatartó (mintaelőkészítés); felbontó elem (szűrő, prizma, rács), monokromátorok; detektorok. Fourier-transzformációs spektrometria.

36. Mikrohullámú, infravörös és Raman spektroszkópia. Molekulák forgási és rezgési szinképe, normálrezgések, csoportfrekvenciák. Raman szóródás, rezonancia Raman effektus. A Raman és IR spektrofotométerek egységei. Fourier-transzformációs IR spektrometria. Minőségi elemzés, mennyiségi elemzés és problémái.

37. Ultraibolya és látható abszorpciós spektrometria. A spektrum kialakulása, kiválasztási szabályok, a szerkezet hatása az abszorpcióra. Készülékek egységei és fajtái. Differenciál, nagypontosságú és derivatív spektrofotometria. Kvantitatív analízis és feltételei, az abszorbancia-mérés hibája.

38. Molekuláris fluoreszcenciás és foszforeszenciás analízis. Fotolumineszcencia gerjesztési és emissziós folyamatok. Készülékek egységei. Mennyiségi meghatározás, korlátozó tényezők. Analitikai alkalmazás. Spektrofotometriás módszerek alkalmazása a kromatográfiában.

39. Tömegspektrometria alapjai. A tömegspektrum kialakulása, intepretálása. A tömegspektrométer egységei, működési elvük, feladatuk. Ionforrás és analizátor típusok. Az elektronütközéses ionforrású tömegspektrometria molekulaspekroszkópiai és analitikai alkalmazása.

40. Az atomspektroszkópia elméleti alapjai: atomszínképek keletkezése, színképvonal sorozatok, termvázlatok. Egy és több vegyérték-elektronos atomok színképének szerkezete. Ion színképek. Színképvonalak abszolut intenzitása, színképvonalak profilja és kiszélesedési hatások, önabszorpció. A vonalintenzitás és koncentráció összefüggése. Sávos és folytonos színképek.

41. Atomspektrokémiai sugárforrásban lejátszódó fontosabb folyamatok. A disszociáció, gerjesztés és ionizáció hőmérsékletfüggése. Az atomgőzök előállítása során teljesítendő feltételek atomemissziós és atomabszorpciós analízis esetén.

42. Atomspektrokémiai sugárforrások (atomizálók) jellemzése. Előállításuk, lejátszódó fontosabb fizikai és kémiai folyamatok, zavaró tényezők. Milyen analitikai feladathoz alkalmazzuk őket?

43. Lángfotometria, atomabszorpciós analízis (láng és grafitkemencés), atomfluoreszcens spektrometria. A mérés elve, készülékek elvi felépítése, a mennyiségi elemzés alapjai, zavaró tényezők. Az analitikai teljesítőképesség bemutatása és összehasonlítása.

44. Minőségi (ív-) és mennyiségi (szikra) emissziós színképelemzés. A mérés elve, készülékek elvi felépítése. Az analitikai teljesítőképesség bemutatása.

45. ICP atomemissziós spektrometria. A plazma jellemzése, mintabeviteli módszerek, kombinált technikák. Az analitikai teljesítőképesség bemutatása.

46. ICP tömegspektrometria I. Mintabevitel: porlasztási és deszolvatációs eljárások. Fémoxidok disszociációja, ionizációs egyensúly. Mnnyiségi analízis, analitikai teljesítőképesség. Felhasználási területek

47. ICP tömegspektrometria II. A készülékek egységei, működésük és funkciójuk bemutatása. A vákumrendszer és a plazma csatlakozásának kritikus pontjai. A tömegkoincidenciák osztályozása és kiküszöbölésük lehetőségei, legalább három gyakorlati példán bemutatva.

48. Röntgenfluoreszcens spektrometria. A röntgensugár/anyag kölcsönhatás folyamán lejátszódó folyamatok; primer források és detektorrendszerek; fluoreszcens, energiadiszperzív és a totálreflexiós elrendezés összehasonlítása; minőségi és mennyiségi elemzés és problémái. Az analitikai teljesítőképesség bemutatása. 
49. Termogravimetria (TG, DTG) eszközei és a mérés alapelve. Reakciótípusok osztályozása. Készülékek egységei és működési elvük. A görbék jellemző pontjai, azokat befolyásoló tényezők. Speciális TG technikák. Termometrikus titrálás eszközei, kivitelezése, alkalmazási példa. 
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