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Please ensure that this examination paper contains  NINETEEN  printed pages 
before you begin the examination. 
 
Answer  FIVE (5)  questions. Answer the questions in English. You may also answer 
the questions in Bahasa Malaysia, but not a mix of both languages. 
 
All answers must be written in the answer booklet provided. 
 
Each question is worth 20 marks and the mark for each sub question is given at the 
end of that question. 
 
In the event of any discrepancies in the exam questions, the English version shall be 
used.  
 

Sila pastikan bahawa kertas peperiksaan ini mengandungi SEMBILAN BELAS 
muka surat yang bercetak sebelum anda memulakan peperiksaan ini. 
 
Jawab  LIMA (5)  soalan.  Jawab soalan-soalan dalam Bahasa Inggeris. Anda juga 
dibenarkan menjawab soalan dalam Bahasa Malaysia, tetapi campuran antara 
kedua-dua bahasa ini tidak dibenarkan. 
 
Setiap jawapan mesti dijawab di dalam buku jawapan yang disediakan. 
 
Setiap soalan bernilai 20 markah dan markah subsoalan diperlihatkan di penghujung 
subsoalan itu. 
 
Sekiranya terdapat sebarang percanggahan pada soalan peperiksaan, versi Bahasa 
Inggeris hendaklah diguna pakai. 
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Answer any FIVE (5) questions. 

Jawab mana-mana LIMA (5) soalan. 
 

1. (a).  Explain the following concepts/items given below:   

(i). Fluorescence process explained using the molecular orbital 

energy diagram   

(ii). Calibration curve for atomic spectroscopy, using an atomic 

absorption determination as an example 

 (iii). Isotope ratio for a halogen   

(iv). Mass analyser based on time of flight of species in mass 

spectrometry   

 

  Terangkan konsep-konsep/perkara-perkara yang diberikan di bawah: 

(i).  Proses pendarflor diterangkan menggunakan gambar rajah 

tenaga orbital molekul 

(ii).  Keluk tentukuran untuk spektroskopi atom menggunakan 

penentuan penyerapan atom sebagai contoh 

  (iii).  Nisbah isotop untuk suatu unsur halogen 

(iv).  Penganalisis jisim berasaskan masa penerbangan spesies 

dalam spektrometri jisim  

  (10 marks/markah) 
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 (b).   Consider the calibration curve given below:   

  Pertimbangkan keluk kalibrasi yang diberikan di bawah: 
 

  

 

 

 

Absorbance 

  

 
                             

Concentration of analyte 
 

(i). Describe the TWO (2) deviations from linearity in the above 

calibration curve. 

(ii). Propose one method to reduce the deviations from linearity as 

seen in the above case. 
 

(i).  Terangkan DUA (2) percanggahan daripada keselanjaran dalam 

keluk kalibrasi di atas. 

(ii). Cadangkan satu cara untuk mengurangkan percanggahan 

daripada keselanjaran dalam keluk kalibrasi seperti di atas. 

              (5 marks/markah) 
 

(c).   Many elements that can be determined using flame atomic absorption 

spectroscopy can also be determined using flame atomic emission 

spectroscopy. Discuss THREE (3) advantages of using flame atomic 

emission spectroscopy compared to flame atomic absorption 

spectroscopy.   

Banyak unsur yang boleh ditentukan menggunakan spektroskopi 

penyerapan atom nyalaan boleh juga ditentukan dengan menggunakan 

spektroskopi  pemancaran atom nyalaan. Bincangkan TIGA (3) 

kelebihan menggunakan spektroskopi pemancaran atom nyalaan 

berbanding dengan spektroskopi penyerapan atom nyalaan. 

              (5 marks/markah) 
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2. (a).   High performance liquid chromatography (HPLC) deals  with liquid 

samples at high pressures whereas mass spectrometer (MS) involves 

gaseous state and requires high vacuum conditions. Describe in detail 

how these very conflicting  conditions are taken care of in the process 

of combining the two techniques  resulting in a hybrid technique known 

as HPLC-MS. Use appropriate diagrams if needed to clarify your 

explanation. 

Kromatografi cecair berprestasi tinggi (HPLC) melibatkan sampel 

cecair pada tekanan tinggi manakala spektrometer jisim (MS) 

melibatkan fasa gas dan memerlukan keadaan vakum yang tinggi. 

Terangkan secara terperinci bagaimana keadaan yang sangat 

bercanggah ini diambil kira dalam proses menggabungkan               

dua teknik untuk menghasilkan teknik hibrid yang dikenali sebagai      

HPLC-MS. Gunakan gambar rajah yang sesuai jika perlu untuk 

menjelaskan penerangan anda. 

(10 marks/markah) 

 

(b). What are the advantages of HPLC-MS technique compared to 

conventional  HPLC equipped with UV-vis detector? 

Apakah kelebihan teknik HPLC-MS berbanding teknik HPLC 

konvensional dilengkapi pengesan UV-nampak? 

 (5 marks/markah) 
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(c).   The following data was obtained from a liquid chromatographic 

analysis of a  fatty acids sample: 

Data berikut telah diperolehi daripada analisis kromatografi cecair 

suatu  sampel asid lemak: 

 

   Column used:     C-18, 12 cm 

   Solvent:  Water-acetonitrile, 10% to 90%  in 20 minutes 

 

        Peak number  tR   (min)          Ion Count  

  ------------------------------------------------------------------------------------------ 

  1   1.95 12359.5 

  2   2.43 348876.5 

  3   3.59 87553.0 

  4   5.72 191120.0 

  5   7.33 772372.5 

  6 11.40 70224.0 

  7 14.38  43338.5 

  8 18.42 66851.0 

 

(i).  Was the analysis done using isocratic or gradient elution 

condition?  

(ii). How can you tell that the technique used was HPLC-MS? 

(iii).   Suggest an alternative solvent that can be used to replace 

acetonitrile. 

   
(i).  Adakah analisis dilakukan menggunakan keadaan elusi isokratik 

atau elusi kecerunan?  

(ii). Bagaimana anda boleh tahu teknik yang digunakan ialah suatu   

HPLC-MS? 

(iii).   Cadangkan suatu pelarut lain yang boleh digunakan untuk 

menggantikan asetonitril. 

(5 marks/markah) 
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3. (a).   The following standard solutions were used in determining Ce4+, a 

common titrant used in various applications. A flame  atomic absorption 

spectrometer was used.   

Larutan piawai berikut telah digunakan dalam menentukan Ce4+, suatu 

titran yang biasa digunakan dalam pelbagai aplikasi. Suatu 

spektrometer penyerapan atom nyalaan telah digunakan. 

 
 

Solution 
Ce4+ concentration 

(ppb) 
Absorbance 

Standard solution 1 1.0 0.41 

Standard solution 2 5.0 1.92 

Standard solution 3 10.0 4.00 

Standard solution 4 20.0 10.20 

Standard solution 5 50.0 21.15 

Standard solution 6 100.0 39.85 
Solution A with unknown 
Ce4+ conc. 

? 44.50 

Solution B with  unknown 
Ce4+ conc. 

? 11.68 

 

(i). Construct an appropriate calibration curve based on those 

standard solutions (graph paper is not needed). 

(ii).   Determine the concentrations Ce4+ in unknowns A and B.  Show 

how those values are obtained. 

(iii). Can the concentration of Ce4+ in both unknowns A and B be 

accurately determined using the calibration curve? Give 

reason(s) for your answer. 

(iv).   Suggest a way that will enable the unknown concentration of 

Ce4+ in both samples be accurately determined. 
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(i).  Lakarkan suatu keluk tentukuran yang bersesuaian berdasarkan 

kepada larutan piawai itu (kertas graf tidak diperlukan). 

(ii).  Tentukan kepekatan Ce4+ dalam anu A dan B. Tunjukkan 

bagaimana nilai-nilai itu diperolehi. 

(iii).  Bolehkah kepekatan Ce4+ dalam kedua-dua anu A dan B 

ditentukan dengan tepat menggunakan keluk tentukuran itu? 

Beri sebab (-sebab) kepada jawapan anda. 

(iv).  Cadangkan suatu cara yang akan membolehkan kepekatan 

Ce4+ dalam kedua-dua sampel ditentukan dengan tepat. 

         (10 marks/markah) 

 

(b). (i). Draw a schematic diagram of an ICP-MS spectrometer.  Label 

all the  components. 

 (ii). What are the TWO (2) most critical component in the ICP-MS 

 instrument?  Give reason(s) to your answer.  

(iii).  Why is the operating cost for ICP-MS much higher than flame 

atomic emission spectrometer? 

 

(i). Lukiskan gambar rajah skema peralatan ICP-MS. Labelkan 

semua komponen. 

(ii). Apakah DUA (2) komponen paling kritikal dalam peralatan   

ICP-MS? Beri sebab (-sebab) kepada jawapan anda itu.   

 (iii).  Mengapakah kos operasi ICP-MS jauh lebih tinggi berbanding 

 spektroskopi pemancaran atom nyalaan?    

    (10 marks/markah) 
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4. (a). Estimate the value of absorption coefficient, epsilon (ɛ) of Mn by using 

the data provided. The data was obtained using a flame atomic 

absorption spectrometer. Assume the sample path length used was  

1.0 cm.  

 Anggarkan nilai pekali penyerapan, epsilon (ɛ) untuk Mn dengan 

menggunakan data yang disediakan. Data diperoleh dengan 

menggunakan spektrometer penyerapan atom nyalaan. Anggapkan 

panjang laluan sampel yang digunakan adalah 1.0 cm. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

             

 

  (10 marks/markah) 

 

(b).   Using apppropriate graphs/figures, explain the differences between 

calibration curve and standard addition curve.  

 Dengan menggunakan graf/rajah yang sesuai, terangkan perbezaan 

antara keluk tentukuran dan keluk penambahan piawai.  

 (4 marks/markah) 

 

 

 

 

 

Standard 
Solution No.

Mn concentration in 
standard solution (ppm) 

Absorption 
Signal 

intensity 

1 1 6.5 

2 5 31.0 

3 10 64.0 

4 20 126.0 

5 50 312.0 
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(c).   An aqueous sample known to contain the following seven (7) elements 

was analysed using ICP-MS:  

   B,  Na,  Al,  P,  Sc,  Mn and Co    

 By studying the resulting ICP-MS spectrum carefully (refer to Spectrum 

A), 

(i).  how can you be certain that there are only the seven (7) 

elements present in the sample?  Give your reason(s). 

(ii). it can be concluded that there is most probably no iron (Fe) in 

the sample even though Fe has very similar atomic mass as Mn.  

Explain your answer.  

 Suatu sampel akueus yang diketahui mengandungi tujuh (7) unsur 

berikut dianalisis dengan menggunakan ICP-MS: 

  B, Na, Al, P, Sc, Mn dan Co 

Dengan mengkaji secara teliti spektrum ICP-MS yang dihasilkan   

(rujuk kepada Spektrum A), 

(i). bagaimanakah anda pasti bahawa terdapat hanya tujuh (7) 

unsur yang ada di dalam sampel? Berikan alasan anda. 

(ii). ianya dapat disimpulkan bahawa tidak mungkin ada besi (Fe) 

dalam sampel walaupun Fe mempunyai jisim atom yang sangat 

mirip dengan Mn. Terangkan jawapan anda.   
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                   SPECTRUM A 

 

Ion  

Count 

   

               

                  

 

            5    10   15   20   25   30    35    40   45    50   55    60    65 

m/e 

                            (6 marks/markah) 

 

5. (a). HPLC-MS have its own strengths, advantages and problems when 

they are used in analytical determinations. Describe the followings: 

  (i).  TWO (2) major strengths/benefits of HPLC-MS. 

  (ii).  TWO (2) shortcomings of HPLC-MS. 

  (iii).   the advantage of using HPLC-MS/MS compared to HPLC-MS. 

 HPLC-MS mempunyai kekuatan, kelebihan dan masalah tersendiri 

apabila ia digunakan dalam penentuan analitis.  Huraikan perkara 

berikut: 

 (i).  DUA (2) kekuatan/faedah utama HPLC-MS. 

 (ii).  DUA (2) kelemahan HPLC-MS. 

 (iii).  kelebihan menggunakan HPLC-MS/MS berbanding dengan 

HPLC-MS.         

(10 marks/markah) 
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(b). GC-MS is a very powerful technique used for the determination of 

structures and thus identity of a compound. However high resolution 

capillary GC using a conventional detector is still needed for the 

determination of isomers of certains compounds such as polycyclic 

aromatic hydrocarbons (PAHs). Explain why is it difficult to use GC-MS 

to distinguish those isomers. 

GC-MS adalah teknik yang sangat ampuh yang digunakan untuk 

menentukan struktur dan dengan itu identiti suatu sebatian. Walau 

bagaimanapun kromatografi gas kapilari resolusi tinggi menggunakan 

suatu pengesan konvensional masih diperlukan untuk penentuan 

sesetengah isomer sebatian seperti polisiklik aromatik hidrokarbon 

(PAHs). Jelaskan mengapa GC-MS sukar digunakan untuk 

membezakan isomer-isomer tersebut.  

(5 marks/markah) 

 

(c). Both GC-MS and HPLC-MS are very powerful techniques used for the 

separation and determination of structures of compounds. Explain 

TWO (2) advantages of HPLC-MS when compared to GC-MS. 

 Kedua-dua teknik GC-MS dan HPLC-MS sangat ampuh yang boleh 

digunakan untuk pemisahan dan penentuan struktur sebatian-sebatian. 

Jelaskan DUA (2) kelebihan HPLC-MS jika dibandingkan dengan    

GC-MS. 

(5 marks/markah) 
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6. For the following samples, suggest the simplest/quickest/cheapest technique 

that can be used to do the required analysis. The technique can be 

spectroscopic, chromatographic or a combination of both. Explain why you 

choose that method/technique. 

Bagi sampel-sampel berikut, cadangkan teknik paling mudah/paling cepat/ 

termurah yang boleh digunakan untuk melakukan analisis yang diperlukan. 

Teknik itu boleh berbentuk spektroskopi, kromatografi atau gabungan     

kedua-duanya. Terangkan mengapa anda memilih kaedah/teknik itu. 

 

(a). A fresh water sample obtained from a river suspected to be 

contaminated with various agrochemicals residues. The contaminating 

chemicals need to be determined at ppm levels.  

Sampel air tawar yang diperoleh dari sungai yang disyaki dicemari 

dengan pelbagai residu agrokimia. Bahan kimia yang tercemar perlu 

ditentukan pada tahap ppm. 

 

(b). A synthethic reaction product known to contain a mixture of up to 

fifteen different compounds including some isomers. The compounds’ 

structure need to be identified.   

Hasil suatu tindak balas sintetik diketahui mengandungi campuran 

sehingga lima belas sebatian yang berbeza termasuk beberapa 

isomer. Struktur sebatian-sebatian itu perlu dikenalpasti. 

 

(c). An essential oil extracted from the bark of a camphor tree. The 

structures and identities of the various components in that essential oil 

needs to be identified.   

Suatu minyak pati yang diekstrak daripada kulit pohon kapur barus. 

Struktur dan identiti pelbagai komponen dalam minyak pati itu perlu 

dikenalpasti. 
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(d). A mineral water sample marketed under a well known brand has 

claimed to be sourced from underground spring in Taiping. The various 

atomic/ionic species need to be determined up to ppb levels for 

comparison with an actual spring water sample collected from the 

known source in Taiping.  

Sampel air mineral yang dipasarkan dengan suatu jenama terkenal 

telah didakwa diperoleh dari sumber bawah tanah di Taiping. Pelbagai 

spesies atom/ion perlu ditentukan sehingga ketahap ppb untuk 

dibandingkan dengan sampel air sebenar yang dikutip dari sumber 

yang diketahui di Taiping. 

 

(e). Samples from two brands of RON-95 gasoline. The major and minor 

components in the two brands need to be identified and quantified up 

to ppb level. 

Sampel dari dua jenama petrol RON-95. Komponen utama dan 

komponen minor dalam kedua-dua jenama perlu dikenalpasti dan 

dikira sehingga ketahap ppb. 

        (20 marks/markah) 
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Table of Isotope Abundance for Elements, N = 1 to N = 92 
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