Zagadnienia z przedmiotu ,CHEMIA INSTRUMENTALNA" dla
IT roku OML

Czesé A.
Analiza instrumentalna
Znajomosci instrumentalnych metod analizy ilosciowej i jakosciowej (spektrofotometrii

absorpcyjnej i emisyjnej, fechnik termoanalitycznych, spektrometrii masowej, metod
radiometrycznych, metod elektrochemicznych i metod rozdzielczych)

Spektroskopia absorpcyjna UV/VIS

1. Omoéw podziat spektroskopii wg:

a) zakresu dtugosci fali promieniowania;

b) metody wywotania sygnatu i powstania widma

c) rodzaju energii wystepujacych w uktadach materialnych
d) rodzaju uktadu materialnego

e) rodzaju zachodzacego zjawiska

2. Podaj definicje transmitancji, absorbancji, molowego wspotczynnika absorpcji i absorpcji
wlasciwe;.
3. Podaj i omow prawo Lamberta-Beera i prawo addytywnosci absorpcji.
4. Omow przyczyny odstepstw od prawa Lamberta-Beera.
5. Podaj definicje, takich cech promieniowania elektromagnetycznego, jak: czgstotliwosé, dtugosc
fali, energia kwantu i liczba falowa.
6. Przelicz liczbe falowa v = 5000 cm™ na dlugosé fali wyrazong w nm oraz dtugosé fali

L= 1128 nm na liczbe falowa wyrazong w cm™.

7. Oblicz energie kwantow wyrazong W dzulach i elektronowoltach dla promieniowania o dtugosci
A =500 nm.
8. Oblicz energi¢ kwantow w dzulach i elektronowoltach dla promieniowania o liczbie falowej
v =4000 cm™

9. Oblicz molowy wspétczynnik absorpcji em i absorpcje whasciwg zwigzku E%; om
jezeli transmitancja T = 15%, | =5 mm,c =1, 55-10*mol/l, M¢, = 142.

10. Omow podstawy teoretyczne spektrofotometrii UV/VIS

11. Zdefiniuj elektronowe widmo absorpcyjne. Wymien rodzaje pasm elektronowych.

12. Omow pojecia: uktad chromoforowy, grupa auksochromowa, przesuniecie batochromowe,
hipsochromowe, efekt hiperchromowy i hipochromowy.

13.  Omow zwigzek pomiedzy widmem elektronowym a budowg czasteczki.
14. Omoéw jak powstajg obserwowane pasma absorpcyjne w spektrofotometrii UV i VIS ?
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Wyjasnij na przyktadach, jakie elementy struktury jonu lub czgsteczki warunkuja wystapienie
barwy substancji w zakresie §wiatla widzialnego.
Omow metode analityczng tzw. Krzywej wzorcowe;j.
Zaproponuj i omoéw spektrofotometryczng metode 0znaczania jonow Fe?”.
W jaki sposdb wyznaczamy charakterystyke spektralng barwnika ?
Opisz sposob wyznaczania statej dysocjacji metodg spektrofotometryczna.
Omow warunki stosowania spektrofotometrycznej metody wyznaczania pK.
Omoéw w jakich zakresach promieniowania wystepuja widma rotacyjne, oscylacyjne i
elektronowe. Podaj zwigzek ilosciowy zachodzacy pomigdzy energig rotacyjng, oscylacyjng a

elektronowg czasteczki.

Zilustruj za pomocg schematu skutek absorbcji kwantow promieniowania z zakresu UV-VIS,
przez czasteczki zwigzkéw chemicznych. Uwzglednij teori¢ orbitali molekularnych.
Scharakteryzuj rodzaje elektronow walencyjnych wchodzacych w sktad czasteczki acetonu.
Uszereguj wg wzrastajacej energii mozliwe przejs$cia elektronowe w czasteczkach zwigzkoéw
organicznych.

Zdefiniuj i podaj przyktad grupy chromoforowej.

Co to jest przesunigcie batochromowe i jaka rolg odgrywaja grupy auksochromowe

(podaj przyktady) w spektroskopii UV-VIS.

Podaj mozliwe przyczyny odchylen od praw absorpcji.

Spektroskopia w podczerwieni (MIR, NIR)
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Podaj zakresy spektroskopii IR w nm i cm™.

W jaki sposob powstaja i do czego stuza widma w podczerwieni analitycznej (MIR)?
Wymien wszystkie rodzaje drgan atomow W czasteczce.

Podaj warunek absorpcji promieniowania podczerwonego.

Wymien zrodta i detektory promieniowania podczerwonego stosowane w spektrometrach IR.
Opisz sposoby otrzymywania widm IR dla ciat statych, cieczy i gazow.

Podaj dtugos¢ fali (w nm) odpowiadajaca liczbie falowej 4000 cm™

Jakim przej$ciom energetycznym odpowiada absorpcja w zakresie MIR a jakim w NIR?
Jakie sa zalety i wady oznaczen technika spektrometrii NIR w poréwnaniu z MIR?

Opisz sposob optymalizacji czasu mieszania substancji proszkowych przy pomocy
spektroskopii NIR.

Opisz sposob 0znaczania zawarto$ci substancji czynnej w tabletkach przy pomocy
spektroskopii NIR na przyktadzie z pracowni.

W jaki sposéb spektrometri¢ NIR mozna wykorzysta¢ do rozrdzniania odmian
polimorficznych oraz probek substancji statych, roznigcych si¢ wielkoscig krysztahu.
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Opisz sposob identyfikacji jakosciowej substancji statych przy pomocy spektroskopii NIR na
przyktadzie z pracowni.

Co to sg widma pochodne i dlaczego sa one wykorzystywane w spektroskopii NIR?
Opisz badanie struktury chloramfenikolu wykonywane w czasie ¢wiczen.

Obliczy¢ teoretyczng liczbe falowa pasa kombinowanego drgania va+oér grupy CHy, jezeli liczby
falowe poszczegdlnych drgan wynosza 3055 (va) i 896 (8r) cm™.

Obliczy¢ teoretyczng liczbg falowa 1 nadtonu drgania rozciggajacego grupy C=0, jezeli drganie
podstawowe tej grupy ma liczbe falowa 1710 cm™.

Porownac spektroskopi¢ MIR i NIR pod wzgledem zakresu absorpcji, rodzaju obserwowanych
drgan, selektywno$ci strukturalnej i sposobu przygotowania probek.

Przedstaw na schematach i krotko scharakteryzuj rodzaje drgan podstawowych grupy CH..
Scharakteryzuj krotko poznane zastosowania spektroskopii NIR w przemysle farmaceutycznym.

Opisz w skrocie zastosowanie spektroskopii NIR do optymalizacji procesu mieszania masy
tabletkowej.

Spektroskopia magnetycznego rezonansu jadrowego (NMR)
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Opisz teori¢ absorpcji promieniowania radiowego przez jadra atomowe.

Podaj wzor 1 definicj¢ przesunigcia chemicznego 6. Opisz jego zalezno$¢ od czynnikow
wewnetrznych | zewnetrznych oraz zastosowanie w analizie struktury zwiazkow organicznych.

Omoéw informacje zawarte w widmie *H NMR.
Podaj przyktady zastosowania w analizie strukturalnej metody NMR
Wymien i krotko scharakteryzuj najwazniejsze elementy opisujace strukturg widma

magnetycznego rezonansu jadrowego jader wodoru *H-NMR.

W jaki sposob na podstawie widma *H-NMR mozna rozréznié¢ podane zwiazki chemiczne.

Atomowa spektroskopia absorpcyjna (ASA)

55. Opisz teorig absorpcji promieniowania elektromagnetycznego przez wolne atomy.

56. Omow zastosowanie oraz charakterystyke ASA.

57. Opisz aparaturg stosowang W absorpcyjnej spektroskopii atomowej.

Spektrometria mas (MS)

58.
59.

Opisz teorig spektrometrii mas (MS). Podaj sposoby fragmentacji czasteczki.

Omow co rozumiesz pod pojeciem widmo masowe ?



60. Coto jest: pik molekularny (macierzysty), gtdowny, izotopowy ?

61. Opisz zastosowanie MS do analizy zwigzkow organicznych.

62. Opisz spektrometr masowy — budowa (schemat ideowy) i zasada dziatania.

63. Opisz sposob badania struktury zwigzku chemicznego i 0znaczania jego masy molowej za

pomoca spektrometrii masowej MS.
64. Omow, jakie najwazniejsze informacje dotyczace struktury czasteczki mozna uzyskaé z
analizy widma masowego MS
Metody emisyjne

65. Omow podstawy teoretyczne metod emisyjnych

66. Podaj i omow podzial metod emisyjnych ze wzgledu na sposob wzbudzania.

67. Omoéw zjawisko luminescencii.

68. Podaj podziat luminescencji ze wzgledu na rodzaj czynnikow, ktore ja wywoluja.

69. Opisz zjawisko fluorescencji i fosforescencji.

70.  Narysuj i omow diagram Jablonskiego.

71. Podaj i oméw wzor na natezenie promieniowania fluorescencyjnego.

72.  Narysuj i omow wykres zalezno$ci natgzenia promieniowania fluorescencyjnego od
stezenia luminoforu.

73.  Wyjasnij pojecie wygaszania stezeniowego.

74.  Podaj charakterystyczne cechy luminescencji jako metody analitycznej.

75.  Opisz zastosowanie metod luminescencyjnych.

76. Kiedy atom moze emitowac energi¢ i 0d czego zalezy intensywno$¢ promieniowania
emitowanego ?

77.  Co rozumiesz pod pojgciem widmo liniowe ?

78.  Wyjasnij pojecie linii rezonansowe;j.

79.  Omoéw zaleznos¢ intensywnosci promieniowania od stezenia w fotometrii
plomieniowe;j.

80. Omoéw oznaczenie zawartos$ci Sodu W probee stosujac metodg fotometrii ptomieniowe;.

81. Omoéw budowe fotometru ptomieniowego. Jakie pierwiastki mozna oznacza¢ metodg fotometrii

82.

ptomieniowej ?

Podaj przyktady zastosowania fotometrii pfomieniowej w medycynie.

Elektrochemia
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Omoéw podstawowy podziat elektrod.

Omow podziat elektrod jonoselektywnych.

Omow budowe elektrody kalomelowe;j.

Omoéw budowe elektrody szklanej kombinowanej i oméw mechanizm jej dziatania.

Omow pomiar kwasowosci przy pomocy elektrody szklanej.



88. Podaj i omow na przyktadzie dziatanie elektrod wskaznikowych.
89.  Podaj przyktady elektrod odniesienia i omow dziatanie jednej z nich.
90. Podaj wzor Nernsta na potencjat elektrody szklanej.

91. Pordéwnaj klasyfikacje metod elektroanalitycznych wg IUPAC oraz zjawisk zachodzacych w
ogniwie.

92. Jakie elektrody mozna stosowa¢ jako elektrody odniesienia i wyjasnij dlaczego potencjat
tych elektrod jest staty w danej temperaturze ?
93. Omoéw oznaczenie metodg potencjometryczng stabego kwasu na przyktadzie ¢wiczenia

wykonanego na pracowni.

94. Woyjasnij mechanizm dziatania elektrody szklanej kombinowanej.

95. Co to jest charakterystyka elektrody szklanej ?

96. Jakimi metodami (stosowanymi na pracowni) mozna wyznaczy¢ PR w 0znaczeniu stabego
kwasu mocng zasadg ?

97. Naczym polega btad sodowy i kwasowy w charakterystyce elektrody szklanej oraz jak mozna
go unikngc?

98. Wymien i omow wady i zalety metod potencjometrycznych.

99. Podaj konwencjonalng definicje pH.

100. Wyjasnij na czym polegaja pomiary porownawcze w pehametrii.

101. Podaj definicje statej dysocjacji i statej protonowania reakcji.

102. Co wyraza rownanie Nernsta? Podaj jego wzor i omow czesci sktadowe dla elektrody
chlorosrebrowej. Przedstaw schemat elektrochemiczny tej elektrody. Jaka rolg spetnia ona w
kombinowanej elektrodzie szklanej ?

103. Narysuj krzywa miareczkowania konduktometrycznego i omoéw od czego zalezy
przewodnictwo w kazdym charakterystycznym obszarze tej krzywej przy miareczkowaniu

a). stabego kwasu mocng zasada
b). mocnego kwasu mocng zasada
c). soli stabej zasady i mocnego kwasu
104. Podaj definicjg¢, wzor i jednostki przewodnictwa molowego.

105. Omow czynniki wptywajace na konduktancj¢ roztwordow.



106. Krzywe miareczkowania konduktometrycznego: miareczkowanie titrantem mocnym i stabym,

miareczkowania stragceniowe. Miareczkowania dwu sktadnikéw.
107. Omoéw i podaj wzory na graniczne przewodnictwo réwnowaznikowe.
108. Jaka wielko$¢ elektryczng wyznacza si¢ w konduktometrii ?
109. Co nazywamy przewodnictwem molowym i przewodnictwem molowym granicznym ?
110. Jaka jest r6znica pomiedzy przewodnictwem molowym i rownowaznikowym ?
111. Narysuj i omow krzywe miareczkowania konduktometrycznego na przyktadzie oznaczen

przeprowadzonych na ¢wiczeniach.
112. Podaj zastosowania metody konduktometrycznej. Podaj wady i zalety miareczkowan

konduktometrycznych.
113. Podaj zasad¢ pomiaru przewodnictwa i prowadzonych na ¢wiczeniach miareczkowan

konduktometrycznych.
114. Wymien czynniki niezbedne do prawidtowego przeprowadzwnia miareczkowania
konduktometrycznego.
115. Podaj klasyfikacj¢ metod elektroanalitycznych biorgc za podstawe zjawiska zachodzace w
ogniwie.
116. Omoéw czynniki wptywajace na wartos¢ przewodnictwa elektrycznego elektrolitu.
117. Zdefiniuj graniczne przewodnictwo réwnowaznikowe. Uzasadnij celowos¢ wprowadzenia
tego pojecia.
118.  Omow warunki stosowania metod konduktometrycznych.
119. Uzasadnij zmiany przewodnictwa zachodzace podczas miareczkowania
konduktometrycznego (przed PR, w PR, za PR) w powigzaniu z zachodzgca reakc;ja.
120. Narysuj przyktadowe krzywe dla miareczkowania konduktometrycznego w przypadku
miareczkowan:
A) mocnego kwasu mocna zasada
B) mocnego kwasu stabg zasada
Uzasadnij zmiany przewodnictwa zachodzace podczas miareczkowania (przed PR, w
PR, za PR) w powigzaniu z zachodzacg reakcja.
121. Narysuj przyktadowe krzywe dla miareczkowania konduktometrycznego w przypadku
miareczkowan:
A) stabego kwasu mocng zasada
B) soli mocnego kwasu i stabej zasady mocng zasada

C) stabego kwasu stabg zasada



Chromatografia
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Omoéw zasade analizy chromatograficznej. Podziat chromatografii ze wzgledu na rodzaj fazy
ruchomej i stacjonarne;j.

Zdefiniuj i wymien rodzaje fazy stacjonarnej, ruchomej i nosnika w chromatografii.
Omow wspotczynnik retencji jako podstawowy parametr rozdziatu chromatograficznego.
Omow parametry rozdziatu stosowane do opisu chromatografii cienkowarstwowej. Podaj
definicje 1 sposob obliczenia.

Omow parametry retencji stosowane w chromatografii kolumnowej. Podaj definicje

1 sposob obliczenia.

Omow zjawiska wptywajace na sprawno$¢ kolumny chromatograficznej.

Omow metodg chromatografii bibutowe;j.

Chromatografia cienkowarstwowa — opisz krétko z uwzglednieniem metod oznaczania sktadu
mieszanin analizowanych.

Chromatografia gazowa — opisz z uwzglgdnieniem rodzaju stosowanych kolumn i rodzaju
analizy.

Wysokosprawna chromatografia cieczowa (HPLC) — rodzaje stosowanych kolumn i
zastosowanie analityczne.

Omow zastosowanie analityczne metod chromatograficznych.

Omoéw wymagania wobec fazy ruchomej w chromatografii cieczowe;j.

Omoéw wymagania wobec probki w chromatografii HPLC.

Rodzaje sorbentow stosowanych w TLC, jakie mechanizmy retencji na nich zachodza.
Wyjasnij pojecia: szereg eluotropowy rozpuszczalnikow, dwuwymiarowa TLC, C8, NPTLC.
Poroéwnaj chromatografie TLC i HPTLC.

Kolumny chromatograficzne stosowane w GC.

Wymagania wobec fazy ruchomej w chromatografii gazowe;j.

Fazy stacjonarne stosowane w GC.

Opisz detektory stosowane w chromatografii gazowe;.

Opisz rodzaje kolumn stosowanych w HPLC.

Na czym polega elucja izokratyczna i gradientowa.

Opisz detektory systemu HPLC.

Opisz jakosciows analize zwigzkow z wykorzystaniem chromatografii cienkowarstwowej.

Opisz ilosciowa analize zwigzkoéw z wykorzystaniem chromatografii cienkowarstwowe;.

Metody optyczne

147.

Wymien najwazniejsze metody optyczne stosowane w chemii analitycznej i zjawiska fizyczne

wykorzystywane w kazdej z nich.



148. Omow roznice pomiedzy metodg nefelometryczng a turbidymetryczna.



149. Od czego zalezy nat¢zenie promieniowania rozproszonego? Podaj i oméw odpowiedni wzor.

150. Oméw metode nefelometryczna.
151. Omoéw metode turbidymetryczna.

152. Omoéw zastosowanie nefelometrii i turbidymetrii w analizie chemicznej.

153. Opisz mozliwos¢ potwierdzania struktury zwigzkow organicznych za pomoca refrakcji

molowej.

154. Nazwij i opisz zjawisko fizyczne lezace u podstaw polarymetrii. Podaj prosty przyktad
czgsteczki zwigzku chemicznego i jego wlasciwos¢ strukturalng umozliwiajaca 0znaczanie

polarymetrycznie.

155. Wymien znane metody uzyskiwania $wiatta spolaryzowanego. Co to jest skrecalnos¢

wlasciwa i w jaki sposdb mozng ja wykorzystywac do oznaczania analitu.

156. Wymien poznane uktady dyspersyjne i krotko je scharakteryzuj wskazujac roznice we

wlasciwos$ciach fizykochemicznych.

Chemia radiacyjna

157. Opisz rodzaje przemian promieniotworczych.
158. Opisz rodzaje promieniowania jadrowego.

159. Opisz zjawisko rozpadu promieniotworczego W czasie (odpowiednie wzory, wykres, stata

rozpadu, czas potowicznego rozpadu).
160. Co to jest aktywno$c promieniotworcza, podaj definicje jej jednostki.

161. Omoéw metodg rozcienczen izotopowych.



Czesc¢ B.

Znajomosci kryteriow doboru metod analitycznych

Kryteria doboru i oceny metody analitycznej

10.

11.

12.

13.

14.

Przedstaw mozliwy zakres informacji analitycznej. Wymien rodzaje i scharakteryzuj.

Wymien i1 opisz elementy procesu analitycznego: (rodzaje obiektéw obserwowanych i
przetwarzanych w procesie; zrodia, rodzaje 1 obrobka informacji; czynnosci zwigzane z
planowaniem i realizacja procesu analitycznego)

Opisz kryteria wyboru techniki analitycznej, opartego na cechach analitu (budowa chemiczna;
cechy fizykochemiczne analitu; reaktywno$¢ chemiczna analitu).

Opisz kryteria wyboru metody analitycznej opartego na szczegdélowych informacjach o
metodzie, probce oraz analicie (selektywno$¢ odczynnika i metody; specyficzno$¢ odczynnika
i metody; uniwersalno$¢ metody; czuto$¢ metody; doktadnosé i precyzja metody).

Opisz kryteria wyboru procedury analitycznej: (wielkos$¢ i szczegdtowe warunki pobierania
probki reprezentatywnej; potrzeba izolowania analitu i szczegdétowe warunki przygotowania
probki laboratoryjnej; uzywane stezenia, objeto$¢ 1 czysto$¢ odczynnikow; szczegodtowe
warunki i sposob wykonania pomiaru; sposob przedstawienia wynikow);

Opisz wplyw kryteridw ekonomicznych na planowanie procesu analitycznego: (sktad matrycy
— aparatura i zdolno$¢ rozdzielcza; koszty inwestycyjne; koszty eksploatacyjne; koszty
osobowe; kryterium ochrony srodowiska; stosowanie metod nieniszczacych.)

Podstawowe Zrodta informacji pomocne w wyborze metody analitycznej.

Kryteria wyboru metody badawczej zalezne od wilasciwosci probki 1 wymogoéw zadania
analitycznego (wplyw cech probki 1 wymagan okreslonych przez zleceniodawce na
ograniczenia i wskazania analityczne).

Opisz jakie kryteria spetniajg nastgpujace metody ilosciowego oznaczania chlorkow: Mohra i
Volharda, potencjometryczna i nefelometryczna.

Opisz jakie kryteria spetniaja nastepujace metody ilosciowego oznaczania Cu?*: jodometryczna,
kolorymetryczna i absorpcji atomowej ASA.

Opisz jakie kryteria spelniaja nastgpujace metody iloSciowego oznaczania ryboflawiny:
kolorymetryczna, fluorymetryczna i chromatograficzna.

Zaproponuyj 1 krotko omow metody iloSciowego oznaczania kwasu acetylosalicylowego. Podaj
jakie spelniajg kryteria oznaczania.

Wymien i krotko opisz zastosowania poznanych technik termoanalitycznych w przemysle
farmaceutycznym.

Wymien i krotko scharakteryzuj poznane techniki termoanalityczne.



Czesé C.
Wiedzy na temat zasad walidacji metod analitycznych

Walidac ja metod

1. Omow sposoby wyznaczania i miary: doktadnosci metody; precyzji metody (w tym
powtarzalno$ci oznaczen, odtwarzalno$ci oznaczen).

2. Przy pomocy testu Q-Dixona ocen, ktora warto$¢ z podanej serii pomiarowej powinna
zosta¢ odrzucona jako odstajaca przy podanym/przyjetym poziomie istotnosci lub z
podanym prawdopodobienstwem.

3. Przy jakim poziomie istotnosci warto$¢ najmniejsza lub najwigksza z danej serii pomiarowej
powinna a przy jakim nie powinna zosta¢ odrzucona.

4. Wymien i krétko scharakteryzuj dwa omawiane na zajeciach rodzaje btedow systematycznych
I metody ich szacowania/wprowadzania poprawek.

5. Omoéw elementy sktadowe walidacji metody analitycznej:
a. wybor krzywej kalibracji;
b. okreslenie zakresu prostoliniowosci krzywej kalibracji;
C. wyznaczenie czutosci metody;
d. badanie doktadnosci i precyzji metody;
e. wyznaczenie granicy wykrywalnosci i oznaczalnosci;
f. 0znaczenie stabilno$ci analitu;

wyznaczenie odzysku analitu;

> @

oszacowanie selektywnosci metody.

Na egzaminie obowiqzuje materiat teoretyczny zamieszczony w podrecznikach i
materiatach dydaktycznych, przedstawiony na wyktadach i ¢wiczeniach oraz
znajomosé przebiegu i zastosowania eksperymentow wykonywanych w ramach zajec
praktycznych (pracownia).

Zagadnienia rachunkowe obowiqzujq zgodnie z realizowanym programem.
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Materiat teoretyczny zawarty w wyktadach i ¢wiczeniach z chemii analitycznej



