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Пояснительная записка

Резонансные методы исследований, к которым относятся спектроскопия ядерного магнитного, электронного парамагнитного, квадрупольного и гамма- резонанса являются наиболее молодыми и бурно развивающимися методами. Практическое применение этих методов как в лабораторной, так и в производственной практике стремительно возрастает. Все более широкое распространение резонансных методов, в первую очередь, связано с тем, что большинство из них обладает значительно большей (на несколько порядков) чувствительностью по отношению к определяемым компонентам анализируемой продукции по сравнению с химическими методами. Благодаря этому они способны обеспечить надежный контроль содержания в пищевых продуктах, например, остаточных лекарственных препаратов, состав жирных кислот, а также ряда вредных компонентов; проверить иные самые разнообразные параметры качества продукции различного назначения. Кроме того данные методы относятся к методам неразрушающего контроля, что позволяет использовать их при сертификационных испытаниях дорогостоящей продукции. Другим преимуществом этих методов является их высокая селективность, благодаря которой при проведении анализа можно одновременно качественно и количественно определить в анализируемой пробе десятки компонентов, что значительно повышает экспрессность анализа, снижает его стоимость и предотвращает возможные потери от выпуска недоброкачественной продукции. 

Цель преподавания дисциплины «Резонансные методы измерений» - формирование инженерных знаний и навыков по применению современных резонансных методов исследования и контроля качества продукции, которые развиваются и углубляются в рамках специальных дисциплин. 

Основными задачами при изучении дисциплины являются:

- изучение спектроскопии ядерного магнитного резонанса, основных характеристик спектров и использование данного метода для контроля качества пищевой и промышленной продукции;

- изучение основных принципов проведения экспериментов по спектроскопии электронного парамагнитного, квадрупольного и гамма- резонанса;

Изучение дисциплины «Резонансные методы измерений» предполагает преемственность к общеобразовательным и общеинженерным дисциплинам, в которых затрагиваются вопросы физики, химии, а также дальнейшую преемственность в специальных дисциплинах, в которых общие положения конкретизируются применительно к отраслевой специфике.

Объектом изучения дисциплины являются современные резонансные методы исследований, экспериментальные установки и использование данных методов для проведения контроля качества продукции.

Особое внимание следует уделить методикам контроля качества пищевой и промышленной продукции использующим в качестве инструментальной базы резонансные методы исследований.

В результате изучения настоящей дисциплины студенты должны:

знать 
– природу резонанса, основные характеристики колебательных систем;
– схемы, принцип действия, формирование сигналов спектрометров ядерного магнитного, электронного парамагнитного и ферромагнитного резонанса, месбауэровского спектрометра;

– принципы обработки сигналов спектрометров (на примере спектрометра ядерного магнитного резонанса), расшифровка спектров;

–метрологические характеристики и применение резонансных спектрометров;
уметь: 
– объяснять принципы действия и устройство резонансных спектрометров;
– расшифровывать спектры ядерного магнитного резонанса;

–определять состав анализируемых методом ядерного магнитного резонанса проб;
приобрести практические навыки в работе на спектрометре ядерного магнитного резонанса, проведении эксперимента по записи и расшифровки спектров ядерного магнитного резонанса различных природных объектов и продукции.
Учебный план предусматривает для изучения дисциплины 84 часа, из них 52 аудиторных, в том числе 32 ч лекций, 8 ч лабораторных, 10 ч - практических занятий.

В результате изучения дисциплины предполагается сформирование у студентов следующих компетенций:

– владеть и применять полученные базовые знания по использованию резонансных методов исследований для решения теоретических и практических задач в производственной и учебной деятельности;

– уметь самостоятельно работать с оборудованием при решении задач в области неразрушающих резонансных методов контроля;

– принимать активное участие в разработке методик выполнения измерений с использованием резонансных методов;

– обеспечить использование ТНПА при контроле качества продукции;

– внедрять современные метрологические приемы и методы испытаний продукции;

– участвовать в проведении сертификационных испытаний продукции с использованием резонансных методов
Примерный тематический план дисциплины

	№

п/п
	Наименование темы
	Количество аудиторных часов

	
	
	лекций
	практических занятий
	лабораторных

занятий

	1
	Спектроскопия ядерного магнитного резонанса. Основы теории
	4
	
	

	2
	Условия ядерного магнитного резонанса
	4
	
	

	3
	Химический сдвиг. Спин-спиное взаимодействие
	6
	4
	

	4
	Техника эксперимента
	6
	2
	

	5
	Спектроскопия электронного парамагнитного резонанса
	4
	2
	8

	6
	Масс-спектрометрия. Теория метода, оборудование, расшифровка спектров
	8
	2
	


Содержание дисциплины
Тема 1. Спектроскопия ядерного магнитного резонанса. Основы теории. Магнитные и спиновые характеристики ядра. Магнитный момент ядра и его взаимодействие с магнитным полем. Расщепление энергетических уровней ядра в магнитном поле. Зависимость заселенности ядерных спиновых состояний от величины магнитного поля. 
Тема 2. Условия ядерного магнитного резонанса. Основное уравнение резонанса, частота прецессии ядер. Вращающаяся система координат. Резонанс изолированного ядра, резонанс в макроскопическом образце. Уравнение Блоха. Релаксационные процессы в образце. Время спин – решеточной и спин-спиновой релаксации для различных образцов (механизм возникновения, влияющие факторы, величина). Ширина линии в спектре ЯМР. 
Тема 3. Химический сдвиг. Спин-спиное взаимодействие. Экранирование ядра электронами. Константа экранирования ядра. Межмолекулярное взаимодействие, молекулярный и атомные вклады в константу экранирования.. Абсолютный и относительный химический сдвиг. Шкалы химических сдвигов. Химические сдвиги 1Н, 13С и других ядер. Зависимость химического сдвига от структуры. Влияние температуры и растворителей на величину химического сдвига ядер. Магнитноэквивалентные и магнитнонеэквивалентные ядра. Сверхтонкая структура спектров ЯМР, мультиплетность сигналов в спектре ЯМР. Константа спин-спинового взаимодействия. Простые правила интерпритации сверхтонкой структуры в спектрах. Зависимость спин-спинового взаимодействия от структуры (прямые, геминальные, вицинальные и константы дальнего взаимодействия). Связь химического сдвига и констант спин-спинового взаимодействия со строением молекул.
Тема 4. Техника эксперимента. Общая схема эксперимента по ЯМР, требования предъявляемые к оборудованию. Условия проведения стационарного метода (развертка по полю и частоте). Импульсная Фурье спектроскопия ЯМР. Основные характеристики импульса. Спад свободной индукции. Фурье преобразование. Схемы приборов. Приготовление образцов. Ампулы, эталоны и выбор растворителя.
Тема 5. Спектроскопия электронного парамагнитного резонанса. Теоретические основы метода. Условия ЭПР. Положение резонансного сигнала. Электрон-ядерное взаимодействие и сверхтонкая структура спектра ЭПР. Техника и экспериментальные методики спектроскопии ЭПР

Тема 6. Масс-спектрометрия. Теория метода. Общая схема получения масс-спектров. Блок схемы приборов и устройство основных узлов. Основные реакции фрагментации. Методика расшифровки спектров органических соединений.
Примерная тематика лабораторных занятий
1. Техника безопасности при выполнении лабо​раторных работ. Правила техники безопасности при работе в лаборатории физико-химических методов исследования. Лабораторная работа №1 «Устройство и принцип работы ЯМР спектрометров»
2. Лабораторная работа №2 « Измерение содержание влаги и жира в семенах масличных культур»
ПЕРЕЧЕНЬ РЕКОМЕНДУЕМОЙ ЛИТЕРАТУРЫ

	№№

пп
	Наименование учебников и учебных пособий, год

	1
	2

	Основная:

	1.
	Вилков, Л.В. Физические методы исследования в химии. Резонансные и электрооптические методы: учеб. / Л. В. Вилков, Ю. А. Пентин. – М.: Высш. шк., 1987. – 288 с

	2.
	Дж. Эмсли, Дж. Финей, Л.Сатклиф. Спектроскопия ЯМР высокого разрешения. М. Мир. 1968. –том.1. –с.630.

	3.
	Х.Гюнтер. Введение в курс спектроскопии ЯМР. М. Мир. 1984. –с.478

	4.
	Б.И.Ионин, Б.А.Ершов, А.И.Кольцов. ЯМР спектроскопия в органической химии. Л. Химия. 1983. –с.272

	5.
	И.И.Глоба, С.А.Ламоткин. Хроматографические и спектральные методы анализа. Мн.: БГТУ. 2007. –345 с.

	Дополнительная:

	6
	Кузяков, Ю. Я. Методы спектрального анализа: учеб. пособие /     Ю. Я. Кузяков, К. А. Семененко, Н. Б. Зоров. – М.: Изд-во МГУ, 1990. – 213 c.

	7
	Казицына, Л. А. Применение УФ–, ИК– и ЯМР–cпектроскопии в органической химии: учеб. пособие /   Л. А. Казицына,, Н. Б. Куплетская. – М.: Высш. шк., 1979. – 238 c

	8
	Дж. Эмсли, Дж. Финей, Л.Сатклиф. Спектроскопия ЯМР высокого разрешения. М. Мир. 1968. –том.2. –с.640.

	9
	Э. Дероум. Современные методы ЯМР для химических исследований. М.Мир. 1992. –403 с.

	10
	В.А.Миронов, С.А.Янковский. Спектроскопия в органической химии. М. Химия. 1985. –232 с.


ПРОТОКОЛ СОГЛАСОВАНИЯ РАБОЧЕЙ ПРОГРАММЫ 

С БАЗОВЫМИ ДИСЦИПЛИНАМИ
	Наименование дисциплины, изучение которой связано с дисциплиной учебной программы
	Кафедра, которая обеспечивает изучение этой дисциплины
	Предложение кафедры о внесении изменений в содержание рабочей программы
	Принятое решение кафедры, которая разработала программу (дата, № протокола)

	Химико-аналитический контроль качества  продукции
	Кафедра ФХМСП
	Согласовано
	

	Оптические методы и приборы контроля качества продукции
	Кафедра ФХМСП
	Согласовано
	


Зав. кафедрой ФХМСП, доцент                                     С.С. Ветохин
Учебно-методическая карта дисциплины

	№

п/п
	Название раздела, темы, занятий; перечень изучаемых вопросов
	Количество аудиторных часов
	Материальное обеспечение занятия
	Литература
	Форма контроля знаний

	
	
	Лекции
	Лабораторные занятия
	Практические (семинарские) занятия
	Управляемая самостоятельная работа студентов
	
	
	

	1
	Тема 1. Спектроскопия ядерного магнитного резонанса. Основы теории. Магнитные и спиновые характеристики ядра. Магнитный момент ядра и его взаимодействие с магнитным полем. Расщепление энергетических уровней ядра в магнитном поле. 
	4
	
	
	2
	Слайды, презентации
	1-5
	Опрос, контрольная работа, 

	2
	Тема 2. Условия ядерного магнитного резонанса. Основное уравнение резонанса, частота прецессии ядер. Вращающаяся система координат. Резонанс изолированного ядра, резонанс в макроскопическом образце. Уравнение Блоха. Релаксационные процессы в образце.
	4
	
	
	2 
	Слайды, презентации
	1-5
	Опрос, контрольная работа, 

	3
	Тема 3. Химический сдвиг. Экранирование ядра электронами. Магнитноэквивалентные ядра. Абсолютный и относительный химический сдвиг. Зависимость химического сдвига от структуры. Мультиплетность спектров ЯМР. Константа спин-спинового взаимодействия. Простые правила интерпритации сверхтонкой структуры в спектрах. Зависимость спин-спинового взаимодействия от структуры.
	6
	
	4
	1
	
	1-4
	Опрос, контрольная работа, 

	4
	Тема 4. Техника эксперимента. Условия проведения стационарного и импульсного резонанса. Схемы приборов. Спад свободной индукции. Фурье преобразование. Приготовление образцов. Ампулы, эталоны и выбор растворителя.
	6
	
	2
	
	
	1-4
	Опрос, контрольная работа, 

	5
	Тема 5. Спектроскопия электронного парамагнитного резонанса. Теоретические основы метода. Условия ЭПР. Положение резонансного сигнала. Электрон-ядерное взаимодействие и сверхтонкая структура спектра ЭПР. Техника и экспериментальные методики спектроскопии ЭПР
	4
	8
	2
	2
	Слайды, презентации
	2-4, 8
	Опрос, контрольная работа, 

	6
	Тема 6. Масс-спектрометрия. Теория метода. Общая схема получения масс-спектров. Блок схемы приборов и устройство основных узлов. Основные реакции фрагментации. Методика расшифровки спектров органических соединений.
	8
	
	2
	2
	
	1, 6, 9
	Опрос, контрольная работа, 


РЕЦЕНЗИЯ НА УЧЕБНУЮ ПРОГРАММУ

ПО ДИСЦИПЛИНЕ

«Резонансные методы измерений» 

 (составитель  -  кандидат химических наук, доцент С.А.Ламоткин)

Учебная программа для студентов специальности 1-54 01 03 «Физико-химические методы и приборы контроля качества продукции» составлена в полном соответствии с образовательным стандартом по специальности, базовым учебным планом, «Методическими указаниями о порядке разработки, утверждения и регистрации учебных программ для высших учебных заведений Республики Беларусь» от 11.07.2000 г. и полностью удовлетворяет государственным требованиям к подготовке специалистов с квалификацией «инженер по сертификации».

Дисциплина «Резонансные методы измерений» входит в блок общепрофессиональных и специальных дисциплин и направлена на формирование у будущих специалистов инженерных знаний и навыков по вопросам изучения и применения резонансных методов измерений для проведения испытаний продукции. Содержание, объем и организационные формы изучения дисциплины, предложенные составителем программы, должны, на наш взгляд, обеспечить усвоение студентами знаний по спектроскопии ядерного магнитного резонанса и другим резонансным методам, а также приобрести ими первичных навыков по практическому использованию этих методов.

При разработке программы автор существенное внимание уделил рассмотрению теоретических вопросов лежащих в основе резонансных методов, схем приборов и методик записи и расшифровки спектров, а также предусмотрено значительное количество практических примеров по рассмотренным вопросам что, несомненно, является существенным достоинством программы.

Примерный перечень лабораторных занятий представлен с учетом того, что подготовка студентов проводится как по теоретическим вопросам, так и по вопросам производства и контроля качества продукции. Тематика и характер занятий подобраны с таким расчетом, чтобы ознакомить студентов с методиками проведения экспериментов по резонансным методам, используемым оборудованием и его метрологическими характеристиками. В ходе выполнения практических занятий студенты приобретут навыки практической работы с современным оборудованием, освоят методику расшифровки спектров, а также оценят возможности использования резонансных методов для проведения контроля качества продукции и сертификационных испытаний. 

В качестве литературы, рекомендуемой студентам при изучении данного курса, разработчик базовой программы предложил справочники, научную литературу и техническую документацию по использованию резонансных методов, что позволит обеспечить студентов, изучающих данную дисциплину, необходимым объемом знаний.

В целом по представленной учебной программе существенных замечаний нет. Она составлена методически грамотно, с учетом многоплановости дисциплины и будущей специализации студентов.

Таким образом, учебная программа дисциплины «Резонансные методы измерений» может быть рекомендована в качестве учебной для студентов специальности 1-54 01 03 «Физико-химические методы и приборы контроля качества продукции».

Рецензент:

доцент кафедры ядерной физики БГУ
к.т.н.









А.Е.Пряхин
РЕЦЕНЗИЯ НА учебную ПРОГРАММУ ПО ДИСЦИПЛИНЕ

«Резонансные методы измерений» 

Представленная на рецензию учебная программа для студентов специальности 1-54 01 03 «Физико-химические методы и приборы контроля качества продукции» составлена в полном соответствии с образовательным стандартом по специальности, базовым учебным планом, «Методическими указаниями о порядке разработки, утверждения и регистрации учебных программ для высших учебных заведений Республики Беларусь» от 11.07.2000 г. и полностью удовлетворяет государственным требованиям к подготовке специалистов с высшим образованием.

Организационные формы изучения дисциплины, содержание, объем должны, обеспечить усвоение студентами знаний по изучаемым вопросам, а также приобретение ими первичных практических навыков по использованию резонансных методов исследований.

При разработке программы автор существенное внимание уделил рассмотрению теоретических и практических аспектов методов ядерного магнитного резонанса, электронного парамагнитного резонанса, а также другим современным методам, что, несомненно, является существенным достоинством программы.

Перечень предложенных автором к изучению вопросов представлен с учетом того, что подготовка студентов проводится как по вопросам теории, так и по вопросам практического применения методов. Тематика и характер занятий подобраны с таким расчетом, чтобы ознакомить студентов с методами, методиками проведения измерений спектральных характеристик различных видов продукции. В ходе выполнения практических занятий студенты приобретут навыки практической работы с современным оборудованием, получат навыки проведения записи и обработки спектров.

В целом по представленной учебной программе существенных замечаний нет. Она составлена методически грамотно, с учетом многоплановости дисциплины и будущей специализации студентов.

В связи с вышесказанным можно утверждать, что учебная программа дисциплины «Резонансные методы измерений» может быть рекомендована в качестве учебной для студентов специальности 1-54 01 03 «Физико-химические методы и приборы контроля качества продукции».

.

Рецензент:

заведующий кафедрой БТиБЭ






к.х.н., доцент







В.Н.Леонтьев
ВЫПИСКА

из протокола заседания кафедры ФХМСП

№___ от "_15_"_марта__ 2013 года

Повестка дня: Об утверждении учебной программы

Присутствовали: Зав. кафедрой Ветохин С.С., преподаватели кафедры Глоба И.И., Егорова З.Е., Заяц Н.И., Ламоткин С.А., Шачек Т.М., Горжанов В.В., Никитенко А.Н., Зеленкова Е.Н., Стасевич О.В. зав. лаборатории Осмоловская Л.Ю., инженер Раткевич А.Р., лаборанты Гоцуляк Е.В., Матюшенок О.С.
Слушали: доцента С.А.Ламоткина о разработанной учебной программе «Резонансные методы измерений» для студентов специальности 1-54 01 03 «Физико-химические методы и приборы контроля качества продукции».
Постановили: считать возможным рекомендовать к утверждению учебную программу «Резонансные методы измерений» для студентов специальности 1-54 01 03 «Физико-химические методы и приборы контроля качества продукции».
Зав. кафедрой ФХМСП,

доцент







Ветохин С.С.

Секретарь







Заяц Н.И.

Министерство образования Республики Беларусь

Учреждение Образования 

«Белорусский государственный технологический университет»

В Ы П И С К А

из протокола заседания методической комиссии

факультета ТОВ 
№_______



г. Минск

«_____»_____________2013 г.

Председатель – проф. Щербина А.Э.

Секретарь – Каток Я.М.
СЛУШАЛИ: председателя методической комиссии факультета ТОВ, профессора Щербина А.Э. Она представила разработанную на кафедре ФХМСП учебную программу для студентов 4-го курса специальности 1-54 01 03 «Физико-химические методы и приборы контроля качества продукции» по дисциплине «Резонансные методы измерений». Программа рекомендована к утверждению на заседании кафедры ФХМСП (прот. №___ от _15__марта_.2013 г.).

Учебная программа составлена в полном соответствии с образовательным стандартом по специальности, базовым учебным планом, «Методическими указаниями о порядке разработки, утверждения и регистрации учебных программ для высших учебных заведений Республики Беларусь» и полностью удовлетворяет государственным требованиям к подготовке специалистов с квалификацией «инженер по сертификации». Содержание, объем и организационные формы изучения дисциплины, предложенные составителем программы, позволят обеспечить усвоение студентами знаний по резонансным методам исследований, а также приобрести ими первичных практических навыков по этим методам.

Представленные на учебную программу рецензии положительны и не содержат замечаний.
ПОСТАНОВИЛИ: Рекомендовать к утверждению учебную программу для студентов 4-го курса специальности 1-54 01 03 «Физико-химические методы и приборы контроля качества продукции» по дисциплине «Резонансные методы измерений».
Председатель методической

комиссии факультета ТОВ, профессор


А.Э. Щербина

Секретарь








Я.М.Каток
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