Modut 1

Metrologia chemiczna w praktyce

Tresci ksztalcenia

Tematyka poszczegdlnych zaje¢ przybliza stuchaczom studidow zagadnienia zwigzane z
wykorzystywaniem zasad metrologii w pomiarach chemicznych. W ramach zaje¢ uczestnicy
studiow realizujg w laboratorium projekt badawczy obejmujgcy przeprowadzenie walidacji
parametrow  procedury analitycznej z  wykorzystaniem odpowiedniego  wzorca
umozliwiajgcego wykazanie spojnosci pomiarowej. Stuchacze studiéw biorg réwniez udziat w
zajeciach komputerowych, na ktérych poznajg metody statystyczne, pozwalajgce im ocenié
uzyskany wynik pomiaru. W ponizszych punktach przedstawione sg tresci, ktére beda szerzej
omawiane na kolejnych zajeciach:

1. Dobér procedury pomiarowej i metod postepowania analitycznego do potrzeb i wymagan
analizy.

2. Kryteria wyboru metody analitycznej, majac do dyspozyciji metody spektroskopowe takie
jak: FAAS, ETAAS, ICP-OES, ICP-MS, LA-ICP-MS oraz metody rozdzielania: HPLC.

a) wymagana precyzja i doktadnos¢ oznaczen,
b) czutos¢ i zakres oznaczalnosci metody,

¢) zmiennos$¢ sktadu matrycy,

d) selektywnosc i specyficzno$é oznaczen,

e) analiza niszczgca lub analiza nieniszczaca,
f) liczba oznaczen,

g) koszt analizy.

3. Dobor odpowiednich materiatéw odniesienia do kalibracji, walidacji i zapewnienia spdjnosci
pomiarowej.

4. Wyznaczenie parametréw analitycznych procesu walidacji procedury pomiarowe;.

a) zakres zalezno$ci kalibracyjnej (okreslenie zakresu pomiarowego i zakresu
roboczego, wyznaczanie wspofczynnika korelacji, rownania krzywej oraz
wspotczynnikéw a i b,

b) selektywnos$¢,

) granica wykrywalno$ci,

d) granica oznaczalnosci,

e) czutos¢ metody,

f) precyzja,

g) dokfadnosc,

h) odpornosc,

i) powtarzalnosc¢ i odtwarzalnosé.



5. Wyznaczanie parametréw charakteryzujgcych wynik analityczny
a) Spojnosc
b) niepewnos¢ (budowanie rownania modelowego, niepewnosci typu A i B, szacowanie

niepewnos$ci standardowej, ztozonej, rozszerzonej, propagacja niepewnosci)
6. Ocena parametrow procedury pomiarowe;j.

7. Budowanie raportu walidacyjnego.
Cele i efekty ksztatcenia

Celem przedmiotu jest:

(1) wyjasnienie pozycji metrologii w dziedzinie analityki chemicznej;

(2) zdobycie umiejetnosci wyboru wtasciwej techniki analitycznej w zaleznosci od potrzeb
analizy chemicznej;

(3) umiejetnos¢ przeprowadzenia walidacji metod pomiarowych, szacowania niepewnosci oraz
zapewnienia spéjnosci pomiaréw chemicznych;

(4) zdobycie wiedzy na temat wymagan stawianych przez norme ISO/IEC 17025.

Efekty ksztatcenia. Stuchacz powinien wykazac sie:

(1) wiedzg umozliwiajgcg wykorzystanie zasad metrologii do otrzymania wiarygodnych
wynikow wiasnosci chemicznych;

(2) zdolnoscig dobrania metody postepowania analitycznego i przygotowania wiasciwej
procedury pomiarowej w zaleznosci od wymagan analizy;

(3) umiejetnoscia wyboru i zastosowania odpowiedniego materiatu odniesienia
zapewniajgcego wtasciwg kalibracje i walidacje metody analityczne;j;

(4) umiejetnoscig przeprowadzenia walidacji proponowanej procedury pomiarowej,
wyznaczenia poszczegolnych parametrow pomiarowych;

(5) samodzielng oceng uzyskanych parametréw procedury pomiarowe;j;

(6) umiejetnoscig oszacowania mozliwych btedéw analizy;

(7) zdolnoscig okreslenia wzorca wzgledem, ktérego uzyskany wynik zachowuje spéjnosc
pomiarowg;

(8) wiedzg dotyczacg najwazniejszych instytucji miedzynarodowych i krajowych niezbednych
do prawidtowego funkcjonowania infrastruktury metrologicznej.
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Modut 2

Problemy metodyczne technik: atomowej spektrometrii emisyjnej
(AES) oraz atomowej spektrometrii absorpcyjnej (AAS): z atomizacja
w ptomieniu (F-AAS), z atomizacjg elektrotermiczng (ET-AAS), ze
wstepnym generowaniem wodorkow (HG-AAS) i ze wstepnym
generowaniem zimnych par rteci (CV-AAS)

Tresci ksztalcenia

Stuchacze zapoznajg sie z budowg i zasadg dziatania spektrometréw: AES (atomowa
spektrometria emisyjna) oraz AAS (atomowa spektrometria absorpcyjna). Zapoznajg sie z
réznymi zrodiami atomizacji i technikami wprowadzania prébek. Poznajg podstawy
fizykochemiczne proceséw zachodzacych podczas atomizacji: w ptomieniu, elektrotermicznej,
ze wstepnym generowaniem wodorkéw i ze wstepnym generowaniem zimnych par rteci.
Problematyka poszczegdlnych zajec¢ przybliza stuchaczom studiéw zagadnienia zwigzane z
problemami analitycznymi wystepujgcymi przy oznaczaniu pierwiastkédw wymienionymi
technikami atomowej spektrometrii absorpcyjnej. W ramach zaje¢ laboratoryjnych studenci
dowiadujg sie jak przeprowadzi¢ optymalizacje dla poszczegdlnych technik, jakiego typu
interferencie mogg wystepowaé podczas oznaczania pierwiastkow technikg AAS. Na
przedstawionych przyktadach poznajg metody eliminacji interferencji: fizycznych,
spektralnych, chemicznych, jonizacyjnych.

Cele i efekty ksztatcenia

Celem przedmiotu jest:

(1) przekazanie wiedzy dotyczagcej podstaw fizykochemicznych technik: atomowej
spektrometrii emisyjnej (AES) oraz atomowej spektrometrii absorpcyjnej (AAS) i jej wariantow;
(2) zapoznanie stuchaczy z ograniczeniami metod AES i AAS;

(3) zapoznanie sie ze sposobami optymalizacji przyrzadu pomiarowego;

(4) przekazanie wiedzy zwigzanej z rozwigzywaniem problemoéw analitycznych dotyczgcych
obecnosci czynnikow przeszkadzajgcych w probkach;

(5) wyznaczanie parametrow walidacyjnych oraz parametréw charakteryzujgcych wynik
analityczny uzyskany metodami spektroskopowymi;

(6) przekazanie wiedzy na temat oceny parametréw procedury pomiarowe;.

Efekty ksztatcenia. Stuchacz powinien wykazac sie:

(1) wiedzg i zrozumieniem proceséw emisji i absorpcji atomowej;

(2) zdolnos$cig wtasciwego wyboru techniki pomiarowej do rozwigzania konkretnego problemu
analitycznego;

(3) umiejetnoscig wykonania prawidtowej optymalizaciji i kalibracji przyrzadu pomiarowego;
(4) znajomoscig mozliwosci analitycznych poszczegdinych technik;



(5) swiadomoscig wystepowania roéznego rodzaju czynnikdw przeszkadzajgcych w
analizowanych prébkach i zdolnoscig dobrania odpowiedniego sposobu ich eliminowania;
(6) umiejetnoscia interpretacji wynikéw badan i formutowania trafnych wnioskow.
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Modut 3

Zaawansowane metody spektroskopowe: spektrometria mas z
jonizacja w plazmie sprzezonej indukcyjnie (ICP-MS), optyczna
spektrometria emisyjna z jonizacjg w plazmie sprzezonej indukcyjnie
(ICP-OES)

Tresci ksztatcenia

Tematyka zaje¢ dotyczy¢é bedzie zagadnien zwigzanych =z ilosciowg analizg
wielopierwiastkowg metodami spektroskopowymi: optyczna spektrometria emisyjna z
jonizacjg w plazmie sprzezonej indukcyjnie (ICP-OES); spektrometria mas z jonizacjg w
plazmie sprzezonej indukcyjnie (ICP-MS). W ramach zaje¢ uczestnicy studiow zapoznajg sie
z nastepujgcymi zagadnieniami: zasadg dziatania oraz budowg aparatéw ICP-MS, ICP-OES;
wyborem wiasciwej metody kalibracji; optymalizacjg oraz kontrolg pracy aparatury. Studenci
podczas ¢wiczeh poznajg sposoby rozwigzywania problemow zwigzanych z interferencjami
spektralnymi i niespektralnymi (dynamiczna komora reakcyjna, korekcje matematyczne,
metoda dodatku wzorca i wzorca wewnetrznego). Podczas zaje¢ poruszone zostang kwestie
dotyczgce wyboru witasciwej techniki analitycznej w zaleznoéci od potrzeb analizy oraz
mozliwosci aparaturowe.

Cele i efekty ksztatcenia
Zajecia majg by¢ okazjg do:

(1) poszerzenia wiedzy o technikach wielopierwiastkowej analizy prébek réznego
pochodzenia;

(2) nabycia umiejetnosci wyboru wtasciwej techniki analitycznej w zaleznosci od potrzeb
analizy;

(3) poszerzenia kompetencji w zakresie analizy ilosciowej metodami: ICP-OES, ICP-MS;

(4) zwrdcenia uwagi na problemy, ktére mogg pojawi¢ sie podczas analiz chemicznych
(interferencje);

(5) nauki tworzenie metod analizy w zaleznosci od postawionego celu badan;

(6) wyznaczanie parametrow walidacyjnych oraz parametrow charakteryzujgcych wynik
analityczny uzyskany metodami spektroskopowymi;

(7) przekazanie wiedzy na temat oceny parametréw procedury pomiarowe;.

Efekty ksztatcenia. Stuchacz powinien wykazac sie:

(1) umiejetnoscig wyboru wtasciwej techniki analitycznej w zaleznosci od potrzeb analizy;
(2) zdoIno$cig wykonania analizy iloéciowej metodami: ICP-OES, ICP-MS;
(3) umiejetnoscig rozwigzania problemow zwigzanych z mozliwymi interferencjami.
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Modut 4

Systemy do specjacji: wysokosprawna chromatografia cieczowa ze
spektrometria mas z jonizacjg w plazmie sprzezonej indukcyjnie
(HPLC-ICP-MS); system do analizy probek stalych: spektrometria
mas z jonizacjg w plazmie sprzezonej indukcyjnie i z prébkowaniem
laserowym (LA-ICP-MS)

Tresci ksztatcenia

Problematyka zaje¢ przyblizy stuchaczom studidow zagadnienia zwigzane z analizg
specjacyjna. Na zajeciach uczestnicy studibw zapoznajg sie z pojeciem specjacji i jej
znaczeniu w analizie probek srodowiskowych, spozywczych i klinicznych. Studenci zapoznajg
sie z budowg i zasadg dziatania technik tgczonych: HPLC-ICP-MS i LA-ICP-MS stosowanych
w analizie specjacyjnej. Poruszone zostang rowniez kwestie dotyczgce przechowywania i
przygotowywania odczynnikéw oraz prébek w analizie specjacyjnej. Studenci poznajg zasady
dziatania systemu do specjacji Chromera. W czasie zaje¢ zapoznajg sie z procedurami
analitycznymi stosowanymi w analizie specjacyjnej. Omowione zostang réwniez problemy
jakosci wynikéw i uregulowan prawnych w analizie specjacyjnej.

Na zajeciach studenci zapoznajg sie z nowoczesng metodg ablacji/probkowania laserowego
(LA) potgczonego z czutym uktadem detekcji jakim jest ICP-MS. Technika ta pozwala na
bezposrednig analize préobek statych in-situ. W ramach zaje¢ laboratoryjnych studenci
zapoznajg sie z bezposrednig analizg prébek statych z bardzo dobrg rozdzielczoscig
powierzchniowg w szerokim zakresie stezen. Dowiedzg sie jak przeprowadzi¢ optymalizacje
lasera aby wprowadzi¢ reprezentatywng czesé prébki do zrodia jonizacji. Na ¢wiczeniach
stuchacze studiéw uczestniczg w wykonywaniu bezposredniej analizy jakosciowej i ilosciowej
badanego obiektu bez potrzeby jego roztwarzania/niszczenia.

Cele i efekty ksztalcenia
Celem przedmiotu jest:

(1) zapoznanie sie ze znaczeniem analizy specjacyjnej w analizie probek srodowiskowych,
zywnosci i klinicznych,;

(2) zaprezentowanie mozliwosci/potencjatu technik fgczonych;

(3) zapoznanie studentéw z warunkami analizy specjacyjnej;

(4) przedstawienie problemdw i mozliwosci wynikajgcych z analizy specjacyjnej;

(5) zapoznanie sie z bezposrednig analizg jakosciowa i ilosciowg probek statych metodg
LA-ICP-MS;

(6) poznanie sposobdw kalibracji lasera w analizie iloSciowe;j;

(7) zdobycie umiejetnosci wyboru wiasciwego sposobu analizy metodg LA-ICP-MS w
zaleznosci od problemu badawczego.



Efekty ksztafcenia. Stuchacz powinien wykazac¢ sie:

(1) wiedzg na temat podstawowych zasad analizy specjacyjnej;

(2) umiejetnoscig wskazania potrzeb prowadzenia analizy specjacyjnej;

(3) zasadami ktore nalezy zachowac podczas analizy specjacyjnej;

(4) zdolnoscig dobrania metody postepowania analitycznego w zaleznosci od wymagan
analizy;

(5) wiedzg na temat sposobdéw bezposredniej analizy prébek statych;

(6) umiejetnoscia wyboru i zastosowania odpowiedniego materialu odniesienia
zapewniajgcego wtasciwg kalibracje metody LA-ICP-MS.
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Modut 5

Metody chromatograficzne: GC, HPLC, HPLC-ESI-MS/MS

Tresci ksztalcenia

Stuchacze zapoznajg sie z budowg i zasadg dziatania chromatograféw: cieczowego (HPLC) i
gazowego (GC). Poznajg definicje dotyczgce chromatografii i jej podstawowe pojecia, podziat
metod chromatograficznych, sprawnos¢ uktadéw chromatograficznych, réwnanie van
Deemtera i jego konsekwencje. Problematyka poszczegolnych zaje¢ przyblizy stuchaczom
studiow zagadnienia zwigzane z chromatografig gazowa: rodzaje stosowanych kolumn, ocena
jakoéci kolumny kapilarnej - test Groba, rodzaje detektoréw. Stuchacze studiow poznajg
réwniez zagadnienia dotyczgce chromatografii cieczowej: podziat metod chromatograficznych;
stosowane wypetnienia do kolumn i metody oceny jakosci wypetnien chromatograficznych.

Uczestnicy uzyskajg informacje na temat chemii powierzchni SiO2; modyfikacji powierzchni
silikazelu; roli wymiany jonowej w RP HPLC. W ramach zaje¢ laboratoryjnych studenci
dowiadujg sie jak okresli¢ sprawnosé kolumny w GC, jakos¢ kolumny do GC (test Groba),
wspotczynnik odpowiedzi detektora, sprawnosé uktadu chromatograficznego w HPLC, wptyw
analityka na retencje w HPLC oraz od czego zalezy wielko$¢ sygnatu chromatograficznego.

Cele i efekty ksztatcenia
Celem przedmiotu jest:

(1) przekazanie wiedzy dotyczacej podstaw fizykochemicznych technik rozdzielania (GC,
HPLC);

(2) zapoznanie stuchaczy ze sprawnoscig uktadéw chromatograficznych;

(3) przekazanie wiedzy zwigzanej z optymalizacjg przyrzagdu pomiarowego;

(4) zapoznanie ze sposobami rozwigzywania probleméw analitycznych dotyczacych
rozdzielania;

(5) przekazanie wiedzy na temat walidacji i oceny parametrow walidacyjnych.

Efekty ksztatcenia. Stuchacz powinien wykazac sie:

(1) wiedzg i zrozumieniem procesoéw rozdzielania;

(2) umiejetnoscig i Swiadomoscig doboru kolumny chromatograficznej;

(3) umiejetnoscig wykonania prawidtowej optymalizaciji i kalibracji przyrzadu pomiarowego;
(4) znajomoscig sprawnosci uktadu chromatograficznego w HPLC,;

(5) swiadomoscig wptywu analityka na retencje w HPLC;

(6) umiejetnoscig  wyznaczania  parametrow  walidacyjnych oraz  parametrow
charakteryzujgcych wynik analityczny uzyskany metodami rozdzielania;

(7) umiejetnosécig interpretacji wynikéw badan.
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Modut 6

Podstawowe i zaawansowane metody statystyczne

Tresci ksztatcenia

Problematyka poszczegélnych zaje¢ przybliza stuchaczom studiow tematy zwigzane z
zastosowaniem metod statystycznych w pomiarach chemicznych. W ramach c¢wiczeh
uczestnicy studiow wezmg udziat w zajeciach komputerowych gdzie poznajg podstawowe i
zaawansowane metody statystyczne pozwalajgce im oceni¢ uzyskiwane podczas pomiaréw
wyniki. Podczas zaje¢ uczestnikom studiéw przedstawione zostang wiadomosci dotyczgce
rodzajéw skal pomiarowych, statystyk opisowych (miar potozenia, miary zmiennosci oraz miar
asymetrii i koncentracji) oraz rodzajow zmiennych i ich rozkladéw. Stuchaczom przekazana
zostanie wiedza na temat tworzenia i wlasciwego postugiwania sie¢ bazami danych. Na
zajeciach omowione zostang réznorodne testy statyczne (Kotmogorova-Smirnova, Lileforsa,
Shapiro-Wilka, chi-kwadrat, test t- Studenta, test z-score, test Grubbsa, Q-Dixona, Chi-
kwadrat, Bartletta, Cochrana-Coxa, F-snedecora) oraz mozliwoéci ich zastosowania.
Szczegodlna uwaga poswiecona bedzie weryfikacji hipotez statystycznych, wyborowi testu oraz
okresleniu poziomu istotnoéci. Poruszone zostang kwestie dotyczgce propagacji btedu
regresji, korelacji.

Cele i efekty ksztatcenia
Celem przedmiotu jest:

(1) wyjasnienie potrzeb stosowania testow statystycznych w pomiarach chemicznych;

(2) rozwijanie umiejetnosci stawiania hipotez badawczych;

(3) nauka tworzenia baz danych;

(4) przekazanie wiedzy w zakresie wybierania wtasciwego testu statystycznego w zaleznosci
od stawianej hipotezy,

(5) rozwdj umiejetnosci wykorzystania bazy danych,

(6) rozwijanie zdolnos¢ czytania i poréwnywania uzyskanych wynikow testow statystycznych
z odpowiednimi tabelami lub normami.

Efekty ksztafcenia. Stuchacz powinien wykazac sie: (1) umiejetnoscig tworzenia bazy danych
i dopasowania jej struktury do problemu badawczego; (2) zdolnoscig dobierania wtasciwej
metody statystycznej w zaleznosci od zatozonej hipotezy badawczej; (3) umiejetnoscig
wykorzystania testéw statystycznych oraz interpretacji uzyskanych wynikéw.
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Modut 7

Wykorzystanie metod chemometrycznych do wizualizacji zbioru
danych

Tresci ksztatcenia

Problematyka zaje¢ przybliza stuchaczom studiow tematy zwigzane z zastosowaniem metod
chemometrycznych. Stuchacze studidw podczas ¢wiczen dowiedzg sie jak zastosowac
metody chemometryczne do interpretacji duzego zbioru danych poprzez klasyfikacje,
projekcje i modelowanie. Podczas zaje¢ uczestnikom studidw przedstawione zostang
wiadomosci dotyczgce zaawansowanych metod statystycznych. Omoéwione zostang miedzy
innymi  metody korelacji Pearsona i Spearmana, testy parametryczne (ANOVA)
nieparametryczne (Kruskala-Wallisa, U-Manna-Whitneya, test Bartletta) oraz testy post-hoc.

Stuchaczom przekazana zostanie wiedza na temat tworzenia i wtasciwego postugiwania sie
bazami danych. W celu wizualizacji zaleznosci miedzy zmiennymi przedstawione zostang
dwie metody eksploracyjne: analiza skupien (Cluster Analysis, CA) oraz analiza sktadowych
gtéwnych (Principal Component Analysis, PCA). W czasie zaje¢ uczestnicy studiow zdobedg
umiejetnosci graficznego prezentowania otrzymanych wynikéw co pozwoli im wyrobi¢ sobie
wyobrazenie o0 analizowanym problemie, ktéry chcg rozwigza¢, wykorzystujgc wiedze z
réznych dziedzin naukowych.

Cele i efekty ksztatcenia
Celem przedmiotu jest:

(1) wyjasnienie potrzeb stosowania metod chemometrycznych w pomiarach chemicznych;
(2) rozwijanie umiejetnoéci stawiania hipotez badawczych;

(3) nauka tworzenia baz danych;

(4) przekazanie wiedzy w zakresie stosowania metod chemometrycznych do klasyfikacji,
projekcji i modelowania duzego zbioru danych.

Efekty ksztatcenia. Stuchacz powinien wykazac sie:

(1) umiejetnoscig tworzenia bazy danych i dopasowania jej struktury do problemu
badawczego;

(2) zdolnoscig dobierania wtasciwej metody chemometrycznej w zaleznosci od zatozonej
hipotezy badawczej;

(3) umiejetnoscia wykorzystania zaawansowanych testow statystycznych oraz metod
chemometrycznych do interpretacji i wizualizacji pomiaréw chemicznych.
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