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Wprowadzenie

Projekty badawcze
Wyposazenie
v' Chromatografia gazowa
v' Chromatografia cieczowa
v' Elektroforeza kapilarna
v Metody ekstrakcji analitow
Dotychczasowe badania
v Analiza chemiczna
v Badania fizykochemiczne
Perspektywy badawcze
Wybrane osiggniecia



Wprowadzenie

* Znanych jest okoto 54 min zwigzkow
chemicznych, w tym okoto 40 min zwigzkow
organicznych

« W biezacym uzyciu znajduje sie ok. 100 tys.
ZWigzkow chemicznych

« Ciato cztowieka sktada sie z ok. 750 tys.
ZWigzkow chemicznych

« Cziowiek w ciggu zycia moze spotkac sie z ok. 1
mlin zwigzkow chemicznych, obecnych w
Srodowisku od 101> %

« W dymie tytoniowym jest ok. 4800 zwigzkow
chemicznych




Zakres zainteresowan
badawczych
Zastosowanie metod
chromatograficznych w analizie
chemicznej, adsorpcji, katalizie
i ochronie srodowiska



Projekt badawczy
Ministerstwa Nauki I Szkolnictwa
Wyzszego

Porownanie statycznych i
chromatograficznych metod badania
oddziatywan na granicy faz: staty
adsorbent - organiczna substancja
gazowa
(2003-2006)



Projekt badawczy
Ministerstwa Nauki I Szkolnictwa
Wyzszego

Synteza oraz adsorpcyjne,
chromatograficzne i spektroskopowe
badania nowych nanoporowatych
materiatlow weglowych,
(2009-2012)



Chromatografia

» Chromatografia jest metodg
rozdzielania sktadnikow
jednorodnych mieszanin a takze ich
identyfikacji | oznaczania
llosciowego

« Chromatograficznie mozna badac
wtasciwosci fizykochemiczne ciat
statych i cieczy




afia analityczna
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Rodzaje chromatografii w
laboratorium

» Chromatografia gazowa

» Wysokosprawna
chromatografia cieczowa

- kolumnowa
- clenkowarstwowa
» Techniki elektromigracyjne




Chromatografia gazowa




Detektory do chromatografii gazowej

* Detektor cieplno-
przewodnosciowy (TCD)

» Detektor ptomieniowo-jonizacyjny
(FID)

* Detektor wychwytu elektronow
(=e{p)

» Detektor spektrometrii mas
(MSD)







Generator powietrza
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Generator wodoru




GC-ECD, GC-FID

generator
wodoru




Chromatografia gazowa

* Mozliwa jest analiza 100 probek na
dzien

* Nad powierzchnig kawy wykryto ok.
350 zwigzkow chemicznych

« WSsSrdod tych zwigzkéw wykryto 10-11 g
wielopierscieniowych weglowodorow
aromatycznych




Chromatografia cieczowa




Detektory do chromatografii
cieczowej i elektroforezy

» Detektor fotometryczny absorpcii
promieniowania (UV-VIS)

» Detektor z matrycg fotodiodowg
(DAD)

* Detektor spektrometrii mas (MSD)




LCMS-2020

o ¢

7




Generator azotu do LC-MS
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Elektroforeza kapilarna
CE




Elektroforeza kapilarna




Elektroforeza kapilarna

5

1_ Zbieranie
kKapilara danych
Wiot \ Detektor
kapilary Wylot

kapilary

Elektroda
Elektroda

N

Zrodlo
wysokiego
napiecia




Ekstrakcja analitow
Z matrycy ciekte]

» Ekstrakcja ciecz-ciecz (LLE)
» Ekstrakcja do fazy statej (SPE)

* Mikroekstrakcja do fazy stacjonarne]
(SPME)

» Mikroekstrakcja na porowatym
sorbencie (MEPS)

» Ekstrakcji do kropli rozpuszczalnika
(SDE)




Ekstrakcja analitow
Z matrycy statej

e Ekstrakcja ciato state-ciecz
(aparat Soxhleta)

e Ekstrakcja ultradzwiekowa




Przyktady analiz
chromatograficznych




Polichlorowane bifenyle
PCB




,6 — dichlorobifenyl (PCB-10)

2,6
2,4,4" - trichlorobifenyl (PCB-28)

G ‘ - E ‘ D 2,2',5,5" - tetrachlorbifenyl (PCB-52)
2,2',3,4,4',5" - heksachlorobifenyl (PCB-138)
2,2
2,2

3
,2',4,4',5,5' - heksachlorobifenyl (PCB-153)
,2',3,4,4',5,5" — heptachlorobifenyl (PCB-180

PCBmixwz001.CH1
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, 01-May-2010 + 12:32:14
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PCB (GC-ECD)

pebd T3E0003.CHI

hexa-PCH

hexa-PCB

80 °C ->120°C/ min -> 300 °C

[rnin]
pobd TEF0001.CH

80 °C ->20°C/ min ->300 °C

Chromatogramy szesciu polichlorowanych bifenyli
rozdzielonych metodg chromatografii gazowe;

a) szybka GC, b) normalna GC




Pozostatosci pestycydow
chloroorganicznych




Pestycydy chloroorganiczne
(GC-ECD)

v- HCH (heksachlorocykloheksan) - lindan
p,p’ - DDT (1,1,1-trichloro—2,2—bis(p—chlorofenylo)etan
p,p’ - DDE (1,1-dichloro—2,2—his—(p—chlorofenylo)-eten
p,p’ - DDD (1,1-dichloro-2,2-bis(p—chlorofenylo)etan
p,p’ — Metoksychlor (1,1,1-trichloro—2,2—bis—(p—metoksyfenylo)etan

A



Pestycydy chloroorganiczne
(GC-MS)

» 23-Apr-2010 + 16:45:15
pestyCyhy Scan El+
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Wielopierscieniowe
weglowodory aromatyczne
QALY




Analiza wybranych WWA

metoda GC-MS

s 30-Apr-2010 + 16:04:48
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HPLC 1 UFLC

Peaks

flucrene
phenanthrene
anthracene
flucranthene

pyrene

chrysene
benza{bjfllucranthene
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Analiza witamin metoda
elektroforezy kapilarnej

S — _ -

WZOI"ZGC

Witaminy
A, B, C, D, E PP M




Analiza kationéw metoda
elektroforezy kapilarnej

Woda wodociggowa

Wzorzec




Analiza sladowych ilosci
zanieczyszczen w gazach
wysokiej czystosci, np. tlenu i
pary wodnej w azocie




Oznaczanie zawartosci
weglowodorow nienasyconych
w paliwie propan-butan




Badania fizykochemiczne




Odwrocona chromatografia
gazowa (IGC)




Badania adsorpcyjne
nanoporowatych materiatow
krzemionkowych i weglowych




Cieklokrystaliczne fazy
stacjonarne w chromatografii




Perspektywy badawcze

e Analiza chromatograficzna probek
srodowiskowych

e Badania fizykochemiczne nowych
nanomateriatow i ciektych
krysztatow

v'wtasciwosci adsorpcyjne
v'wiasciwosci katalityczne
v'wiasciwosci rozdzielcze



Perspektywy badawcze

o Zastosowanie elektroforezy
kapilarnej:
v'analiza glutationu we krwi

v'analiza pozostatosci steroidow w
srodowisku wodnym

v'analiza lekow i ich metabolitow

v'analiza lotnych zwigzkow
organicznych w napojach
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Zespot badawczy

. Prof. dr hab. inz. Zygfryd Witkiewicz
. Prof. dr hab. inz. Jerzy Choma

. Dr hab. Andrzej Gierak, Prof. UJK

. Dr hab. Piotr Stomkiewicz, Prof. UJK
. Dr Marta Repelewicz

. Dr Jerzy Oszczudtowski

. Dr Jan Zdenkowski,

. Mgr Katarzyna Jedynak

. Mgr Dariusz Widet
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Wspotpraca naukowa

Prof. Mietek Jaroniec, Kent State
University, USA

Prof. Victor. G. Beriezkin, Moskwa, Rosja

Dr hab. Henryk Grajek, Prof. WAT,
Warszawa

Dr Jan Krason, Geoexplorer, Denver,
USA

Dr Modest Gertsiuk, Ukrainian
Chromatographic Society, Kijow, Ukraina

Dr Javier Quagliano, Argentyna



Konferencja

e Twelfth Polish — Ukrainian Symposium on
Theoretical and Experimental Studies of
Interface Phenomena and their
Technological Applications

simultaneously with

e 2nd COMPOSITUM Conference
Hybride Nanocomposites and their
Applications

Ameliowka (Kielce), Poland,
August 24-28, 2010




Encyklopedia of
Chromatography

Encyclopedia of Gas Sampling Systems
r/ for GC
----— Liquid Crystal GC Phases

* Physicochemical
Properties of Ion Exchange
Resins by Inverse Gas
Chromatography

Sample Injectors with
Mobile Parts for GC

:::::
JACK CAZES

Atomic Emission Detector for
Gas Chromatography



Cieklokrystaliczne fazy
stacjonarne w chromatografii

Z. Witkiewicz, J. Oszczudtowski, M. Repelewicz,
2003, ,Liquid crystalline stationary phases for high
performance liquid chromatography”, Chem. Anal.
48, 397-412

Z. Witkiewicz, J. Oszczudtowski, M. Repelewicz,
2005, , Liquid crystalline stationary phases for gas
chromatography , , J. Chromatogr. A, 1062, 155 -
174

Z. Witkiewicz, J. Oszczudtowski, , Liquid crystal GC
phases”, Encyclopedia of Chromatography, Third
edition, Taylor & Francis , USA, 2010.



Patenty z chromatografii:

P. M. Stomkiewicz, Dozownik o zmiennej pojemnosci z zaworem
szesciodroznym do chromatografu gazowego, PL - 177330 (1999)

P. M. Stomkiewicz, Dozownik chromatografu gazowego, zwtaszcza
do probek o podwyzszonym cisSnieniu, PL - 177984 (2000)

P. M. Stomkiewicz, Mikrodozownik zaworowy do chromatografii
gazowej, PL - 178020 (2000)

P. M. Stomkiewicz, Uktad dozowania probek do chromatografu
gazowego, PL - 178186 (2000)

P. M. Stomkiewicz, Dozownik chromatograficzny z ruchomg kolumng
wstepng, PL-192935, (2007)

P. M. Stomkiewicz, Dozownik do chromatografu gazowego,
zwtaszcza do probek o wysokiej temperaturze wrzenia, PL- 192882,
(2007)

P. M. Stomkiewicz, Podziatowy dozownik do chromatografu
gazowego, zwtaszcza do kolumn kapilarnych, PL - 193170 (2007)

P. M. Stomkiewicz, Laboratoryjne urzagdzenie do wyznaczania
izoterm adsorpcji metodg chromatografii gazowej, zwtaszcza do
zywic jonitowych, PL-194922 (2007)



Podreczniki akademickie

chromalogratfia

StOWNIK

| FLEKTROFOREZY




Tematy grantow przygotowywanych do realizacji

Tytut projektu: Opracowanie i wdrozenie systemow
stabilizacji, detoksykacji, higienizacji komunalnych
osadow posciekowych oraz osadow poformierskich

zdeponowanych w Stawie Bialogonskim (Kielce)

Zaktad Fizyki Chemicznej (prof. UJK dr hab. Piotr Stomkiewicz)
kierownik projektu,

Zaktad Mikrobiologii (prof. zw. dr hab. Wiestaw Kaca),
Samodzielny Zaktad Ochrony i Ksztattowania Srodowiska

(prof. UJK dr hab. Anna Swiercz),

Zaktad Chemii Fizycznej (prof. zw. dr hab. Zygfryd Witkiewicz),
Panstwowy Instytut Geologiczny Oddziat Swietokrzyski (dr Jan
Prazak).




Tematy grantow przygotowywanych do realizacji

Tytut projektu: Opracowanie i wdrozenie metod
detoksykacji wod powierzchniowych i terenéw
popowodziowych ze szkodliwych zwigzkow
chemicznych

Zaktad Geologii (prof. UJK dr hab. Michat Gruszczynski),
Zaktad Mikrobiologii (prof. zw. dr hab. Wiestaw Kaca),

Zaktad Fizyki Chemicznej (prof. UJK dr hab. Piotr Stomkiewicz),
Samodzielny Zaktad Ochrony i Ksztattowania Srodowiska

(prof. UJK dr hab. Anna Swiercz),

Zaktad Chemii Fizycznej (prof. zw. dr hab. Zygfryd Witkiewicz,
dr Jerzy Oszczudiowski)




