WYSOKOSPRAWNA CHROMATOGRAFIA CIECZOWA (HPLC) -
ZAGADNIENIA DO OPRACOWANIA

SEMESTR IV

1. Chromatografia jako technika rozdzielania: czas retencji - t,, czas martwy - t,, (to), zredukowany
czas retencji - t;’, wysokos¢ piku, szerokos$¢ piku u podstawy, szerokos$¢ piku w potowie wysokosci
piku, wspotczynnik pojemnosciowy — k’, wspotczynnik selektywnosci a, rozdzielczo$¢ R, wysokosé
réwnowazna polce teoretycznej - H, liczba potek teoretycznych — N, wspotczynnik asymetrii piku.

2. Zjawiska fizyczne wykorzystywane w poszczeg6lnych technikach chromatograficznych

3. Ksztatt piku i przyczyny jego rozmycia.

4. Analiza jakos$ciowa i iloSciowa: metoda krzywej wzorcowej, metoda dodatku wzorca, metoda
wzorca wewnetrznego.

5. Przygotowanie kolumny i probki do chromatografii cieczowe;.

6. Elementy sktadowe aparatury do HPLC i ich funkcje.

7. Detektory stosowane w chromatografii cieczowej ze szczeg6lnym uwzglednieniem detektora
spektrofotometrycznego.

8. Wypehienia kolumn do HPLC: NP-HPLC, RP-HPLC, IC-HPLC, chromatografia zelowa, chiralna
HPLC.

9. Eluenty — od czego uzalezniony jest wybor i jaki jest cel dzialania fazy ruchome;.

10.Elucja izokratyczna i gradientowa.

11. Techniki prowadzenia procesu chromatograficznego (technika elucyjna, czotowa, rugowania)

Literatura uzupetniajaca:
1. ,,Metody instrumentalne w analizie chemicznej”, W. Szczepaniak, PWN, Warszawa 1996
2. ,,Podstawy chromatografii” Z. Witkiewicz, WNT, Warszawa 2005
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CHROMATOGRAFIA GAZOWA - ZAGADNIENIA DO OPRACOWANIA

SEMESTR IV

Co wyrdznia chromatografi¢ sposrod innych metod analitycznych — istota procesu
chromatograficznego.

Klasyfikacja metod chromatograficznych — chromatografia gazowa a inne techniki
chromatograficzne — podobienstwa i roznice.

Jakie zwigzki mozna oznacza¢ przy wykorzystaniu chromatografii gazowej — rodzaje tych
zwigzkow, jakie wlasciwos$ci muszg posiadac, co to jest derywatyzacja.

Jakie zjawiska (oddziatywania) moga wystgpowac w rozdziale chromatograficznym i na czym
one polegaja — adsorpcja, desorpcja, rozpuszczalnosé, lepkosé, itp..

Praktyczne znaczenie podstawowych poje¢ uzywanych w chromatografii gazowej zwiagzanych
z rozdzialem substancji na kolumnie — stata podziatu — K; catkowity czas retencji — Tg;
martwy czas retencji — Ty; zredukowany czas retencji — Tr’; objetos¢ retencji — Vg.

Sprawno$¢ kolumn chromatograficznych — znaczenie pojeé: wysoko$¢ rownowazna potce
teoretycznej (WRPT) — h; ilo$¢ potek teoretycznych — n. Poréwnanie kolumn kapilarnych z
kolumnami pakowanymi — roznice.

Ogolny podzial wypelien chromatograficznych — chromatografia adsorpcyjna oraz
chromatografia podziatowa.

Jakie sa 1 do czego stuza elementy sktadowe aparatury do chromatografii gazowe;.

Jaka jest podwdjna rola dozownikow oraz zastosowanie dozownika z dzielnikiem strumienia
analitu przed kolumng (split / splitless) lub z bezposrednim wprowadzaniem probki do
kolumny chromatograficznej (cold on column).

Zastosowanie 1 zasada dzialania detektorow: przewodnictwa cieplnego (katarometr, TCD),
ptomieniowo-jonizacyjnego (FID), oraz spektrometru masowego jako sprze¢zenia z
chromatografia gazowa (GC-MS).

Wpltyw temperatury kolumny na rozdzielanie chromatograficzne skladnikéw mieszanin —
kiedy mozna zastosowaé rozdziat w warunkach izotermicznych, a kiedy z gradientem
(programowaniem) temperatury.

Analiza jakosciowa — kiedy mozemy okre$li¢ z bardzo duzym prawdopodobienstwem, ze pik
na chromatogramie pochodzi od oznaczanej substancji — jaka jest poprawna procedura
identyfikacji zwigzkow.

Analiza ilosciowa — techniki analizy iloSciowej stosowane w metodach chromatograficznych
jako techniki okreslania skladu probki — krzywa kalibracji (wzorzec zewnetrzny),
normalizacja, wzorzec wewngtrzny (substancja nie wystgpujaca w probee), dodatek wzorca
(badana substancja) — uwarunkowania i sposob wykonania analizy iloSciowe] z
wykorzystaniem tych technik.

Cwiczenie: ,,Wpltyw warunkow analizy na jako$é rozdzialu zwiazkow o réznej temperaturze
wrzenia. Analiza ilo$ciowa metodg wzorca wewngtrznego alkoholu etylowego w probcee
rzeczywistej. JakoSciowe oznaczenie szkodliwych produktow fermentacji alkoholowej”

LITERATURA:
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I. Gtuch, M. Balcerzak, Chemia Analityczna. Cwiczenia laboratoryjne, OWPW, Warszawa
2007.

J. Minczewski, Z. Marczenko; Chemia analityczna; T. Ill; str. 437-486; PWN; Warszawa 1987
(do zastosowania);

Z. Witkiewicz; Podstawy chromatografii; WNT; Warszawa 1992 (dla dociekliwych).



ELEKTROFOREZA - ZAGADNIENIA DO OPRACOWANIA
SEMESTR IV

. Zjawiska fizyczne lezace u podstaw planarnych i kapilarnych technik elektroforetycznych

. Mechanizm powstawania przeptywu elektroosmotycznego

. Migracja elektroforetyczna jonoéw i ich rozdzielanie

. Aparatura do elektroforezy planarnej i kapilarnej

. Rodzaje elektroforetycznych technik kapilarnych

. Planarna elektroforeza zelowa (rodzaje zeli, przygotowanie probek, bufory, wizualizacja zeli)

. Metody identyfikacji sygnalow otrzymywanych technikg elektroforezy planarnej i kapilarnej
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. Analiza iloSciowa technikami elektroforetycznymi

10. Zastosowanie technik elektroforetycznych

Literatura:

1. ,,Chemia analityczna — ¢wiczenia laboratoryjne” pod red. I Gluch, M. Balcerzak, OWPW,
Warszawa 2007



WOLTAMPEROMETRIA - ZAGADNIENIA DO OPRACOWANIA
SEMESTR IV

1. Rodzaje pradow w woltamperometrii i sposoby eliminacji niekorzystnych sktadowych pradu.

2. Parametry charakteryzujace woltamperogram: wysokos¢ piku, potencjal potfali, szerokose
potowkowa piku i ich zaleznoé¢ od sktadu probki

Wplyw reakcji kompleksowania na potencjat potfali

Niekorzystny wplyw tlenu na pomiar woltamperometryczny

Sposoby polepszania granicy oznaczalnosci w woltamperometrii

Metody strippingowe (inwersyjne) ASV, CSV- zastosowanie

Ograniczenia zakreséw pomiarowych dla elektrod statych i rteciowych

Porownanie rteciowej elektrody btonkowe;j i klasycznej rteciowej elektrody kroplowe;j
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Kryterium odwracalnosci reakcji elektrodowych, mieszanie probki i zjawiska transportu;
szeroko$¢ pikow
10. Tworzenie zwigzkéw migdzymetalicznych w rteci, wptyw na wyniki oznaczania oraz sposoby

zapobiegania ich tworzeniu

Literatura

1. 1. Gtuch, M. Balcerzak, Chemia Analityczna. Cwiczenia laboratoryjne, OWPW, Warszawa 2007.
2. J. Minczewski, Z. Marczenko, Chemia analityczna t.111, PWN, Warszawa 1985.

3. A. Cyganski, Metody elektroanalityczne, Warszawa WNT 1995.

4. W. Szczepaniak, Metody instrumentalne w analizie chemicznej, PWN, Warszawa 1996.



POTENCJOMETRIA - ZAGADNIENIA DO OPRACOWANIA
SEMESTR IV

1. Podstawy teoretyczne potencjometrii - potencjat elektrody, potencjat dyfuzyjny, potencjat standardowy, sita
elektromotoryczna uktadu pomiarowego, rownanie Nernsta, rownanie Nikolskiego, st¢zenie a aktywnos$¢ jonow w
roztworze, sila jonowa roztworu.

2. Elektrody wskaznikowe i poréwnawcze (chlorosrebrowa, kalomelowa). Budowa, mechanizm dziatania (réwnania
potowkowe reakcji elektrodowych) i klasyfikacja elektrod - I-111 rodzaju, redoks, membranowych).

3. Elektroda szklana. Elektrody jonoselektywne. Parametry pracy charakteryzujace elektrody jonoselektywne
(nachylenie krzywej kalibracji, zakres prostoliniowy krzywej kalibracji, czas odpowiedzi, selektywnosc).

3. Uktady pomiarowe - metoda kompensacyjna, przyrzady o wysokiej opornosci.

4. Metody oznaczen potencjometrii bezposredniej - metoda krzywej wzorcowej (kalibracji), metoda dodatku wzorca.
pH-metria. Zastosowanie elektrod kationo- i anionoselektywnych.

5. Miareczkowanie potencjometryczne - typy reakcji chemicznych w miareczkowaniach z potencjometryczng detekcja
punktu koncowego, sposoby prowadzenia miareczkowan potencjometrycznych, metody wyznaczania punktu
koncowego, stosowane uktady elektrod, miareczkowania w srodowisku niewodnym.

6. Zastosowanie metod potencjometrycznych - pH-metria, analiza kliniczna, ochrona $rodowiska. Automatyzacja i

analiza seryjna.

Literatura:

1. I Ghuch, M. Balcerzak, Chemia Analityczna. Cwiczenia laboratoryjne, OWPW, Warszawa 2007.

2. W. Szczepaniak, Metody instrumentalne w analizie chemicznej, PWN, W-wa 1996.

3. J. Minczewski, Z. Marczenko, Chemia Analityczna t. I1l, PWN, W-wa, 1985

4. D.A. Skoog, D.M. West, F.J. Holler, S.R. Crouch, Podstawy chemii analitycznej,
Wydawnictwo Naukowe PWN, 2007.

A. Cyganski, Metody elektroanalityczne, WNT, Warszawa 1995.

K. Cammann, Zastosowanie elektrod jonoselektywnych, WNT, Warszawa 1977.
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SPEKTROFOTOMETRIA UV i VIS - ZAGADNIENIA DO OPRACOWANIA

SEMESTR IV

1. Podstawy teoretyczne metody. Absorpcja promieniowania przez czasteczki. Wtasnosci $wiatla,
zakresy widma wykorzystywane w spektrofotometrii.

2. Teoria barwnosci substancji. Podstawy identyfikacji substancji. Elektronowe widma
absorpcyjne zwigzkéw kompleksowych metali 1 zwigzkow organicznych.

3. Podstawy metod spektrofotometrycznych. Prawa absorpcji. Czulo$¢, precyzja 1 dokltadnosc
metody. Uklady barwne stosowane w spektrofotometrii (podwojne, potrdjne).

4. Aparatura stosowana w metodach spektrofotometrycznych. Typy spektrofotometréw: jedno-,
dwuwigzkowe; rejestrujace, do pomiaréw punktowych, jednoczesnej detekcji. Elementy
sktadowe spektrofotometrow (zrodto $wiatta, monochromator, kuwety, detektor, rejestrator) i
ich przeznaczenie. Btedy pomiarow zwigzane z budowa spektrofotometru (szerokos¢
spektralna wigzki, promieniowanie rozproszone, poziom szumow).

5. Zastosowanie spektrofotometrii:

a) identyfikacja substancji,

b) oznaczanie ilo$ciowe: krzywa wzorcowa, metoda dodatkow, miareczkowanie
spektrofotometryczne,

¢) wyznaczanie parametrow dysocjacji, kompleksowania, ekstrakcji,

d) wyznaczanie sktadu zwigzkéw kompleksowych (metoda zmian izomolowych JOBA, metoda
stosunkow molowych),

e) oznaczanie ekstrakcyjno-spektrofotometryczne - zageszczanie probek, wzrost selektywnosSci
metod. Stosowane uktady ekstrakcyjne.

f) spektrofotometria pochodna - wtasciwosci spektrofotometrii pochodnej (zalezno$¢ wielkosci
sygnatu od ksztaltu 1 intensywnosci piku); stosowane techniki pomiarowe; metody
rézniczkowania widm; zalety 1 wady spektrofotometrii pochodnej; zastosowanie

spektrofotometrii pochodne;.

Literatura:

1. I Gtuch, M. Balcerzak, Chemia Analityczna. Cwiczenia laboratoryjne, OWPW, Warszawa
2007.

J. Minczewski, Z. Marczenko, Chemia Analityczna, t. 111, PWN, Warszawa 1985.

Z. Marczenko, M. Balcerzak, Spektrofotometryczne metody w analizie nieorganicznej,
PWN, Warszawa 1998.

T. Nowicka-Jankowska, Spektrofotometria UV-VIS w analizie chemicznej, PWN 1988.

A. Cyganski, Spektroskopowe metody analizy, PWN, Warszawa 1994.
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FLUORYMETRIA - ZAGADNIENIA DO OPRACOWANIA
SEMESTR IV

. Zjawisko luminescencji

. Zjawisko fluorescencji na podstawie diagramu Jabtonskiego
. Przesuniecie Stokes’a

. Wydajnos¢ kwantowa

. Rodzaje substancji fluoryzujacych

. Czynniki wptywajace na fluorescencje

. Zasada metody fluorymetrycznej

. Aparatura do pomiaréw fluorymetrycznych

. Pomiary fluorymetryczne — zastosowanie

. Wady i zalety fluorymetrii

I. Gluch, M. Balcerzak, Chemia Analityczna. Cwiczenia laboratoryjne, OWPW, Warszawa 2007.

A. Kawski, Fotoluminescencja roztworoéw, Warszawa, PWN 1992.

A. Cyganski, Metody spektroskopowe w chemii analitycznej, Warszawa, Wydawnictwo Naukowo-
Techniczne 2002.

J. Kecki, Podstawy spektroskopii molekularnej, Warszawa, PWN 1998.



SPEKTROMETRIA ATOMOWA - ZAGADNIENIA DO OPRACOWANIA
SEMESTR IV

EMISYJNA SPEKTROMETRIA ATOMOWA

1. Powstawanie widm emisyjnych (budowa atomu, rodzaje widm, wzbudzenie rezonansowe, jonizacja, linie ostatnie,

linie rezonansowe).
2. Budowa spektrografu i spektrometru skanujacego oraz jednoczesnej detekcji:
a) zrédta wzbudzenia: rodzaj, wielko$¢ dostarczanej energii, stabilno$é, zastosowanie
b) elektrody, budowa i zastosowanie
C) posta¢ probki podlegajacej wzbudzeniu
d) reakcje zachodzace podczas wzbudzania
€) monochromatory (elementy rozszczepiajace, roznice w widmie), polichromator
f) detektory (ptyta spektrograficzna, fotopowielacz, detektor CCD (linijka fotodiodowa))
g) parametry charakteryzujace aparature spektralng
3. Analiza jako$ciowa za pomoca spektrografii emisyjnej i spektrometrii:
@) metoda poréwnawcza ze wzorcem zelaza
b) metoda wzorca spektralnego
C) widmo emisyjne
4. Analiza iloéciowa za pomoca spektrografii emisyjne;:
a) metoda krzywej wzorcowej
b) metoda wzorca wewnetrznego
C) metody pomocnicze w analizie spektrograficznej: dodatek buforu spektrochemicznego, nosnika spektralnego,
rozcienczalnika, rozpuszczanie probki
5. Zastosowanie spektrografii emisyjnej w analizie
a) rodzaje materiatow, liczba analizowanych sktadnikow
b) zakres oznaczanych zawartosci

C) precyzja

Literatura:

1. I Ghuch, M. Balcerzak, Chemia Analityczna. Cwiczenia laboratoryjne, OWPW, Warszawa 2007.
2. W. Szczepaniak, Metody instrumentalne w analizie chemicznej, PWN Warszawa 1996.
3. A. Cyganski, Spektroskopowe metody analizy, PWN, Warszawa 1994.

ABSORPCYJNA SPEKTROMETRIA ATOMOWA

1. Podstawy teoretyczne metody. Absorpcja promieniowania przez atomy. Szerokos$¢ linii widmowej. Sposéb wyboru
linii widmowej. Pomiar absorpcji.

2. Aparatura - schematy blokowe réznych typow spektrofotometréw AAS. Budowa niektérych elementow sktadowych
spektrofotometru AAS: Zrodto promieniowania, nebulizer, atomizer (zachodzace w nim procesy), monochromator,

detektor.



3. Analiza metoda AAS. Sposoby wzorcowania. Rodzaje interferencji oraz metody ich usuwania.
4. Charakterystyka metody - precyzja oznaczen, dokladnos$¢, stezenie charakterystyczne, przeznaczenie metody.
5. Przyktady zastosowan AAS.

6. Proste zadania rachunkowe (obliczenia oznaczonych stezen z krzywej wzorcowej i metody dodatkow).

Literatura:

I. Gtuch, M. Balcerzak, Chemia Analityczna. Cwiczenia laboratoryjne, OWPW, Warszawa 2007.
J. Minczewski, Z. Marczenko, Chemia analityczna t.I11, PWN, Warszawa 1985.

K. Ditrich, Absorpcyjna spektrometria atomowa, PWN, Warszawa 1988.

W. Szczepaniak, Metody instrumentalne w analizie chemicznej, PWN, Warszawa 1996.

B Weltz, Atomic Absorption Spectrometry, VCH Veincheim 1985.
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