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Analityka polowa

Istotg analityki polowej jest wykonywanie pomiaru w
miejscu gdzie znajduje sie analit

Klasyczne metody analiz chemicznych

B

Transport Przechowywanie




Analityka polowa

Podstawowym problemem klasycznych metod analitycznych jest
czas pomiedzy pobraniem probki, a wykonaniem analizy

- ratowanie zdrowia i zycia

- ocena skazen

- niezawodnosc¢ produktow




Analityka polowa

Obnizenie kosztow analizy

- bez kosztow transportu i sktadowania probki

- brak kosztow konserwowania i pakowania probek

- minimalizacja ilosci prébek (normalnie wieksza ilosc
probek, aby unikngé ominiecia ,hot spots”)




Analityka polowa

Przenosny system GC-MS

Wymagania stawiane systemom polowym

- brak lub krotki czas przygotowania probki

- niska konsumpcja energii (baterie), gazu, rozpuszczalnikow
- szybki czas odpowiedzi

- mozliwos¢ pracy w warunkach polowych
- zabezpieczenie przed uszkodzeniami

- tatwos¢ obstugi

- niewielkie rozmiary i waga




Analityka polowa

Nowoczesne technologie w urzadzeniach przenosnych
- Swiattowody — kwarc, szkto, plastik (UV, Vis, IR)

- wyswietlacze dotykowe — trwatosc, praca w roznym
oswietleniu, panele dotykowe

- diody LED — zrédto swiatta i detektor




Analityka polowa

Gtoéwne obszary zastosowan urzgdzen przenosnych

— T

Medycyna Analityka srodowiskowa Obronnosc¢

Point-of-care Woda GC-MS
Testy krwi, moczu Gleba
glukozy Powietrze

Gtowne grupy urzgdzen przenosnych
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Chromatografia
gazowa _ Sensory
Sensory_ Spektroskopia chemiczhe
elektrochemiczne NIR
Parametry: Gazowe
y . . Potencjometryczne FTIR
- Selektywnos¢
Raman

- Czas odpowiedzi  Amperometryczne
- DL

- Czas zycia (0O,)
- Stabilnosc¢

Konduktometryczne




Przyktady zminiaturyzowanych
urzgdzen analitycznych




Podreczny analizator ramanowski
firmy Thermo Scientific - TruScan RM

Oznaczanie substancji
pomochniczych w lekach

Analiza nieniszczaca

Wynik po kilku minutach
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Rozroznia sie rozpraszanie Swiatta:

 sprezyste (Rayleigh’a) - podczas rozpraszania nie
nastepuje zmiana energii (czestotliwosci) swiatta
 niesprezyste (Ramana) - podczas rozpraszania zmienia sie
energia (czestotliwosc) swiatta.




Analizator MicroPHAZIR Rx

Typowe pasma absorpcji w NIR
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Podreczny system NIR do analizy substancji chemicznych.

Rozpoznanie wigzan chemicznych w badanej probce

Badanie poprzez opakowanie

Promieniowanie elektromagnetyczne z zakresu IR ma czestotliwos¢ zblizong do
czestotliwosci drgan czasteczek.



Analizator FT-IR TruDefender

Analiza substancji chemicznych

Zakres spektralny 650-4000cm’’
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Mobilny analizator GC/MS Griffin 460

Griffin 460 potwierdzanie obecnosci:
materiatow wybuchowych,
broni chemicznej,
narkotykow

Przystosowany do zamocowania przenosnego Griffin X-Sorber™

Wprowadzanie probki
- bezposredni nastrzyk
-mikroekstrakcja do fazy statej SPME

- headspace Sampler (opcjonalnie)



Chemical Emergencies,
Environmental Monitoring,
Demilitarisation - VIKING 573

Przenosny system
szybka analityka
np. miejsca skazen
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Joseph John Thomson ok. 1900r




Tridion-9 jest jednym z najszybszych i najlzejszyc
spektrometrow masowych sprzezonych z chromatog
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The TRIDION -9 is the wo ld faste t nd most portable GC-TMS



Modut CLAIRION™ do pobierania probek powietrza zwieksza mozliwosci wykorzystania podrecznego
analizatora GC-MS Tridion-9. Rodzina produktow CLAIRION zawiera podreczna, zasilang bateryjnie
pompe oraz tradycyjny system sorbujacy CUSTODION typu “Needle Trap”. Pompa pozwala na
ustawienie przeptywu w zakresie 100 mL/min do 5 L/min przy zastosowaniu modutu sorbujacego
CUSTODION™-CT (Conventional Traps) oraz 5-15 mL/min przy zastosowaniu CUSTODION™-NT (Needle
Traps). Modut pozwala na prace do 27 godzin na jednym natadowaniu baterii przy ustawieniu przeptywu
na 1 L/min.




Testo 340 - analizator spalin

Analizator spalin Testo 340 z celg 02
(dodatkowa cela CO lub NO jest
niezbedna do pracy urzadzenia), w
standardzie wbudowany akumulator Li-lon
oraz certyfikat kalibracyjny

Korzysci:

Analizator posiada mozliwos¢ pracy z
maksymalnie 4 sensorami (do wyboru):
0,, CO, COniskie NO, NOniskie, NO,, SO,
Testowany przez TUV zgodnie z norma EN
50379, cz. 1-3

5-cio  krotne rozszerzenie  zakresu
pomiarowego dla wybranego sensora




TESTO
Elektroniczne detektory nieszczelnosci gazowyc

Wykrywa CH, C;Hg



TESTO Detektor 316-4 (CFC)




Amperometryczny czujnik tlenu

Dane techniczne - Czujnik InPro6900i G

Doktadnos¢ <+ [1% +50 ppm]
Measuring pressure resistance 0.2 to 9 bar (2.9 to 130 psi absolute)
Operating range 50 ppm to 60 Vol-% 02

90% response time at 25°C (77°F) <20 s (N2®15 Vol-% 02)

Measuring principle Polarographic Clark electrode

Sensor body 316L stainless steel or C22 (titanium on request)

Membrane material PTFE /Silicone (reinforced with steel mesh)
O-ring material Silicone or Kalrez®

Mechaniczna odpornos¢ na cisnienie  Maximum 12 bar (174 psi absolute)
Certificates Quality certificate, EHEDG, FDA/USP Class VI, 3.1, N5/Ra16, ATEX: EEx Il
1/2 GD IIC T6/T5/T4/T3, FM: IS CL. LI, Ill, Divl, GR ABCDEFG/T6




Amperometryczny czujnik dwutlenku chloru

[ W —_— ‘ Czas odpowiedzi

(’) " ' Doktadnos¢

Interwat kalibracji

Interwat konserwacji

91 8730 s 4 Interwat pomiarowy
Chlonne DlOdee A“al L,, Kompensacja temperatury

Limit detekcji

Metoda kalibracji

Przeptyw

Styl montazu

Temperatura probki
Waga

Warunki przechowywania
Wejscie probki
Wilgotnos¢ wzgledna
Wyjscie probki

Zakres cisnienia

Zakres operacyjny temperatury

Zakresy pomiarowe

Zaktocenia

Zasada pomiarowa

90 % mniej niz 90 sekund

5 % lub +10 ppb ClO2, zaleznie od tego,
ktora wartosc jest wieksza

2 miesiecy

6 miesiecy wymiana membran i
elektrolitu ( kuweta pomiarowa)
ciagty

Automatyczna

0.01 mg/L ClO,

Kalibracja zero: elektrycznie lub z wodg
niezawierajaca ozonu

Kalibracja: Poréwnanie metod
laboratoryjnych z probka procesowa

14 L/h (200 to 250 mL/min) regulowany
automatycznie przez kuwete
przeptywowa

Na ptaszczyznie pionowej (panel, stojak
itp..)

2-45°C(35.6-113 F)

6.5 kg

-20 °C-60 °C

0.25 " $rednica zewnetrzna

0 - 90 % nie kondensuje

0.5 " Srednica wewnetrzna

0.1 - 2 bar w kuwecie przeptywowej
0-45°C

0 - 2 mg/L (ppm) jako dwutlenek chloru
(cLO2)

Brak zaktocen wywotywanych przez
brom, chlor, dwutlenek chloru,
chloramine, nadtlenek wodoru

Amperometryczny/Membranowy
(elektroda, membrana, elektrolit)



pPH metry

(potencjometryczne)

pH-metr przenosny




Elektrody jonoselektywne

(potencjometryczne)

Elektrody

Jonometr przenosny




HACH LANGE Polska - 9187sc % | 86 x\+

€ wiw.pl/¢

¥ Strona: 22 = t Skalaautomatyczna *

elektrody odniesienia (wyjatek: elektroda amonowa
NH 500/2 jest juz zespolona).
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Elektrody pomiarowe z serii 500
Typ elektrody Mem- Elektroda P‘:":iaf.o“fﬂ, ) Hel:.troAlil . Rozl'vilor.y Snfld.ardy zakres
brana® Oznaczane jony lektrod: Zakres p y od bilizuj (stezenie 10g/) pH
Amonowa (NH4*) amonowy NH 500/2° — 0,02..900 mg/l — MZ/NH3/CN  ES/NHy 412
106..5 x 10-2 mol/l
Azotanowa (NOy)® azotanowy NO 5002 0,4..62000 mg/l  ELY/BR/SO3/N  TISAB/NO; ES/NO; 2,511
7x10%..1 mol/l
Bromkowa (Br) bromkowy Br 500 0,4...79000 mg/ ELY/BR/503  ISA/FK ES/Br 1412
5x10€...1 mol/l
Chlorkowa (CI) chlorkowy C1500 2...35000 mg/I ELY/BR/503  ISA/FK ES/CI 212
5x105...1 mol/l
Cyjankowa (CN)® cyjankowy CN 500 0,2..260 mg/l ELY/BR/503  MZ/NH3/CN 0-14
8x1046..102moll
Fluorkowa (F) fuokowy, ginowy,  F 500 RSO3P 00 nas.mgl  ELY/BRISO3  TISAB
fosforanowy?, litowy® @mm 106 _nas. moll
Jodkowa () jodkowy, rteciowy, 1 500 Wik 0006.127000mg  ELY/BRISO3  ISAVFK
tiosiarczanowy Pinowy) 10 10%..1 mold
Kadmowa (Cd2+) kadmowy Cd 500 0,01..11000 mg/l ~ ELY/BR/S03  ISA/FK
lub 107,10 mol/l
Miedziowa (Cu2t) miedziowy, niklowy? Cu 500 0,0006..6400mg/l  ELY/BR/503  ISA/FK
10%..10 mol/
Wapniowa (Ca?+) wapniowy, Ca 5000 0,02..40000 mg/l  ELY/BR/S03  ISA/Ca
magnezowy?® 5x107...1 molfl
Ofowiowa (Pb2*) ofowiowy Pb 500 0,2...20000 mg/l ELY/BR/S03  ISA/FK
106..10- mol/l
Potasowa (K1) potasowy K 5002 0,04..39000 mg/l  ELY/BRISO3K  ISA/K
104...1 mol/l
Siarczkowa (§7)% siarczkowy Ag/S 500 0,003..32000mg/l  ELY/BR/503
107..1 mol
Sodowa (Na*)® sodowy DX 223 NA 0,05...23000 mg/I
2x104...1 mol/l
Srebrowa (Ag*)® srebrowy Ag/$ 500 0,01..108000 mg/l  ELY/BR/503
107..1 mol

@ Wymienna glowka pomiarowa

@ S = monolityczna, L = matrycowa, G = szklana

@ Miareczkowanie

@ Przygotowanie zgodnie z instrukcja obstugi

® Receptury na dodatkowe roztwory podane sa w raportach i instrukcjach obshugi

Inf; < wior olokt

je do

d jonoselektywnych oraz wyposazenia dostepne na zapytanie.
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Nadaje sie do:
- BZT

- biologicznego rozkta
- Zuzycia tlenu

- oddychania gleby, AT4
- biogazu




Pomiar potencjatu redox

Pomiary Redox majg zastosowanie wszedzie tam,
gdzie mozna sledzi¢ przebieg reakcji chemicznych.
W praktyce pomiar ten wykorzystywany jest np. do
kontroli procesu denitryfikacji sciekow (oznaczenie
punktu zatamania potencjatu Redox), nadzorowania
efektu dezynfekcji srodkow czyszczacych oraz
detoksykacji kapieli galwanicznych.

5

|OS: potencjat Redox >200mV => emisja Hg°




Paski testowe

Aquadur
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Zestawy testowe

System Reflectoquant® Merc




Azotany test do RQeasy Metoda reflektometryczna 5 -
250 mg/l NO;™ Reflectoquant®

Azotyny test metoda: reflektometryczna z paskami
testowymi 0.03 - 1.00 g/l NO," Reflectoquant®

Azotyny test metoda: reflektometryczna z paskami
testowymi 0.5 - 25.0 mg/l NO," Reflectoquant®

Chlor test metoda: reflektometryczna z paskami
testowymi i odczynnikiem 0.5 - 10.0 mg/l Cl,
Reflectoquant®

Cukier catkowity (glukoza i fruktoza) test metoda:
reflektometryczna z paskami testowymi i
odczynnikiem 65 - 650 mg/l Reflectoquant®

Formaldehyd test metoda: reflektometryczna z paskami
testowymi i odczynnikiem 1.0 - 45.0 mg/l HCHO
Reflectoquant®

Fosforany test metoda: reflektometryczna z paskami
testowymi i odczynnikiem 5 - 120 mg/l PO *
Reflectoquant®




Zestawy testowe

Amoniak test Metoda: reflektometryczna 5.0 - 20.0 mg/l
NH,* Reflectoquant®

Amoniak test Metoda: reflektometryczna 20 - 180 mg/l
NH,* Reflectoquant®

Amoniak test metoda: reflektometryczna z paskami
testowymi i odczynnikami 0.2 - 7.0 mg/l NH,*
Reflectoquant®

Azotany test metoda: reflektometryczna z paskami
testowymi 3 - 90 mg/l NO;" Reflectoquant®

Azotany test metoda: reflektometryczna z paskami
testowymi 5 - 225 mg/l NO;™ Reflectoquant®

W SUMIE PONAD 50 TESTOW




Aparatura do analizy moczu Macherey-Nagel

Wydajnosc¢: 400 paskow/godz.
Pomiar 10 parametrow




Zestaw walizkowy HEINZ 5 STEP™

Advanced Testing Capabilities

— Specific Nitrate / Nitrite lon Screening

— Peroxide lon Testing

— Metal Cation Analysis (ionic compounds)
— Determination of chloride / lodide lon Presence
— Detection of Sulfide and Sulfate lons

— Detection of Chlorinated Hydrocarbons

— Determination of Ammonium lon Presence
— Determination of Cyanide lon Presence

— Specific Acid and Concentration Tests

— Nerve Agent Screening (WMD)




Laboratorium na chipie

wlot reagenta 1

wlot reagenta 2 wlot prébki
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Konstrukcja ,laboratorium” zywica PDMS + poliweglan

Mozliwos¢ zastosowania rozpuszczalnikow takich ja
Woda, aceton, metanol — brak pecznienia PDMS




zbiorniczki

Rozdziat z wykorzystaniem technik elektroforetycznych
oraz detekcje DNA wysokoczutg metodg fluorymetryczng



Laboratorium na chipie

Sterowanie ruchem cieczy za pomocg mikrodrgan




Laboratorium na chipie

,Chip zdrowia”- mozliwosc¢ wykrycia 8 réznych infekciji







Podstawowe operacje w labor

Mycie naczyn

- gorgca woda + detergent (do szkta laboratoryjne
- przemywanie wodg redestylowang/dejonizowang
- przemywanie kwasem HNO, (1:5) + woda dejonizo
- nie suszy¢ (mozliwos¢ kontaminacji)

- na dobrze umytym szkle brak kropli wody

- szkto do oznaczania MeHg wyprazanie w 600°



Filtracja

Roztwor rzeczywisty — wlk. czgstek ponizej 1n
Roztwor koloidalny — wik. czgstek ponizej 1-200

Zawiesina — wlk. czgstek powyzej 200nm

Filtracja — przepuszczenie mieszaniny przez ciato por
o odpowiedniej wielkosci porow

Osady drobnokrystaliczne [====— 1§}

Saczki jakosciowe twarde Saczki ilosciowe migkkie

www.chemiand, pl

Nr.kat. 10 - 000103.185 : NEkat. 10/= 000201183
Osady grubokrystaliczne PARAMETRY TECHNICZNE
PARAMETRY TECHNICZNE :
S o e i 80,0%4,0

Gramatura::isuisis s 80,040 Czas saczenia ...........ccocovvens 35s
Czas saczenia ..........cccvvveeeeas 140 s SIONOBE i v 180 * 2,0
GPUDDSE: .. .ciccicuionsivisnessassonisnin 180 + 2,0 Odpornosc na wode ............. 130
Zawartos¢ po spopieleniu....  0,13% Osady galaretowate Zawartosé po spopieleniu,..  0,009%
Barwa ..o 85,0% BTN s st S s g s e 85,0%

........................................... 6,0 - 8,0 L OO - | I X 1

B0 oo srinasosseoitsmnnsbastiton 7,0% WG O : oo cnivivim s isnmmsiansaiion 4,0-10,0%




Filtracja

Rozdzielanie mieszanin

zapytaj.onet.pl

max. 0.5mm

Przemywanie osadu na sgczku

- kilka matych porcji rozpuszcza
- kontrola przesaczu

Typowy zestaw do sgczenia


http://zapytaj.onet.pl/Category/006,005/2,6835348,gdzie_znajde_narysowany_zestaw_do_saczenia_.html

Filtracja pod zmniejszonym cisnié

Saczenie pod zmniejszonym
cisnieniem



Filtracja pod zmniejszonym cisnié

Typy membran:
- poliaryloeterosulfon
- octan celulozy
- azotan celulozy
- nylon

- PTFE

- PP

rozpuszczalnikow orgar



Wazenie

Wazenie - wagi
Waga analityczna

Nosnosc¢ — do 200g
Czutos¢ — do 0.1mg

Waga potmikroanalityczn
Nosnosc¢ — do 30g
Czutos¢ — do 0.01mg

Waga mikroanalityczna

Nosnosc¢ — do 3¢
Czutos¢ — do 0.001m




Wazenie

Waga techniczna
Nosnosc¢ — do 500g
Czutos¢ — do 1mg

Pokoj wagowy

Stot wagowy




Wazenie

Wazenie - wyposazenie

t 6deczki wagowe

Papierek wagowy Pedzelek wagowy




Wazenie
Wazenie — suszenie substancji

Zel krzemionkowy
Co

Eksykator zwykty



Wazenie
Wazenie higroskopijnych substancji stat

Powietrze

1. Wysuszy¢ 2. Ostudzi¢ 3. Wpuscic
w 105-110°C powietrze

4. Przesypac. Mase
substancji obliczy¢ z
roznicy mas naczyniek




Wazenie
Podstawowe btedy
Wptyw temperatury Dotykanie nac

Mniejsza gestosc powietrza

4 1
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Brak schtodzenia
substancji wazonej
- mniejsza masa

Wieksza




Metoda dodatku wzorca

Sygnat
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Metoda dodatku wzorca




Metoda prostej/krzywe] kalibrac
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Metoda dodatku wzorca
Metoda proste] kalibracyjne

S Zakres
prostoliniowy
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Dodawanie wzorca wewnetrzn

A

Con

IS = internal standard

-

L

(minutes)
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probka

m

= f

wzorzec

h

probka

h

wzorzec

Cel zastosowani
Btedy dozowanie
Straty (ekstrakcja)
Rozpuszczanie w ul

Wzorzec wewnetrzn
- wkasnosci max.
zblizone do analitu (izo
- brak w prébce

- trwatosc¢

- ilo$¢ porownywalna z
analitem w prébce



Rozcienczanie probki

Doktadne odmierzanie objetosci prob

Biureta
WYLEW




Rozcienczanie probki

Doktadne odmierzanie objetosci

Pipeta elektroniczna




Rozcienczanie probki

Doktadne odmierzanie objetosci prob

Btad paralaksy

Ciecze bezbarwne
dolny menisk

________________________

Ciecze barwne
gorny menisk




Rozcienczanie probki

Doktadne odmierzanie objetosci prob
Wptyw temperatury na objetosc

Wspotczynnik rozszerzalnosci roztworow rozcienczonych wync
0.025% / 1°C

Réznica obj. 1 dms3 roztworu pomiedzy 5°C, a 20°C wynosi:
1000cm3x(20-5)x0.00025=3,75cm3

Doktadnosc i precyzja pipet

Pipeta 100-1000ul — pobieranie 100ul — doktadnos¢ 3%, pre




Wzbogacanie probki na sorben

Ekstrakcja SPE

add keeper solvent

services.leatherheadfood.com



http://services.leatherheadfood.com/mycotoxins/item.asp?sectionid=3&mytype=training&number=2&fsid=61

Wzbogacanie probki na sorben
Ekstrakcja SPE


http://commons.wikimedia.org/wiki/File:SPE_Manifold.jpg
http://www.abimed.de/

Odparowywanie

W e oY o R T

Rozdzielenie sktadnikow mieszaniny

TTTTTT
EEEEEEEEEEEEEEEEE

CHCIRCHET

Koncentrator do


http://old.kawaska.pl/produkty.php?kategoria=APARATURA_LABORATORYJNA&podkategoria=APARATURA%20AALABORATORYJNA&podkategoria2=KONCENTRATORY_PROZNIOWE

Derywatyzacja

derywatyzacja [ang. < tac. derivatio ‘odtgczanie’, ‘skierowanie w b
postepowania w analizie chemicznej, polegajagcy na otrzymywaniu zwigzko
pochodng zwigzku badanego, o korzystniejszej charakterystyce fizykochemi
wiekszej lotnosci, bardziej intensywnym zabarwieniu.

Reagent Spray (atomizer)

http://encyklopedia.pwn.pl

Start
to .
solvent Start

front to
center

of
spot

Derywatyzacja w chromatografii cienkowarstwowe;



Powody stosowania derywatyzac

1. Analit niekompatybilny z detektorem
2. Brak mozliwosci rozdzielnia analitow
3. Trudnos¢ w odseparowaniu analitu od matryc

4. LiniowosS¢ w niewielkim zakresie

CHj
Na I\ /—CH3

H,C—/ \I
CHs

Czteroetyloboran sodu

MeHg -> MeHgEt




le probek

Suszen
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Ekstrakcja

Ekstrakcja nazywamy rozdzielenie mieszanin ciektych lub
wydzielenie sktadnikow, za pomocag ekstrahantaj ktory
selektywnie rozpuszcza/zatrzymuje tylko wybrane sktadniki.

~—

B

CETN




Ekstrakcja




Ekstrakcja

A — rozpuszczalnik pierwotny
B — substancja rozpuszczona

C — ekstrahent

Po ustaleniu si¢ rownowagi stosunek stezenia
skladnika B w C i A jest rowny:

D — wspolczynnikowi podzialu
D =2(Cg) A/ 2(Cp)c




Ekstrakcja

Proces ekstrakcji

A+ B C \T
SUROWKA EKSTRAHEN
o i
EKSTRAKCJA

/ N\

A+B

RAFINAT EKSTRAKT

B+C




Ekstrakcja

Wazniejsze rozpuszczalniki organiczn
stosowane W procesie ekstrakcyi

- benzen C.H,

- chloroform CHCI,

- czterochlorek wegla CCl,
- aceton CH;COCH,

- eter dietylowy C,H.OC,H:




Chemia analitycz

Podstawowe operacje w labora

Czesc ll




Typowe operacje etapu przygotowania probek

- wirowanie
- mineralizacja - homogenizacja
- rozdrabnianie
- ultrafiltracja
- liofilizacja




Homogenizacja probek

POPRAWNOSC DH
HOMOGENIZACJI

RSD




Homogenizacja probe
Metody reczne

FH.UKaDeeS

Mozdzierz porcelanowy Mozdzierz agatowy




Homogenizacja probel
Homogenizatory wirnikowe

homogenize




Homogenizacja probe
Mtynki

Chtodzenie
N2




Homogenizacja probe
Homogenizatory ultradzwieko

Kosztowna

Ciepto sonda

Niszczenie
> struktury




Homogenizacja probe
Homogenizatory wysokocisnienic

Feed -
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http://web.utk.edu/~fede/high pressure homogenization.html

Homogenizacja probe
Homogenizator pulsacyjny

BagMixer“400

Lab blenders for microbiology

iNnterscience




Homogenizacja probek

Mityny kulowe




Homogenizacja probe

Mtynek — praca ciggta + separacja na sitach
Substancje widkniste i twarde




Mineralizacja probek

Rozktad | utlenianie substancji organi
| przeprowadzenie do roztworu

MINERALIZACJA

v N

Sucha Mokra w kwasa
- spopielanie - konwencjonalne ogrzewanie
- min. niskotemperaturowa - Z wykorzystaniem ultradzwieké

w plazmie tlenowej
- mineralizacja w tlenie
- stapianie

- z wykorzystaniem UV
- z wykorzystaniem en.



Mineralizacja
Spopielanie

400-600°C

kwasy




Mineralizacja

Mineralizacja niskotemperaturow
w plazmie tlenowej

80-200°C
.G-enerator | o Probka
wysokie] czestotliwosci
e /]
Y

Kilka - kilkanascie godzin




Mineralizacja
Bomba tlenowa

a0

Zap’fon 0.2-6.C
lektryczny




Mineralizacja
Mineralizacja mokra

e
e -

Tecator™

.....

Piec konwencjonalny




Mineralizacja
Mineralizacja mokra

)
A%

"‘

+ HNO,, H,S0,, HC

i
-

t aznia ultradzwiekowa




Mineralizacja probek
Mineralizacja mikrofalowa

2450 MHz.

Promieniowanie jest
absorbowane przez
wode i kwasy

PPPPPP

Mineralizator automatyczny mikrofalo



Mineralizacja probek
Mineralizacja mikrofalowa

Zaletami mineralizacji mikrofalowej sa:
*» dobra powtarzalnosc,
¢ prostota wykonania,
¢ krotki czas przebiegu procesu,
** niewielkie zuzycie odczynnikow.
¢ mozliwos¢ oznaczania w mineralizacji wielu
pierwiastkow w szerokim zakresie stezen.
“* ograniczone straty analitu.
¢ ograniczona kontaminacja probki (
“* mate odwazki analizowanego materiatu (0.1 g),
¢ skutecznosc rozktadu substancji organicznej |
nieorganiczne.



Ultrafiltracja

Ultrafiltracja jest procesem rozdzi
wykorzystujgcym membrane, ktorej
mieszczg sie w zakresie 0,1 — 0,00
mikrona.

Ultrafiltration

UF Membrane 2

. Pressure

fumatech.com




Ultrafiltracja

Ultrafiltracja jest wykorzystywana m. in. do:
- oddzielania czgstek koloidalnych od reszty zawies
- oddzielania czgstek o danym rozmiarze od czgstek
Innych rozmiarach

- okreslenia dystrybucji czgsteczek o roznych wymiar
systemie koloidalnym poprzez wykorzystanie filtrow z
gradientem rozmiarow por

Ultrafiltration

Microfiltration 0,01 micron

Sand Filtration 0,1 micror
10 microns

A,

N
i
.....
-----
-----
.’l.

L isssaaitt Ultrafiltered
Raw Water R .. S Water

.....

irus

Bacteria Organic salts



Analiza objetosci




Definicja
Miareczkowanie jest procesem o0znaczania
substancji A, przez stopniowe dodawanie do jej
roztworu porcji substancji B (w warunkach
umozliwiajacych stwierdzenie Punktu Koncowego
miareczkowania) podstawa okreslenia 1ilosci
substancji A jest wyznaczenie ilosci substancji B

potrzebnej do osiggniccia Punktu
Rownowaznikowego



Analiza objetosciowa




Cechy reakcji w analizie objeto

1. Ilosciowy, stechiometrycznie jednoznaczny przebieg
2. Szybki przebieg

3. Substraty 1 produkty reakcji powinny by¢ trwale w
srodowisku roztworu

4. Znany sposob wyznaczenia PK miareczkowania




Podstawowe pojecia 1 termi

Titrant — roztwér odczynnika o Scisle okresSlonym
stezeniu (Mianie).

Punkt Koncowy miareczkowania — obserwowany
koniec reakcji. Prawie nigdy PK nie pokrywa si¢ z
Punktem Roéwnowaznikowym. Zazwyczaj sygnal
analityczny pochodzi od niewielkiego nadmiaru
titranta

Krzywa miareczkowania

Zalezno$¢ -log C =1(V)

gdzie: ¢ — st¢zenie oznaczanej substancji
V — objetosc titranta



Biurety 1 titratory




Klasyfikacja metod

miareczkowych
1. Alkacymetria — reakcje wymiany protonow

- alkalimetria miareczkowanie mianowanym roztworem zasady
(np. NaOH)

- acydymetria miareczkowanie mianowanym roztworem kwasu
(np. HCI)

pH *

I »
100% % zmiareczkowania




Wskazniki alkacymetryczne

Wskazniki to stabe kwasy lub zasady, ktorych jony sg inaczej
zabarwione niz niezdysocjowane czasteczki

Oranz metylowy Hind & H" + Ind

3.1 4.4
Czerwien metylowa

i

4.2 6.2

Btekit bromotimolowy

6.0 7.6
Fenoloftaleina

i
pH 8.3 10.0




Miareczkowanie stabego kwasu mocng

pH roztworu
pH roztworu soli

ulegajacej hydrolizie

pH roztworu } buforowego

pH stabego kwasu

ml NaOH




Miareczkowanie kwasu dwuprotonow

pH A

HSO, pK=7.2

H,SO, pK=1.9

ml NaOH




Klasyfikacja metod miareczkowyc

2. Redoksometria — reakcje wymiany elektronow

- oksydymetria miareczkowanie mianowanym roztworem
utleniacza (np. KMnO, — manganometria, |, — jodometria, K,Cr,0O-
- chromianometria)

- reduktometria miareczkowanie mianowanym roztworem
reduktora (np.FeSO, — ferrerometria, TiCl; _tytanometria)

PR
E,V

' »
100% % zmiareczkowania




Klasyfikacja metod miareczkowych

3. Precypitometria (miareczkowanie straceniowe)

Reakcje podwojnej wymiany jondéw z utworzeniem trudno
rozpuszczalnego osadu

Przyktad
- argentometria - miareczkowanie mianowanym roztworem AgNO,

pAg’ Agl !

100% % zmiareczkowania




Oznaczanie chlorkow

Sygnat analityczny

AgNO3 barwaT czerwona
|
v A 2C rO4
Cl .
CrO,”

AgCl

pL (Ag,CrO,)=11.9
pL (AgCl)=9.8




Klasyfikacja metod miareczkowych

4. Kompleksometria — reakcje wymiany ligandow

Przyktad

miareczkowanie mianowanym roztworem EDTA (kwas wersenowy

0 WZ0rze.

H,CO0
1,CO0

H,CO0

H,C0O0

pM A

% zmiareczkowania




Podziat miareczkowania wg sp
prowadzenia miareczkowania

Miareczkowanie bezposrednie

Sygnat analityczny

- T
B

A AB




Podziat miareczkowania wg sposo
prowadzenia miareczkowania

Miareczkowanie posrednie

Sygnat analityczny
(C Znanailosé R




Destylacja polega na przeprowadz
cieczy, przez ogrzewanie do wrzenia

pare, ozicbieniu JejJ, skropleniu o
zebraniu w postaci destylatu.

CEL.:
- rozdzielenie cieklych mieszanin

- 0CZyszczenie cleczy



Wykres zaleznosci temperatur wrzen
skraplania od skladu cieczy (p = cons

tu

100% WW 100% NW
0% NW 0% W



Wykres zaleznosci temperatur wrzen
skraplania od skladu cieczy (p = cons

tu

100% WW
0% NW




Destylacja zwykla (normalne cis




Destylacja zwykla (normalne cis

Sposoby ogrzewania
- plaszcz grzejny

- taznia olejowa

- faznia wodna

Temperatura taini — 20-30 ° C wyisza od temp




Destylacja pod zmniejszonym ciSn




Destylacja frakcyjna

Mieszaniny cieczy

O réznych temp. O zblizonych
wrzenia temp. wrzenia

Tworzace mieszaniny
azeotropowe




Destylacja frakcyjna

Mieszaniny cieczy

O réznych temp. O zblizonych
wrzenia temp. wrzenia

Tworzace mieszaniny
azeotropowe




Z.aleznos¢ temperatury od ilosci dest

»

Temperatura

llos¢ destylatu




Destylacja frakcyjna

Mieszaniny cieczy

O réznych temp. O zblizonych
wrzenia temp. wrzenia

Tworzace mieszaniny
azeotropowe




Destylacja frakcyjna

Mieszaniny cieczy

O réznych temp. O zblizonych
wrzenia temp. wrzenia

\

Tworzace mieszaniny
azeotropowe




Deflegmator

Temperatura

Temperatura




Destylacja z para wodng

I. Preznos¢ par nad mieszaning jest
rowna sumie preznosci par nad
poszczegolnymi skladnikami

I1. Ciecz wrze gdy preznos¢ par nad
cieczg osiagnie ciSnienie zewnetrzne




Destylacja z para wodna




Destylacja z para wod

P

A

1013,25 hPa

100 157

t>




Destylacja z para wod

P

A

1013,25 hPa

'
96 100 157 t




Krystalizacja

Krystalizacja jest najlepszym sposobem oczys
substancji stalych. Polega ona na wykorzystaniu
rozpuszczalnosci substancji | je] zanieczyszcz
odpowiednio dobranym rozpuszczalniku

Etapy krystalizacji
1. Rozpuszczenie substancji w goracym
rozpuszczalniku

2. Przesaczenie roztworu (oddzielenie nierozpuszczaln
zanieczyszczen), oczyszczanie weglem aktywnym.

3. Ochlodzenie roztworu - krystalizacja substancji

4. Odsaczenie przemycie i suszenie otrzymanyc
krysztalow



Krystalizacja

Szybki spadek temperatury
— duzo malych krysztalow

Gips CaSO, 2H,0




Wolny spadek temperatury
— malo duzych krysztalow

Celestyn SrSO, Fluoryt Gak;



Wirowanie

2 mi

6.000 obr/min. 50 mi



Dziekuje za uwage




