Раздел 1. Введение.
Тема 1 Предмет и задачи аналитических методов в экологии

1.1 Предмет курса. Основные группы вопросов аналитических методов в экологии.
1.2 Роль аналитических методов и их применение. 
1.3 Аналитический сигнал, образец, проба.
1.4 Классификация методов анализа. 
1.1 Предмет курса, основные группы вопросов аналитических методов в экологии. Все аналитические методы основаны на получении и измерении аналитического сигнала, т. е. любого проявления химических или физических свойств вещества, которое можно использовать для установления качественного состава анализируемого объекта или для количественной оценки содержащихся в нем компонентов. Анализируемым объектом может быть индивидуальное соединение в любом агрегатном состоянии, смесь соединений, природный объект (например, почва, руда, минерал, воздух, вода), продукты промышленного производства. Перед анализом проводят отбор представительной пробы, измельчение, просеивание, усреднение и т. д. Подготовленный для анализа объект называют образцом или пробой. Образцы могут быть однородными и неоднородными. К однородым относят такие гомогенные системы, как природные и сточные воды, почненные растворы, воздух. Неоднородные образцы представляют собой гетерогенные системы, состоящие из нескольких частей в разном агрегатном состоянии, причем каждая часть может включать несколько гомогенных систем (фаз), отделенных друг от друга поверхностью раздела. Почва является типичной неоднородной системой, включающей твердую (кристаллы минералов, соли, органические остатки), жидкую (почвенные растворы), газообразную (почвенный воздух) части. В зависимости от поставленной задачи проводят элементный анализ образца или его отдельных фаз. При элементном анализе определяют общее содержание элемента независимо от формы, в которой он присутствует, при анализе фаз — содержание элемента в каждой фазе или в его отдельных химических формах.
1.2 Роль аналитических методов  и их применение. Цель качественного анализа — обнаружение элементов анализируемого объекта в виде атомов, молекул, ионов или идеи тификация индивидуального соединения. Для обнаружения и идентификации используют химические реакции с характерным внешним эффектом (выделение газа, появление осадка или окраски и т. п.), а также физические свойства веществ (температура плавления или кипения, коэффициент преломления, характерный спектр). Свойства, используемые для обнаружения и идентификации, не зависят от количества вещества. Каждый метод характеризуется пределом обнаружения минимальным количеством вещества, которое можно обнаружить или идентифицировать с какой-то допустимой погрешностью.
Цель количественного анализа — определение содержания компонентов в объекте по величине аналитического сигнала, зависящего от их концентрации. Например, если к раствору серной кислоты добавить хлорид бария, то выпадает белый осадок сульфата бария, что свидетельствует о присутствии в растворе ионов сульфата; если этот осадок отделить от раствора и взвесить, то можно количественно определить концентрацию серной кис лоты. Если положение линии в спектре указывает на присутствие какого-то элемента, то ее интенсивность зависит от его концентрации. Свойства веществ, не зависящие от их количества, называют интенсивными, а зависящие — экстенсивными. Особенность экстенсивных свойств — их аддитивность, т. е. способность суммироваться; интенсивные свойства не складываются, а выравниваются или усредняются. Интенсивными свойствами являются температура, давление, потенциал, частота линии в спектре. Экстенсивные масса, объем, энтропия, сила тока, интенсивность спектральной линии. Качественный анализ основан на интенсивных свойствах, количественный – на экстенсивных свойствах вещества.

1.3 Аналитический сигнал, образец, проба. Аналитический сигнал по своей природе специфичен, т. е. присущ только данным, вполне определенным атомам, молекулам или другим частицам. Однако на практике аналитические сигналы разных веществ часто бывают настолько близки, то воспринимающие устройства, будь то глаз или даже более сложный спектральный прибор, не в состоянии их различить. Кроме того, на аналитический сигнал могут накладываться сигналы от растворителя и реагентов, а также появляющиеся при взаимодействии определяемого компонента с другими компонентами в анализируемом объекте. Для получения сигнала, наиболее близкого к истинному, используют различные приемы, главный из них предварительное разделение, при котором определяемый компанент как бы вьделяют в «чистом виде». Однако полностью удалить мешающие примеси невозможно, поскольку почти все методы разделения основаны на равновесных процессах. Для учета посторонних мешающих сигналов используют также прием, называемый холостой пробой (холостой опыт). Холостая проба, содержащая все компоненты, кроме определяемого, должна быть проведена через все стадии анализа; сигнал, полученный от этой пробы, вычитают из общего сигнала. На практике создать такую (идеальную) холостую пробу нельзя, можно лишь приблизиться к ней. Обычно проводят холостую пробу на растворитель и реагенты, для этого в холостой раствор вводят все реагенты в тех же количествах, что и в исследуемый, и разбавляют его тем же растворителем. При таком способе приготовления холостой пробы учитываются посторонние сигналы как от самих реагентов и растворителя, так и от примесей в них определяемого компонента.
1.4 Классификация методов анализа. Химические и физические свойства веществ столь же разно образны, как и основанные на них методы. По происхождению аналитического сигнала все методы можно разделить на химические, физико-химические и физические.
В химических методах используют донорно-акцепторные реакции с переносом протона (кислотно-основные), электрона (окислительно-восстановительные), электронной пары (комплексообразование), а также процессы осаждения растворения и экстракции. Аналитический сигнал, например выделение газа или изменение окраски индикатора, как правило, фиксируют визуально.
Физико-химические методы включают электрохимические, спектроскопические (оптические), люминесцентные, кинетические, термометрические методы, В этих методах измеряют аналитический сигнал, возникающий с участием внешних (валентных) электронов и функционально связанный с природой и концентрацией вещества. Например, окислительно-восстановительный потенциал связывается с концентрацией вещества уравнением Нернста, скорость реакции – кинетическим уравнением, количество поглощаемого электромагнитного излучения – законом Бугера – Ламберта Бера. Сигнал возникает при взаимодействии вещества с различными видами энергии (электрическая, тепловая, энергия электромагнитного излучения и др.). Часто для получения сигнала определяемый компонент переводят из одной химической формы в другую, более удобную для данного метода. Например, в фотометрическом и люминесцентном анализах до измерения сигнала определяемый компонент переводят в соединение с большим светопоглощением или большим квантовым выходом.
В физико-химических методах в основном получают сигналы при взаимодействии энергии с веществом, находящимся в растворе. Это позволяет использовать их не только для чисто аналитических целей (определение или обнаружение элемента), но и для исследования химических процессов, протекающих в растворах, например химического равновесия.
Физические методы включают спектроскопические (не оптические), ядерно-физические и радиохимические методы. В этих методах возникновение аналитического сигнала связано с участием внутренних электронов или ядер атомов, агрегатное состояние и химическая форма вещества в большинстве случаев не имеют значения.
Четких границ между химическими и физико-химическими, физико-химическими и физическими методами нет. Такие химические методы, как гравиметрия и титриметрия, часто называют классическими, а физико-химические и физические методы – инструментальными. В подобном разделении огражен способ наблюдения и измерения аналитического сигнала (весы и бюретку не считают инструментами, это не совсем логично, но традиционно).
В последнее время все более широко используют так называемые «гибридные» методы, сочетание двух или более методов. Например, в хромато-масс-спектрометрии сочетаются хромато графия и масс-спектрометрия. Инструментальные методы имеют свои особенности. Одна из них – необходимость калибровки шкалы прибора с помощью эталонов, т. е. образцов, состав которых точно известен. Напомним, что химические методы являются безэталонными и позволяют непосредственно найти содержание определяемого вещества: в гравиметрии – по массе осадка, в состав которого входит определяемый компонент, в титриметрии – по объему израсходованного титранта.
Другая особенность инструментальных методов – обязательное проведение холостой пробы, поскольку эти методы используют, как правило, для определения низких содержаний компонента (менее 1%), и влияние примесей сказывается гораздо сильнее, чем при определении макроколичеств. Помимо того при использовании приборов необходимо снизить  шумы, связанные с работой отдельных узлов и электросети, искажающие показания.


