Содержание экзамена по части 2 дисциплины
«Отбор и подготовка проб при проведении контроля»

1.Методы вскрытия (разложения) проб. Общие сведения о предварительной химической подготовки проб. На чем основано вскрытия проб анализируемого материала? Основные приемы интенсификации процессов вскрытия проб. Сущность термина «растворение» проб. Возможные методы переведения  проб анализируемых материалов в раствор. От чего зависит выбор метода переведения?  Требования, предъявляемые к методам переведения проб в раствор. Что позволяет обеспечить правильный выбор условий разложения проб?

2. Разложение анализируемой пробы. Цель разложения пробы материала. Способы получения раствора анализируемой пробы твердого вещества. Чем руководствуются при выборе способа разложения ? Наиболее быстрый способ разложения проб. Последовательность его реализации.

«Мокрые» способы разложения анализируемых проб : реагенты и условия их выбора; обработка минеральными кислотами, разделяемые на группы ( I- кислоты, не оказывающие окислительного действия; II- кислоты, действующие как сильные окислители); обработка органическими кислотами; обработка водными растворами солей и оснований.

«Сухие» способы разложения: условия применения, эффективность применения, целесообразность и правило, которым  руководствуются при выборе природы плавня и его количества, влияние материала тигля при проведении разложения «сухим» путем, недостатки вскрытия проб сплавлением.

Разложение спеканием: наиболее распространенные реагенты;  применение в качестве плавня  пероксида натрия (Na2O2);  применение в качестве плавня карбоната натрия, варианты применения плавней на основе Na2CO3 (с оксидами двухвалентных металлов, смесь Эшке, тройные смеси); метод Смита; разложение при нагревании с солями аммония.

 Специальные методы разложения: термическое разложение; пирогидролиз и пиролиз; разложение с использованием ионитов.Автоклавная и микроволновая пробоподготовка.

Разрушение органических веществ (минерализация пробы): «сухие» способы, «мокрые « способы.

3. Методы разделения и концентрирования элементов. Сущность операций «разделение» и «концентрирование».Значение концентрирования и область его применения. Требования, предъявляемые к методам концентрирования, их классификация. Основные группы методов разделения и концентрирования, их сущность. Индивидуальное и групповое концентрирование. Абсолютное и относительное концентрирование. Способы выполнения концентрирования ( удаление матрицы, выделение микроэлементов). Количественные характеристики концентрирования: степень извлечения (R) , коэффициент концентрирования, или фактор обогащения (К), коэффициент разделения (S).

Основные методы разделения и концентрирования: метод осаждения; метод соосаждения; метод экстракции и его количественные характеристики; сорбционные методы (статические. динамические, хроматографические); электрохимические методы; селективное растворение; дистилляция, сублимация и родственные методы; пирометаллургические методы; кристаллизационные методы; флотация; фильтрация; диффузия и термодиффузия; разделение и очистка в гравитационном поле. Чем и какими условиями определяются выбор метода концентрирования?

4. Погрешности опробования. Объективные и субъективные источники ненадежности..Систематические погрешности опробования. Причины случайных погрешностей опробования. ГОСТ Р 8.563-2009 для оценки погрешности процедуры опробования.
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