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Drodzy Goscie,

Po dluzszej przerwie spowodowanej pandemig COVID-19 mamy przyjemnosé
ponownie spotkac sie podczas XVI Konwersatorium Spektrometrii Atomowej. Konferencja po
raz drugi odbedzie sie w Kampusie Uniwersytetu w Biatymstoku, ale tym razem spotkanie
zaplanowano w hybrydowej formie. Dla tych Panstwa, ktorzy z ré6znych wzgledéw nie moga
uczestniczy¢ w obradach na miejscu, organizujemy transmisje na zywo wydarzen
odbywajgcych sie w miejscu konferencji. Jestesmy przekonane, ze Konwersatorium, mimo
nowej formuty, pozostanie wydarzeniem, podczas ktdrego naukowcy zwigzani ze wszystkimi
aspektami spektralnej analizy pierwiastkowej bedg mieli mozliwos¢ zaprezentowania wynikow
najnowszych badan, wymiany doswiadczen oraz dyskusji naukowe;j.

W tym roku w ramach programu naukowego bedzie mozliwos¢ wystuchania
40 wykladéw i komunikatow, a podczas sesji posterowej zostanie zaprezentowanych
26 plakatow. Zaprositysmy znakomitych naukowcow i prelegentéw, a tematyka wystgpien
obejmuje problemy metodyczne w technikach spektralnych, analizie specjacyjnej
i metalomice, nowe rozwigzania konstrukcyjne w aparaturze pomiarowej oraz zagadnienia
zwigzane z przygotowaniem prébek i zastosowaniem metod spektrometrycznych
w przemysle, medycynie, farmacji, badaniach zywnosci, monitoringu srodowiska i ochronie
zabytkéw. Jestedmy dumne z organizowanej od kilku lat Sesji Mtodych Spektroskopistow,
gdzie doktoranci i mtodzi doktorzy chemii zaprezentujg swoje osiggniecia badawcze. Poza
tym, wychodzgc naprzeciw oczekiwaniom pracownikéw laboratoriow pomiarowych
przygotowano specjalng sesje szkoleniowg na temat zapewnienia jakosci badan.

Tradycyjnie juz, najwazniejszym wydarzeniem Konwersatorium bedzie uroczysta sesja
naukowa, podczas ktorej w uznaniu za wybitny dorobek naukowy i rozpoznawane na swiecie
osiggniecia w zakresie analizy izotopowej, jak rowniez za wspoétprace z polskimi osrodkami
naukowymi profesor Ludwik Halicz otrzyma Nagrode im. dr Jerzego Fijatkowskiego.

Nowoscig tegorocznego spotkania, wynikajgcg zaréwno z oczekiwan uczestnikéw jak
réwniez dzieki zaangazowaniu wspierajgcych nas firm, jest catodniowa sesja warsztatowa,
podczas ktorej firmy zaprezentujg na miejscu lub zdalnie ze swoich siedzib, mozliwosci
pomiarowe najnowszych instrumentow.

Uczestnikom dzigkujemy za przygotowanie wystgpien, a Komitetowi Naukowemu oraz
Komitetowi Organizacyjnemu skfadamy serdecznie podziekowania za przygotowanie
programu i organizacje Konwersatorium. Polskiej Akademii Nauk Oddziat w Olsztynie
i w Bialymstoku, Prezydentowi Miasta Biategostoku Tadeuszowi Truskolaskiemu oraz
Marszatkowi Wojewodztwa Podlaskiego Arturowi Kosickiemu oraz firmom serdecznie
dziekujemy za patronat oraz nie mniej wazne finansowe wsparcie Konwersatorium.

Przewodniczgca Komitetu Naukowego Przewodniczgca Komitetu Organizacyjnego
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PATRONAT HONOROWY KONWERSATORIUM

Prezydent Miasta Biategostoku Tadeusz Truskolaski

Miasta Bialegostoly

Marszatek Wojewodztwa Podlaskiego Artur Kosicki

Dziekan Wydziatu Farmaceutycznego z Oddziatem Medycyny
Laboratoryjnej oraz Dziekan Kolegium Nauk Farmaceutycznych
Uniwersytetu Medycznego w Biatymstoku prof. dr hab. Wojciech Miltyk
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KOMITET NAUKOWY KONWERSATORIUM
T

Prof. dr hab. Ewa Bulska - przewodniczaca
Prof. dr hab. Danuta Baratkiewicz

Prof. dr hab. Beata Godlewska-Zytkiewicz

Prof. dr hab. Ryszard Dobrowolski

Prof. dr hab. Matgorzata Brzdéska

Prof. dr hab. Rafat Sitko

Prof. dr hab. inz. Matgorzata Szynkowska-Jozwik
Dr hab. inz. Piotr Jamroz

Dr hab. Zofia Kowalewska

Dr hab. Barbara Wagner

KOMITET ORGANIZACYJNY KONWERSATORIUM
e s

Prof. dr hab. Beata Godlewska-Zytkiewicz - przewodniczaca
Dr hab. Barbara Lesniewska

Dr hab. Edyta Nalewajko-Sieliwoniuk
Dr Matgorzata Gatazyn-Sidorczuk

Dr Julita Malejko

Dr Anna Ruszczynska

Dr Elzbieta Zambrzycka-Szelewa

Dr Elzbieta Wotyniec

Dr Sofia Gama

Mgr Zaneta Arciszewska

Mgr Jakub Gruszka

Mgr Anna Barytka

Redacja techniczna ksigzki abstraktow:
Dr Matgorzata Gatazyn-Sidorczuk

Mgr Zaneta Arciszewska
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MIEJSCE KONWERSATORIUM

Kampus Uniwersytetu w Biatymstoku
Wydziat Matematyki
ul. Konstantego Ciotkowskiego 1M
15-245 Biatystok

OBRADY: Sala audytoryjna nr 1056 Wydziatu Matematyki, budynek 1M

SESJA Korytarz na | pietrze Wydziatu Matematyki, budynek 1M
PLAKATOWA:

WYSTAWA Hol Wydziatu Matematyki, budynek 1M

FIRM:

PRZERWY Hol Wydziatu Matematyki, budynek 1M

KAWOWE:

OBIADY: Uniwersyteckie Centrum Kultury, budynek 1N

WIECZOR POD  Uniwersyteckie Centrum Kultury, budynek 1N
GWIAZDAMI:

SPOTKANIE Restauracja Multibrowar, ul. lcchoka Malmeda 8, Biatystok
TOWARZYSKIE:

WYKLADY | KOMUNIKATY

Czas przewidziany na wystgpienia ustne:

wykiad: 30 min,

komunikat: 15 min,

komunikat w Sesji Mlodych Spektroskopistow: 10 min.

Wszystkie prezentacje nalezy przesta¢ do 02.09.2021 r., gdyz w sali audytoryjnej
udostepniac je bedzie firma prowadzgca transmisje konferenciji.

FLASH PREZENTACJE/SESJA PLAKATOWA

Wszystkie plakaty zostang opublikowane na stronie konferenciji i bedg dostepne dla
0s6b zarejestrowanych do konca wrzesnia.

Komitet Naukowy Konwersatorium na podstawie przestanych streszczen, wybrat
plakaty, ktorych autorzy zostali poproszeni o przygotowanie krotkich 3 min wystgpien
(Flash Presentation PowerPoint). Prezentacje te odtwarzane bedg podczas sesiji
plakatowe;.

Konwersatorium Spektrometrii Atomowej, Biatystok 6-8.09.2021

7



LISTA SPONSOROW

ZtOTY SPONSOR:

P Authorizaf Distriador for Foloai
. .
[ I )
- 8 @

PRO- ENVIRDNMENT F'El"l(lrl ’

(’l Perlan

€ ssore

Specio-Lab

Laboratoria Przyszfosci

€Y TESTCHEM

shim-pol
Konwersatorium Spektrometrii Atomowej, Biatystok 6-8.09.2021

8



SREBRNY SPONSOR:

) %)

WYPOSAZENIE LARORATORILM

I

INTERTECH POLAND

S SPECTRO POLAND

BRAZOWY SPONSOR:

Konwersatorium Spektrometrii Atomowej, Biatystok 6-8.09.2021

9



KOSAT

a ! il
WYKLADY

Konwersatorium Spektrometrii Atomowej, Biatystok 6-8.09.2021

10



OD ANALIZY WAGOWEJ DO MC-ICP-MS ZMIANA PARADYGMATU
W CHEMII ANALITYCZNEJ PERSPEKTYWA OSOBISTA

Ludwik Halicz

Uniwersytet Warszawski, Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych,
Izraelski Instytut Geologiczny
e-mail: ludwik@gsi.gov.il

Chemia analityczna przezywa gwaltowny rozwoj przez ostatnie 50 lat. Szczegélnie
burzliwe okazato si¢ ostatnie dwudziestolecie kiedy doszto do zmiany paradygmatu o braku
frakcjonacji ,,nietradycyjnych” stabilnych izotopoéw. Na dzien dzisiejszy nauka uznata, ze
izotopy wszystkich pierwiastkow w przyrodzie, a nie tylko izotopy promieniotworcze
I ,tradycyjne” stabilne izotopy, frakcjonujg w naturze. Zmiana tego paradygmatu, jak kazdego
paradygmatu, nie byla prosta, ale na dzien dzisiejszy nie jest to juz przez nauke kwestionowane.

Rozwd¢j wielodetektorowej spektrometrii mas z jonizacja w plazmie indukcyjnie

sprz¢zonej (MC-ICPMS) jak réwniez poprawnych metod korekcji instrumentalnego zjawiska
frakcjonowania izotopow, pozwala na uzyskanie wynikéw oznaczen stosunkow izotopowych
charakteryzujacych si¢ bardzo wysoka doktadnos$cig 1 precyzja.
Badania przeprowadzone w ciagu ostatnich lat wskazuja, ze analiza zmienno$ci stosunkow
izotopowych pierwiastkow znajduje zastosowanie w badaniu cyklow biogeochemicznych
metali w $rodowisku, okresleniu wieku geologicznego, biodostgpnosci metali, badaniach
archeologicznych, okres§laniu historycznych miejsc migracji ludzi i zwierzat, w medycynie
i biologii oraz wielu innych dziedzinach.

Naturalna frakcjonacja ,,nietradycyjnych" stabilnych izotopéw oferuje ekscytujace
mozliwosci interdyscyplinarnych badan w szerokim zakresie nauk $cistych.

Konwersatorium Spektrometrii Atomowej, Biatystok 6-8.09.2021
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NIEORGANICZNA | ORGANICZNA SPEKTROMETRIA MAS
W BADANIACH ODDZIALYWAN JONOW METALI
Z MIKROORGANIZMAMI

Ryszard Y.obinski

Institute of Analytical Sciences and Physical Chemistry for the Environment and Materials,
CNRS UMR 5254, 2, av. Pr. Angot, 64053 Pau, FRANCE
e-mail: ryszard.lobinski@univ-pau.fr

Metale odgrywajg istotng role w prawidlowym funkcjonowaniu komorek biologicznych.
Jednakze nadmiar niektorych metali moze by¢ szkodliwy z powodu zastgpienia metali
w enzymach i stresu oksydacyjnego. W konsekwencji kluczowe znaczenie dla zrozumienia roli
metali w organizmach ma okreslenie ich specjacji.

Metale w komorkach biologicznych wystepuja w wielu formach chemicznych o réznych
wiasciwosciach na bardzo niskich poziomach stgzen (w zakresie nanomolowym). Tworza one
kompleksy kowalencyjne lub niekowalencyjne w szerokim zakresie mas czasteczkowych.
Zwiazki te sg czesto niestabilne (labilne i/lub podatne na utlenianie), co sprawia, ze ich analiza
jest trudna.

Podczas gdy do analizy zwigzkéw o charakterze kowalencyjnym mozna z powodzeniem
stosowac kanoniczne procedury metabolomiczne, identyfikacja kompleksow koordynacyjnych
metali wystepujacych w niskich stezeniach wcigz pozostaje duzym wyzwaniem dla chemika
analityka. Techniki rentgenowskiej spektroskopii absorpcyjnej (XAS) i mikrofluorescencji
rentgenowskiej (WXRF) sg szczegolnie przydatne dla uzyskania informacji o warto§ciowosci,
otoczeniu koordynacyjnym i przestrzennej lokalizacji pierwiastkoéw w tkankach statych, ale
maja one szereg ograniczen. Najpowazniejszymi sg niska czuto$¢, ktéra praktycznie
uniemozliwia analiz¢ plyndw biologicznych w stezeniach podstawowych, oraz zalezno$¢ od
wiedzy a priori o naturze obecnych kompleksow metali, poniewaz ich sygnaly muszg by¢
porownywane z odpowiednimi wzorcami. Identyfikacja de novo nieznanych wcze$niej
zwiazkow jest zatem trudna do osiggnigcia.

Alternatywa jest chromatografia cieczowa z detekcja spektrometrii masowej (MS), ktora,
w ciggu ostatniej dekady, umozliwita rozwdj metabolomiki. Udane zastosowania do specjacji
metali w probkach biologicznych in vivo byly rzadkie i ograniczaly si¢ gltéwnie do
pojedynczych pierwiastkow z niewielka liczbg ligandow w stosunkowo wysokich st¢zeniach.
Powodem jest trudna do kontrolowania dysocjacja kompleksow metali podczas przygotowania
probki 1 podczas ich oddzialywania z fazg stacjonarng kolumny chromatograficznej i w zrédle
jonizacji poprzez elektrorozpylanie.

Wyktad omawia ostatnie postepy w rozwoju technik laczacych techniki chromatografii
cieczowe] z jednoczesng detekcja za pomoca nieorganicznej (ICP MS) i organicznej
(elektrospray MS) spektrometrii mas w analizie specjacji metali w mikroorganizmach.

Konwersatorium Spektrometrii Atomowej, Biatystok 6-8.09.2021

12


mailto:ryszard.lobinski@univ-pau.fr

W-3

TECHNIKI SPEKTRALNE | SPEKTROSKOPOWE WCZORAJ I DZIS

Boguslaw Buszewski*?, Pawel Pomastowski®

 Uniwersytet Mikolaja Kopernika w Toruniu, Wydzial Chemii, Katedra Chemii Srodowiska
i Bioanalityki, ul. Gagarina 7, 87-100 Torun

b Uniwersytet Mikotaja Kopernika w Toruniu, Interdyscyplinarne Centrum Nowoczesnych
Technologii, ul. Wileniska 4, 87-100 Torun
e-mail: bbuszi@umk.pl

Natura 1 wlasciwosci  $wiatta, a takze inne formy promieniowania
elektromagnetycznego stanowig obecnie jedne z gltoéwnych podwalin chemii analityczne;j.
Chemicy-analitycy nie skupiajg si¢ jednak nad fizycznymi aspektami tego rodzaju energii,
swoja uwage skupiajg na specyficznym oddzialywaniu fal elektromagnetycznych z materig —
poprzez badanie wplywu réznego rodzaju fal dzialajacych na atomy i czasteczki badanego
zwigzku chemicznego. Dzigki temu uzyskuje si¢ informacj¢ na temat jego budowy atomowe;j
lub czasteczkowej, typu wigzan chemicznych i innych wlasciwosci (np. grupy funkcyjne).
Nauka, ktora zajmuje si¢ tego rodzaju oddzialywaniem promieniowania z materig to
spektroskopia. W ramach wykladu =zostang zaprezentowane techniki spektralne
i spektroskopowe, najczesciej stosowane w chemii analitycznej. Szczegdlna uwaga zwrocona
bedzie na spektrometri¢ mas (MS), technike ktérej podstawa jest pomiar stosunku masy do
tadunku elektrycznego danego jonu (m/z). Podstawowym warunkiem, aby dany analit mogt
zosta¢ poddany tego typu analizie jest mozliwo$¢ jego jonizacji. Jony maja zdolno$¢ poruszania
si¢ w prozni pod wptywem przytozonego pola elektrycznego i sa one rozdzielane w analizatorze
w zaleznosci od warto$ci m/z. Istnieje wiele typow jonizacji probek. Beda one omowione
podczas wyktadu z uwzglednieniem licznych przyktadow. Jedna z interesujacych jonizacji jest
jonizacja/desorpcja laserowa wspomagana matrycg (MALDI, ang. Matrix Assisted Laser
Desorption and lonisation), elektrosprej (ESI, Electrospray lonization), czy tez jonizacja
z plazmg wzbudzang indukcyjnie (ICP, ang. Inductively Coupled Plasma).

Techniki spektralne i spektroskopowe majg wazng zalete mozna je tgczy¢ on-line
z technikami separacyjnymi (chromatografia, elektroforeza kapilarna, izotachoforeza,
frakcjonowanie w zmiennym polu, z ang. Field Flow Fractionatyion — FFF). Tego typu
pofaczenie, gdzie spektrometria mas znajduje centralne, detekcyjne miejsce maja niezwykle
szerokie zastosowania w: proteomice, metabolomice, kryminalistyce, analizie ZywnoSci
i farmaceutycznej, jak tez sladowych badaniach srodowiskowych.

Podziekowania: This work was financially supported in the framework of the project “Advanced Biocomposites
for Tomorrow's Economy BIOG-NET” (FNP POIR.04.04.00-00-1792/18-00). Bogustaw Buszewski and Pawel

Pomastowski are members of Torun Center of Excellence “Towards Personalized Medicine”.
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SPECJACJA SELENU W PROBKACH BIOLOGICZNYCH:
SELENOMETABOLITY, SELENOBIALKA | NANOCZASTKI SELENU

Joanna Szpunar

Institute of Analytical Sciences and Physical Chemistry for Environment and Materials,
IPREM, CNRS UMR 5254, Hélioparc, 2, av. Pr. Angot, 64053 Pau, France
e-mail: joanna.szpunar@univ-pau.fr

Analiza form chemicznych selenu obecnych w préobkach biologicznych stanowi
szczegolne wyzwanie dla chemikow analitykow ze wzgledu na ztozong specjacj¢ i bardzo
waski zakres istotnos$ci selenu. Oprocz posiadania kilku mozliwych stanow utlenienia w postaci
nieorganicznej, selen moze wystgpowa¢ w dziesigtkach znanych (i prawdopodobnie wielu
jeszcze nieodkrytych) selenometabolitow o niskiej masie czasteczkowej (ponizej 1000 Da),
wielu Dbiatek zawierajgcych selenoaminokwasy (selenocysteing i selenometioning),
selenocukrow, selenolipidéw i, co nie mniej wazne, moze by¢ obecny w postaci nanoczastek.

Kazda z tych form chemicznych selenu ma odrgbng funkcje biologiczng i jako taka
powinna by¢ indywidualnie wykrywana i oznaczana, czgsto w obecno$ci ztozonej matrycy.
Wiarygodne wyniki analizy specjacyjnej selenu maja ogromne znaczenie dla nauk
przyrodniczych, w tym biochemii, badan metabolicznych i toksykologicznych oraz nauk
0 zywnosci. W prezentacji zostang omdéwione metody analityczne specjacji selenu oparte na
synergicznym wykorzystaniu technik nieorganicznej (ICP MS) i organicznej (ESI MS")
spektrometrii mas. Ta koncepcja, taczaca zalety obu metod, wymaga kompromisu dotyczacego
warunkow rozdzialu poprzedzajacego detekcje MS, ktére musza spelnia¢ warunki
zastosowania do obu technik.

Zastosowanie ICP MS zapewnia niezawodng kontrolg¢ ilosciowg stabilno$ci
poszczegolnych form chemicznych selenu w trakcie procedury analitycznej, podczas gdy
ostatnie osiggnigcia i rozwdj ESI Orbitrap MS, w tym rozdzielczo$¢ siegajaca 1 000 000
1 doktadno$¢ masy ponizej ppm wraz ze zdolnoscig do wielostopniowe] fragmentacji, daja
srodki do wiarygodnej identyfikacji nieznanych 1 potwierdzenia obecno$ci znanych zwigzkow.
Ten niezwykle szybki rozwoj techniki ESI MS potaczony z ciagle udoskonalanymi metodami
obrobki danych, pozwala na coraz czgstsze wykrywanie zwigzkow selenu bez udziatu detekc;ji
atomowej.

Informacj¢ specjacyjng na temat metabolizmu selenu uzupetniaja badania wielkosci
1 stezenia liczbowego jego nanoczgstek naturalnie powstajacych w procesach fizjologicznych
organizmow zywych.

Opracowane metody analizy specjacyjnej selenu zostang przedstawione na przyktadzie
zastosowan w aktualnie powadzonych projektach.
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WYBRANE PRZYKEADY ZASTOSOWAN ICP-MS W BADANIACH
EPIGENETYCZNYCH

Katarzyna Wrobel, Kazimierz Wrobel

Uniwersytet w Guanajuato, Wydziat Chemii, Meksyk
e-mail: katarzyk@yahoo.com, katarzykk@gmail.com

Epigenetyka jest dziedzing nauki zajmujacg si¢ badaniem mechanizmow odpowiedzialnych za
regulacje ekspresji gendw w danym organizmie, przy zachowaniu naturalnej sekwencji DNA.
W szczegblnos$ci, przekaz informacji epigenetycznych jest $cisle zwigzany z aktualng strukturg
chromatyny jadrowej, ktora oprocz innych procesow, jest regulowana w sposob odwracalny
przez modyfikacje kowalencyjne struktury DNA i histonoéw. W przypadku DNA, modyfikacja
epigenetyczna polega na metylacji reszt cytozyny w wysepkach CpG; metylacja ma miejsce
przy piatym weglu cytozyny i jest procesem enzymatycznym, regulowanym przez specyficzne
DNA-metylotrasferazy. Obecnos¢ grup metylowych powoduje kondensacje chromatyny
i, jezeli zjawisko ma miejsce w regionie promotorowym genu, jego ekspresja jest zmniejszona.
Wydarzenia epigenetyczne sg niezb¢dne do prawidlowego procesu roéznicowania komorek
i rozwoju fenotypu, ale sa rowniez zwigzane z procesami chorobowymi wiaczajac miedzy
innymi nowotwory, schorzenia serca i uktadu krazenia. Wérod czynnikow aktywujacych
procesy epigenetyczne, nalezy wymieni¢ niektore formy metali lub metaloidow. W tym
wyktadzie, przedstawione beda wybrane zastosowania ICP-MS w badaniach epigenetycznych.
W szczegolnosci, poruszone zostang dwa tematy: (i) oznaczanie metylacji catkowitej DNA
przy uzyciu fosforu i osmu jako pierwiastkowych etykiet, odpowiednio, wewnetrznej
i zewnetrznej; (ii) wptyw niektorych metali i metaloidow na metylacje DNA w réznego typu
organizmach.

Konwersatorium Spektrometrii Atomowej, Biatystok 6-8.09.2021

15


mailto:katarzyk@yahoo.com
mailto:katarzykk@gmail.com

PROCES PRODUKCJI CERTYFIKOWANEGO MATERIALU
ODNIESIENIA STOPU MIEDZI PRZEZNACZONEGO DO ANALIZ
SPEKTRALNYCH - WYZWANIA NORMY PN-EN 1SO 17034:2017

Tadeusz Gorewoda, Justyna Kostrzewa, Jacek Anyszkiewicz, Marta Wolska,
Jadwiga Charasinska, Magdalena Knapik, Sylwia Kozlowicz

Sie¢ Badawcza Lukasiewicz — Instytut Metali Niezelaznych, Centrum Chemii Analitycznej,
ul. Sowinskiego 5, 44-100 Gliwice
e-mail: tadeusz.gorewoda@imn.lukasiewicz.gov.pl

Norma PN-EN ISO 17034:2017 [1] wprowadzita istotne regulacje wptywajace na
proces produkcji certyfikowanych materialéw odniesienia (CRM). Norma =zastgpita
przewodnik ISO Guide 34, nie mniej jednak jej zakres jest obszerniejszy. Lukasiewicz —
Instytut Metali Niezelaznych, jako wieloletni producent CRM, wdrozyt w swoich laboratoriach
system zarzadzania jako$cig, oparty o wymogi tej normy i w maju 2021 roku uzyskal w tym
zakresie akredytacje¢ Polskiego Centrum Akredytacji. Przedmiotem prezentacji bedzie proces
produkcji CRM-u partii BR1, stanowigcego materiat odniesienia dla stopu miedzi B555. CRM
ten stanowi przyktad materiatu, w ktorym certyfikowanymi wartosciami sg zawartosci
poszczegolnych pierwiastkow, przy czym jego forma — odlew w ksztalcie walca — pozwala na
zastosowanie go w ocenie procedur analitycznych dla metod analizy probki statej, takich jak
fluorescencyjna spektrometria rentgenowska czy optyczna spektrometria emisyjna
z wzbudzeniem w tuku pragdowym, natomiast w formie zwidrowanej moze znalezé
zastosowanie w technikach roztworowych. Na przyktadzie BR1 przedstawiony zostanie proces
produkcyjny, w tym podejscie do poszczegdlnych wymagan systemowych m.in. w zakresie
dokumentacji 1 zapisoOw, formutowania kryteriow, doboru i1 oceny podwykonawcow,
opracowywania dokumentow i obstugi w zakresie sprzedazy. Omowiony zostanie takze proces
analityczny zastosowany w badaniach jednorodnosci, stabilnos$ci i wyznaczania warto$ci
charakterystycznych i ich niepewnosci, z uwzglednieniem zastosowanych metod analitycznych
oraz narzedzi statystycznych uzytych na poszczegdlnych etapach produkeji.

Podzigkowania: Autorzy dziekujq Beacie Cwolek i pracownikom Centrum Zaawansowanych Technologii
Materiatowych za udziat w procesie odlania jednorodnego materiatu przeznaczonego na CRM partii BRI

Literatura:
[1] PN-EN ISO 17034:2017-03, Ogdlne wymagania dotyczace kompetencji producentow materiatlow odniesienia.
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NIEINWAZYJNE BADANIA REKOPISU CHOPINA: TAJEMNICE
IMPROMPTU As-dur op. 29

Barbara Wagner?, Ewa Bulska?, Tadeusz Tomaszewski®, Diana Dlugosz-Jasinska®

& Uniwersytet Warszawski, Wydziat Chemii, Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych,
ul. Zwirki i Wigury 101, 02-089 Warszawa
b Uniwersytet Warszawski, Wydzial Prawa i Administracji,
Krakowskie Przedmiescie 26/28, 00-927 Warszawa
¢ Muzeum Fryderyka Chopina w Narodowym Instytucie Fryderyka Chopina, Tamka 43,
00-355 Warszawa
e-mail: barbog@chem.uw.edu.pl

W latach 2019-2020 w ramach projektu ,,Badania pismoznawcze rekopisow Fryderyka
Chopina” (nr projektu ZP/NIFC-10/2019) przeprowadzono badania kryminalistyczne
rekopisow Fryderyka Chopina zgromadzonych w kolekcji Muzeum Fryderyka Chopina
w Warszawie. Byly on czgécig szerokiego programu prowadzonego przez Narodowy Instytut
Fryderyka Chopina ,,Dziedzictwo Chopinowskie w otwartym dostgpie”, finansowanego ze
srodkow UE Program Operacyjny Polska Cyfrowa. Projekt wykonali specjalisci z kilku
dziedzin, w tym z zakresu kryminalistycznych badan pisma recznego, fizykochemicznych
badan dokumentéw oraz muzykologii, reprezentujagcych Uniwersytet Warszawski, Polskie
Towarzystwo Kryminalistyczne oraz Muzeum Fryderyka Chopina w Warszawie.

Skiad pierwiastkowy jednego z rekopisow, ktory wzbudzat watpliwosci co do
aktualnego stanu zachowania wzgledem formy oryginalnej zostal wyznaczony dwiema
metodami instrumentalnymi: XRF, X-Ray Fluorescence (TRACER SD-III, Bruker) oraz LA-
ICP-MS, Laser Ablation Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry (LSX-213, CETAC
/ NexION 300D, Perkin Elmer). Wyniki wstepnych badan XRF pozwolily na potwierdzenie
obecnosci atramentow zelazowo-galusowych oraz stwierdzenie wysokiej jednorodnosci
gléwnego sktadu pierwiastkowego wszystkich przebadanych obszaréw rekopisu. Zaskakujaca
byta obecnos¢ baru (Ba) zidentyfikowanego na podstawie linii BaLal (4,466 keV); BaLp1
(4,828 keV); BaLP2 (5,157 keV) oraz Ba LY'1 (5,531 keV), ktorg jednak udato si¢ powigzac
z przeprowadzonymi zabiegami konserwatorskimi. W dalszych badaniach, wykorzystano
konserwatorskie wskazniki nasgczone 4,7-difenylo-1,10-fenantroling [1], ktore poddano
analizie z zastosowaniem metody LA-ICP-MS. Uzyskane wyniki pozwolity na wyodrebnienie
3 réznych atramentow o zmiennych proporcjach pierwiastkow gtownych (Cu, Fe)
I pierwiastkow §ladowych (Co, Sr). Wizualizacja rozmieszczenia wybranych pierwiastkow nie
pozostawita watpliwosci co do wtornych ingerencji obecnych w rgkopisie Impromptu As-dur
op. 29.

Literatura:
[1] B. Wagner, A. Czajka, Talanta 222 (2021) 121520.

Konwersatorium Spektrometrii Atomowej, Biatystok 6-8.09.2021

17



ZASTOSOWANIE MODYFIKOWANYCH MATERIALOW
KRZEMOORGANICZNYCH I WEGLOWYCH PODCZAS
OZNACZANIA PLATYNY ZWYKORZYSTANIEM TECHNIKI GF AAS

Ryszard Dobrowolski, Rafal Olchowski, Joanna Dobrzynska

Uniwersytet Marii Curie-Sktodowskiej, Wydziat Chemii, Instytut Nauk Chemicznych,
Katedra Chemii Analitycznej, Pl. Marii Curie-Sktodowskiej 2, 20-031 Lublin
e-mail: rdobrow@poczta.umcs.lublin.pl

Glownym zrodlem wystepowania zwigzkow platyny w srodowisku jest dzialalnos¢
czlowieka, przede wszystkim zwigzana z ich zastosowaniem w medycynie (kompleksy
antynowotworowe) 1 przemysle samochodowym (katalizatory samochodowe). Wskutek tej
dziatalno$ci ilo$¢ zwigzkow platyny wprowadzanych do srodowiska systematycznie rosnie.
Zawarto$¢ platyny w glebach w poblizu autostrad zawiera si¢ w przedziale 15-50 pg/kg.
Natomiast stezenie tego metalu szlachetnego w formie metabolitow cisplatyny, karboplatyny
i oksaliplatyny w $ciekach szpitalnych waha si¢ w przedziale 0,23-762 ug/L. Zwiazki platyny
w $rodowisku ulegaja przemianom w formy biodostepne i toksyczne dla organizméw zywych.
Dlatego ciagly monitoring zwigzkow platyny w srodowisku jest niezwykle istotny z punktu
widzenia ochrony srodowiska i zdrowia ludzi. W zwigzku z tym poszukuje si¢ czutych,
prostych i tanich technik pomiarowych jego oznaczania, odpornych na efekty matrycowe
[1-3].

Absorpcyjna spektrometria atomowa z atomizacja elektrotermiczng jest jedna z dos¢
czesto wykorzystywanych technik pomiarowych podczas oznaczania §ladowych ilosci platyny
w probkach $rodowiskowych. Jednakze jej charakterystyka analityczna jest coraz czeSciej
niewystarczajaca do oznaczania S$ladowych ilosci zwiazkow platyny, wystepujacych
w probkach $rodowiskowych w obecno$ci zlozonej matrycy. Konieczno$cia staje sie¢
wprowadzenie dodatkowego etapu rozdzielania/wzbogacania przed oznaczaniem. Jedng
z metod rozdzielania/wzbogacania jest ekstrakcja do fazy statej, ktora opiera si¢ najczesciej na
wykorzystaniu porowatych adsorbentow. Do takich materiatdw zalicza si¢ nanomateriaty
krzemoorganiczne 1 weglowe, ktore charakteryzuja si¢ dobrze rozwinietg strukturag porowata
I mozliwoscig ich tatwej funkcjonalizacji. To z kolei pozwala na wprowadzenie licznych
centrow aktywnych na ich powierzchni¢ zwigkszajacych jej powinowactwo do jondw platyny,
umozliwiajacych jednoczesnie selektywny rozdzial platyny od sktadnikéw matrycy probki oraz
efektywne wzbogacenie sladowych ilosci tego pierwiastka [1,2].

W referacie przedstawione zostang procedury syntezy i modyfikacji nanomateriatow
krzemoorganicznych 1 weglowych, ich krotka charakterystyka fizykochemiczna oraz
optymalizacja procesu wydzielania i wzbogacania platyny na wybranych adsorbentach.
Ponadto, zaprezentowane zostana wyniki oznaczen platyny w probkach srodowiskowych
przeprowadzonych z wykorzystaniem techniki GF AAS po uprzednim wzbogaceniu
I wydzieleniu platyny na uzyskanych nanomateriatach krzemoorganicznych i weglowych.

Literatura:

[1] R. Dobrowolski, A. Mréoz, M. Otto, M. Kuryto, Microchem. J. 121 (2015) 18-24.

[2] J. Dobrzynska, M. Dabrowska, R. Olchowski, E. Zigba, R. Dobrowolski, J. Environ. Chem. Eng. 9 (2021)
105 302.

[3] H. Wichmann, G. A. K. Anquandah, C. Schmidt, D. Zachmann, M. A. Bahadir, Sci. Tot. Environ. 388
(2007) 121-127.

Konwersatorium Spektrometrii Atomowej, Biatystok 6-8.09.2021

18



W-9

POROWNANIE CaF I GaF JAKO CZASTECZEK POMIAROWYCH
DO OZNACZANIA FLUORU W PROBKACH BENZYNOWYCH
TECHNIKA WYSOKOROZDZIELCZEJ ABSORPCYJNEJ
SPEKTROMETRII CZASTECZKOWEJ W PLOMIENIU

Zofia Kowalewska, Karolina Brzezinska

Politechnika Warszawska, Wydziat Budownictwa, Mechaniki i Petrochemii,
ul. tukasiewicza 17, 09-410 Plock
e-mail: zofia.kowalewska@pw.edu.pl, zofia.kowalewskah@gmail.com

Specyficzne wiasciwosci fluoru powoduja, zZe jego oznaczanie z zastosowaniem
wiekszosci technik analizy pierwiastkowej jest trudne lub niemozliwe [1]. Dlatego pojawienie
si¢ w pierwszej dekadzie XXI wieku wysokorozdzielczej absorpcyjnej spektrometrii
czasteczkowej ze zrodlem emitujgcym promieniowanie ciggle i ptomieniem (HR-CS FMAS)
lub piecem grafitowym (HR-CS GFMAS) wzbudzito ogromne zainteresowanie. Wkrotce fluor
stal si¢ pierwiastkiem najcze$ciej oznaczanym za pomoca tych technik. Wickszos¢
opublikowanych prac dotyczyta analizy na poziomie mg/kg, z zastosowaniem pieca
grafitowego.

Celem referatu bedzie poréwnanie monofluorkéw galu i wapnia, ktére badano jako
czasteczki pomiarowe do posredniego oznaczania fluoru technika HR-CS FMAS w probkach
benzynowych rozpuszczonych w ksylenie [1-2].

Na poczatku badan wszystko wskazywato na ogromna przewage monofluorku galu (np.
wg danych literaturowych [3] czulo$¢ wyzsza o 2 rzgdy wielkosci dla GaF stosowanego
w HR-CS GFMAS). Ostatecznie, ,,pojedynek” wygral monofluorek wapnia, o czym
zadecydowaty, miedzy innymi:

- stosunkowo wysoka populacja czasteczek CaF w bezpiecznym ptomieniu CoH2-powietrze,

- dostgpno$¢ gotowych do uzycia wysokich stezen Ca w postaci rozpuszczonej w oleju,

- charakter widma CaF (liczba, uktad 1 wielkos¢ pikow odpowiadajacych przejSciom
rotacyjnym czasteczki CaF),

- wyjatkowa stabilno$¢ linii bazowej w badanym zakresie 605.837-606.617 nm,

- brak interferencji spektralnych,

- charakter badanych prébek (mieszaniny niskoczasteczkowych weglowodoréw) 1 analitu
w probkach (niskoczasteczkowe fluorki alkilu) — brak dysocjacji i1 niebezpieczenstwa
wytracania osadow.

W wybranych warunkach stezenie charakterystyczne w oznaczeniach z zastosowaniem
czasteczek GaF i1 CaF wyniosto, odpowiednio, 3.2 1 6.0 mg/L, podczas gdy instrumentalna
granica wykrywalno$ci wyniosta, odpowiednio, 1 i 0.6 mg/L. Granica wykrywalnos$ci
w przypadku wigkszosci badanych probek benzynowych (alkilat, reformat, benzyny
samochodowe, rézne gatunki benzyn lotniczych) wyniosta 4 1 2 mg/L dla, odpowiednio,
wariantu z GaF 1 CaF. Wyniki uzyskane za pomoca obu wariantow byly zgodne.
Rekomendowana metoda HR-CS FMAS z zastosowaniem CaF jako czgsteczki pomiarowe;j
pozwala na szybkg i tanig identyfikacje zanieczyszczenia benzyny fluorem.

Literatura:
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KALIBRACJA ANALITYCZNA - MITY | PRAWDY

Pawel KoS$cielniak

Uniwersytet Jagiellonski w Krakowie, Wydzial Chemii, ul. Gronostajowa 2, 30-387 Krakow
e-mail: pawel.koscielniak@uj.edu.pl

Kalibracja analiz chemicznych jest bez watpienia tym podstawowym zagadnieniem
chemii analitycznej, ktoremu poswigca si¢ stanowczo zbyt mato uwagi zarowno od strony
naukowo-badawczej, jak i dydaktycznej. Daje si¢ to zauwazy¢ szczegdlnie w dzisiejszych
czasach, w dobie fascynacji raczej nowymi instrumentami, technikami i1 materialami
praktycznie wykorzystywanymi do oznaczen analitycznych, a nie koncepcjami
metodologicznymi. Cho¢ bez procesu kalibracyjnego nie jest mozliwe wykonanie wlasciwie
zadnej analizy, jego rola w praktyce analitycznej jest wigc stopniowo marginalizowana,
a wszelkie proby naukowego, kompleksowego podejscia do tej tematyki spotykaja sie bardziej
z zyczliwg wyrozumiatoscig niz z prawdziwym zainteresowaniem.

W konsekwencji, wokot zagadnien kalibracyjnych pojawito si¢ wiele sprzecznych, czy
wrecz nieprawidtlowych tez, co oczywiscie utrudnia budowanie wspdlnej platformy
porozumienia na ten temat, a co gorsza, skutkuje niespdjnym, a czasem nawet blednym
przekazem wiedzy z tego zakresu mtodym pokoleniom chemikéw-analitykow.

Celem prezentacji jest wskazanie tych aspektow tematyki kalibracyjnej, ktore sa
glownym przedmiotem wspomnianych nieporozumien i odniesienie si¢ do nich na podstawie
doswiadczen i wiedzy zdobytej przez autora w tej tematyce. Przede wszystkim zostanie podana
oficjalna definicja kalibracji analitycznej i na tym tle wyjasniona rdéznica pomiedzy pojeciami
,kalibracja analityczna” a ,kalibracja instrumentalna” 1 ,standaryzacja”. W dalszej czg$ci
wyktad skupi sie na probie wyjasnienia kilku podstawowych, a czgsto ,,spornych” kwestii,
mianowicie:

e analizy chemiczne mozna wykonywa¢ bez stosowania kalibracji, czyli stosujac metody
bezkalibracyjne (lub inaczej absolutne),
e kalibracja analityczna dotyczy jedynie analizy ilo§ciowej, a nie dotyczy analizy jakosciowe;,
e istnieje jedna powszechnie znana metoda kalibracyjna, a inne podejscia metodologiczne w
tym zakresie sg jedynie modyfikacjami tej metody, nie przynoszacymi znaczacych korzysci
analitycznych.
Rozwazania zostang zilustrowane przyktadami wynikow doswiadczalnych otrzymanych
metodami spektrometrii atomowe;j.
Wyjasnienie powyzszych kwestii bedzie miato z natury rzeczy charakter czeSciowo
subiektywny, a wiec jego akceptacja lub brak akceptacji moze si¢ wyloni¢ jedynie na drodze
wspolnej, rzeczowej dyskusji, do ktérej autor serdecznie zacheca.
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SZACOWANIE NIEPEWNOSCI POMIARU ANALITYCZNEGO
— PRZYKLAD PRAKTYCZNY

Piotr Konieczka

Politechnika Gdanska, Wydziat Chemiczny, Katedra Chemii Analitycznej,
ul. G. Narutowicza 11/12, 80-233 Gdarnsk
e-mail: piotr.konieczka@pg.edu.pl

Niepewnos¢ 1 spojnos¢ sg podstawowymi wilasciwosciami kazdego wyniku analizy.
Konieczne jest zatem, w stosunku do kazdego wyniku pomiaru oszacowanie wartosci
niepewnosci oraz udokumentowanie jego spdjnosci.

Niepewno$¢ wystepuje na kazdym etapie procedury pomiarowej a jej oszacowanie to
swego rodzaju warto§¢ dodana wyniku analizy, ktéra z jednej strony zwigksza jego
miarodajnos¢ a z drugiej pozwala na okreslenie jego jakosci.

Decydujacym parametrem wpltywajacym na warto$¢ niepewnosci wyniku oznaczenia
jest ten, dla ktorego warto$¢ niepewnosci jest najwigksza. W zwigzku z tym konieczne jest
okreslenie Zrédet oraz typow niepewnosci dla poszczegélnych jednostkowych etapow
procedury analitycznej, a $cislej dla kazdej wielko$ci mierzone;.

Koncowy wynik analizy jest obarczony niepewnos$cig zlozong z poszczegdlnych
wartosci niepewnosci dla wykorzystywanych w celu jego uzyskania pomiaréw jednostkowych.
Z tego to powodu niezbgdnym jest ,,rozlozenie” kazdej procedury pomiarowej na czynniki
pierwsze w celu okreslenia kazdego ze zrodel niepewnosci jak 1 ich warto$ci, ktore sg obliczane
jako niepewnosci standardowe.

W trakcie wystgpienia zaprezentowany zostanie przyklad tworzenia budzetu
niepewnosci dla procedury oznaczania zawarto$ci olowiu w probee ciektej z wykorzystaniem
techniki atomowej spektroskopii absorpcyjnej z atomizacja w kuwecie grafitowe;.
Przedstawiony zostanie algorytm postgpowania wraz z przyktadami obliczeniowymi.
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POTWIERDZENIE WAZNOSCI WYNIKOW
W ANALIZIE PROTEOMICZNEJ

Ewa Bulska, Andrzej Gawor, Anna Konopka
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e-mail: ebulska@chem.uw.edu.pl

Niezbednym elementem prowadzenia pomiarow jest stosowanie zasad metrologii oraz
dbato$¢ o wiarygodno$¢ uzyskiwanych wynikow. Zgodnie z zapisami aktualnego wydania
normy PN-EN ISO/IEC 17025:2018-02 ,,Ogélne wymagania dotyczace kompetencji
laboratoriow badawczych i wzorcujacych” istotne jest zapewnienie i monitorowanie waznos$ci
wynikow. W rozdziale 7.7 normy wskazano rozne sposoby, jakie moga by¢ w tym celu
zastosowane, mi¢dzy innymi stosowanie biezacej kontroli jako$ci dla wybranych, krytycznych
parametréw danej procedury pomiarowej. W niniejszym wystgpieniu omOwiono scenariusz
potwierdzenia waznos$ci uzyskiwanych wynikow w analizie proteomiczne;.

Warto podkresli¢, ze typowy eksperyment proteomiczny obejmuje kilka etapow:
przygotowanie  probki, rozdzielenie chromatograficzne jej sktadnikow, pomiar
z wykorzystaniem wysokorozdzielczej spektrometrii mas oraz analize bioinformatyczna
danych. Warunki kazdego z tych etapéw maja istotny wptyw na koncowy wynik analizy, czyli
identyfikacj¢ peptydow, a dzigki temu réwniez biatek. Zaréwno pomiary pozwalajace na
identyfikacj¢ sktadnikow, jak i ich oznaczenie iloSciowe wymagaja stosowania wzorcow, co
w przypadku obecnosci w probcee kilku tysiecy biatek nie jest mozliwe. Stad poszukuje sig
mozliwo$ci analitycznych pozwalajacych na poréwnywanie wynikow niezaleznych pomiarow
mimo braku wzorcow.

W niniejszej pracy zaproponowano sposoby monitorowania wazno$ci wynikow
podczas prowadzenia badah proteomicznych. W tym celu wybrano zestaw istotnych
parametrow walidacyjnych, ktérych monitorowanie pozwala na wykrycie btedéw i zmiennych
podczas pomiaru w uktadzie wysokorozdzielczej spektrometrii mas, tych ktore moga wptynaé
na koncowy wynik. Zaproponowane sposoby potwierdzenia wazno$ci wynikow wykorzystano
podczas analizy proteomicznej wplywu lekéw fluorowanych na profil biatkowy organizmu.

Literatura:
[1] A. Gawor, A. Konopka, J. Torres, A. Ruszczynska, E. Bulska, Modern Analytical Chemistry (2018) 25-30.
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STWIERDZENIE ZGODNOSCI WYNIKU Z WYMAGANIEM
| ZASADY PODEJMOWANIA DECYZJI W MYSL WYMAGAN
NORMY PN-EN ISO/IEC17025:2018-02

Katarzyna Szymanska

isoeKSpert Katarzyna Szymanska,
ul. gen. Kleeberga 36F, 05-200 Wotomin
e-mail: kszymanska82@gmail.com

Wyniki badan czy wzorcowan raportowane s3 przez laboratoria w okreslonym przez
klienta celu i kazdy wynik jest przez klienta oceniany pod katem spetienia jego oczekiwan /
wymagan. Oczekiwanie klienta co do wydania stwierdzenia czy otrzymany wynik pozostaje
w okreslonej relacji do zdefiniowanych wymagan (speklnia/nie spetnia, zgodny/niezgodny)
moze by¢ wymaganiem klienta dla laboratorium, tak aby raport zawierat nie tylko wynik
zleconego badania czy wzorcowania, ale rowniez stwierdzanie zgodno$ci wyniku pomiaru
Z majacymi zastosowanie wymaganiami/specyfikacjami.

Norma PN-EN ISO/IEC 17025 Ogdlne wymagania dotyczqce kompetencji laboratoriow
badawczych i wzorcujgcych, stanowigca podstawg funkcjonowania wielu laboratoriow,
wskazuje mozliwos$¢ zamieszczania w sprawozdaniach z badan lub §wiadectwach wzorcowania
stwierdzen zgodno$ci wynikéw otrzymanych w laboratorium z okre§lonym przez klienta
kryterium/wymaganiem. Aby mozliwe bylo wydanie przez laboratorium stwierdzenie
zgodno$ci wyniku z okreslonym przez klienta wymaganiem, niezbedne jest poczynienie
z klientem ustalen w zakresie zasady podejmowania decyzji bedacej regula opisujaca jak
uwzgledni¢ niepewno$¢ pomiaru przy okreslaniu zgodnos$ci wyniku, o ile zasada ta nie wynika
z przepisow prawa, specyfikacji czy nie jest wskazana przez samego klienta.

Reguta opisujaca wykorzystanie niepewnosci pomiaru przy stwierdzeniu zgodnos$ci jest
elementem niezb¢dnym, aby laboratorium mogto udzieli¢ klientowi jednoznacznej informacji,
czy jego wynik badania/wzorcownia jest zgodny / niezgodny z okreSlonym wymaganiem,
poniewaz wynik pomiaru jest zawsze obarczony niepewnoscig. Nieuwzglednienie informacji
o wartosci niepewnosci w procesie stwierdzenia zgodnosci wyniku z wymaganiem, moze
spowodowa¢ podjecie blednej decyzji - np. akceptacje wyniku niespetniajacego
wymagania/specyfikacji lub odrzucenie wyniku poprawnego (przydatnego).

Przy podejmowaniu decyzji zwiazanych z przedstawianiem stwierdzen zgodnoSci
z wymaganiami/specyfikacjami kluczowe znaczenie ma nie tylko to, jak uwzglednimy
niepewno$¢ pomiaru ale réwniez warto$¢ tej niepewnosci. Rysunek 1 przedstawia dwa
identyczne wyniki pomiaru A i B, uzyskane z réznymi niepewnos$ciami oraz pomiar C.
Niepewnos$¢ rozszerzona wyniku pomiaru dla wyniku A lezy catkowicie w granicach tolerancji
ustanowionych dla tych pomiarow, a wynik C wraz z niepewnos$cig rozszerzong znajduje si¢
calkowicie poza gorng granica tolerancji. Przypadki A i C s3 jednoznaczne. Jednak przypadek
B, dla ktérego przedzial niepewnosci rozszerzonej wykracza poza goérng granice tolerancji,
wymaga dokladniej analizy, w tym przede wszystkim analizy, czy ten metoda pomiaru biorgc
pod uwage jej niepewnos¢ w stosunku do szerokosci przedziatu tolerancji (przedziatu
dopuszczalnych wartosci wlasciwosci), jest wlasciwa do zamierzonego zastosowania.
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Rys. 1 Wyniki pomiarow z roznymi niepewnosciami. Ryzyko stwierdzenia
zgodnosci/niezgodnosci (1ILAC-G8:09/2019)

W obszarze stwierdzen zgodnosci z wymaganiami/specyfikacjami norma PN-EN ISO/IEC
17025 zaleca stosowanie przewodnika ISO/IEC Guide 98-4 (JSGM 106) Uncertainty of
measurement — Part 4: Role of measurement uncertainty in conformity assessment, a dla
akredytowanych laboratoriow szczegdlnie pomocnym bedzie przewodnik ILAC-G8:09/2019
Wytyczne dotyczgce zasad podejmowania decyzji i stwierdzen zgodnosci.

W praktyce, wydanie 3 normy PN-EN ISO/IEC 17025 ukierunkowane jest na to, aby
laboratorium mogto podejmowacé decyzje i przedstawiaé stwierdzenia
o zgodnosci/niezgodno$ci wyniku pomiaru z uwzglgednieniem oszacowanej niepewnosci
pomiaru w sytuacji gdy klient oczekuje takiej ,,oceny” wyniku badania/pomiaru.

Zardéwno laboratorium jaki klient musi by¢ jednak §wiadomy, ze stwierdzenie zgodnos$ci
wyniku z wymaganiem z uwzglednieniem zasad podejmowania decyzji wigze si¢ z okreslonym
ryzykiem btednej akceptacji lub btednego odrzucenia. Ryzyko blednej akceptacji oraz ryzyko
btgdnego odrzucenia mozna rozpatrywaé jako akceptowalny poziom zaufania do
podejmowanej decyzji poniewaz ryzyko blednego przyjecia wyniku (btednego stwierdzenia
zgodnosci z warto$cig graniczng) odpowiada czgsci gestosci  prawdopodobienstwa
niepewnosci, ktora znajduje si¢ poza zakresem tolerancji (Rysunek 2).

Ryryiis

iana giai s

Rys. 2 Poziom ryzyka zwigzany z niepewnoscig pomiaru
(ISO/IEC Guide 98-4:2012 (JCGM 106))

»Ryzyko” zwigzanym z zasadg podejmowania decyzji jest bezposrednio kontrolowane
przez odbiorcéw stwierdzen zgodnosci (klienta laboratorium), poniewaz to klient
okresla/decyduje o wyborze zasady podejmowania decyzji, ktéra ma by¢ zastosowana przez
laboratorium. W zwigzku z tym to klient bierze na siebie ryzyko zwigzane ze stwierdzeniami
zgodnosci, czyli ryzyko btednej akceptacji lub btednego odrzucenia wynikow.

Ryzyko btednej akceptacji lub btednego odrzucenia wynikajace z zastosowanej zasady
podejmowania decyzji mozna okresli¢ za pomoca skomplikowanych obliczen statystycznych,
w praktyce jednak powszechnie stosuje si¢ zasady podejmowania decyzji opisane
w przewodnikach i w publikacjach naukowych, ktorych algorytm zastosowania uwzglednia juz
okreslone poziomy ryzyka blednej akceptacji/blednego odrzucenia.
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W praktyce powszechnie stosuje si¢ zasady podejmowania decyzji oparte na:
U prostej akceptacji;
U uwzglednieniu pasma ochronnego (guard band).

Zasada prostej akceptacji jest z zatozenia binarng zasada podejmowania decyzji, czyli
wynik decyzji jest ograniczony do dwoch wybordéw (spetnia, nie speinia). W ramach zasad
uwzgledniajacych pasmo ochronne wyrdzniamy zar6wno binarne jak i niebinarne podejscie do
decyzji w zakresie stwierdzenia zgodnosci (gdy wynik decyzji moze by¢ wyrazony przy uzyciu
wielu okreslen np. spetnia, warunkowo spetnia, warunkowo nie spetnia, nie spetnia).

Zasada prostej akceptacji, nazywana jest rowniez ,,ryzykiem wspdlnym”, poniewaz
prawdopodobienstwo, ze wynik pomiaru przekroczy granice tolerancji /specyfikacji moze
wynosi¢ nawet 50% w przypadku, gdy wynik ten znajduje si¢ doktadnie na granicy tolerancji
(przy zatozeniu symetrycznego normalnego rozktadu wynikow pomiaréw). Reguta ta polega
na tym, ze granica akceptacji (AL) jest taka sama jak granica tolerancji (TL) tj. AL = TL.
Wynika z tego, ze w zasadzie tej pasmo ochronne w = 0, a akceptacja nastepuje wtedy, gdy
wynik pomiaru znajduje si¢ ponizej granicy tolerancji/specyfikacji (Rysunek 3). Aby wilasciwe
bylo zastosowanie tej reguly decyzyjnej, konieczne jest spetnienie warunku aby rozszerzona
niepewnos$¢ pomiaru obliczona zgodnie z wytycznymi Guide to the Expression of Uncertainty
in Measurement byta mniejsza niz 1/3 granic tolerancji (TUR> 3:1), gdzie Test Uncertainty
Ratio (TUR) jest to iloraz tolerancji TL wielkos$ci mierzonej i 95% rozszerzonej niepewnosci
pomiaru procesu pomiarowego gdzie TUR=TL/U.

t

He—

Gorna granica specyfikacji i
Warto$¢ nominalna i
5!
Dolna granica specyfikacji E i
Stwierdzenie zgodnosci Akceptacja Akceptacja Odrzucenie Odrzucenie

Rys. 3 Zasada prostej akceptacji (ILAC-G8:09/2019)

Przy zastosowaniu tej zasady podejmowania decyzji, wyniki pomiaru moga by¢
przedstawione jako:
Akceptacja (zgodny) — uzyskane wyniki mieszcza si¢ W granicy danej tolerancji. Ryzyko
btednej akceptacji wynosi do 50% w przypadku wynikow zblizonych do granicy tolerancji.
Odrzucenie (niezgodny) - jeden lub wiecej wynikOw jest poza granicg tolerancji. Ryzyko
btednego odrzucenia wynosi do 50% w przypadku wynikéw zblizonych do granicy tolerancji.
Zasady oparte na uwzglednieniu pasma ochronnego (guard band) pozwalajg na ustalenie strefy
akceptacji 1 strefy odrzucenia. Zastosowanie pasma ochronnego moze zmniejszy¢
prawdopodobienstwo podjecia blednej decyzji, gdyz jest to czynnik bezpieczenstwa
wbudowany w proces decyzyjny pomiaru poprzez zmniejszenie przedziatu akceptacji ponizej
przedziatu specyfikacji / granicy tolerancji, a jego wielko$¢ najczeSciej stanowi wartosé
niepewnos$ci rozszerzonej pomiaru przy prawdopodobiefistwie rozszerzenia ok. 95% lub jej
wielokrotno$¢. W zasadach pasma ochronnego pasmo ochronne (w) jest rézne od zera (w#0)
i wynosi w = TL — AL (Rysunek 5 i Rysunek 6). Oznacza to, ze jesli wynik pomiaru jest ponizej
granicy akceptacji (AL), wowczas pomiar jest akceptowany jako zgodny ze specyfikacja.
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Rys. 5 Binarna zasada podejmowania decyzji z uwzglednieniem pasma ochronnego
(ILAC-G8:09/2019)

Przy zastosowaniu tej zasady podejmowania decyzji, wyniki pomiaru moga by¢
przedstawione jako:
Akceptacja (zgodno$¢) z uwzglednieniem pasma ochronnego Ugs - pasmo ochronne stanowi
warto$¢ niepewnosci rozszerzonej, a wynik znajduje si¢ w strefie akceptacji - klient
1 laboratorium ma pewnos$¢ ok. 97,5 %, ze wynik jest zgodny z wymaganiem/specyfikacja,
a ryzyko btednej akceptacji jest mniejsze niz 2,5%.
Odrzucenie (niezgodno$¢) z uwzglednieniem pasma ochronnego Ugs - przy zastosowanej
zasadzie wynik pomiaru znajduje si¢ w strefie odrzucenia - pewnos$¢ stwierdzenia niezgodnos$ci
tego wyniku z wymaganiem jest bliskie 97,5 %, a ryzyko btednego odrzucenia jest mniejsze

niz 2,5%.
Goérna granica specyfikacji *, I E I
Gorna granica akceptacji----+ ------------ { ------------------------ 1 --------------------------------------------------------------
Wartos¢ nominalna }_
{ 7]
Dolna granica akceptacji-A-n-m-u----..--f -------------------- I --------------------------------------------------------------
Dolna granica specyfikacji 4+ }:

Stwierdzenie zgodnosci Akceptacja Warunkowa akceptacja Warunkowe odrzucenie Odrzucenie
Rys. 6 Niebinarna zasada podejmowania decyzji z uwzglednieniem pasma ochronnego
(ILAC-G8:09/2019)

Przy zastosowaniu niebinarnej zasady podejmowania decyzji, wyniki pomiaru moga by¢
przedstawione jako:
Akceptacja (zgodnos¢) gdy wynik pomiaru znajduje si¢ przedziale akceptacji wyznaczonym
w polu tolerancji, a ryzyko btednej decyzji wynosi do 2,5%.
Warunkowa akceptacja gdy wynik pomiaru miesci si¢ w polu tolerancji. Jednak czes¢
rozszerzonego przedziatu niepewnosci pomiaru przekroczyla granice tolerancji, a gdy wynik
pomiaru jest bliski granicy tolerancji, ryzyko btednej decyzji wynosi do 50%.
Warunkowe odrzucenie gdy wynik pomiaru znajduje si¢ poza granicami tolerancji. Jednak
cze$¢ rozszerzonego przedzialu niepewnos$ci pomiaru znajduje si¢ w polu tolerancji, a gdy
wynik pomiaru jest bliski tolerancji, ryzyko btednej decyzji wynosi do 50%.
Odrzucenie (niezgodnos¢), gdy wynik pomiaru znajduje si¢ w przedziale odrzucenia, a ryzyko
btednego odrzucenia wynosi do 2,5%.

Zasady pasma ochronnego opieraja si¢ na wielokrotnosci r rozszerzonej niepewnosci
pomiaru U, gdzie w = rU. Najpowszechniej stosowang wielokrotno$cig pasma ochronnego jest
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w = U, jednak szerokos¢ pasma jest takze elementem uzgodnien z klientem na etapie wyboru
zasady podejmowania decyzji na potrzeby wydania stwierdzenia zgodnos$ci wyniku
z okreslonym wymaganiem. Powigzanie wielokrotnosci rozszerzonej niepewnosci pomiaru U
przyjmowanej jako pasmo ochronne, a ryzyko btednej decyzji wynikajace z zasady prezentuje
tabela 1.

Zasada podejmowania Pasmo ochronne Ryzyko blednej decyzji wynikajace z

decyzji wW” zasady
6 sigma 3U <1 ppm PFA
3 sigma 15U <0.16% PFA
Zasada z ILAC G8:2009 1U < 2.5% PFA
ISO 14253-1:2017 0,83 U < 5% PFA
Zasada prostej akceptacji 0 <50% PFA
niekrytyczna -U wynik odrzucony dla warto$ci mierzonej

wiekszej niz AL =TL + U <2,5% PFR

Okres$lona przez klienta ru Klienci moga zdefiniowa¢ dowolng
wielokrotnos$¢ r, aby zastosowac je jako
pasmo ochronne.

PFA - prawdopodobienstwo btednej akceptacji (Probability of False Accept)
PFR - prawdopodobienstwo btednego odrzucenia (Probability of False Reject)
Tabela 1 Pasma ochronne i okreslone poziomy ryzyka blednej decyzji (ILAC-G8:09/2019)

Przedstawianie przez laboratorium stwierdzen zgodnos$ci uzyskiwanych wynikow
Zz majacymi zastosowanie wymaganiami/specyfikacjami staje si¢ coraz powszechniejsze
w oczekiwaniach klientow laboratoriow i1 stanowi istotng pomoc przy podejmowaniu decyzji
w innych obszarach systemu oceny zgodnosci jak np. inspekcja czy certyfikacja. Wymagania
normy PN-EN ISO/IEC 17025:2018-02 w zakresie wydawania stwierdzen zgodnosci
bazujacych na zasadach podejmowania decyzji tacznie z ryzykiem zwigzanym z podjeta
decyzja sprawiaja, ze klienci laboratoriow jak 1 inne zainteresowane strony otrzymujq
jednoznaczna, transparentng informacje nie tylko o wyniku badania/pomiaru ale takze ,,oceng”
wyniku, czynigc go jeszcze bardziej przydatnym do wykorzystania.

Literatura

PN-EN ISO/IEC 17025:2018-02 Ogdlne wymagania dotyczgce kompetencji laboratoriow badawczych
i wzorcujgcych

ILAC-G8:09/2019 Wytyczne dotyczgce przedstawiania zgodnosci ze specyfikacjg

ISO/IEC Guide 98-4:2012 (JCGM 106) Uncertainty measurement — Part 4: Role of measurement uncertainty in
conformity assessment.
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OZNACZANIE WANADU W PROBKACH WOD I ROSLIN
Z WYKORZYSTANIEM ATOMOWEJ SPEKTROMETRII
ABSORPCYJNEJ

Joanna Dobrzynska, Ryszard Dobrowolski
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Wanad jest pierwiastkiem wszechobecnym w przyrodzie, stanowi on okoto 0,02 %
masy skorupy ziemskiej. Moze wystepowa¢ na wielu stopniach utlenienia, od -1 do +5.
Spotykany jest zarowno w formie oksykationdéw jak i oksyaniondw. Liczne stopnie utlenienia,
szybka hydroliza oraz polimeryzacja jonow zawierajacych wanad nadaje mu bardzo
specyficzne cechy. W probkach wodnych wanad wystepuje najczesciej w formie jonow
wanadylowych oraz wanadandéw. Stosunek ilosci tych jonéw zalezy od sity jonowej oraz
potencjatu redox. Uznaje si¢, ze V(V) jako wanadan jest bardziej toksyczny niz V(IV) obecny
jako jon wanadylu.

Wanad wprowadzany jest do organizmu ludzkiego gtownie z zywnoscia, gdyz wody
nieskazone zawieraja go niewiele (1-6 pg/L), jedynie w przypadku wod obecnych w skatach
wulkanicznych jego st¢zenia sa wyzsze i wynosza 40-100 ug/L.

Wanad obecny w wodach morskich na poziomie stezen 0,2-29 pg/L jest pierwiastkiem
koniecznym do prawidlowego rozwoju nizszych organizméw zyjacych w morzach.
W przypadku organizmoéw wyzszych stwierdzono, ze sole wanadu s3 niezbgdne do
prawidlowego funkcjonowania licznych uktadow enzymatycznych, wplywaja tez na
prawidtowy metabolizm glukozy. Jednakze podwyzZszone stezenia wanadu w organizmie
cztowieka dziatajg toksycznie i kancerogennie [1]. Celowe jest zatem monitorowanie
zawartos$ci tego pierwiastka w zywnosci oraz wodach.

Zadanie to moze by¢ realizowane z wykorzystaniem GF AAS, w tym przypadku
zalecane jest przeprowadzenie wstepnej modyfikacji kuwety grafitowej ze wzgledu na
tendencj¢ wanadu do tworzenia weglikow z grafitem kuwety, ktory to proces utrudnia
atomizacj¢ analitu.

Mozliwe jest rowniez oznaczanie wanadu technika F AAS jednakze ze wzgledu na
niewystarczajacag czutos¢ techniki wymagane jest wprowadzenie do procedury analitycznej
etapu wzbogacania wanadu.

W niniejszym wystgpieniu przedstawiona zostanie propozycja modyfikacji kuwet
grafitowych stosowanych do oznaczania wanadu w probkach wod oraz probkach pochodzenia
roslinnego. Zaprezentowane zostang tez réznego typu (ekstrakcja do fazy stalej, ekstrakcja
W punkcie zme¢tnienia, mikroekstrakcja dyspersyjna) procedury wzbogacania jonow wanadu
przed jego oznaczaniem technikga F AAS oraz GF AAS.

Literatura:
[1] E. Veschetti, D. Maresca, L. Lucentini, E. Ferretti, G. Citti, M. Ottaviani, Microchemical Journal 85 (2007)
80-87.
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ROZWIAZANIE PROBLEMU OZNACZANIA ZAWARTOSCI SIARKI
W GRANULACIE MIEDZI METODA XRF
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Zawarto$¢ siarki jest jednym z najwazniejszych monitorowanych parametrow
W procesie produkceji miedzi. Jedng z postaci typowych probek miedzi jest granulat, ktérego
analiza metodg fluorescencyjnej spektrometrii rentgenowskiej (XRF) wymaga odpowiedniej
preparatyki probek (pomiar bezposredni jest niemozliwy). Przeprowadzenie procedury
preparatyki, obejmujacej mielenie probki z dodatkiem Al2QOs, jako S$cierniwa i prasowanie
zmielonego materialu w pastylke, jest rozwigzaniem pierwszego wyboru. W badaniach
prowadzonych w Lukasiewicz — IMN zaobserwowano, iz podczas pomiaru tak
przygotowanych pastylek wzrasta intensywno$¢ promieniowania fluorescencyjnego siarki.
Skutkowato to m.in. uzyskaniem réznych wynikéw (z trendem rosngcym) po kazdorazowym
pomiarze tej samej probki miedzi. Wzrost intensywno$ci promieniowania rentgenowskiego
dotyczyt tylko siarki - dla pozostatych pierwiastkéw zmian nie zaobserwowano.

Dhugotrwata ekspozycja probki nad lampa spektrometru (100 minut) wplywata na okoto
50% wzgledny wzrost rejestrowanej przez detektor intensywno$ci promieniowania siarki.
Wzrost ten miat istotny wpltyw na uzyskiwane wyniki zawartosci siarki 1 uniemozliwiat
powtorny pomiar probki, co byto szczegodlnie uciazliwe w przypadku probek kalibracyjnych
I kontrolnych, gdyz wymagato kazdorazowego przygotowania nowej pastylki.

Przeprowadzone badania wykazaty, ze warunki panujace w spektrometrze podczas
pomiaru, tj. promieniowanie rentgenowskie, wysoka temperatura oraz niskie cisnienie
powodowaty migracje siarki na powierzchni¢ probki (do obszaru glgbokos$ci informacji XRF)
co uniemozliwialo otrzymanie waznego wyniku. Na podstawie badan opracowano rozwigzanie,
polegajace na wprowadzeniu do probek parafiny, ktéra mocno ograniczyta zjawisko migracji
siarki. Przeprowadzona seria prob potwierdzita stabilno$¢ probek po wielokrotnym pomiarze
metoda XRF.

Wykres wzglgdnej zmiany intensywnosci fluorescencyjnego promieniowania rentgenowskiego siarki w probce
miedzi bez i z dodatkiem parafiny.
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CE-ICP-MS/MS W BADANIU STABILNOSCI I ODDZIALYWAN
Z BIALKAMI SUROWICY KRWI LUDZKIEJ
SUPERPARAMAGNETYCZNYCH NANOCZASTEK
TLENKU ZELAZA

Magdalena Matczuk, Jacek Sikorski, Agnieszka Kaminska, Maciej Jarosz

Politechnika Warszawska, Wydziat Chemiczny, Katedra Chemii Analitycznej,
ul. Noakowskiego 3, 00-664 Warszawa
e-mail: mmatczuk@ch.pw.edu.pl

Superparamagnetyczne nanoczastki tlenku zelaza (SPIONs, ang. superparamagnetic
iron oxide nanoparticles) to nanomaterialy, sktadajace si¢ z ferromagnetykow (np. magnetytu
Fes0s), ktore przy rozmiarze rdzenia mniejszym niz okoto 30 nm (wielko$¢ jednej domeny
magnetycznej) wykazuja namagnesowanie jedynie w obecno$ci zewngtrznego pola
magnetycznego (superparamagnetyzm). Zakres mozliwych zastosowan biomedycznych
SPIONs jest niezwykle — zaaprobowane zostato ich zastosowanie kliniczne do obrazowania
zmian nowotworowych za pomocg rezonansu magnetycznego. Z drugiej strony, prowadzone
sg liczne badania in vitro i in vivo, tak by w przysztosci nanomaterialy te mogty petnié funkcje
tzw. teranostykow — stosowanych podczas jednego podania zaréwno jako S$rodki
diagnostyczne, jak 1 terapeutyczne (np. w selektywnym no$nikowaniu lekow, terapii
hipertermicznej). Pomimo, ze testy SPIONs zarowno na komorkach jak i na zwierzgtach
sg zaawansowane, nadal brak jest odpowiednich metod pozwalajacych na ilosciowe
monitorowanie ich zmian w $rodowisku fizjologicznym, co mogloby by¢ korzystne
dla przedklinicznej oceny ich zachowania in vitro lub in vivo.

Gléwnym celem przedstawionych badan bylo opracowanie metody opartej
na potaczeniu elektroforezy kapilarnej z tandemowg spektrometria mas z jonizacja w plazmie
sprzezonej indukcyjnie (CE-ICP-MS/MS) do oznaczania SPIONs, badania ich stabilnos$ci
oraz monitorowania oddziatywan z biatkami surowicy krwi ludzkiej. Oprocz kluczowego etapu
optymalizacji parametrow rozdzielenia elektroforetycznego zaproponowano takze oryginalng
metode jednoczesnej detekcji dwoch obcigzonych interferencjami spektralnymi analitow,
bedacymi markerami SPIONs (°®Fe*) i biatek (*2S*), oparta o zastosowanie tlenu jako gazu
w komorze reakcyjno-kolizyjnej. Wedlug naszej wiedzy jest to pierwsze zastosowanie CE-ICP-
do tego celu [1].

Podziekowania: Badania finansowane przez Narodowe Centrum Nauki w ramach projektu OPUS
(2018/29/B/ST4/00178) i przez Politechnike Warszawskq w ramach programu Inicjatywa Doskonatosci —
Uczelnia Badawcza.
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PLAZMA DO KWADRATU — NOWE SYSTEMY MIKROPLAZMOWE
WPROWADZANIE PROBEK DO SPEKTROMETROW Z PLAZMA
WZBUDZONA INDUKCYJNIE

Piotr Jamro6z, Krzysztof Greda, Krzysztof Swiderski, Anna Dzimitrowicz, Maja Welna,
Pawel Pohl

Politechnika Wroctawska, Wydziat Chemiczny,
Katedra Chemii Analitycznej i Metalurgii Chemicznej,
Wyb. Stanistawa Wyspianskiego 27, 50-370 Wroctaw

e-mail: piotr.jamroz@pwr.edu.pl

Wielkogabarytowe spektrometry z plazma wzbudzong indukcyjnie (ICP) sa juz
rutynowo stosowane do analizy wielopierwiastkowej roznych rodzajéw probek. Zastosowanie
rozpylaczy np. pneumatycznych pozwala na wprowadzenie do ICP aerozolu cieczy o okreslone;j
wielkosci 1 rozktadu wielkos$ci kropel. Wada tych systemow jest stosunkowo niska wydajnosé¢
transportu analitu do ICP oraz duza ilo§¢ wprowadzanej wody w formie aerozolu [1,2].
Alternatywa dla tych systemow wprowadzania probek cieklych mogg by¢ uklady
mikroplazmowe oparte na wytadowaniach jarzeniowych pod ci$nieniem atmosferycznym
generowanych w kontakcie z przeplywajaca ciecza (APGD) [2-5] oraz wytadowania barierowe
(DBD) [4]. Systemy plazmowe umozliwiajg wydajng atomizacj¢ probek oraz na wspomagane
plazma chemiczne generowanie lotnych indywiduow (PA-CVG) [4]. Przewiduje sie, ze
zastosowanie tych mikroplazmowych systemoéw pozwoli na znacznie czulsze 1 wolne od
interferencji oznaczanie szeregu pierwiastkow tworzacych i nietworzacych lotne indiwidua
metodami ICP-MS lub ICP-OES [2-4].

W  wystgpieniu przedstawiono kierunki rozwoju mikroplazmowych systemow
wprowadzania probek do spektrometrow ICP-OES lub ICP-MS. Zaprezentowano wyniki badan
dotyczacych  konstrukcji  oraz  charakterystyki  spektroskopowej 1  analitycznej
mikroplazmowych atomizerow probek ciektych. Omoéwiono aspekty generowania lotnych
indywiduéw wspomagane plazma, w tym wptyw parametrow pracy i matoczagsteczkowych
zwigzkéw organicznych na odpowiedz analityczng, mozliwe mechanizmy reakcji
plazmochemicznych powstawania par i innych lotnych zwigzkow. Szczegdlng uwage
zwrocono na charakterystyke analityczng i spektroskopowa systemow laczonych APGD/DBD
z ICP-OES i ICP-MS, tj. APGD/DBD-ICP-OES/MS (systemy PLAZMA?).

Podziekowania: Przedstawione badania zostaly czesciowo sfinansowane ze srodkow Narodowego Centrum Nauki
(NCN) przyznanych na podstawie decyzji numer DEC-2019/33/B/ST4/00356.
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CZY ZROZNICOWANIE SPOSOBU PRZYGOTOWANIA PROBKI
I WYKORZYSTANIE ROZNYCH METOD DETEKCJI
TO DROGA DO SLEDZENIA PRZEMIAN RODU W SRODOWISKU?

Joanna Kowalska, Ewa Biadun, Beata Krasnodebska-Ostrega

Uniwersytet Warszawski, Wydziat Chemii, ul. Pasteura 1, 02-093 Warszawa
e-mail: askow@chem.uw.edu.pl

Zainteresowanie badaniami mobilno$ci, biodostgpnosci i eko-toksycznosci rodu to
niewatpliwie konsekwencja szerokiego zastosowania tego pierwiastka w wielu gat¢ziach
gospodarki 1 tym samym zwigkszonej jego emisji do §rodowiska. Glownym zrodiem rodu
pozostaja nadal katalizatory samochodowe, z ktorych metal ten uwalniany jest w postaci
submikro - lub mikro - drobin, nastgpnie ulega rozdrobnieniu i przenika do gleby a z niej moze
by¢ pobierany i akumulowany przez ro$liny. Aby $ledzi¢ przemiany form metalicznych
w bardziej mobilne i biodostepne formy jonowe, czy odwrotnie, konieczne jest dysponowanie
narze¢dziami, ktére pozwalaja na rozroznienie form specjacyjnych tego pierwiastka.
W podjetych badaniach, ktérych celem bylo oznaczenie catkowitych zawarto$ci rodu
w matrycach roslinnych i glebowych, zdefiniowanie zawartosci form jonowych i metalicznych
w tkankach roslin czy sprawdzenie mobilno$ci form jonowych i nanoczastek rodu w glebach,
zastosowano zaréwno rdzne scenariusze analityczne przygotowania probek do badan, jak
réwniez dwie metody detekcji spektrometric mas z plazma indukcyjnie sprze¢zona, jak
1 woltamperometri¢ z adsorpcyjnym zatezaniem analitu.

Podzigkowania: Badania byly finansowane z Mikrograntu Wewnetrznego UW IDUB , Sledzenie przemian
nanoczgstek rodu w srodowisku, badanie ich mobilnosci i biodostgpnosci” (28.12.2020 —28.06.2021) nr PSP
501-D112-20-0004316.
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ZASTOSOWANIE NATURALNYCH ROZPUSZCZALNIKOW
EUTEKTYCZNYCH (NADES) DO EKSTRAKCJI METALLI
I METALONANOCZASTEK Z TKANEK ROSLINNYCH

Lena Ruzik

Politechnika Warszawska, Wydziat Chemiczny, Katedra Chemii Analitycznej,
ul. Noakowskiego 3, 00-664 Warszawa
e-mail: lena.ruzik@pw.edu.pl

Spozywanie roslin jadalnych, ktére moga pobiera¢ i akumulowa¢ nanoczastki, moze
prowadzi¢ do bezposredniego oddziatywania nanoczgstek na organizm czlowieka. Badania
wykazaty, ze warunki srodowiskowe, w ktoérych hodowane sg ro$liny, znaczaco wplywaja na
stezenie pierwiastkow w roslinach [1]. Nanoczastki (NP) metali i tlenkow metali s w ostatnich
latach czesto stosowane w produktach przemystowych i konsumenckich. Doprowadzito to do
zwigkszenia uwagi przy ocenie ich zachowania w $rodowisku. W tym kontek$cie wazne jest
poszukiwanie nowych sposobow ekstrakcji nanoczastek z tkanek roslinnych.

Naturalne rozpuszczalniki eutektyczne (NADES) to klasa rozpuszczalnikow
otrzymywana przez zmieszanie statych zwigzkow, takich jak chlorek choliny, cukry,
aminokwasy uzyskujac mieszaning eutektyczng o temperaturze topnienia znacznie nizszej niz
temperatura topnienia poszczeg6élnych sktadnikow. NADES sg z powodzeniem stosowane jako
rozpuszczalniki do ekstrakcji metali z tkanek roslinnych [2]. Jak wynika z przedstawionych
badan, NADES pozwalaja na sprawne przygotowanie probki do analizy wybranych
nanoczastek.

Celem prowadzonych badan byto wykorzystanie NADES jako ekstrahenta NP tlenkéw
metali z materialu roslinnego. Do badan wybrano rzodkiewke, rosnaca na podiozach
zawierajacych nanoczastki: tlenku miedzi(II), tlenku ceru(IV) i tlenku tytanu(IV). Pierwszym
etapem badania bylo sprawdzenie wplywu NADES na wymienione nanoczastki. W drugim
etapie wybrane rozpuszczalniki NADES zastosowano jako ekstrahenty NP obecnych
w rzodkiewce. Do okreslenia liczby 1 wielkosci nanoczastek wykorzystano technike
spektrometrii mas z jonizacja w plazmie sprzgzonej indukcyjnie z w trybie pojedynczej czastki
(SP-ICP-MS).

W wyniku przeprowadzonych badan stwierdzono, ze NP tlenku miedzi(II), niezaleznie
od zastosowanego rozpuszczalnika, nie wystepujg w ekstrakcie. W roztworze obecna byta tylko
forma jonowa pierwiastka. Natomiast w korzeniu rzodkiewki akumulowane sg nanoczastki
tlenku ceru(IV) o wigkszych rozmiarach, a w lisciach o mniejszych rozmiarach. W przypadku
nanoczastek tlenku tytanu(IV), ulegly one aglomeracji i byly obecne w niewielkiej ilosci
w lisciach rzodkiewki, a akumulowaly si¢ gtoéwnie w korzeniu. Zastosowanie NADES jako
ekstrahenta, umozliwito ekstrakcje NP tlenkow metali z materiatu roslinnego [3].

Podzigkowania: Praca zostata sfinansowana przez Politechnike Warszawskq w ramach projektu NChem2.

Literatura:

[1] S.C. Capaldi Arruda, A.L. Diniz Silva, R. Moretto Galazzi, R. Antunes Azevedo, M. A. Zezzi Arruda, Talanta
131 (2015) 693-705.

[2] N. Osowska, L. Ruzik, Food Anal. Methods 12 (2019) 926-935.

[3] M. Jakubowska, L. Ruzik, Anal. Biochem. 617 (2021) 114117.

Konwersatorium Spektrometrii Atomowej, Biafystok 6-8.09.2021

35



K-7

MALDI AS A ANALYTICAL TOOL FOR (BIO)COLLOIDS STUDY
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Due to the constantly growing number of infections caused by pathogenic
microorganisms, the development of fast, cheap, and at the same time effective and
unambiguous methods of microbial identification is an extremely important aspect and
challenge of modern science. The rapid development of molecular biology has enabled the use
of amore precise diagnostic tool, which is the use of polymerase chain reaction (PCR), followed
by sequencing of the conserved fragment of the 16S rRNA gene. Nowadays, 16S rRNA
sequencing technique is considered as a ,,gold standard” in microorganism identification.
Molecular biology methods are characterized by high sensitivity, accuracy, discriminatory
power and reproducibility. However, next to the numerous advantages, there are many
limitations. The main problems include a long analysis time of up to 3 days. This is mainly
related with the fact that such research is usually carried out by specialized external institutions
with qualified scientific staff, access to commercial databases and specialized equipment. In
addition, the costs of analysis are so high that this technology can not to be used in routine
diagnostics. At the same time, the problem is the limited number of available gene sequences
in databases and the lack of strict criteria for the results interpretation.

An alternative to molecular biology techniques has proved to be matrix-assisted laser
desorption ionization time-of-flight mass spectrometry (MALDI-TOF MS), which is
a relatively new but very promising method for microorganisms identification. The use of soft
ionization makes it possible to record the characteristic molecular profiles of the microorganism
("fingerprint™), which can be compared with the spectra deposited in the database, thus enabling
identification of the microorganism. It is estimated that identification with the MALDI
technique can reduce the cost of analysis by more than 50% per year compared to traditional
techniques. The main advantages of this technology include the speed and simplicity of
analysis, as well as the accuracy of the obtained results. Bacterial identification using MALDI-
TOF MS has revolutionized the world of microbiological diagnostics, offering species level
identification within minutes with accuracy that matches, and often outperforms, conventional
identification systems [1].

Podzigkowania: This work was financially supported in the framework of the project “Advanced Biocomposites
for Tomorrow's Economy BIOG-NET” (FNP POIR.04.04.00-00-1792/18-00). Pawel Pomastowski and Bogustaw
Buszewski are members of Torun Center of Excellence “Towards Personalized Medicine”
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NOWA PROCEDURA POMIARU STOSUNKOW IZOTOPOWYCH
GERMANU W PROBKACH WOD ORAZ MINERALOW TECHNIKA
MC-ICP-MS PO TWORZENIU LOTNYCH WODORKOW
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German jest pierwiastkiem $ladowym, jego Srednia zawartos¢ w skorupie ziemskiej,
w skatach i mineralach wynosi okoto 1 mg/kg. Posiada pig¢ naturalnie wystepujacych
izotopow, °Ge, "’Ge, "Ge, "“Ge and "®Ge o wzglednej abundancji 21,23; 27,66; 7,72; 35,94
oraz 7,45%. Mimo duzego zainteresowania zmianami sktadu izotopowego Ge, do tej pory
opublikowano bardzo niewiele prac na ten temat, gldéwnie ze wzgledu na jego niskg zawarto$¢
1 szereg ograniczen w mozliwosciach pomiarowych.

Przed przystapieniem do analizy izotopowej Ge za pomocag wielodetektorowej
spektrometrii mas z jonizacjag w plazmie (MC-ICP MS), konieczne jest wydzielenie analitu.
Etap ten ma na celu ograniczenie wptywu skladnikéw matrycy probki na precyzje
I prawdziwos$¢ wyniku pomiaru stosunku izotopowego.

Opracowano procedur¢ doktadnego pomiaru stosunkow izotopowych Ge w wodach
oraz probkach geologicznych faz stalych z wykorzystaniem MC-ICP MS bezposrednio po
tworzeniu lotnych wodorkow. Procedura polega na ekstrakcji germanu w uktadzie ciecz-ciecz
w celu wyeliminowania innych pierwiastkow mogacych wptywaé na rozktad wodorku
germanu. Wykazano, ze procesy ekstrakcji i odparowania nie powoduja strat analitu, a tym
samym na frakcjonowanie izotopowe. W celu korekty dryftu przyrzadu pomiarowego 1 efektu
dyskryminacji mas zastosowano technike kalibracji naprzemiennej wzorzec-probka.
Rejestracja sygnatu analitycznego w trybie czasowo-rozdzielczym umozliwita wybor sygnatow
o najlepszych parametrach oraz zwigkszyta precyzje uzyskanych wynikéw. Kontrola pH za
pomoca buforu octanowego zwigkszyta czulos¢ prawie 5-krotnie w poréwnaniu do warunkow
tworzenia wodorku germanu, proponowanych przez innych autoréw. Wartym podkreslenia jest
to, ze opracowana procedura jest znacznie prostsza i Szybsza, nie wymaga pracochtonnego
wydzielania Ge z zastosowaniem Zywic jonowymiennych, a dzigki wysokiej czuto$ci pozwala
na pomiary stosunkoéw izotopowych Ge w materiatach o stosunkowo niskiej jego zawartosci.
Zmierzono wartoci frakcjonowania izotopowego dla pary "“Ge/°Ge w certyfikowanych
materiatach odniesienia, dla ktérych wartosci oczekiwane byty dostepne w bazie GeoREM.
Wykazano, ze poprawno$¢ oraz precyzja zaproponowanej procedury sg rownie dobre lub lepsze
niz procedur opublikowanych wczesniej przez innych autoréw i z powodzeniem zastosowano
ja do analizy izotopowej probek wody naturalnej o stosunkowo wysokiej zawarto$ci germanu.

Podziekowania: Autorzy dziekujg dr Johnowi Molloyowi z Narodowego Instytutu Standaryzacji i Technologii
(Stany Zjednoczone) za udostepnienie certyfikowanego materiatu odniesienia NIST 3120a.
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Wiedza dotyczaca zwigzkéw chemicznych zaangazowanych w pobieranie i transport
metali przez ro$liny jest kluczem do zrozumienia proceséw umozliwiajacych niektorym
ro$linom przystosowanie si¢ do zycia w ekstremalnych warunkach i wzrost na silnie skazonych
obszarach pogorniczych. Rosliny te nie tylko gromadza metale, ale takze wypracowaty
mechanizmy chronigce przed negatywnymi skutkami nadmiernego ich stezenia. W zwigzku
Z tym istnieje mozliwo$¢ ich ewentualnego wykorzystania w oczyszczaniu skazonych terenow
poprzez fitoremediacje.

Opracowano wielotorowy schemat procedur z wykorzystaniem spektrometrii mas
W celu pordwnania pobierania i transportu metali przez endemiczne gatunki roslin zebrane na
terenach opuszczonych kopaln w rejonie Cajamarca w peruwianskich Andach [1]. Wyniki
oznaczania catkowitych zawarto$ci metali w poszczegolnych organach roslinnych skorelowano
z charakterystyka gleby. Badania umozliwily wytypowanie ro$lin charakteryzujacych sie¢
najbardziej efektywna akumulacja metali 1 ich transportem do cze$ci nadziemnych [2].
Rozpuszczalne w wodzie zwigzki metali o niskiej masie czasteczkowej obecne w korzeniach,
todygach 1 liSciach analizowano z wykorzystaniem dwoch metod rozdziatu: ultrasprawne;j
chromatografii wykluczania (UPSEC) i oddzialywan hydrofilowych (HILIC). Warunki
rozdzielenia zostaly tak zoptymalizowane, aby umozliwi¢ bezposrednie potaczenie
z detektorami ICP MS i ESI Orbitrap MS. W ekstraktach wodnych roslin Nicotiana thyrsiflora,
Puya sp., Arenaria Dygina i Hypericum Laricifolium, ktore wyrdznialy si¢ najwyzszymi
wspotczynnikami translokacji, wykazano obecno$¢ réznych kompleksow Cu 1 Zn.
W wigkszosci z nich, najwiekszy udziat stanowilty potaczenia z nikotianaming, ktéra jest
waznym ligandem bioragcym udzial w krotko- 1 dlugodystansowym transporcie metali
w roslinie. Z kolei w Hypericum Laricifolium znaleziono nieznany dotad zwigzek, bedacy
dihydroksy pochodng nikotianaminy. Obserwacja podwojnej hydroksylacji nikotianaminy jest
wyjatkowa 1 z pewnoscig zastuguje na dalszg uwage, poniewaz proces ten jest prawdopodobnie
kodowany genetycznie i za pos$rednictwem enzymow.

Podziekowania: Autorzy dzigkujq dr Timand (Pontifical Catholic University of Peru, Peru) i mgr Gonzales Arce
(Laboratory of Floristics of the Herbarium of the Natural History Museum of the Universidad Nacional Mayor de
San Marcos, Peru) za identyfikacje taksonomiczng badanych roslin.

Literatura:
[1] E. Cruzado-Tafur, L. Torr6, K. Bierla, J. Szpunar, E. Tauler, Journal of South American Earth Sciences 106

(2021) 103107.
[2] E. Cruzado-Tafur, K. Bierla, L. Torro, J. Szpunar, Plants 10 (2021) 241.
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MIKROPROBKACH WARSTW MALARSKICH METODA LA-ICP-MS
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NIEORGANICZNYCH PIGMENTOW W OBRAZACH OLEJNYCH
PRZEL.OMU XIX I XX W.
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Szeroko pojmowane Dziedzictwo Kulturowe, opisywane w dokumentach UNESCO
jako zrédto kreatywnosci czerpiace z tradycji 1 przenikania si¢ kultur, wymaga zachowania dla
dobra obecnych i przysztych pokolen. Ze wzgledu na obowigzujace wysokie standardy ochrony
obiektéw Dziedzictwa Kulturowego podkreslana jest konieczno$¢ stosowania metod mozliwie
nieinwazyjnych, ktéra znajduje odzwierciedlenie takze w tworzonych scenariuszach
analitycznych. Identyfikacja pigmentéw pozwala na okreslenie indywidualnej palety farb
wykorzystywanych przez artyste, na gromadzenie cennych informacji o warsztacie malarskim,
a w dalszej perspektywie moze by¢ wykorzystana jako narzedzie wspierajace badania
autentycznos$ci dziet, badz poszukiwania informacji o proweniencji materiatéw malarskich.

Niniejsze badania dotycza identyfikacji pigmentow pobranych w formie mikroprobek
pochodzacych z obrazow polskich malarzy (O. Boznanskiej, J. Malczewskiego, J. Matejki),
ktorzy byli czynni tworczo na przelomie XIX 1 XX wieku. Okres ten charakteryzowat sie
dynamicznymi zmianami w produkcji materialow malarskich. Wowczas wprowadzono na
rynek szereg pigmentow, w tym: pigmenty chromowe (PbCrO4 /1816; BaCrO4/SrCrO4 /1830;
Cr,03-2H,0/1838), pigmenty kobaltowe (Co0O-ZnO/1780; Kz[Co(NO2)s]-H.0/1852;
Co03(As04)2/1859, CoO-nSn02/1860), zoéicien kadmowa (CdS/1907) oraz biele (ZnO/1834;
Ti02/1921). W opisywanych badaniach zaproponowano trzyetapowe analizy przesiewowe,
ktorych celem byto uzyskanie spojnosci interpretacyjnej zaproponowanej wzgledem informacji
o sktadzie molekularnym (spektroskopia Ramana) i pierwiastkowym (SEM-EDS i LA-ICP-
MS) [1]. Badania dodatkowo wprowadzaja mozliwos¢ odwotania si¢ do danych o sposobie
rozmieszczenia pierwiastkow. W tym celu zaproponowano zastosowanie metody LA-ICP-MS,
dzigki ktoérej mozliwe bylo uzyskanie informacji o zawartosci pierwiastkoéw glownych
1 sladowych. W celu ustalenia indywidualnych preferencji dotyczacych ulubionej palety farb
wspomnianych artystow przebadano ponad 300 mikroprobek pobranych w trakcie konserwacji
obrazow olejnych. Uzyskane wyniki zostang omowione podczas prezentacji.

Podzigkowania: Badania byly prowadzone w Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych Uniwersytetu
Warszawskiego wspoltfinansowanym przez Europejski Fundusz Rozwoju Regionalnego w ramach Operacyjnego
Programu Innowacyjnej Gospodarki 2007-2013.

Literatura:

[1] B. Wagner, L. Kepa, M. Donten, B. Wrzosek, G.Z. Zukowska, A. Lewandowska, Microchem J. 146 (2019)
279-285.
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OZNACZANIE ZAWARTOSCI BORU, KRZEMU I CYRKONU
W NOWYCH STOPACH GLINU
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Sie¢ Badawcza tukasiewicz — Instytut Metali Niezelaznych, Centrum Chemii Analitycznej,
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Glin jest trzecim najpowszechniej wystepujacym pierwiastkiem w skorupie ziemskie;.
W stanie czystym pierwiastek ten jest srebrzystobiatym metalem o niebieskawym odcieniu. Jest
ciggliwy i kowalny. W czystej postaci jego wlasciwosci mechaniczne sg stabe. Mozna je jednak
znaczaco poprawic¢ poprzez wprowadzanie dodatkoéw stopowych [1]. W zalezno$ci od sposobu
przeznaczenia stopy na bazie glinu mozna podzieli¢ na: stopy do obrobki plastycznej
zawierajace do 5% pierwiastkow stopowych (Cu, Mg, Mn, Zn, Si, Cr, Ti, Li) oraz stopy
odlewnicze zawierajace od 5% do 25% pierwiastkéw stopowych (Si, Cu, Mg, Zn i Ni). Stopy
na bazie glinu ze wzgledu na swoje wlasciwosci znalazty wiele zastosowan i s3 uzywane do
wyrobu szerokiej grupy produktéow — od czgsci karoserii i silnikéw samochodow, przez
poszycia i elementy konstrukcyjne samolotow, po czesci statkow kosmicznych [2].

W dotychczas produkowanych stopach glinu bor nie wystepowat ani jako skltadnik
stopowy, ani nie byto koniecznosci jego analizy jako potencjalnego zanieczyszczenia. Pierwsze
dwuskladnikowe stopy glinu z borem pojawily sie na rynku w 2018 roku. Zadna
z dostepnych na rynku norm nie uwzglednia sposobu oznaczania tego pierwiastka oraz
wlasciwego sposobu przygotowania materialu do analizy. Kolejnym wybranym do analizy
pierwiastkiem jest cyrkon. Norma PN-EN 14242:2005 [3] opisuje sposob przygotowania, do
pomiarow technika ICP-OES, stopow glinu zawierajacych w swoim sktadzie maksymalnie 2%
Zr. Natomiast w analizowanych zaprawach glinu, zawarto$¢ Zr waha si¢ od kilku do kilkunastu
procent. Z kolei zawarto$¢ krzemu w stopach glinu oznaczano dotychczas technika
grawimetryczng. Ze wzgledu na czasochtonno$¢ oraz pracochtonnos¢ tej klasycznej metody,
podjeto probe wykonania analizy krzemu na poziomie powyzej 1% technikg ICP-OES.

W ramach badan opracowano procedury analityczne do oznaczania boru, krzemu
i cyrkonu, na poziomie od 0,001% do 20% w glinie i stopach glinu z wykorzystaniem techniki
ICP- OES. Do oznaczania boru sprawdzono trzy sposoby przygotowania probek do analizy.
Najefektywniejszg metoda okazalo si¢ roztwarzanie probek w mieszaninie kwaséw (HNOs3 :
HCI : H2SOs4) pod chlodnica zwrotng. Do oznaczania krzemu i cyrkonu zastosowano
roztwarzanie w mieszaninie kwasow chlorowodorowego i azotowego(V) w uktadzie otwartym.
Jakos¢ opracowanych metod potwierdzono uzyskujagc poprawne wyniki oznaczania
analizowanych pierwiastkdbw w certyfikowanych materiatach odniesienia glinu oraz poprzez
porownanie z wynikami uzyskanymi metodami klasycznymi.

Literatura:

[1] Poradnik fizykochemiczny, WNT, Warszawa, 1974, s. 75-76.

[2] The Aluminium Association, https://www.aluminum.org

[3] PN-EN 14242:2005 Aluminium i stopy aluminium. Analiza chemiczna. Metoda optycznej spektrometrii
emisyjnej z plazmg indukcyjnie sprz¢zona, wersja polska.
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OZNACZANIE GERMANU W MATERIALACH ODPADOWYCH
POCHODZACYCH Z POLSKICH HUT CYNKU
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German uznawany jest za pierwiastek krytyczny dla rozwoju gospodarki, ze wzglgedu
na ograniczony dostep do jego zasobdw 1 stosowanie w strategicznych sektorach gospodarki.
Uzywany jest przede wszystkim do produkcji: swiattowodow, elementow optycznych do
podczerwieni, elektroniki, paneli stonecznych oraz katalizatorow (wytwarzanie tworzyw
sztucznych). Swiatowa produkcja germanu rafinowanego ze zrédet pierwotnych w 2020 roku
wyniosta ok. 130 ton. Gléwnym zrédtem pozyskiwania Ge sa odpady hutnicze powstajace przy
przetwarzaniu koncentratow rud Zn-Pb lub rud Cu (~60% $wiatowej produkcji) oraz popioty
lotne - produkty spalania lub koksowania niektorych wegli bogatych w Ge (~40% $wiatowej
produkcji). Nalezy przy tym podkresli¢, ze w $wiecie odzyskuje si¢ jedynie 3% Ge zawartego
w surowcach Zn [1].

Projekt InTeGer, realizowany w Lukasiewicz — IMN, obejmuje opracowanie innowa-
cyjnej technologii hybrydowej odzysku germanu z materiatow odpadowych pochodzacych
z polskich hut cynku. Z surowcow zawierajacych min. 50 ppm Ge otrzymany zostanie
koncentrat koncowy zawierajacy min. 10% Ge. Technologia bedzie innowacyjna na skale
Polski 1 UE. W ramach dotychczasowych badan opracowano procedury potilosciowej analizy
materiatdéw zawierajacych Ge za pomoca fluorescencyjnej spektrometrii rentgenowskiej (XRF)
I spektrometrii mas z wzbudzeniem w plazmie indukcyjnie sprz¢zonej (ICP-MS). Mialo to na
celu wstgpne poznanie sktadu materiatow, dobor odpowiedniego sposobu przygotowania
probek, wybor linii analitycznych wolnych od interferencji w optycznej spektrometrii emisyjnej
(ICP-OES) oraz wyselekcjonowanie izotopu germanu oraz izotopu wzorca wewnetrznego,
najmniej narazonych na interferencje (ICP-MS). Sposrod kilku sposobow przygotowania
probek statych (gabka Cu/Co, gabka Cd, szlamy Larox, zgary z pieca podawczego) wybrano
destylacyjne oddzielnie Ge jako GeCl, z roztworu uzyskanego po stopieniu probki z NayOoi
roztworzeniu stopu w kwasie azotowym(V). W przypadku prébek roztworéw technologicznych
(powstatych w wyniku hydrometalurgicznego przerobu probek statych) preparatyka oparta jest
o0 destylacyjne oddzielnie Ge jako GeCl.. Do ilosciowego oznaczania zawarto$ci Ge stosowano
techniki ICP-OES (ze wzglgdu na liczne interferencje zrezygnowano ze stosowania techniki
ICP-MS). W wyniku prac ostatecznie opracowano metody ilo$ciowego oznaczania Ge na
poziomie od 0,005% do 1,0% w préobkach statych oraz od 1 mg/l do 500 mg/l w roztworach
technologicznych z wykorzystaniem techniki ICP-OES [2].

Projekt finansowany przez Narodowe Centrum Badan i Rozwoju w ramach programu Lider XI ,, Innowacyjna
technologia odzysku germanu z odpadow polskiego hutnictwa cynku”.

Literatura:
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BADANIE SPECJACJI PIERWIASTKOW TOKSYCZNYCH
W PROBKACH ZYWNOSCI CIEKLEJ I STALEJ TECHNIKAMI
SPRZEZONYMI LC/ICP-DRC-MS | ESI-MS/MS
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Bezpieczenstwo zywnosci zalezy od wielu czynnikdéw natury zaréwno biologicznej jak
i chemicznej. Jednym z najistotniejszych sposrod tych czynnikéw jest obecno$¢ w zywnosci
potencjalnie toksycznych pierwiastkbw chemicznych. Toksyczno$¢ 1 biodostepnosé
pierwiastkow chemicznych nie zalezy jedynie od dawki czy drogi podania, ale rowniez od
formy w jakiej dany pierwiastek dostaje si¢ do organizmu. W zwigzku z powyzszym oznaczenie
tylko catkowitej zawarto$ci pierwiastkow chemicznych w probce zywno$ci nie jest
wystarczajace w ocenie jakosci produktow zywnosciowych.

W ramach prezentowanych badan opracowano procedury analizy specjacyjnej As, Cr
1 Sb w probkach zywnosci cieklej (wody mineralne, smakowe oraz funkcjonalne) i procedury
analizy specjacyjnej As w probkach zywnos$ci stalej (algi i przetworzone produkty
zywnosciowe z alg). Dla wszystkich opracowanych procedur analizy iloSciowej
przeprowadzono walidacje. Zapewniono sp6jnos¢ pomiarowg a takze oszacowano niepewnosé
wynikow pomiaréw. W prowadzonych badaniach stosowano zaawansowane techniki
sprzezone: wysokosprawna chromatografia cieczowa potaczona ze spektrometrig mas z plazma
sprzezong indukcyjnie (HPLC/ICP-MS) i ultrasprawna chromatografia cieczowa potgczona
z tandemowg spektrometrig mas z jonizacjg poprzez elektrorozpraszanie (UPLC/ESI-MS/MS).

W butelkowanych wodach mineralnych, smakowych i funkcjonalnych oznaczono As'
i AsV. SbY oraz CrV' oznaczono tylko w wodach mineralnych. Sh"', MMA oraz DMA nie
wykryto w zadnej probce wody. W butelkowanych wodach smakowych oraz funkcjonalnych
oznaczono AsB oraz wykryto Cr'"'. Metoda SEC/ICP-DRC-MS wykryto formy specjacyjne As,
Cr i Sb w zakresie mas od 13,7 do <6,5 kDa.

W probkach alg oznaczono catkowitg zawartos¢ As w zakresie od (19,28 + 0,45) do
(72,6 £ 2,7) mg kg*. Analiza specjacyjna arsenu w probkach alg wykazata obecno$¢ takich
form specjacyjnych jak: As", As¥Y i DMA. Oszacowano zawarto$¢ arsenu
niezidentyfikowanego w ekstraktach z alg na poziomie od 27% do 100% catkowitego arsenu
po ekstrakcji. Badania identyfikacji nieznanych form specjacyjnych arsenu potwierdzily
obecno$¢ w badanych probkach 12 arsenocukréw oraz 8 prostych zwigzkdéw organicznych As.

Wyniki prowadzonych badan ukazuja, ze oznaczenie wysokich zawarto$ci catkowitych
pierwiastkow w Zywnos$ci nie musi by¢ jednoznaczne z wysoka zawartoscig toksycznych form
tych pierwiastkow. Niemniej jednak obecno$¢ szerokiej gamy form specjacyjnych
pierwiastkéw w zywnos$ci wskazuj¢ na potrzebe dalszego prowadzenia podobnych badan.
Badania finansowane w ramach projektu badawczego NCN: 2017/25/B/ST4/00374
Praca doktorska napisana na podstawie prezentowanych wynikéw badan zostata wyrdzniona nagrodg Komitetu

Chemii Analitycznej PAN za najlepszq prace doktorskq z zakresu chemii analitycznej w dziedzinie spektrometrii
analitycznej.
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Ze wzgledu na unikatowe wtasciwosci fizyczne oraz chemiczne, nanoczastki (NPs)
metali oraz ich tlenkow odgrywaja coraz wigkszg rolg¢ w produktach konsumenckich oraz
przemysle. Zjawisko to prowadzi do szybkiego rozwoju technologii ich opracowywania
i produkcji, a takze pojawiania si¢ nowych zastosowan. Doprowadzito to z kolei do znaczacej
emisji NPs do $rodowiska, skad moga by¢ akumulowane przez rosliny jadalne,
a w konsekwencji dostawac si¢ do organizmu czlowieka.

Celem projektu byto okreslenie wptywu nanoczastek zelaza zerowartosciowego (nZVI)
na tkanki modelowej rosliny — Arabidopsis thaliana. nZVI sg doskonatymi adsorbentami
i fotokatalizatorami, dlatego zyskaly szczegodlne =zainteresowanie ze wzgledu na ich
skuteczno$¢ w usuwaniu zanieczyszczen Srodowiskowych. nZVI wykorzystywane s3 do
oczyszczania wod gruntowych oraz gleby in situ, co skutkuje ich kontaktem z ro$linami
1 zwierzetami, prowadzac do nieznanych efektoéw na organizm ludzki.

W pierwszym etapie badan prowadzona byta hodowla roslin kontrolnych oraz
w obecnosci nZVI dostarczanych w dwoch roznych formach — zawiesiny oraz proszku. Po
zakonczeniu hodowli, catkowita zawarto§¢ metalu oznaczana byla za pomocg techniki
spektrometrii mas z jonizacja w plazmie sprz¢zonej indukcyjnie z potréjnym analizatorem
kwadrupolowym (ICP-QQQ-MS), w celu okreslenia, czy i w jakim stopniu metal zostat
pobrany przez analizowana ro$ling. Proces przygotowania probki do analizy nie powinien mie¢
wplywu na wilasciwosci NPs, dlatego sprawdzona zostata stabilno$¢ nZVI pod wpltywem
roztworow stosowanych w trakcie postgpowania analitycznego. W kolejnym etapie rosliny
poddane zostaty trawieniu enzymatycznemu, w celu wydajnej ekstrakcji nZVI z matrycy
roslinnej. Otrzymane roztwory analizowane byly za pomoca ICP-QQQ-MS pracujacym
W trybie analizy pojedynczej czastki (SP-ICP-QQQ-MS), co pozwolito na uzyskanie informacji
o rozmiarze nZVI pobranych przez ro$ling, a takze o zawartosci nZVI i jonowych form Zelaza.
Mozliwe bylto takze monitorowanie przemian nZVI, takich jak rozpuszczanie lub aglomeracja.
Otrzymane wyniki wykazaty, Ze pobieranie oraz przeksztatcenia nZVI zalezne s3 od ich formy
uzytej podczas hodowli rosliny.

Podzigkowania: Projekt wspierany finansowo przez Narodowe Centrum Nauki (grant nr 2018/31/N/ST4/02035).
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In recent years, nanotechnology involves almost every field of science (e.g. physics
chemistry, biology, engineery etc.) that allows to make the life easier. The nanotechnology
require to the measuring, monitoring, assembling and mediating at Nano scale by involving
interdisciplinary approach for the structure, composition and stability characterization as well
as medical area application [1]. In this fact, the researchers are encouraged continuously to
design modern interdisciplinary technologies and methods. The spectroscopic methods such as:
DLS/ZETA, FTIR, X-ray, Spectrofluorometer and Flow cytometry along with Microscopy
methods, Spectrometric and Separation techniques summaries the complementary information
regarding the nanomaterials [2]. Flow cytometers utilize lasers as light sources to produce both
scattered and fluorescent light signals that are read by detectors and converted to the electronic
signals allowing detail in studies of the immune system and other areas of cell biology [3].

The present study is coming to indeed shed further light onto innovative approach of
(Bio) silver-nanocomposites concerning structure, organic coats onto/into silver core, stability
of the biocolloids in time and influence of the concentrations on the physicochemical properties
and effectiveness. In this fact, a several Spectroscopy methods have been involved to received
detailed particulars of biological synthesized silver composites. The spectroscopic approach
present the (Bio) silver-nanocomposites as a complex stable structure consists of crystal form
of silver nanoparticles coated with organic deposits as well as Flow cytometry has shown a high
antimicrobial effect at low concentrations. In another train of thoughts, ones nowadays
increasing ecological problems have gained interest worldwide, the complex information
obtained based on the complex spectroscopy analysis give a new scientific approach
concerning the biologically synthesized nanoparticles naturally coated by organic core as well
as their using in engineer (as a sensor) and medical area (e.g. skin infection).

Podziekowania: This work was supported by the “Advanced biocomposites for tomorrow’s economyBIOG-NET”
project (FNP POIR.04.04.00-00-1792/18-00) that is carried out within the TEAM-NET program of the Foundation
for Polish Science.
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Antybiotyki sa to substancje o aktywnosci antybakteryjnej, ktoére sa powszechnie
stosowane w medycynie oraz weterynarii do zwalczania patogendw ludzi oraz zwierzat.
Pomimo tego, ze wykorzystywanie tych zwiazkéw jest niezwykle zasadne, substancje te
z latwos$cig przedostaja si¢ do $rodowiska wodnego, zwigkszajac wystgpowanie zjawiska
wielolekoopornosci wsrod mikroorganizméw. W celu zminimalizowania wspomnianego
niekorzystnego zjawiska wielolekoopornosci, nalezy zastosowaé procedury majace na celu
oczyszczenie sciekow z tych zwigzkéw. Niestety, obecnie stosowane do tego celu techniki
oczyszczania, tj. np. osad czynny, charakteryzujg si¢ niewystarczajaca efektywnoscia rozktadu
tych zwigzkéw. Odpowiedzig na ten problem moze by¢ zastosowanie zimnych plazm
atmosferycznych, generowanych w wyniku inicjowania np. wyladowan jarzeniowych czy tez
wytadowan barierowych w systemach plazmotwoérczych [1]. W ramach oceny mozliwosci
zastosowania zimnej plazmy atmosferycznej do degradacji antybiotykdéw przetestowaliSmy
modulowane za pomocg czestotliwosci radiowej wyltadowanie jarzeniowe (ang. pulse-
modulated radio-frequency atmospheric pressure glow discharge). Traktowanym roztworem
byt wodny roztwér antybiotyku, tj. doksycykliny o stezeniu 31 mg/dm?. Stopien rozktadu tego
zwigzku organicznego oszacowano z zastosowaniem technik spektrometrii atomowej
1 czasteczkowej (ATR FT-IR, UV/Vis). Stwierdzono, ze generowanie tego rodzaju zimnej
plazmy atmosferycznej w zdefiniowanych warunkach pracy autorskiego systemu
plazmotworczego prowadzi do 85% rozkladu doksycykliny, co okreslono z zastosowaniem
techniki HPLC-DAD (Shimadzu). Ponadto, stosujac technike UPLC-MS/MS (Agilent)
zdefiniowano produkty rozpadu analizowanego antybiotyku jako produkty utlenienia,
powstajace w §ladowych stezeniach. Wyniki dotyczace utraty aktywnosci biologicznej
testowanego roztworu potwierdzaja skutecznos¢ zastosowanego sposobu oczyszczania.

Podzigkowania: Przedstawione prace badawcze zostaly wykonane w ramach realizacji projektu SONATA 15

(UMO-2019/35/D/ST8/04107), finansowanego przez Narodowe Centrum Nauki (NCN).
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Blisko 25% komercyjnie dostepnych farmaceutykéw zawiera przynajmniej jeden atom
fluoru. Leki fluorowane sa obecnie szeroko stosowane w medycynie do leczenia chordb
psychicznych, infekcji i stanow zapalnych oraz rowniez ostatnio w terapiach pacjentow
zakazonych wirusem SARS-CoV-2 [1]. Podczas dlugoterminowej terapii mozliwe jest
zwigkszenie zawartosci fluoru w organizmie [2], ale ten fakt i jego konsekwencje dla organizmu
nie sg brane pod uwage przez lekarzy. Rozwazany jest tylko og6lny mechanizm metabolizmu
lekow. Powstaje jednak pytanie, czy czasteczki leku zawierajace fluor moga reagowac z innymi
bioczasteczkami, takimi jak biatka czy lipidy, zmieniajac ich strukture, a tym samym funkcje.
W ostatnich latach pojawily si¢ niepokojace doniesienia na temat niepozadanych dziatan
zwigzanych z dlugoterminowym podawaniem lekow fluorowanych migdzy innymi: zerwanie
sciggna Achillesa po leczeniu antybiotykami fluorochinolonowymi czy objawy ostrego zawatu
migs$nia sercowego obserwowane u pacjentow leczonych fluoropirymidyna [2]. W zwiazku
z tym podjeto badania w kierunku potwierdzenia potencjalnych interakcji biatko-fluor (lub jego
metabolity) 1 ich konsekwencje dla organizmu ludzkiego. Przedmiotem badan sg probki tkanek
szczuréw z gatunku Wistar (Rattus Norvegicus). Badano grupg¢ kontrolng i dwie grupy, ktorym
podawano lek zawierajacy fluor (cinacalcet) w dawkach odpowiadajacych maksymalnemu ich
spozyciu przez cztowieka w ciggu 3 tygodni. Celem badan bylo przeprowadzenie réznicowej
analizy proteomicznej oraz przypisanie odpowiedniego znaczenia biologicznego
zidentyfikowanych bialek o zmienionej ekspresji 1 ich udziatu w szlakach metabolicznych
organizmu. Badania proteomiczne wykonano z wykorzystaniem nano-UHPLC-ESI-
(Orbitrap)MS/MS. Zidentyfikowano 29 biatek, ktéorych ekspresja zostala zmieniona,
porownujac grupy badanych zwierzat (kontrola, 7 dni i 21 dni podawania leku). Dla przypisania
odpowiedniego znaczenia biologicznego zidentyfikowanych biatek, ktorych ekspresja ulegla
zmianie, wykorzystano baze danych KEGG (Kyoto Encyclopedia of Genes and Genomes),
ktora jest zbiorem baz danych, ktore powstaty w celu integracji genomicznych, chemicznych
I systematycznych informacji na temat funkcjonowania systemow biologicznych i interakcji
migdzy nimi. Wykazano, ze czgs¢ zidentyfikowanych biatek jest zaangazowana w procesy
zwigzane z synteza biatek w mitochondrium komorki, co moze by¢ przyczyng powstawania
skutkow ubocznych stosowania lekéw fluorowanych.
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Certyfikowane materialy odniesienia (CRM) to nieroztaczny element analizy sktadu
chemicznego we wspotczesnej kontroli jakosci surowcoOw i produktow. Niepodwazalnym
trendem  ostatnich dwoch dekad jest zwigkszenie  wykorzystania  szybkich,
wielopierwiastkowych technik instrumentalnych (m.in. fluorescencyjnej spektrometrii
rentgenowskiej) z mozliwie najwickszym uproszczeniem i skroéceniem etapu preparatyki
probek. Ta tendencje widac takze w laboratoriach firm zajmujacych si¢ produkcja materiatéw
krzemowych, stanowigcych wazny element proceséw produkcyjnych w budownictwie,
stalownictwie i nowoczesnych technologiach takich jak elektronika, fotowoltaika itp.

Wspotpracujac z firmg ELKEM, $wiatowym liderem w produkcji materialow
krzemowych, zidentyfikowaliSmy istotng luk¢ w rynku CRM-6w, stuzacych do kontroli
analitycznej sktadu pylu krzemionkowego (mikrokrzemionki), krzemu metalicznego oraz
zelazokrzemu magnezowego. Krzem to pierwiastek szczegélnie istotny dla strategii rozwoju
Unii Europejskiej umieszczony na liscie Critical Raw Materials [1]. To zapotrzebowanie
stanowilo podstawe projektu badawczego SilRef, ktory od 2020 roku, jest realizowany
w konsorcjum Lukasiewicz — IMN i ELKEM ze wsparciem uzyskanym w ramach Funduszy
Norweskich [2].

W prezentacji zostang przedstawione wybrane prace projektowe, ktdre juz zostaty
zrealizowane w ramach produkcji 8 CRM-6w dla trzech typéw materiatow krzemowych: 3 pytu
krzemowego, 2 krzemu metalicznego oraz 3 zelazokrzemu magnezowego. Zaprezentowane
zostang zagadnienia, zwigzane z realizacjg procesu zgodnie z normg PN-EN ISO 17034 [3].
Obejmuja one dzialania systemowe, takie, jak planowanie produkcji, jak 1 praktyczne
rozwigzania w zakresie wytworzenia materiatow o pozadanych skladach, badania
jednorodno$ci wybranych materialdow wszystkich trzech kategorii, rozwigzania zastosowane
w ocenie stabilnosci krotko 1 dtugoterminowej oraz przygotowanie do procesu wyznaczenia
warto$ci charakterystycznych w procesie analiz realizowanych w grupie laboratoriow za
pomoca ré6znych metod analitycznych.

The research leading to these results has received funding from the Norway Grants 2014-2021 via the National
Centre for Research and Development
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Zjawisko frakcjonowania izotopowego polega na wzglednym podziale réznych
izotopoéw danego pierwiastka pomigedzy dwie wspotistniejace fazy. Konsekwencja tego faktu
jest zroznicowanie skladu izotopowego takich wspotistniejacych faz. Rozwdj
wysokorozdzielczych uktadow spektrometrii mas umozliwit iloSciowe opisanie tych
niewielkich zmian, oraz wykorzystanie wynikow do charakteryzacji wielu procesow
zachodzacych w przyrodzie.

Warunkiem otrzymania uzytecznych wynikow pomiaréw stopnia frakcjonowania jest
uzyskanie odpowiedniej precyzji pomiarow. W tym celu wykorzystuje si¢ specjalnie
zaprojektowane spektrometry oraz stosuje metody kalibracji pozwalajace na ograniczenie
wplywu dryfu instrumentu pomiarowego i efektu dyskryminacji mas. Niestety, aby procedury
te byly skuteczne konieczne jest ujednolicenie sktadu probki i wzorca, co z reguly jest osiggane
poprzez wydzielenie danego pierwiastka z badanego obiektu i odrzucenie innych,
przeszkadzajacych indywiduéw chemicznych. W stosowanych procedurach wydzielania
najczesciej wykorzystywane sa odpowiednio dobrane zywice jonowymienne. W najprostszym
przypadku dochodzi do odwracalnego zwigzania interesujacego nas pierwiastka
przy jednoczesnym wymyciu sktadnikow przeszkadzajacych, co w konsekwencji umozliwia
wydzielenie czystej frakcji zawierajacej analit. Warto podkresli¢, ze caly proces musi by¢
prowadzony w taki sposob, aby na etapie wydzielania nie spowodowac frakcjonowania
izotopowego, badz kontaminacji probki. W praktyce jest to czasochtonne i1 Zzmudne
postepowanie, czesto wymagajace pracy w warunkach bardzo czystego laboratorium.

W ramach realizowanego projektu opracowano procedure¢ pomiaru stosunku
1zotopowego magnezu bezposrednio po jego rozdzieleniu chromatograficznym od pozostatych
sktadnikow probki. Zastosowano chromatografie jonowa z polaczonymi szeregowo
detektorami konduktometrycznym i wielodetektorowym spektrometrem mas z jonizacja
w plazmie. Zaproponowano nowatorski sposob kalibracji, rejestracji i integracji sygnatow,
a takze zaprezentowano -elementy walidacji nowej procedury pomiarowej poprzez
zastosowanie jej do pomiaru stosunku izotopowego Mg w materiatach geologicznych o znanym
sktadzie izotopowym. Nast¢pnie zastosowano opracowang metode do pomiaru stosunku
izotopowego Mg w cze$ciach zielonych i chlorofilu ro$lin o réZnym mechanizmie wigzania
dwutlenku wegla.

Podzigkowania: Prace byly realizowane w ramach projektow NCN ,, Opus”’; Projekt UMO-2018/29/B/ST4/569
01710, w latach 2018—2021, oraz UMO-2014/13/B/ST4/04503, w latach 2015-2018.
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Glownymi zalozeniami stawianymi na etapie projektowania i wytwarzania materialow
opakowaniowych, ktore przeznaczone bgda do przechowywania produktow zywnosciowych sg
przede wszystkim te zwigzane z zapewnieniem jak najlepszej ochrony produktow,
warunkujgcej utrzymanie wszystkich wlasciwosci prozdrowotnych oraz przedluzenie okresu
ich przydatnos$ci. Niestety jednak pomimo wielu zalet jakimi charakteryzuja si¢ opakowania,
moga one stanowi¢ zrodto narazenia konsumenta na kontakt zroéznego rodzaju
ksenobiotykami. Zjawisko migracji matoczgsteczkowych sktadnikow tworzyw sztucznych
znane jest juz od wielu lat. Przeprowadzonych zostatlo wiele badan ukierunkowanych na
zidentyfikowanie parametrow wplywajacych na intensyfikacje tego procesu a takze
opracowano procedury umozliwiajace identyfikacje i iloSciowe oznaczenie uwalnianych ze
struktury opakowania zwigzkéw [1]. Wsrdd najczesciej identyfikowanych zwigzkéw mozna
wyrozni¢: bisfenol A (BPA), eter diglicydylowy bisfenolu A (BADGE) a takze jego pochodne.
Obecnie wiadomo, ze wigkszo$¢ z tych substancji wykazuje znaczng aktywnos$¢ biologiczng
I zaliczane sg do grupy EDC (Endocrine Disrupting Compounds), czyli ksenobiotykdéw
odpowiedzialnych za wywolywanie zaktocen w prawidtowym funkcjonowaniu uktadu
dokrewnego organizmu [2]. Wobec rosngcych wymagan jako$ciowych a takze zwigkszajacej
si¢ Swiadomosci spoteczenstwa o szkodliwosci substancji dodawanych do tworzyw sztucznych
istnieje potrzeba opracowywania nowych metodyk i narzedzi umozliwiajgcych prowadzenie
prac W tym obszarze badawczym. Istotnym aspektem jest zwlaszcza ustalenie poziomow
zawarto$ci zanieczyszczen obecnych w spozywanej zywnos$ci jak 1 dokladne okreslenie ich
wplywu na organizm konsumenta. Glownym celem przeprowadzonych badan byto
opracowanie nowej procedury umozliwiajacej izolacj¢ i wzbogacenie wybranych analitow
z probek warzyw przechowywanych w roznego rodzaju materiatach opakowaniowych.
Dodatkowo w celu okreslenia efektu toksycznego wywotywanego przez uwalniane ze struktury
opakowania zwiazki przeprowadzono badania z zastosowaniem testow biologicznych.
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Mleko kobiece zawiera ogromng ilos¢ skladnikéw o zroéznicowanej strukturze
I wystepujacych na réznych poziomach stezen. Pomimo znacznego udzialu metabolitow
zawartych w mleku kobiecych w ogolnej ilosci sktadnikow odzywczych dostarczanych wraz
z mlekiem matki, dopiero od niedawna wzbudzily one zainteresowanie naukowcow. Z tego
powodu wiedza na temat ich sktadu jest nadal znikoma 1 wymaga dalszych badan. Obecno$¢
metabolitow rézniacych si¢ strukturg chemiczng, polarno$cig i poziomem st¢zenia, na ktorym
wystepuja sprawita bowiem, ze analiza probek mleka ludzkiego stanowi wyzwanie dla chemika
analityka. Jest to szczegdlnie istotne w niecelowanych badaniach metabolomicznych,
w ktorych izolacja jak najwigkszej liczby metabolitow z probki biologicznej stanowi kluczowy
etap procedury analitycznej.

Celem pracy bylo zastosowanie nowych technik analitycznych do analizy
metabolomicznej probek mleka kobiecego (ang. human milk, HM) w celu poszerzenia wiedzy
o sktadzie metabolitow HM. Gléwnym osiagni¢gciem prowadzonych prac badawczych jest
opracowanie, walidacja i zastosowanie dwoch metod analitycznych do charakterystyki
metabolomicznego sktadu HM i poréwnania go ze sktadem mieszanek mlekozastgpczych.
Pierwsza z nowoopracowanych metod opiera si¢ na zastosowaniu mikroekstrakcji do fazy
stacjonarnej, chromatografii cieczowej i spektrometrii mas i pozwala na szybkie przesiewowe
badanie lipidéw mleka kobiecego. Opracowang metode zastosowano do charakterystyki
lipidowego sktadu mleka kobiecego i do przeprowadzenia analizy poréwnawczej probki mleka
kobiecego, probki mleka krowiego 1 probki mieszanki mlekozastepczej.

W kolejnym etapie badan wyrdéwnano stgzenia lipidow, poprzez opracowanie nowej
dwuetapowej ekstrakcji, opierajacej si¢ na zastosowaniu techniki ekstrakcji do fazy stalej
i ekstrakcji ciecz-ciecz. Nowa procedura przygotowania probki umozliwiata uzyskanie dwoch
ekstraktow: ekstraktu zawierajacego lipidy 1 ekstraktu zawierajacego polarne metabolity.
Dzigki temu mozliwe stalo si¢ caloSciowe odwzorowanie metabolomu mleka ludzkiego.
Zarowno ekstrakt zawierajacy lipidy, jak 1 polarne metabolity moze by¢ analizowany za
pomoca techniki chromatografii cieczowej sprzezonej ze spektrometrig mas, przy zastosowaniu
roznych uktadéw chromatograficznych (w uktadzie faz odwroconych oraz odziatywan
hydrofilowych), a po wprowadzeniu niewielkich zmian w procedurze przygotowania probek,
ekstrakt polarnych metabolitow moze by¢ rdéwniez analizowany za pomoca techniki
spektroskopii magnetycznego rezonansu jadrowego. Opracowang procedure analityczng
zastosowano do zobrazowania zmian metabolomicznego sktadu mleka kobiecego 1 porownania
profili polarnych metabolitéw oraz lipidow probek HM i mieszanek mlekozastepczych.

Autorka jest laureatkq konkursu Komitetu Chemii Analitycznej Polskiej Akademii Nauk na
najlepszqg prace doktorskq z zakresu chemii analitycznej w kategorii najlepsza praca
doktorska w dziedzinie spektrometrii mas. Nagroda sponsorowana przez firme¢ Anchem
Sp. z0.0. Sp. k.
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BIOLOGICZNYCH TECHNIKA RENTGENOWSKIEJ
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Niniejsza praca przedstawia wyniki badan zatezania i oznaczania ultra-§ladowych ilosci

jonow Hg(I1) w roztworach wodnych oraz probkach biologicznych przy uzyciu rentgenowskiej
spektrometrii fluorescencyjnej z catkowitym odbiciem promieniowania (TXRF).
W wystapieniu zaprezentowana zostanie metoda zat¢zania rteci oparta na dyspersyjnej
ekstrakcji do mikro-fazy statej (DMSPE) przy zastosowaniu utlenionych nanorurek weglowych
zmodyfikowanych tiosemikarbazydem (CNT-TSC) [1]. Uzyskane wyniki wskazujg na wysoce
selektywne wlasciwosci adsorpcyjne CNT-TSC w stosunku do kationow rteci. IloSciowa
adsorpcje tych jondw uzyskano zarowno dla wod wysoko zasolonych, jak réwniez w obecnosci
innych jonéw w stutysiecznym nadmiarze w stosunku do analitu. Proces adsorpcji prowadzono
w kwasowym érodowisku (pH 2) przy bardzo matej dawce adsorbentu (1 pg mL7) i krétkim
czasie mieszania (10 min). Potaczenie DMSPE z technikg TXRF pozwolito uzyska¢ bardzo
niska granice wykrywalno$ci wynoszaca 2,6 pg mL™. Analize iloéciows prowadzono zaréwno
przy zastosowaniu klasycznej krzywej wzorcowej, jak rowniez wzorca wewngtrznego bez
koniecznosci przygotowywania probek kalibracyjnych. Niniejsza metoda zostata poddana
walidacji przy uzyciu probek wzbogacanych wod oraz certyfikowanych materiatow
odniesienia, tj. wody morskiej oraz materiatow biologicznych (tkanki homara, kormorana,
Sledzia oraz dorsza). Uzyskane odzyski miescily si¢ w granicach 96-108%.

Podzigkowania: Badania finansowane w ramach grantu NCN 2018/31/B/ST4/00041
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ZASTOSOWANIE POLPRZEWODNIKOW W FOTO-REDUKCJI
Cr(VI) W WODACH - BADANIA MODELOWE
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e-mail: kdrwal@chem.uw.edu.pl

Niedajaca si¢ unikng¢ konsekwencja rozwoju przemyshu jest zanieczyszczenie
srodowiska chromem. Chrom (V1) jest produktem reakcji utleniania w zbiornikach wodnych.
Ta forma chromu jest toksyczna i rakotworcza, dlatego tez poszukiwane sg sposoby skuteczne;j
remediacji zbiornikow wodnych, wykorzystujacych naturalne procesy, ktore moga by¢
przyspieszane specjalnie zaprojektowanymi uktadami. Poznane sg sposoby adsorpcji Cr(III) na
mineratach wapniowych [1], a takze fotokatalitycznej redukcji Cr(VI) z zastosowaniem
poiprzewodnikéw (np. FeOOH) [2]. Przeprowadzono badania potwierdzajace adsorpcje Cr(I1I)
na weglanie wapnia. Zaadsorbowany chrom wykazuje wigksza ,,odporno$¢” na utlenienie pod
wpltywem $wiatla UV w pordwnaniu do rozpuszczonej formy [3]. Sprawdzono trzy roézne
potprzewodniki (FeOOH, Fe3Os4, WO3) w réznych warunkach naswietlania wspomagajace
foto-redukcje Cr(VI). Najbardziej wydajna redukcja zachodzi pod wplywem $wiatta
stonecznego w obecnosci tlenku wolframu (VI) w kwasnym roztworze [4]. Specjacja
chemiczna chromu wyznaczana byta metoda chromatografii cieczowej z detekcjg UV Vis.

Podziekowania: Dziekuje Pani mgr Karolinie Staluszce oraz mgr Natalii Nowak za wspolprace przy prowadzeniu
badan.
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Cr(VI) stanowi najbardziej toksyczng forme¢ tego pierwiastka, co wynika z jego
wysokiego potencjatu utleniajacego oraz mozliwosci przekraczania barier biologicznych. Poza
tym, znaczna ilo$¢ zwiazkéw Cr(VI) jest bardzo dobrze rozpuszczalna w wodzie, co skutkuje
jego duza mobilnoscig w $rodowisku i biodostepnoscig. Chroniczne narazenie na dziatanie
Cr(VI) moze prowadzi¢ do chordb dermatologicznych, a takze narzadow wewngtrznych, w tym
do powstawania nowotworéw. Do wdd naturalnych Cr(VI) przedostaje si¢ przede wszystkim
wraz ze $ciekami przemystowymi. Dlatego tak wazny jest monitoring Cr(VI) w wodach
naturalnych. Oznaczenie tej formy specjacyjnej chromu w probkach wéd naturalnych moze by¢
z powodzeniem przeprowadzone z wykorzystaniem metod spektroskopii atomowej po
wstepnym rozdzieleniu réznych form tego pierwiastka. W tym celu mozna wykorzystaé
rozdzial chromatograficzny lub selektywng adsorpcje na statym adsorbencie [1-3].

Selektywny rozdziat 1 wzbogacanie analitu moze by¢ przeprowadzone
Z wykorzystaniem uporzadkowanych mezoporowatych nanowegli aktywnych o symbolu
CMK-3. Ich uporzadkowana struktura porowata pozwala na szybkie ustalenie si¢ stanu
robwnowagi adsorpcyjnej, nawet wzgledem jonow Cr(VI), 1 skrocenie etapu
wydzielania/wzbogacania analitu. Ponadto, nanowegle CMK-3 posiadaja wysoce rozwinigta
powierzchni¢ whasciwg (nawet 1500 m?%/g), ktéra w tatwy sposob ulega modyfikacjom. Dzigki
temu mozliwe jest wprowadzenie na powierzchni¢ CMK-3 duzej liczby centréw aktywnych,
zwigkszajacych powinowactwo nanowegla do jonow analitu [4].

W komunikacie zostanie przedstawiona synteza nanowg¢gla CMK-3 modyfikowanego
nanoczastkami ZrO; i Fe203 oraz charakterystyka fizykochemiczna otrzymanego materiatu.
Ponadto, zostang zaprezentowane wyniki badan dotyczacych optymalizacji procesu adsorpcji
jonow Cr(VI) na uzyskanym materiale weglowym (wpltyw pH, kinetyka, izotermy adsorpcji,
wplyw jondéw konkurencyjnych), desorpcji chromu z badanych nanowegli oraz mozliwos¢ ich
zastosowania do wzbogacania jondw Cr(VI) z prébek wod naturalnych przed oznaczeniem
z wykorzystaniem techniki HR-CS GF AAS.
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Alkilat, produkt procesu alkilacji, jest jednym z najwazniejszych strumieni
weglowodorowych do komponowania benzyn, cennym ze wzglgdu na wysoka liczbe oktanowg
oraz niska zawartos¢ siarki i olefin. Alkilacja moze by¢ prowadzona w stosunkowo tagodnych
warunkach (temperatura ponizej 50°C, cisnienie ponizej 30 barow), jesli katalizatorem jest
stezony kwas fluorowodorowy. Natomiast obecnos$¢ zwigzkoéw fluoru w produkcie koncowym
jest niepozadana ze wzgledu na ich silne witasciwosci korozyjne. Prawidlowo pracujaca
instalacja wytwarza produkt, ktory nie zawiera wiccej niz kilka mg L fluoru. W przypadku
zaklocen pracy instalacji moga powstawac znaczne ilo$ci trudnych do usunigcia fluorkéw
organicznych, ktére czeSciowo przedostajg sie¢ do alkilatu. Zanieczyszczony alkilat moze
zawiera¢ fluor na poziomie kilkudziesieciu - kilkuset mg L.

Wysokorozdzielcza spektrometria czasteczkowa ze zroédlem emitujagcym promieniowanie
ciggte (HR-CS MAS) jest popularng technika oznaczania fluoru w réznych materiatach.
Szeroko stosowany jest zwlaszcza wariant z atomizacjag w piecu grafitowym (HR-CS GF
MAS). Technika plomieniowa (HR-CS F MAS) jest rzadziej wykorzystywana ze wzgledu na
nizsza czulo$¢ i wykrywalno$¢, natomiast jej zaleta jest to, ze jest szybsza i mnigj
skomplikowana.

Celem referatu jest przedstawienie walidacji metody oznaczania fluoru w alkilacie
technika HR-CS F MAS z plomieniem acetylen - powietrze. Alkilat analizowano po
rozpuszczeniu w ksylenie (1:4 m:v) uproszczong metoda dodatku wzorca. Jako czasteczke
pomiarowa wykorzystano wystarczajaco stabilny monofluorek wapnia (energia wigzania 527
kJ molt). Zastosowany, jako zrodto Ca, wzorzec organiczny wapnia ma posta¢ oleju i jest latwo
rozpuszczalny zarowno w ksylenie jak 1 w alkilacie. Analizy prowadzono w warunkach
(plomieniowych, spektralnych) zapewniajacych maksymalng czuto$¢. Problem spektralny,
absorpcj¢ poprzez powstajacg spontanicznie w plomieniu czasteczk¢ CaOH, wyeliminowano
stosujac korekcje tta metoda najmniejszych kwadratéw. Jako wzorzec fluoru wykorzystano
heptafluorobutanol.

Stezenie charakterystyczne fluoru wyniosto 6 mg L7, a granica wykrywalnosci
w odniesieniu do probki wyjsciowej wzorca wyniosta 2 mg L. Krzywa kalibracyjna byla
liniowa co najmniej do 300 mg L™ F. Granica powtarzalnoéci wyniosta, 2, 4 i 5 mg L, dla
zakresow zawarto$ci fluoru w probkach, odpowiednio, 5-20, 20-60 i 60-100 mg L. Uzyskano
dobrg zgodno$¢ walidowanej metody w odniesieniu zar6wno do alternatywnej metody HR-CS
FMAS z monofluorkiem galu jako czasteczka pomiarowa [1], jak 1 znormalizowanej metody
[2] bedacej potaczeniem spalania i detekcji technika chromatografii jonowej (analizy
w laboratorium w Wielkiej Brytanii).

Zwalidowana metoda zostata zastosowana do badania alkilatow o roznym pochodzeniu
1 pozwolila na identyfikacje zrodta zanieczyszczenia.
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W ciagu ostatnich lat nastapit gwaltowny wzrost zainteresowania nanomateriatami i ich
aktywnos$cia w ukladach biologicznych. Nanoczastki selenu (SeNPs), jako nowe Zrodto selenu
do zastosowan biomedycznych, moga stanowi¢ alternatywe dla powszechnie stosowanych
form chemicznych selenu, ktore charakteryzuja sie¢ wieksza toksyczno$cig 1 mniejsza
biodostepnoscig w stosunku do SeNPs [1, 2]. Wykorzystanie technik spektrometrycznych
umozliwia odpowiednig charakterystyke nanostruktur, a tym samym okreslenie wlasciwosci
warunkujacych zakres ich zastosowania w organizmie cztowieka.

W pierwszym etapie badan wykorzystano technik¢ spektrometrii mas z plazma
sprz¢zong indukcyjnie pracujacg w trybie pojedynczej czastki SP-ICP-MS do monitorowania
procesu biologicznej syntezy, wspomaganej energig mikrofalowa, prowadzacej do tworzenia
SeNPs przy uzyciu ekstraktu drozdzowego jako reduktora Se(IV) i stabilizatora powstatych
nanostruktur. Dzi¢ki modyfikacji parametrow prowadzenia reakcji syntezy istnieje mozliwosc¢
uzyskania monodyspersyjnych SeNPs o zaplanowanym rozmiarze. Otrzymang zawiesing
SeNPs scharakteryzowano pod katem zmian wielkos$ci rdzenia selenowego w symulowanym
uktadzie trawiennym przy uzyciu SP-ICP-MS. Obserwowany wzrost czgstosci wystepowania
czastek o wigkszej $rednicy powstalych podczas etapu trawienia zotadkowego $wiadczy
0 mozliwo$ci wystagpienia procesu aglomeracji. Niemniej jednak, aglomeraty te ulegly
rozpadowi podczas etapu trawienia jelitowego, uwalniajac SeNPs zachowujace swoj pierwotny
rozmiar. Z Kkolei niecelowana analiza jakosciowa LC-Orbitrap-ESI-MS pozwolita na
identyfikacj¢ zwigzkow bedacych sktadnikami ekstraktu drozdzowego potencjalnie biorgcych
udziat w powstawaniu SeNPs i funkcjonalizacji ich powierzchni.

Dodatkowo, wykorzystano techniki spektrometryczne pracujace w trybie pojedynczej
czastki do identyfikacji SeNPs wyekstrahowanych z biomasy drozdzowej narazonej na
dziatanie rteci. Wyniki analizy SP-ICP-MS potwierdzily obecno$¢ sygnatow pochodzacych
zardwno od rtect, jak 1 selenu, a synchroniczno$¢ rejestrowanych sygnatow dla selenu 1 rteci
(bezposrednie oddziatywanie Se-Hg) potwierdzono technikg optycznej spektrometrii emisyjnej
z plazma mikrofalowa pracujacag w trybie pojedynczej czastki SP-MIP-OES.

Podzigkowania: Badania realizowane byty w ramach Stypendium Doktorskiego ETIUDA7, Narodowe Centrum
Nauki (Polska) [2019/32/T/ST4/00433]
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Przygotowanie probek do analizy jest bardzo waznym etapem kazdej procedury
analitycznej, obejmujagcym m.in. homogenizacj¢, wydzielanie oraz wzbogacanie analitu.
Catkowite wydzielenie r6znych form specjacyjnych metali z probek biologicznych nie zawsze
jest mozliwe. Dotyczy to szczegdlnie metali wykazujacych duzg reaktywnosé w stosunku do
réznych struktur biologicznych (np. $cian i1 organelli komdrkowych) obecnych w badanym
materiale. W takim przypadku matryce probki mozna roztozy¢ w srodowisku alkalicznym lub
w obecnos$ci wlasciwego enzymu. Wazny jest dobor takich warunkow rozkladu, aby
maksymalnie ograniczy¢ niekorzystne transformacje analitu (m.in. rozpuszczanie/agregacje
nanoczastek oraz wytracanie jonowych form metali) uzyskujac jak najefektywniejszy rozktad
matrycy probki.

W pracy podj¢to probe opracowania metody przygotowania glondw z gromady zielenic
do jednoczesnego oznaczania srebra w formie jonowej (Ag") oraz nanoczastek (AgNPs)
technikg sp ICP MS. Zbadano trzy sposoby dezintegracji $cian komérkowych: przy uzyciu
samej sondy ultradzwigkowej, trawienia enzymatycznego oraz alkalicznego. Do rozktadu
enzymatycznego materiatdbw pochodzenia roslinnego zastosowano macerozym R-10, ktory
stanowi mieszaning celulazy (0,1 U/mg), hemicelulaz (0,25 U/mg) oraz pektynaz (0,5 U/mg).
Optymalizacji poddano steZenie enzymu, temperatur¢ oraz pH mieszaniny enzymatyczne;.
Podczas optymalizacji zwrdécono uwage na wartosci odzyskow roéznych form srebra oraz
rozpuszczanie AgNPs. Trawienie alkaliczne przeprowadzono za pomoca wodorotlenku
terametyloamonowego (TMAH). Zbadano wplyw réznych stezen TMAH na efektywnos$¢
trawienia probki, odzyski analitu oraz stabilno$¢ réznych form srebra. Biorac pod uwage wyzej
wymienione Kryteria, najlepsze rezultaty uzyskano po 24-godzinnym trawieniu probki
w obecnosci 10% TMAH w temperaturze pokojowe;j.

Przeprowadzono rowniez optymalizacje procedury trawienia alkalicznego korzeni,
todyg oraz liSci grochu, ktory eksponowany byl na dzialanie nanoczastek tlenku tytanu(IV).
Zbadano wptyw réznych metod przygotowania materiatu roslinnego do trawienia oraz stgzen
TMAH (w zakresie of 1% do 25%) na efektywnos¢ ekstrakcji analitu. Trawieniu alkalicznemu
poddano $wiezy rozdrobniony material roslinny, probki wysuszone do statej masy (48 h,
temperatura 60°C) oraz zliofilizowane czgsci ro$lin. Do homogenizacji wysuszonych
1 zliofilizowanych préobek roslinnych wykorzystano mtynek kulowy. Stwierdzono pozytywny
wptyw liofilizacji oraz 24-godzinnego trawienia probki w obecnosci 10% TMAH
w temperaturze pokojowej na efektywno$¢ uwalniania analitu z matrycy probki.

Podziekowania: Autorzy dzigkujg pani dr Elzbiecie Skibie z Politechniki L.odzkiej za udostepnienie probek grochu.
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SPECJACYJNYCH ARSENU NA MIEJSCU POBRANIA PROBKI
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Uniwersytet Warszawski, Wydziat Chemii, ul. Pasteura 1, 02-093 Warszawa
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Arsen w wodach powierzchniowych gléwnie wystepuje w formach nieorganicznych.
Toksycznos$¢ zwigzkow arsenu $cisle zwigzana jest z jego formg chemiczng. Dlatego analiza
specjacyjna w przypadku arsenu jest niezbedna podczas oceny skazenia np. zbiornika wodnego.
Jednak wykonanie rzetelnych eksperymentéw wymaga przede wszystkim odpowiedniego
pobrania materiatu badawczego 1 jego przygotowania do pomiardéw analitycznych, a takze
zagwarantowania stabilno$ci podczas transportu i przechowywania probki do czasu analizy.
Zdarza si¢, ze w pobranej probcee jedna forma specjacyjna pierwiastka przechodzi w drugg. Aby
zapobiec zmianie specjacji, do pobranych prébek wody wprowadzany jest np. zwiagzek
kompleksujacy nietrwatg forme specjacyjng pierwiastka [1,2]. Przyktadem zwigzku
kompleksujacego As(III) jest pirolidynoditiokarbaminian amonu (APDC), jednak chemiczna
modyfikacja tez wptywa na stabilno$¢ pierwotnej specjacji. Z tego wzgledu zaproponowano
konserwacje z jednoczesnym rozdzieleniem na kolumience typu SPE. Dzieki
nieskomplikowanej aparaturze rozdzielenie mozna wykona¢ w terenie, zaraz po pobraniu
probki. Odpowiednio dobrane wypehienie kolumienki oraz warunki ekstrakcji pozwalajg na
oddzielenie analitu od matrycy jak i na rozdzielenie form specjacyjnych danego pierwiastka.
Nalezy jednak zwrdci¢ uwage, ze na efektywnos$¢ reakcji kompleksowania moze mie¢ wpltyw
m.in. pH S$rodowiska, czy obecno$¢ innych jondéw. Przeprowadzone badania polegaty na
sprawdzeniu uzytecznos$ci bazowych kolumienek C18 ,,nasycanych” roztworem APDC. As(III)
tworzy kompleks z jonami PDC, co moze by¢ podstawa do rozdzielenia arsenianow (III)
1 arsenianéw (V) na miejscu pobrania probki [3]. Wyznaczono migdzy innymi
najkorzystniejsze pH, maksymalng zawartoS¢ 1 objetos¢ probki nanoszonej na zloze.
Sprawdzono i okre$lono czas od modyfikacji kolumienki do wykonania rozdzielenia oraz
wplyw interferentow. Wyniki prowadzonych badan wykazaly, ze zaproponowana metoda
umozliwia skuteczne rozdzielenie nieorganicznych form specjacyjnych arsenu tuz po pobraniu
probki, dzigki czemu mozemy poznaé pierwotng specjacj¢ arsenu w badanym zbiorniku
wodnym.

Literatura:

[1] I. Komorowicz, D. Baratkiewicz, Talanta 84 (2011) 247-261.

[2] L. Jedynak, P. Kieronski, J. Kowalska, J. Golimowski, Chem. Anal. 53 (2008) 557-568.

[3] R.C. Assis, B.A. de Aratjo Faria, C.L. Caldeira, A.B. Mageste, L.R. de Lemos, G.D. Rodrigues, Microchem.
J. 147 (2019) 429-436.
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ZASTOSOWANIE RENTGENOWSKIEJ SPEKTROMETRII
FLUORESCENCYJNEJ Z DYSPERSJA ENERGII DO OZNACZANIA
JONOW Hg(Il) PO ZATEZENIU NA NANO-SIARCZKU BIZMUTU
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Opracowano selektywna metode oznaczania jondéw rteci(Il) w roznego typu probkach
wod metoda rentgenowskiej spektrometrii fluorescencyjnej z dyspersja energii (EDXRF).
Oznaczenie ilosciowe Hg(Il) metoda EDXRF zostalo poprzedzone wspomagang
ultradzwigkami dyspersyjna ekstrakcja do mikro-fazy statej (USA-DMSPE) z uzyciem nano-
siarczku bizmutu (nano-Bi»S3) jako stalego sorbentu. Nano-Bi>S3 zsyntetyzowano metoda
hydrotermalna, a jego strukture potwierdzono metodami proszkowej dyfrakcji rentgenowskiej
(XRD), EDXRF i skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM). Przy pH 1 nano-Bi,S3
selektywnie adsorbuje jony Hg(Il) z wodnych probek. Adsorpcja ma charakter chemiczny,
a wyznaczona pojemno$¢ adsorpcyjna wynosi 499,1 mg g™, W zoptymalizowanych warunkach
wstepnego zat¢zania (pH 1, masa adsorbentu 1 mg, objeto$¢ probki 50 mL, czas sonikacji 15
min.) liniowg zalezno$¢ pomiedzy nat¢zeniem promieniowania fluorescencyjnego a st¢zeniem
analitu uzyskano w zakresie 1-200 ng mL™ (r>=0,9988). Metoda pozwala na wykrycie jonow
rteci w probce w stezeniu 0,06 ng mL™. Oznaczanie jonéw Hg(II) po procedurze USA-DMSPE-
EDXRF opartej na nano-Bi»Sz mozliwe jest nawet w obecnosci duzych stezen anionow
1 kationow typowo wystepujacych w wodach powierzchniowych. Opisang metod¢ zastosowano
do oznaczania jonéw Hg(II) w wodach: mineralnej, zrodlanej, rzecznej i morskiej. Poprawnosé
procedury potwierdzono analizg certyfikowanego materiatu odniesienia (Seawater QC3163)

[1].

Literatura:
[1] K. Pytlakowska, E. Malicka, E. Talik, A. Gagor, J. Anal. At. Spectrom. 36 (2021) 786-795.
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Uktady pomiarowe Iaczace tandemowa spektrometri¢ mas z wysokosprawng

chromatografig cieczowg sg szeroko stosowane zardéwno w analizie jakosciowej jak i iloSciowej
bialek. Analiza proteomiczna pozwala na doktadna charakterystyke bialek w ztozonych
probkach biologicznych (np. identyfikacje podjednostek kompleksow biatkowych lub rodzaju
1 poziomu modyfikacji potranslacyjnych). W zwigzku z tym analiza proteomiczna stata si¢
pozadanym narzedziem wspomagajagcym badania biologiczne i biochemiczne. Proteomika
rz¢sek ruchomych jest jednym z przyktadow zastosowan analizy proteomicznej w badaniach
biologicznych. Rzgski oraz charakteryzujace si¢ zblizona budowa wici, sa cylindrycznymi,
wysoce wyspecjalizowanymi strukturami, wysunietymi ponad powierzchni¢ komorki.
Struktury te charakteryzuja si¢ bardzo zlozong budowa, ich szkielet biatkowy nazywany
aksonemg tworza pary mikrotubul oraz liczne wielobiatkowe kompleksy. Dotychczasowe
badania wskazuja, ze do prawidtowego funkcjonowania i ruchu rzgski niezbedna jest obecnos¢
wszystkich komplekséw biatkowych.
W prezentowanych badaniach przedstawiono mozliwosci analizy proteomicznej biatek rzeski
ruchome;j. Zaprezentowano przyktadowe wykorzystanie wysokorozdzielczej spektrometrii mas
do poznania budowy i funkcjonowania jednego z makrokompleksow rzgskowych, tzw.
promienia tgczacego. Do identyfikacji bialek promieni taczacych zastosowano metod¢ BiolD
(ang. Proximity-dependent Biotin Identification), pozwalajacg na analiz¢ stabych badz
krotkotrwatych oddziatywan pomiedzy biatkami oraz metode ko-immunoprecypitacji, w ktorej
wykorzystuje si¢ oczyszczanie kompleksow biatek przy uzyciu specyficznego przeciwciata.
Warto podkresli¢, ze w analizie proteomicznej probek biologicznych kluczowe znaczenie
odgrywa proces przygotowania probki do pomiaru. W przypadku badania biatek rzgskowych
zastosowano strategi¢ analizy ,,bottom-up”, polegajaca na analizie peptydow, powstalych w
wyniku enzymatycznego trawienia bialek. Prowadzone badania proteomiczne pozwolity
uzyska¢ wyniki, ktére stanowig podstawe do dalszych badan w kierunku poznania struktury
biatkowej rzgski ruchomej. Dodatkowe badania z zastosowaniem elektroforezy
dwukierunkowej wykazaly, ze biatka promieni laczacych moga wystepowaé w rzeskach
w postaci kilku izoform, co sugeruje, ze ulegaja modyfikacjom potranslacyjnym. Te wyniki
motywuja do kontynuowania badan z wykorzystaniem wysokorozdzielczej spektrometrii mas
po katem identyfikacji grup funkcyjnych przylaczanych do badanych biatek. Dodatkowo
przygotowano mutanty komoérek Tetrahymena pozbawione odpowiednio trzech ortologdéw
biatka RSP3, budujacego trzon promienia taczacego w celu poznania jak brak poszczegolnych
biatek wplywa na sposob bicia rzeski. Do tego celu wykorzystamy globalng analize roznicowa,
ktora dostarczy informacji w jaki sposob brak poszczegolnych biatek zmienia wzoér ekspresji
pozostatych biatek rzeskowych.

Podzigkowania: Projekt nr POWR.03.02.00-00-1007/16-00 realizowany w ramach Programu Operacyjnego
Wiedza Edukacja Rozwoj 2014-2020 wspolfinansowany ze srodkow Europejskiego Funduszu Spotecznego.
Badania zostaly przeprowadzone w ramach projektu OPUS13 2017/25/B/NZ3/01609.
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Celem pracy jest réznicowa analiza ilosciowa bialek w probkach tkanki mozgowe;j

szczurow transgenicznych Tg-TDP-43-GFP wzgledem osobnikéw nie modyfikowanych
genetycznie.
Ze wzgledu na zmniejszong, w stosunku do organizméw o prawidlowym genotypie, ekspresje
biatka TDP-43 w neuronach, szczury transgeniczne Tg-TDP-43-GFP moga stanowi¢ zwierzecy
model ludzkich choréb neurodegeneracyjnych, takich jak stwardnienia zanikowego bocznego
czy otepienia czotowo-skroniowego. Aby wykazaé zmiany w ekspresji biatek w korze
mozgowej 1 hipokampie mézgu szczurOw zastosowano proteomiczng Strategic bottom-up
W trybie bez znakowania trwalymi izotopami (analiza label-free). Metoda ta polega na analizie
peptydow powstatych po trawieniu enzymatycznym bialek. W celu potwierdzenia obecnosci
transgenu w mozgu szczuréw transgenicznych przeprowadzono rozdzielenie elektroforetyczne
bialek w zelu poliakrylamidowym w warunkach denaturujacych iwykonano analizg
Western Blot.

Waznym etapem procedury pomiarowej, znaczaco wplywajacym na jakos¢
otrzymanych wynikow analitycznych, jest optymalizacja warunkdéw trawienia enzymatycznego
biatek w roztworze. W pracy poréwnano warunki prowadzenia homogenizacji tkanki
mozgowej, wytracenia biatek po ich ekstrakcji z tkanki mézgowej oraz warunki trawienia
enzymatycznego. Najlepsze wyniki otrzymano dla homogenizacji biatek w buforze
zawierajacym detergent (1% SDS, 100 mmol/l wodorowgglanu trietyloaminy i inhibitory
proteaz i fosfataz) oraz ekstrakcji biatek w uktadzie aceton-woda i trawieniu w roztworze 0,1%
RapiGest oraz 100 mmol/l wodorowgglanu trietyloaminy, pH 8,0; w tych warunkach
zidentyfikowano 1850 grup biatek (z prawdopodobienstwem fatszywej identyfikacji, ang.
False Discovery Rate < 1%).

Podzigkowania: Interdyscyplinarne Studia Doktoranckie TRI-BIO-CHEM Projekt nr POWR.03.02.00-00-
1007/16-00 realizowany w ramach Programu Operacyjnego Wiedza Edukacja Rozwdj 2014-2020
wspolfinansowany ze Srodkow Europejskiego Funduszu Spolecznego. Badania zostaly przeprowadzone
w Analitycznym Centrum Eksperckim w Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych Uniwersytetu Warszawskiego
powstalym w ramach projektu wspolfinansowanego przez Unie Europejskg z Europejskiego Funduszu Rozwoju
Regionalnego w ramach Programu Operacyjnego Innowacyjna Gospodarka 2007-2013: Program Operacyjny
Innowacyjna Gospodarka, Priorytet Il. Infrastruktura sfery B+R, dzialanie 2.1 Rozwdj osrodkow o wysokim
potencjale badawczym.
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Ostatnie lata na polskim rynku alkoholowym to prawdziwa rewolucja dla produktow
rzemieslniczych takich jak cydry. Z drugiej strony z uwagi na zmiang¢ sylwetki konsumenta
obserwuje si¢ ciggly wzrost importu i sprzedazy alkoholi z segmentu premium zwlaszcza
wysokogatunkowej whisky 1 wina. W sktad wspomnianych alkoholi wchodzi wiele roznych
komponentoéw odpowiadajacych za ich organoleptyczne wtasciwosci. Jako ich zrodla mozna
wskaza¢ sktadniki uzyte do wyrobu alkoholu czy poszczegdlne etapy procesu produkcji. Ich
analiza jest istotna dla utrzymania jakosci produktu, powtarzalno$ci smaku, zapachu i barwy,
ale rowniez w konteks$cie zapewniania ochrony marki. Dotychczas przeprowadzone prace
badawcze dotyczace wspomnianych alkoholi przede wszystkim skupiajg si¢ na analizie
zwigzkoéw lotnych, zawartosci cukrow, barwie czy obecno$ci zwigzkow polifenolowych,
anajczesciej stosowanymi technikami analitycznymi wykorzystywanymi w tym celu sg metody
chromatograficzne [1-3]. W dalszym ciggu brakuje opracowan naukowych dotyczacych analizy
pierwiastkowej 1 izotopowej zwlaszcza w przypadku whisky 1 cydrow, ktora jest niezwykle
istotnym elementem kompleksowej analizy dyskryminacyjnej, kontroli jako$ci czy tak
pozadanej autentykacji produktow alkoholowych [4-6].

Glownym celem niniejszej pracy byto przeprowadzenie charakterystyki pierwiastkowej
wybranych grup alkoholi (whisky, wino, cydry) dostgpnych na polskim rynku. Dodatkowym
aspektem prowadzonych badan bylo okreslenie wptywu wybranych czynnikow (rodzaj, kraj
pochodzenia) na zawarto$¢ poszczegdlnych pierwiastkéw w probkach alkoholi. St¢zenia
badanych pierwiastkow zostaty oznaczone metodami ICP-MS oraz ICP-OES.

Wykonane badania pokazaly, ze profil pierwiastkowy produktu finalnego jest
determinowany przez takie elementy jak: uzyte skltadniki, proces technologiczny, sprzet
stosowany przez producenta, a takze rodzaj opakowania, dlatego tez mozliwe bylo rozréznienie
alkoholi komercyjnych oraz domowej produkcji [4]. Dodatkowo stwierdzono, ze nieoryginalne
produkty alkoholowe w przypadku whisky charakteryzowaty bardzo duzym zr6znicowaniem
uzyskanych wynikow, podczas gdy profil elementarny oryginalnych marek byl zdecydowanie
bardziej jednolity.

Uzyskane wyniki badanh mozna traktowa¢ jako wstep dla potencjalnego
uwierzytelnienia produktow zwtaszcza w przypadku napojow alkoholowych klasy premium.

Literatura:
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Zaburzenia ze spektrum autyzmu (ang. Autism Spectrum Disorders ASD) naleza do
zaburzen neurorozwojowych. Charakteryzujg si¢ trwatymi trudno$ciami w inicjowaniu
I utrzymywaniu komunikacji spotecznej oraz ograniczonymi, powtarzalnymi i nieelastycznymi
wzorcami zachowan. Doktadna etiologia ASD nie jest znana, jednakze badania wskazuja, ze
przyczynami tych zaburzen mogg by¢ czynniki: genetyczne, epigenetyczne i/lub srodowiskowe
[1]. U 0s6b z ASD w poroéwnaniu do 0sob zdrowych zaobserwowano roznice w zawarto$ci
wybranych pierwiastkbw (m.in. Al, As, Cd, Cr, Mn, Pb, Se) w plynach ustrojowych
1 w tkankach. Oprocz catkowitej zawartosci pierwiastkOw moze si¢ jedynie zmienia¢ ich
rozmieszczenie w tkankach [2,3], co mozna zbadaé stosujgc metodg ablacji laserowe;j
i spektrometrii mas z jonizacja w plazmie indukcyjnie sprz¢zonej (LA-ICP-MS, ang. Laser
Ablation Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry).

Metoda ta zostata zastosowana w badaniach poréwnawczych dotyczacych zawarto$ci
i rozmieszczenia panelu pierwiastkow niezbednych do funkcjonowania organizmu, jak
i potencjalnych toksyn srodowiskowych, w trzech obszarach mozgu szczura (przodomozgowiu,
hipokampie | m6zdzku). Badaniami obj¢to grupe kontrolng oraz potomstwo (1-miesi¢czne)
dwoch grup zwierzat, u ktorych autyzm indukowano przez jednokrotne podanie matkom w 11.
dniu cigzy S$rodkéw teratogennych (talidomid lub walproinian sodu). Zoptymalizowano
procedurg przygotowania probki oraz sposob kalibracji opartej na wykonanych w laboratorium
wzorcach zelatynowych. Zaobserwowano podwyzszone zawartosci Ca, Cu i Mn w tkankach
uzyskanych od grup szczuréw z indukowanymi zaburzeniami ASD w poréwnaniu do grupy
kontrolnej. Otrzymane wyniki uzasadniajg wazno$¢ porOwnania rozmieszczenia pierwiastkow
w strukturach mézgu w grupach szczuré6w objetych badaniami.

Podzigkowania: Badania byly prowadzone w Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych Uniwersytetu
Warszawskiego wspotfinansowanym przez Europejski Fundusz Rozwoju Regionalnego w ramach Operacyjnego
Programu Innowacyjnej Gospodarki 2007-2013.
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Istotnym celem wspotczesnej chemii analitycznej jest opracowywanie prostych
i efektywnych metod oznaczania toksycznych metali cigzkich. Obecnie wykorzystuje si¢ w tym
celu szereg technik spektroskopowych, np. F-AAS, ICP-OES, ICP-MS. Czgsto jednak granice
wykrywalnosci sa niesatysfakcjonujace lub bezposrednia analiza jest niemozliwa ze wzgledu
na zbyt bogata matryce probki. Z tych powodow istotne jest wprowadzenie do procedury
analitycznej dodatkowych krokéw separacji oraz zatezania analitow.

W niniejszych badaniach opracowano procedur¢ analityczng do jednoczesnego
zatgzania metali cigzkich (tj. Pb, Cd, Cu, Co, Zn oraz Ni) z zastosowaniem trwatych membran
z tlenku grafenu (GO) i1 nanorurek weglowych (CNT) [1, 2]. Membrany GO/CNT umozliwiaja
przeprowadzenie ilosciowej adsorpcji niniejszych pierwiastkoéw (pH = 5) przy zastosowaniu
przeptywu badanej probki wynoszacym 5 mL mint. Opracowana metoda wzbogacania
W polaczeniu z pomiarem technikg rentgenowskiej spektrometrii fluorescencyjnej
z calkowitym odbiciem promieniowania (TXRF), po uprzedniej elucji analitow, pozwolita
uzyskaé bardzo niskie granice wykrywalnoéci: 110 pg mL™ dla Cd oraz 1-2 pg mL* dla
pozostatych metali. Uzyskanie tak niskich granic wykrywalno$ci mozliwe bylo przy
zastosowaniu spektrometru TXRF wyposazonego w lampe rentgenowska matej mocy oraz przy
minimalnym zuzyciu odczynnikow chemicznych. Niniejsza metode zastosowano do analizy
probek wod zrédlanych 1 morskich.

Podziekowania: Badania finansowane w ramach grantu NCN 2018/31/B/ST4/00041
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RENTGENOWSKA SPEKTROMETRIA FLUORESCENCYJNA
Z. DYSPERSJA ENERGII W ANALIZIE NIEORGANICZNEJ HERBAT
HONEYBUSH | ROOIBOS
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e-mail: beata.zawisza@us.edu.pl

Analityka skladu pierwiastkowego roslinnosci wykorzystywanej do przyrzadzania
herbacianych naparéw ma ogromne znaczenie w kontekscie kontroli jakosci spozywanych
produktow.

W niniejszej pracy przedstawiona zostata niedestrukcyjna analiza lisci i todyg krzewow
herbacianych pochodzenia potludniowoafrykanskiego tj. miodokrzewu (Honeybush) oraz
czerwonokrzewu (Rooibos) z uzyciem rentgenowskiej spektrometrii fluorescencyjnej
z dyspersja energii (EDXRF) 1 =zastosowaniem bezwzorcowej metody parametrow
fundamentalnych do korekcji efektow matrycowych [1]. Badane probki herbat zostaty
przygotowane do pomiaru w postaci proszkow oraz sprasowanych pastylek. Sprawdzono czy
i jak posta¢ probki wplywa na uzyskane wyniki. W tym celu wykorzystano certyfikowane
materialy odniesienia o matrycy zblizonej do analizowanych herbat. W wyniku
przeprowadzonych badan w probkach z czerwonokrzewu i miodokrzewu oznaczono st¢zenia
18 pierwiastkow tj.: Al, Br, Ca, CL, Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Ni, P, Rb, S, Si, Sr, Ti oraz Zn.
Opracowana metoda zostata zwalidowana. Wyznaczono m.in. granice wykrywalnos$ci
(~ 0,5 mg kgl), doktadnos¢ (bt < 10%) i precyzje (RSD < 6%).

Ponadto wykorzystano wielowymiarowa analize wariancji (ANOVA) do
statystycznego przebadania réznic pomig¢dzy skladem pierwiastkowym krzewoé6w Honeybush
i Rooibos. Przeprowadzona analiza pokazata, ze herbaty wizualnie bardzo podobne, r6znig si¢
jednak statystycznie istotnie pod wzgledem zawarto$ci pierwiastkow, dzigki czemu mozliwe
jest ich rozrdznianie/klasyfikacja opierajac si¢ jedynie na pomiarach i wynikach uzyskanych
dzigki spektrometrii EDXRF.

Podzigkowania: Badania prowadzono w ramach projektu Narodowego Centrum Badan i Rozwoju (NCBR) pt.
"Opracowanie strategii analitycznych i chemometrycznych w celu potwierdzania autentycznosci herbaty
z czerwonokrzewu i miodokrzewu". Projekt ten realizowany jest w ramach drugiego konkursu na wspolne polsko-
potudniowoafiykanskie projekty badawcze (numer projektu: PL-RPA02/DU//DRHTeas/2019).
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OCENA PROCES’(')W DEGRADACJI OBIEKTOW MUZEALNYCH
NA BAZIE STOPOW MIEDZI POD KATEM ZMIENIAJACYCH SIE
WARUNKOW SRODOWISKOWYCH

Iwona Gasiorowska?, Luiza Kepa?, Katarzyna Skorupka?, Marcela Trybula?,
Sylwia Turczyniak-Surdacka?, Malgorzata Kalisz®, Mikolaj Donten?,
Ehrenfried Zschech?, Ewa Bulska®

& Uniwersytet Warszawski, Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych,
ul. Zwirki i Wigury 101, 02-089 Warszawa
b Instytut Transportu Samochodowego, ul. Jagielloriska 80, 03-301 Warszawa
e-mail: igasiorowska@cnbc.uw.edu.pl

Jednym z najwazniejszych aspektéw zarzadzania muzeum i jego zbiorami jest
zachowanie obiektéw zabytkowych w mozliwie jak najlepszym stanie, co w konsekwencji
oznacza réwniez dbatos¢ o warunki srodowiskowe w pomieszczeniach. Ze wzgledu na to, ze
obiekty muzealne moga by¢ podatne na zmiany Srodowiskowe, w tym temperaturg, wilgotnos¢
czy sktad powietrza, niezmiernie wazne jest nie tylko monitorowanie warunkow, ale réwniez
okreslenie ich wptywu na dany rodzaj obiektow [1]. Pozwala to na wtasciwe zaprojektowanie
warunkow przechowywania obiektdow w pomieszczeniach muzealnych, a tym samym na
zminimalizowanie lub catkowite uniknigcie ewentualnej degradacji.

Celem pracy byta ocena procesu degradacji obiektéw wykonanych ze stopéw miedzi
(w tym CuZnioSns, CuZnisPbs, CuZnioSnsPbs, CuSnioPbs, CuSnio, CuZnis), ktére sa
wykorzystywane w wielu obiektach artystycznych. Badania modelowe prowadzone byly
w komorze korozyjnej, w indywidualnie dobranych warunkach (temperatura od 60°C do 90°C
1 wilgotnos$¢ wzgledna od 50% do 90%) w roznych przedziatach czasowych. Nastgpnie probki
badano metodami: FIB-SEM (ang. focused ion beam scanning electron microscopy), XPS (ang.
X-ray photoelectron spectroscopy) oraz ICP-MS (ang. inductively coupled plasma mass
spectrometry). Grubos¢ warstwy tlenkowej zostata wyznaczona za pomoca FIB-SEM, a analiza
XPS przeprowadzona zostata w celu uzyskania informacji jako§ciowej na temat utworzenia si¢
utlenionej formy miedzi Cu?* [2], pochodzacej z warstwy korozyjnej powstajacej podczas testu
korozyjnego. Nastepnie probki zostaly wytrawione kwasem siarkowym w celu usunigcia
warstwy korozyjnej, a roztwory uzyskane po wytrawianiu poddano analizie ICP-MS w celu
poréwnania stezenia miedzi, dzieki czemu uzyskano informacje na temat postepu korozji. Na
podstawie analizy wynikéw potwierdzono uzytecznos¢ zastosowanych metod do
kompleksowej oceny probek modelowych pokrytych warstwa korozyjng. Uzyskane wyniki
pozwola na oceng, jakich warunkéw srodowiskowych nalezy unikaé, a na ktére nalezy zwrocié
szczegllng uwage, aby zapobiec degradacji i niszczeniu obiektow zabytkowych wykonanych
ze stopow miedzi.

Podzigkowania: Badania byly prowadzone w Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych Uniwersytetu
Warszawskiego wspotfinansowanym przez Europejski Fundusz Rozwoju Regionalnego w ramach Operacyjnego
Programu Innowacyjnej Gospodarki 2007-2013.

Badania sq finansowane w ramach projektu ,, Collection Care”; Komisja Europejska ,, Horizon 2020
Literatura:

[1] F. Frasca et al., Environ. Sci. Pollut. Res. 24 (2017) 13895-13907.
[2] M. Watanabe, M. Tomita, T. Ichino, J. Electrochem. Soc. 148 (2001) B522-B528.

Konwersatorium Spektrometrii Atomowej, Biatystok 6-8.09.2021

67



P-10

ZASTOSOWANIE TLENKU GRAFENU MODYFIKOWANEGO
B-CYKLODEKSTRYNAMI | RENTGENOWSKIEJ SPEKTROMETRII
FLUORESCENCYJNEJ DO OZNACZANIA JONOW URANYLOWYCH
W WODZIE
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Woazrastajaca liczba zastosowan pierwiastkow bloku f w medycynie, farmacji, elektronice,
hutnictwie i energetyce jadrowej uzasadnia potrzebe opracowywania precyzyjnych, szybkich
1 doktadnych procedur stluzacych do ich oznaczania. Bardzo niskie stezenia, w jakich
aktynowce i lantanowce wystepuja w srodowisku a takze ich podobne wtasciwosci chemiczne
1 fizyczne sprawiaja, ze bezposrednia analiza jest bardzo utrudniona. Problemy zwigzane
z interferencjami spektralnymi wystepuja zwilaszcza wtedy, gdy chcemy oznacza¢ jeden
konkretny pierwiastek bloku f wystepujacy w otoczeniu innych lantanowcéw lub aktynowcow,
lub gdy te ostatnie majg zostac¢ od siebie odseparowane [1,2].

Celem prowadzonych badan bylo opracowanie procedury zatg¢zania jonéw uranylowych
technika dyspersyjnej ekstrakcji do mikro-fazy statej (DMSPE) z zastosowaniem tlenku
grafenu modyfikowanego B-cyklodekstrynami (GO-B-CD) jako adsorbentu. Do detekcji
zastosowano rentgenowska spektrometri¢ fluorescencyjng z dyspersja energii (EDXRF) oraz
spektometrie rentgenowska z catkowitym odbiciem promieniowania rentgenowskiego (TXRF).
Zsyntetyzowany GO-B-CD scharakteryzowano za pomoca rentgenowskiej spektrometrii
fotoelektronow (XPS), skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM), spektrometrii
w podczerwieni z transformacjg Fouriera (FTIR) i1 spektroskopii Ramana. Procedura zat¢zania
jonow uranylowych polega na dodaniu 1 mg adsorbentu do analizowanego roztworu
1 przepuszczeniu otrzymanej zawiesiny przez filtry membranowe. Otrzymane w ten sposob
probki w postaci cienkiej warstwy adsorbentu naniesionej na powierzchnig filtra mogg zostaé
poddane bezposredniej analizie technikg EDXRF. Oznaczanie technikg TXRF mozliwe jest po
wczesniejszej elucji jondw uranylowych z powierzchni filtra 1 naniesieniu wzbogaconej fazy
(10 pL) na powierzchni¢ reflektorow kwarcowych. Wyniki eksperymentu wskazuja, ze
najwyzszy odzysk jonéw uranylowych obserwuje si¢ przy pH 4,5, a uzyskana maksymalna
pojemnos¢ adsorpcyjna wynosi 87,7 mg gt. Badania wptywu sity jonowej na zatezanie jonow
uranylowych pokazuje, ze nawet w probkach wody o duzym zasoleniu, mozliwe jest uzyskanie
wysokich wartoéci odzysku. Uzyskane granice wykrywalnosci wynosity 0,35 pg L* dla
procedury EDXRF i 0,012 pug L dla TXRF. Niezaleznie od zastosowanej metody pomiaru
metoda zatezania wykazuje szeroki zakres liniowosci do 4000 pug L. Dokladno$¢ metody
zostala zweryfikowana poprzez analize certyfikowanego materiatu odniesienia (NIST-SRM
1640a) i probek wod powierzchniowych metoda dodatku wzorca.

Literatura:
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BADANIA MOZLIWOSCI JEDNOCZESNEGO OZNACZANIA
PALLADU I RODU TECHNIKA WYSOKOROZDZIELCZEJ
ABSORPCYJNEJ SPEKTROMETRII ATOMOWEJ
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Pallad i rod naleza do pierwiastkéw rzadko wystepujacych w przyrodzie, ich zawarto$¢
w skorupie ziemskiej wynosi odpowiednio 1-10 pug kg i 0,1 ug kg'. Ze wzgledu na swoje
unikalne wilasciwoséci fizyczne (wysoka temperatura topnienia i wrzenia), chemiczne
(odporno$¢ na dziatanie wigkszo$ci kwasow mineralnych) i doskonale wlasciwosci
katalityczne, oba pierwiastki znalazly szerokie zastosowanie w przemys$le motoryzacyjnym,
elektrycznym, elektronicznym i chemicznym. Najwigksze ilo$ci palladu i rodu zuzywane sa do
produkcji katalitycznych konwerterow gazow spalinowych (54% Pd i 84% Rh) [1].

Pallad 1 rod pozyskuje si¢ gtownie z rud metali szlachetnych oraz z produktow
ubocznych powstalych przy przetwarzaniu metali niezelaznych. Aby zaspokoié rosnace
zapotrzebowanie przemystu na Pd i Ru prowadzi si¢ recykling obu metali. Glownym surowcem
wtornym wykorzystywanym do produkcji Pd i Rh sg zuzyte katalizatory samochodowe.
W zaleznos$ci od producenta katalizatora, zawarto$¢ palladu w tych urzadzeniach waha si¢ od
200 do 800 pg-g !, arodu od 50 do 120 pg-g! [2].

Oznaczanie platynowcoéw w probkach katalizatoréw samochodowych klasycznymi
technikami atomowej spektrometrii absorpcyjnej z uwagi na skomplikowang matryce probek
jest duzym wyzwaniem. Nowe mozliwosci w zakresie uproszczenia procedury pomiarowej
oferuje technika wysokorozdzielczej atomowej spektrometrii absorpcyjnej z ciggtym Zrodtem
promieniowania (HR CS AAS) pozwalajaca na identyfikacje interferencji spektralnych, a takze
jednoczesne oznaczanie co najmniej dwoch pierwiastkow.

W pracy przedstawione zostang badania dotyczace mozliwosci jednoczesnego
oznaczania palladu i rodu technikg HR CS GFAAS. Do oznaczen wybrano linie analityczne
palladu i rodu oddalone od siebie o 0,296 nm (Pd 360,955 nm, Rh 361,251 nm).
Zoptymalizowano warunki atomizacji obu pierwiastkéw w kuwecie grafitowej oraz zbadano
wplyw innych metali wystepujacych w probkach katalizatorow (Pt, Al) na sygnaly analityczne
Pd 1 Ru. Dokonano charakterystyki analitycznej metody jednoczesnego oznaczania palladu
i rodu technikg HR CS GFAAS przy linii analitycznej palladu i linii analitycznej rodu.
Uzyteczno$¢ opracowanej metody potwierdzono stosujac ja do oznaczania obu pierwiastkow
w probkach zuzytych katalizator6w samochodowych.
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ZASTOSOWANIE ICP-MS I ASA Z TECHNIKA AMALGAMACIJI
DO OCENY BEZPIECZENSTWA SPOZYCIA MIQD()W PSZCZELICH
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Naturalne miody pszczele stosowane sg przez konsumentow nalezacych do réznych
grup wiekowych, ze wzgledu na wilasciwosci odzywcze, profilaktyczne i prozdrowotne.
W zwiazku z powyzszym ich jako$¢ powinna by¢ odpowiednio wysoka, zgodna z krajowymi
I migdzynarodowymi wytycznymi [1-3]. Istotnymi parametrami, ktore powinny by¢
monitorowane, sg pierwiastki toksyczne, dlatego celem pracy bylo oznaczenie zawarto$ci
arsenu (As), kadmu (Cd), otowiu (Pb) i rteci (Hg) w miodach pszczelich, jak rowniez ocena
bezpieczenstwa ich spozycia.

Materiat do badan stanowito 105 prob naturalnych miodéw pszczelich, pochodzacych
Z Polski, Wloch 1 Hiszpanii. W celu oznaczenia zawartoSci As, Cd 1 Pb proby zostaly
zmineralizowane technika mikrofalowa w systemie zamknigtym (Speedwave, Berghof),
natomiast do oznaczania zawartosci Hg proby nie wymagaly wczesniejszej mineralizacji.
Zawartos¢ As, Cd 1 Pb zostala oznaczona technika plazmy indukcyjnie sprzezonej ze
spektrometrig mas (ICP-MS) (NexION 300D, Perkin Elmer), a zawarto§¢ Hg oznaczona zostata
za pomocg spektrometru absorpcji atomowej z zastosowaniem techniki amalgamacji (AMA-
254, Leco). Kontrole doktadnosci zastosowanych metod przeprowadzono przy uzyciu
certyfikowanego materiatu odniesienia.

Wykazano, iz miody z Polski charakteryzuja si¢ istotnie wyzszg zawarto$cig Cd niz
miody z Wtoch (9,747+£22,176 vs. 3,273+0,878 pg/kg, p<0,01), natomiast miody z Wtoch -
istotnie wyzsza zawarto$cia Hg w pordwnaniu do miodéw z Polski (0,005+0,005 vs.
0,002+0,001 mg/kg, p<0,01). Stwierdzono istotnie wyzszg zawartosciag Pb w miodach
gryczanych w poréwnaniu do miodow kasztanowych (78,615+18,767 pg/kg vs.
49,890+12,954, p<0,05).

Sposrod  wszystkich badanych miodow, 3 proby przekroczyly maksymalng
dopuszczalng zawartos¢ Cd (miody z Polski), 6 miodéw - norme¢ dotyczaca zawartosci Pb
(2 miody z Hiszpanii i 4 z Polski), a 9 - normg¢ dotyczaca zawartosci Hg (5 miodow z Hiszpanii
i 4 z Wloch). Badane miody pszczele okreslono jako bezpieczne pod wzgledem zawartosci As.
Powyzsze wyniki badan wskazuja, ze zawarto$¢ pierwiastkow toksycznych w miodach
pszczelich powinna by¢ monitorowana.
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Coraz wigcej doniesien wskazuje na obecno$¢ metali w ptynach nikotynowych urzadzen
elektronicznych dostarczajacych nikotyn¢ zwanych e-papierosami [1]. Ze wzglgdu na budowe
e-papierosa, metale obecne w plynie nikotynowym moga podlega¢ transferowi do aerosolu
wdychanego przez uzytkownika urzadzenia. W pracy wykorzystano technike bezptomieniowej
atomowej spektrometrii absorpcyjnej z atomizacja w piecu grafitowym (GFAAS) do oceny
stopnia zanieczyszczenia plynéw nikotynowych otowiem i1 kadmem. Probke ptynu
nikotynowego przygotowywano przez 10-krotne rozcienczenie roztworem 5% kwasu
azotowego, natomiast aerozol zbierano w kolbie okragtodennej i wymywano kwasem
azotowym o tym samym stezeniu. Dobrano odpowiednie warunki programu temperaturowego
pieca grafitowego dla rozcienczonych prébek ptyndéw nikotynowych, ktorych baze stanowi
gtownie gliceryna. Stgzenia otowiu miescity si¢ w zakresie 40 — 3464 pg/l, natomiast kadmu
<0,5 — 46 pg/l dla ptynow nikotynowych pobranych z urzadzen dostarczajacych nikotyne.
Stezenia olowiu 1 kadmu w aerozolach w wigkszosci byty ponizej granicy wykrywalnosci.
Ponizej granicy wykrywalno$ci miescily si¢ rOwniez stezenia oznaczanych metali w ptynach
nikotynowych pobranych bezposrednio z opakowania. Technika GFAAS okazala si¢
efektywna 1 odpowiednio czula metoda dla oceny zanieczyszczenia plynow nikotynowych
olowiem i1 kadmem.

Z badan wynika, ze papierosy elektroniczne moga stanowi¢ potencjalne, chociaz
stosunkowo niewielkie zrddlo narazenia na oznaczane metale. Jak zaobserwowano, do
zanieczyszczenia plynu zawierajacego nikotyn¢ dochodzi dopiero po jego kontakcie
Z czg$ciami budujgcymi urzadzenie.
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Wstep: Kontrola zawartosci pierwiastkow toksycznych (m.in. As, Cd i Pb) jest jednym
z kluczowych elementéw branych pod uwage przy ocenie bezpieczenstwa zywnosci.
Pierwiastki te uwalniane sg do $srodowiska w wyniku dzialan antropogenicznych, jak rowniez
wystepuja w nim naturalnie [1]. Do tancucha zywieniowego moga przedostawac si¢ m.in. ze
skazonej gleby, wody czy powietrza. Narazenie na oddziatywanie As, Cd 1 Pb jest powiagzane
z licznymi niekorzystnymi skutkami dla zdrowia, co wynika z ich tendencji do kumulowania
si¢ w czasie, slabej biodegradowalnosci i dlugiego biologicznego okresu pottrwania (Cd, Pb)
[2]. Stad tez istnieje potrzeba statego monitoringu zywnosci, szczegolnie importowanej, pod
katem zawarto$ci pierwiastkow toksycznych z wykorzystaniem najbardziej precyzyjnych
metod.

Cel: Ocena bezpieczenstwa spozycia produktéw ryzowych dostepnych w sprzedazy detalicznej
pod katem narazenia na As, Cd i Pb z wykorzystaniem metody ICP-MS.

Material i metody: Material badawczy stanowito 99 produktow ryzowych sposrod 12 grup,
w tym 7 rodzajow ryzu (basmati, biaty, bragzowy, czarny, czerwony, dziki i paraboliczny) oraz
5 rodzajow produktéw ryzowych (ryz ekspandowany, platki, makaron, maka i wafle). Do
oznaczen zawartosci As zastosowano metod¢ ICP-MS z komorg dyskryminacji energii
kinetycznej (KED), natomiast Cd i Pb oznaczono w trybie standardowym (NexION 300D,
PerkinElmer, USA). Kazdy pomiar zostat wykonany w 5 powtorzeniach z kalibracjg detektora
w trybie dualnym.

Wyniki: Srednia zawarto$¢ As, Cd i Pb w badanych prébach wynosita odpowiednio 123,5+77,
1 pg/kg; 25,7+26,5 pg/kg oraz 37,5+29,3 ng/kg. Przekroczenie dopuszczalnych limitow
zawarto$ci poszczegolnych pierwiastkow zaobserwowano jedynie w przypadku As w probie
ryzu czarnego (562,2 pg/kg) [3].

Whioski: Badane produkty mogg by¢ uznane za bezpieczne do spozycia pod katem badanych
pierwiastkow.
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Entomotoksykologia wykorzystuje owady oraz inne stawonogi, znajdowane na
zwlokach lub w ich poblizu, w celu identyfikacji srodkéw farmakologicznych i substancji
toksycznych (m.in. narkotykow i metali cigzkich) obecnych w ciele denata, ktore mogly by¢
przyczyna zgonu. Chrzaszcze i larwy muchoéwek, zerujace na zwlokach mogg bioakumulowac
rézne zwiazki z tkanek migkkich denata, stajac si¢ tym samym waznym dowodem
toksykologicznym w przypadku zaawansowanego rozktadu ciata.

Celem prezentowanej pracy byto zbadanie wptywu réznych zwigzkow kadmu: tlenku
kadmu (CdO) i chlorku kadmu (CdCl,) oraz talu: octanu talu(I) i octanu talu(Ill) na rozwoj
muchowki Lucilia sericata oraz wyznaczenie stopnia bioakumulacji metali w poszczegdlnych
stadiach rozwojowych: larwach, pupariach i osobnikach dorostych.

Muchéwki z gatunku L. serciata hodowano na zhomogenizowanej pozywce z watroby
wieprzowej zawierajacej wzrastajace stezenia zwigzkow kadmu lub talu. Do badan pobrano
probki watroby wzbogaconej metalami, larwy, pozostatosci po pupariach oraz osobniki doroste.
Metale oznaczono metoda spektrometrii mas plazmy indukcyjnie sprz¢zonej (ICP-MS)
z zastosowaniem helu jako gazu kolizyjnego. Wspoétczynniki bioakumulacji BAF kadmu
(stosunek zawarto$ci metalu w danym stadium rozwojowym do jego zawarto$ci w pozywce)
wynosity: od 0,5 do 0,9 w larwach, od 0,2 do 0,5 w pupariach i od 0,4 do 0,9 w osobnikach
dorostych. Wigkszy wspolczynnik BAF zaobserwowano w hodowli z dodatkiem chlorku
kadmu dla kazdego stadium rozwojowego. Najwyzsze wspotczynniki bioakumulacji talu
wystepowaty w pupariach (od 0,4 do 0,8), posrednie w larwach (od 0,3 do 0,4), a najnizsze
W osobnikach dorostych (od 0,1 do 0,2). W przypadku prébek larw oraz puparium wykazano
wyzszg akumulacje TI(IIT). Ponadto zbadano wptyw wzrastajacego stezenia metali w pozywce
na wage larw trzeciego stadium oraz dtugos¢ 1 szerokos¢ poczwarek.

Podsumowujac, badania wykazaty, ze poszczegodlne stadia rozwojowe muchéwki Lucilia
sericata akumuluja pierwiastki toksyczne — kadm i tal. Stopien akumulacji zalezy od rodzaju
metalu i formy w jakiej wystepuje oraz od rodzaju stadium rozwojowego owadow. Analiza
toksykologiczna L. sericata moze by¢ wykorzystana jako dowod sadowy w postepowaniach
karnych w takich przypadkach jak zatrucie czy celowe otrucie zwigzkami kadmu i talu.
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Rumianek ze wzgledu na zawarto$¢ wielu substancji majacych korzystny wptyw na
organizm cztowieka, stal si¢ rosling szeroko wykorzystywang w przemysle farmaceutycznym
I kosmetologii. Surowce stosowane w tym celu powinny charakteryzowac si¢ wysoka jakoscia
1 by¢ wolne od zanieczyszczen, w tym metali toksycznych. Niestety, ze wzgledu na powszechne
wystepowanie metali w srodowisku, istnieje ryzyko nadmiernego zanieczyszczenia nimi roslin.
Surowce zielarskie sg pozyskiwane w duzym stopniu ze stanowisk naturalnych. Jednak nawet
w ziotach zasiedlajacych rejony potencjalnie wolne od zanieczyszczen notuje si¢ stezenia
metali toksycznych przekraczajace dopuszczalne normy.

W zwigzku z powyzszym celem niniejszej pracy byla ocena zanieczyszczenia
wybranymi metalami toksycznymi (Pb, Cd, Ni i Cr) szeroko wykorzystywanego surowca
ro$linnego, jakim jest koszyczek rumianku oraz zbadanie stopnia ich ekstrakcji do naparu.

Material do badan stanowito 14 herbatek pochodzacych od réznych producentow.
Oznaczanie zawarto$ci metali w suszu koszyczka rumianku i naparach przeprowadzono metoda
atomowej spektrometrii absorpcyjnej z atomizacja w kuwecie grafitowej (ContrAA 700,
Analytik Jena) po wczesniejszej mineralizacji probek na mokro z wykorzystaniem energii
mikrofalowej (Speedwave four, Berghof). Poprawno$¢ stosowanych procedur sprawdzono
oznaczajac stezenie metali w certyfikowanym materiale odniesienia — Mixed Polish Herbs
(INCT-MPH-2). Uzyskane wyniki opracowano statystycznie za pomocg programu
komputerowego Statistica 12.0.

Zgodnie z Rozporzadzeniem Ministra Zdrowia z dn. 13.01.2003 (Dz. Ust. 37, poz. 326)
dozwolona ilo§¢ kadmu 1 otlowiu w wysuszonych surowcach roslinnych wynosi 0,3 mg Cd/kg
m.s. i 2 mg Pb/kg m.s., natomiast dopuszczalne stezenie chromu i niklu nie jest normowane. Za
naturalne stezenie chromu w roslinach przyjmuje si¢ 1 mg/kg m.s., a wg WHO dopuszczalna
zawarto$¢ niklu w ro§linach wynosi 10 mg/kg m.s.

Stezenia metali w koszyczku rumianku zawieraly si¢ w nastepujacych zakresach 0,0813
- 0,3296 mg Cd/kg m.s., 0,3337 - 0,9143 mg Pb/kg m.s., 0,1083 - 1,8150 mg Cr/kg m.s. i 0,8527
- 3,8341 mg Ni/kg m.s. Maksymalny dozwolony poziom zanieczyszczenia Cd zostat
nieznacznie przekroczony w 2 probkach, nie stwierdzono natomiast przekroczenia
dozwolonego stezenia Pb. Stezenie metali w naparach koszyczka rumianku (ekstrakcji ulegato
od 7 do 52%, w zalezno$ci od pierwiastka) bylo dodatnio skorelowane z ich zawartoscia
w masie suchej tego surowca.

Uzyskane wyniki wskazuja na konieczno$¢ prowadzenia regularnej kontroli stezen
metali, w tym metali toksycznych, w surowcach roslinnych.

Podzigkowania: Praca zrealizowana z wykorzystaniem aparatury Uniwersytetu Medycznego w Biafymstoku,
zakupionej ze srodkéw PO RPW 2007-2013, Dziatania I.3, umowa nr POPW.01.03.00-20-001/12.
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Wyniki badan wtasnych wskazuja, ze ekstrakt z owocéw Aronia melanocarpa L. moze
chroni¢ przed kumulacja kadmu w organizmie [1] oraz niektorymi skutkami dziatania
toksycznego tego ksenobiotyku, wliczajac uszkodzenie watroby [2] 1 uktadu kostnego [3] oraz
zaburzenie metabolizmu podstawowych biopierwiastkow, takich jak cynk i miedz [4].

Celem pracy byta ocena wptywu ekstraktu z owocoéw A. melanocarpa na stezenie selenu
w organizmie szczura narazonego przewlekle na kadm. Badania przeprowadzono w modelu
doswiadczalnym na szczurach stanowigcym odpowiednik niskiej i umiarkowanej ekspozycji
chronicznej cztowieka na ten ksenobiotyk. Mtodym samicom podawano 1 lub 5 mg Cd/kg
paszy lub/i 0,1% wodny ekstrakt z owocoéw A. melanocarpa przez 24 miesigce. Aby sprawdzi¢
ewentualny wpltyw czasu podawania ekstraktu na przebieg zmian powodowanych przez kadm,
badania wykonano po 3, 10, 17 1 24 miesigcach eksperymentu.

Stezenie selenu w surowicy krwi i tkankach (watrobie i nerce) oznaczono metodg HR
CS GFAAS (ContrAA 700, Analytik Jena, Niemcy), po wczesniejszej mineralizacji probek na
mokro z wykorzystaniem energii mikrofalowej (Speedwave four, Berghof, Niemcy). Jako
modyfikatora matrycy uzyto Pd(NO)3/Mg(NO)s. Poprawnos$¢ stosowanych procedur
sprawdzono oznaczajac st¢zenie selenu w certyfikowanych materiatach odniesienia: Trace
Elements Serum L-2 LOT 1801803 (SERO, Billingstad, Norway), Standard Reference Material
Bovine Liver no. 1577b (National Institute of Standards and Technology, Gaithersburg, MD,
USA), Certified Reference Material BCR Pig Kidney BCR-186 (Institute for Reference
Materials and Measurements, Geel, Belgium). Uzyskane wyniki opracowano statystycznie za
pomoca programu komputerowego Statistica 12.0.

W przeprowadzonych badaniach wykazano, ze przewlekla, niska i umiarkowana,
ekspozycja szczurow na kadm zaburza gospodarke selenu w organizmie, a obserwowane
zmiany zalezne s3 od poziomu i czasu ekspozycji na ten pierwiastek toksyczny. Podawanie
0,1% ekstraktu z owocéw A. melanocarpa w warunkach przewleklego narazenia na kadm
czg$ciowo lub catkowicie chronito przed niekorzystnym wptywem kadmu na stgzenie selenu
w badanych narzadach szczurow.

Wyniki badan pozwalaja wnioskowac, iz przetwory z owocow aronii mogg chroni¢
przed zaburzeniem metabolizmu selenu w organizmie narazonym na kadm.

Podzigkowania: Praca zrealizowana z wykorzystaniem aparatury Uniwersytetu Medycznego w Biatymstoku,
zakupionej ze srodkéw PO RPW 2007-2013, Dziatania 1.3, umowa nr POPW.01.03.00-20-001/12
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Rozw@j cywilizacyjny przyczynia si¢ do wzrostu narazenia srodowiskowego populacji
generalnej na wiele substancji chemicznych, co niesie za sobg negatywne skutki dla zdrowia
cztowieka [1]. Wsrdd tych substancji szczegllnie niebezpieczne sa ksenobiotyki
0 wlasciwosciach pro-oksydacyjnych, do ktorych nalezy kadm zajmujacy 7 miejsce na liscie
priorytetowej substancji niebezpiecznych opublikowanej w 2019 roku przez Agency for Toxic
Substances and Disease Registry (ATSDR) [2]. W dotychczasowych badaniach
doswiadczalnych przeprowadzonych w Zaktadzie Toksykologii Uniwersytetu Medycznego
w Bialymstoku wykazano, iz nawet niskie narazenie przewlekte na ten pierwiastek indukuje
stres oksydacyjny w surowicy, watrobie, tkance kostnej i §liniankach [3,4].

Celem niniejszej pracy bylo zbadanie, w modelu doswiadczalnym niskiej
1 umiarkowanej ekspozycji sSrodowiskowej cztowieka na kadm, wptywu tego ksenobiotyku na
status oksydacyjny tkanki moézgowej oraz ocena zalezno$ci pomigdzy kumulacja tego
pierwiastka w mozgu a stopniem nasilenia stresu oksydacyjnego.

Samicom szczura szczepu Wistar podawano kadm w paszy w stezeniu 1 1 5 mg Cd/kg
przez okres 3 - 24 miesiecy. Stezenie kadmu w tkance mozgowej oznaczono metodg atomowe;j
spektrometrii  absorpcyjnej z atomizacjg elektrotermiczng w  kuwecie grafitowej
(Hitachi Z-5000, Japonia) [5]. Status oksydacyjny oceniono na podstawie o0znaczenia
catkowitego statusu oksydacyjnego (TOS) oraz obliczenia indeksu stresu oksydacyjnego (OS]),
stanowigcego stosunek TOS i catkowitego statusu antyoksydacyjnego (TAS). TOS i TAS
oznaczono przy uzyciu zestawow firmy Immunodiagnostik AG — PerOx (TOS) ELISA
i ImMAnOXx (TAS) ELISA.

Wykazano, ze niskie 1 umiarkowane narazenie przewleklte na kadm skutkowalo
podwyzszeniem TOS 1 OSI oraz obnizeniem TAS tkanki mézgowej. Stwierdzono dodatnia
zaleznos¢ pomigdzy TOS 1 OSI a stezeniem kadmu w mozgu.

Na podstawie uzyskanych wynikow mozna wnioskowa¢, iz nawet niskie narazenie
przewlekte na kadm prowadzi do rozwoju stresu oksydacyjnego w mozgu, a stopien jego
nasilenia zwigksza si¢ wraz ze wzrostem kumulacji tego ksenobiotyku w tkance mozgowe;.

Podzigkowania: Praca zrealizowana z wykorzystaniem aparatury Uniwersytetu Medycznego w Biatymstoku,
zakupionej ze srodkéw PO RPW 2007-2013, Dziatania I.3, umowa nr POPW.01.03.00-20-001/12.
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We wspoétczesnych czasach obserwuje si¢ wzrastajaca popularno$¢ kosmetykow,
ktérych regularne stosowanie moze wigza¢ si¢ z wystgpieniem niekorzystnych skutkow
wynikajacych z obecnos$ci w nich niebezpiecznych substancji chemicznych. Szacuje sie, ze
w produktach obecnie dostepnych na rynku znajduje si¢ az 10 tysiecy réznych substancji
chemicznych i duze ilosci r6znych metali. Konsumenci uzywaja srednio kilku kosmetykow
kazdego dnia. Oznacza to, ze nawet jesli metale cigzkie obecne sa w nich na bardzo niskich
poziomach, to wielokrotne ich uzytkowanie moze skutkowa¢ znaczng ekspozycja na metale.
Biorac pod uwage zagrozenie dla zdrowia konsumentdw, na calym $wiecie zaczeto
wprowadza¢ rozne regulacje prawne, majace na celu zwickszenie bezpieczenstwa stosowania
kosmetykow [1,2], m.in. w 2018 roku Sejm Rzeczypospolitej Polskiej uchwalit Ustawe z dnia
4 pazdziernika 2018r. o produktach kosmetycznych. Zostaly w niej okreslone obowiazki
podmiotow 1 wlasciwo§¢ organdw w zakresie wykonywania zadan administracyjnych
wynikajacych z rozporzadzenia Parlamentu Europejskiego i Rady (WE) nr 1223/2009 z dnia
30 listopada 2009 r. dotyczacego produktéw kosmetycznych [2].

Celem niniejszej pracy byla ocena bezpieczenstwa produktow kosmetycznych poprzez
analize ich sktadu pierwiastkowego. Badaniom poddano szminki o nietypowych kolorach oraz
farbki do malowania twarzy i ciata. Kosmetyki pochodzily z polskiego rynku, a glownym
kryterium ich wyboru byta niska cena i szeroka gama kolorystyczna. Catkowita zawartos¢ rteci
oznaczono technikg zimnych par w atomowej spektroskopii absorpcyjnej. Stezenie pozostatych
pierwiastkdw zmierzono za pomocg technik typu ICP ze wzbudzeniem w plazmie indukcyjnie
sprzezonej (ICP-MS i ICP-OES) po uprzednim rozktadzie probek w mieszaninie st¢zonego
kwasu azotowego i perhydrolu z udziatem energii mikrofalowej. Cze$¢ probek poddano filtracji
bezposrednio przed przeprowadzeniem analizy mokrej. Wplyw wybranych parametréw, takich
jak kolor produktu oceniono przy uzyciu oprogramowania Statistica firmy StatSoft.
Rozpatrujac tylko metale ujete w normach, chrom byl najczesSciej wystepujacym
zanieczyszczeniem w probkach szminek, za$ nikiel w przypadku farbek. W 10 z 40 badanych
szminek wykryto przekroczenia przynajmniej jednego dozwolonego limitu (dla Pb, Sb, Ni lub
Cd), ktory okre$lony jest przez amerykanska, kanadyjska, niemiecka lub polska norme.
W stosunku do farbek dotyczyto to 43 z 61 badanych probek. W zadnym z badanych produktow
nie wykryto rtgci na poziomie, ktory przekraczalby ten ujety w rekomendacjach. Badanie
potwierdzity, ze poziomy oznaczanych metali wydajg si¢ by¢ duzo wyzsze w farbkach do
twarzy niz w pomadkach, ale przy ocenie ich bezpieczenstwa nalezatoby uwzgledni¢ réznice
wynikajgce z czestotliwosci ich stosowania, powierzchni ich aplikacji czy sposobu wnikania
do organizmu.
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Wraz z dynamicznym rozwojem cywilizacyjnym i coraz szerszym zastosowaniem
platynowcoéw w przemysle, medycynie i jubilerstwie zauwazalny jest wzrost ich stezenia
w srodowisku naturalnym. Ze wzglgdu na biodostepnos¢ tych metali, ich mozliwe dziatanie
toksyczne i alergizujace istotne jest monitorowanie ich zawarto$ci w srodowisku. Stanowi to
jednak duze wyzwanie analityczne, poniewaz platynowce wystepuja na poziomie bardzo
niskich stezen (rzedu ng/L lub ng/kg) w obecnosci ztozonej matrycy probek srodowiskowych.

Technika, charakteryzujaca si¢ odpowiednig czulo$cia oznaczania platynowcoéw jest

spektrometria mas z jonizacja w plazmie indukcyjnie sprz¢zonej (ICP-MS). Jednak sktadniki
ztozonych matryc probek srodowiskowych, wystepujace w znacznym nadmiarze w stosunku
do analitow, powoduja powstawanie interferencji fizycznych i spektralnych.
Celem prezentowanej pracy bylo opracowanie metody eliminacji interferencji spektralnych
podczas oznaczania platynowcow z wykorzystaniem spektrometru ICP-QQQ-MS
wyposazonego w komore kolizyjno/reakcyjng. Dochodzi w niej do zderzen lub reakcji
pomiegdzy jonami analitu i/lub jonami interferujacymi a gazami docierajacymi do komory.
Zastosowanie komory kolizyjno/reakcyjnej najczegsciej pozwala na usuwanie interferencji
pochodzacych od jonow wielotomowych 1 podwdjnie naladowanych. Efektywnos$¢ usuwania
interferencji podczas oznaczania Pt, Pd, Rh, Ru, Os i Ir zbadano stosujac rozne gazy komorowe:
hel, amoniak 1 tlen w trybie pomiarowym MS/MS. W celu doboru parametréw pracy komory
ORS? przeprowadzono optymalizacje predkosci przeptywu gazéw komorowych oraz energii
dyskryminacji. Stwierdzono, ze zastosowanie helu i amoniaku przy przeptywie 7 mL/min
(energia dyskryminacji 0 V i -8 V) i tlenu przy przeptywie 0,7 mL/min (energia -8 V) pozwala
na pomiary Pd, Pt, Ru i Rh wolne od interferencji spektralnych. Dokladno$¢ opracowanej
metody ICP-MS sprawdzono podczas analizy CRM pytu drogowego BCR-723. Dobre wartosci
odzysku Pt i Rh §wiadczyly o poprawnosci opracowanej metody. Jednak dla probek o ztozonej
matrycy zastosowanie komory kolizyjno/reakcyjnej jest niewystarczajace 1 wskazane jest
wprowadzenie etapu oddzielania analitu od matrycy.
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Selen uznawany jest za jeden z wazniejszych biopierwiastkow wplywajacych zaréwno
korzystnie jak i niekorzystnie na funkcjonowanie ludzkiego organizmu. Odpowiednia podaz
selenu w diecie powoduje degradacj¢ wolnych rodnikéw, co chroni przed przedwczesnym
starzeniem oraz zapobiega powstawaniu zaburzen metabolicznych. Z kolei zbyt wysoka dawka
selenu moze by¢ szkodliwa dla organizmu powodujac choroby cywilizacyjne. Ze wzgledu na
waski margines bezpieczenstwa migdzy prawidlowym stezeniem selenu a iloscig toksyczna
pierwiastek ten jest obiektem zainteresowania wielu badaczy. Poszukiwane sg nowe metody
wzbogacania zywnos$ci oraz sposoby pozwalajace na optymalne spozycie selenu
w szczegdlnosci przez osoby narazone na jego niedobor.

Celem badan byto opracowanie procedury analitycznej dedykowanej oznaczaniu selenu
w zywnosci pochodzenia ro$linnego: orzechach, nasionach oraz warzywach bulwiastych.
Realizacja tego celu obejmowala nastgpujace etapy: a) wybor certyfikowanego materiatu
odniesienia, b) wybdr metody i parametrow mineralizacji oraz czynnikow mineralizujacych,
c) dobor odpowiednich warunkow pracy przyrzadu pomiarowego oraz izotopu selenu,
d) eliminowanie interferencji niespektralnych, e) eliminowanie interferencji spektralnych,
f) wyznaczenie parametréw charakteryzujacych procedure analityczng, g) analizg probek.

Podczas badan przeprowadzono zaré6wno mineralizacj¢ zamknigta, na mokro, w piecu
z wykorzystaniem promieniowania mikrofalowego, jak i1 mineralizacj¢ otwartg, na mokro,
w bloku grzewczym. Najlepsza metoda przygotowania probki okazala si¢ mineralizacja
zamknigta, na mokro, w piecu z wykorzystaniem promieniowania mikrofalowego przy uzyciu
65% kwasu azotowego (V) oraz 30% H:0: jako czynnikow mineralizujacych. Do analizy
wybrano cztery izotopy selenu: "’Se, "8Se, #Se, 83Se. Podczas opracowywania niniejszej
procedury analitycznej zastosowano certyfikowany material odniesienia NIST 1570a Spinach
leaves. W celu wyeliminowania interferencji niespektralnych zastosowano skand, german, itr
i rod. Ostatecznie, najlepsze odzyski dla CRM otrzymano stosujac german. Interferencje
spektralne eliminowano poprzez zastosowanie komory kolizyjnej z wykorzystaniem helu.
Najlepsze odzyski uzyskano dla dwoch izotopow: "Se i 8Se. Opracowana procedura
analityczna zostata walidowana, wyznaczono parametry charakteryzujace procedure: zakres
liniowy, granice wykrywalnosci 1 oznaczalno$ci, powtarzalnos¢ 1 odzysk. Procedurg
zastosowano do analizy probek pochodzenia roslinnego. Warzywa bulwiaste, mimo swojej
zdolno$ci do akumulowania selenu w postaci organicznej, nie zawieraly tego pierwiastka.
Najwieksza zawarto$¢ selenu oznaczono w orzechach brazylijskich.
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W ostatnich latach znaczenie lantanowcoéw rosnie, zwlaszcza bioragc pod uwage
przydatnos¢ ich zwigzkoéw w nowych technologiach, rolnictwie i medycynie [1]. Wzrost liczby
zastosowan lantanowcoOw prowadzi do wzrostu stgzen tych pierwiastkow w srodowisku, co
moze mie¢ wpltyw na caly ekosystem. Szczegdlng uwage w ciggu ostatniego dziesieciolecia
przykuwa obserwowana antropogeniczna anomalia Gd w jeziorach, uj$ciach rzek, wodach
przybrzeznych, wodach gruntowych, a takze w wodach wodociaggowych [2]. Do niedawna
uwazano, ze lantanowce nie petnig zadnych biologicznie istotnych funkcji w organizmach
zywych, jednak ostatnie doniesienia wskazuja, ze odgrywaja wazng role w procesach
biologicznych niektorych gatunkéw bakterii [3,4]. W organizmach wyzszych moga wptywaé
na procesy komodrkowe, poprzez zastgpowanie niezbednych biometali (np. wapnia) czy
chelatowanie czasteczek organicznych [5]. Biorac pod uwage te aspekty bardzo wazna kwestig
staje si¢ monitorowanie zawartosci lantanowcow w srodowisku, w tym w probkach roslinnych
stanowigcych zywno$¢ zarowno dla zwierzat, jak i ludzi.

W pracy zbadano mozliwosci zastosowania techniki wysokorozdzielczej atomowej
spektrometrii absorpcyjnej z atomizacja w kuwecie grafitowej (HR CS AAS) do oznaczania
sladowych ilo$ci europu, jako przedstawiciela grupy lantanowcoéw. Zaprezentowane zostang
badania dotyczace optymalizacji warunkow oznaczania Eu, w tym dobor programu
temperaturowego 1 trybu pomiarowego. W zwiazku z mozliwoscig tworzenia si¢ wegliku
europu przebadano kilka modyfikatoréw powierzchni kuwety grafitowej. Na podstawie
wynikéw badan okre§lona zostanie charakterystyka opracowanej metody analitycznej, tj.
granica wykrywalnosci, granica oznaczalnosci, precyzja i poprawno$¢ (okreslona na podstawie
odzysku oraz badan certyfikowanych materiatdw odniesienia zawierajgcych europ).
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Powszechnie wiadomo, ze do konsumpcji spalanych wyrobow tytoniowych stosowana
jest podwyzszona temperatura oraz inhalacja dymem. To potaczenie wydaje si¢ miec
szczegoOlne znaczenie z punktu widzenia narazenia konsumentéw na toksyczne pierwiastki, na
przyktad rtec.

Zauwazono jednak, ze w literaturze temat jest traktowany czgsto wybidrczo, jako
dotyczacy gtdwnie papieroséw. Pomimo, ze od 1993 r. popularnos$¢ cygar rosnie, nie przetozyto
si¢ to na wzmozone zainteresowanie nimi badaczy [1]. Przez wzglad na coraz szersze grono
konsumentoéw potrzebne jest prowadzenie badan podstawowych i monitorowanie zawartosci
metali cigzkich w tytoniu cygarowym.

Cygara sg specyficznym wyrobem, bo przeciwienstwie do papieroséw wigksza wage
przyktada si¢ do charakterystyki liSci, z ktorych sa zrobione, a do palenia uzywa sie
egzemplarzy odpowiednio migkkich i elastycznych, ktorych wilgotno$¢ wynosi 10-15% [2].

Przygotowanie probek do analiz spektroskopowych rowniez jest inne niz papierosow.
Badaniom mozna podda¢ tyton niepalony, ,.glowe” (petnigca funkcj¢ ustnika) po paleniu,
popiot oraz dym. Probki stale powinny uwzglednia¢ wpltyw wilgoci, dlatego autorzy
w pierwszej kolejnosci poddajg probki suszeniu [3-5].

Wigkszych trudnosci nastrgcza analiza dymu, ta bowiem wymaga konstrukcji uktadu
typu ,,sztuczne usta”. Tego typu systemy zndane sg z literatury dotyczacej papierosow [6].
Specyficzny rozmiar cygar, wachlarz ich ksztattow 1 wigksza zawartos¢ frakcji olejowe;j
w dymie wymuszaja jednak pewne modyfikacje stanowigce wyzwanie analityczne w obregbie
przygotowania probek i uktadu.

Celem przeprowadzonych badan byto przedstawienie specyfiki przygotowania probek
tytoniu cygarowego do analiz spektroskopowych na przyktadzie badan zawartos$ci rteci przy
pomocy CV-AAS.
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Intensywny rozwdj réznych galezi przemystu, chemizacja rolnictwa i wzrost populacji
ludzkiej sprawiaja, ze do poszczegodlnych elementow, zaréwno ekosysteméw ladowych jak
I wodnych, emitowane sg duze iloSci roznych ksenobiotykéw, takich jak metale cigzkie.
Zagrozenia wynikajace z obecnosci metali w srodowisku, stwarzaja potrzebe poznawania drog
przemian oraz kontrolowania poziomow ich zawarto$ci w tkankach organizméw na wszystkich
poziomach tancucha troficznego.

Celem przeprowadzonych badan byto oznaczenie zawarto$ci wybranych pierwiastkow
w tkankach zwierzat lownych (dziki, sarny, daniele), w tkankach organizméw zwigzanych
z dnem $rodowisk wodnych a takze w samych osadach dennych. Dodatkowo, poréwnano
stopnien zanieczyszczenia toksycznymi metalami poszczegdlnych obszarow lesnych oraz
ekosysteméw wodnych zlokalizowanych w réznych czesciach Polski. Zawartosci wybranych
pierwiastkbw oznaczono z wykorzystaniem techniki atomowej spektrometrii emisyjnej
Z atomizacjg w plazmie mikrofalowej (MP AES) po uprzedniej mineralizacji analizowanych
probek.

Na podstawie wynikow przeprowadzonych badan zaobserwowano, ze najwyzsze
stezenia potencjalnie toksycznych pierwiastkow akumulujg si¢ w siersci dzikich zwierzat.
Spozywane migso 1 podroby mozna uzna¢ zatem za bezpieczne do spozycia pod katem
zawartosci metali cigzkich, ktére dodatkowo jest bogatym Zrodiem cynku. Nie zaobserwowano
statystycznie istotnych roznic w poziomach zawarto$ci metali ciezkich w zalezno$ci od miejsca
pozyskania probek do badan w przypadku probek tkanek zwierzyny lownej, natomiast
odnotowano statystycznie istotne rdznice dla poziomow zawarto$ci metali w przypadku probek
osadow jak 1 organizméw wodnych.

Konwersatorium Spektrometrii Atomowej, Biatystok 6-8.09.2021

82



P-25

BADANIE PIERWIASTKOW ZIEM RZADKICH W RELACJI
OSAD DENNY-ROSLINA ORAZ GLEBA-ROSLINA
TECHNIKAMI SN-ICP-MS | LA-ICP-MS

Anetta Hané, Agnieszka Bajer

Uniwersytet im. Adama Mickiewicza w Poznaniu, Wydziat Chemii, Zaktad Analizy Sladowej,
ul. Uniwersytetu Poznanskiego 8, 61-614 Poznan
e-mail: anettak@amu.edu.pl

Pierwiastki ziem rzadkich (REE, ang. rare earth elements) okreslane sg jako ,,krytyczne”
ze wzgledu na duze znaczenie dla gospodarki i znacznie wyzsze ryzyko niedoboru niz
w przypadku pozostatych surowcow. Staty rozwdj nowoczesnych technologii powoduje wzrost
zapotrzebowania na REE, co wigze si¢ z intensyfikacja wydobycia i przetwarzania zt6z, a to
w konsekwencji wplywa na wieksze uwalnianie tych pierwiastkow do §rodowiska [1]. Z uwagi
na ograniczone zasoby REE a takze na potencjalne zagrozenie dla jakosci sSrodowiska, a nawet
zdrowia ludzi, warto poszukiwac alternatywnych mozliwos$ci pozyskiwania REE i skutecznych
sposobow ich odzyskiwania.

Gléwnym celem niniejszych badan jest rozwoj wiedzy na temat akumulacji, migracji
i ekotoksycznosci REE w powiazaniu z ich zawarto$cig w glebach, osadach i roslinach oraz
okreslenie potencjatu ich przyrodniczego odzysku.

Migracja REE z gleby do roslin jest zwykle niska, jednak badania pokazuja, ze niektore
gatunki roslin majg zdolno$¢ pobierania i kumulacji REE na wyzszych poziomach stezen [2].
Przeprowadzone badania dotyczyly oceny zdolnosci pobierania 1 kumulacji REE przez dwa
gatunki ro$lin: mniszka lekarskiego 1 trzciny pospolitej. Probki analizowano przy uzyciu
techniki spektrometrii mas z jonizacja w plazmie indukcyjnie sprzezong z rozpylaniem
roztworu (SN-ICP-MS), po uprzedniej mineralizacji w uktadzie zamknigtym wspomaganym
mikrofalowo. Jako metode alternatywng zastosowano ablacje laserowa z ICP-MS
(LA-ICP-MS), ktora umozliwita zbadanie ex-vivo miejsc kumulacji oraz pokazanie drogi
migracji REE w badanych roslinach. Przeprowadzone badania pokazuja, ze korzenie majg na
og6t wyzsze zawartos$ci pierwiastkow ziem rzadkich niz ped gérny. Natomiast pobieranie REE
jest dodatnio skorelowane z kwasowos$cig gleby 1 tatwo rozpuszczalnymi stezeniami
pierwiastkow, ale rzadko wysoko skorelowane z ich catkowitymi st¢zeniami w glebie i osadach.
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4Sie¢ Badawcza Lukasiewicz — Instytut Nowych Syntez Chemicznych,
Laboratorium Analityczne, al. Tysigclecia PP 134, 24-110 Putawy
b Sie¢ Badawcza Eukasiewicz — Instytut Nowych Syntez Chemicznych,
Grupa Badawcza Nawozy, al. Tysigclecia PP 134, 24-110 Putawy
e-mail: urszula.ryszko@ins.lukasiewicz.gov.pl

Na przetomie kilku stuleci produkcja ro§linna prowadzona byta tylko z wykorzystaniem
naturalnych zasobow gleb i czesciowego zwrotu sktadnikow pokarmowych w formie nawozow
organicznych. Utrzymywat si¢ okreslony stan rownowagi, ktéry jednak charakteryzowal sig¢
niskim poziomem plonéw. Rozwoj przemystu nawozowego nastgpit w XIX wieku wraz
Z konieczno$cia zwigkszenia produkcji ros$linnej zwigzang z rozwojem gospodarczym
i szybkim wzrostem liczby ludnosci. Ro$liny do prawidtowego wzrostu i aktywnosci zyciowej
potrzebuja sktadnikéw mineralnych w odpowiedniej ilosci, formie chemicznej i w okreslonym
terminie wynikajacym z szybkosci wzrostu ich organdéw oraz celu uprawy. Skladniki te
znajdujg si¢ w roznych substancjach mineralnych i organicznych w glebie oraz w nawozach.
Glebowe zasoby skladnikéw pokarmowych mozna podzieli¢ na przyswajalne dla roslin
I zasoby catkowite, przewaznie niedost¢pne dla roslin uprawnych.

Nawozy stosowane w produkcji rolniczej zwigkszaja plonowanie roslin uprawnych
poprzez wzbogacenie gleby w niezbedne sktadniki pokarmowe oraz poprawe jej wtasciwosci
fizykochemicznych i biologicznych. Naleza do nich nawozy organiczne, organiczno-mineralne
I nawozy nieorganiczne. Nawozy organiczne, zgodnie z Ustawa o nawozach i nawozeniu,
okreslane sg jako nawozy wyprodukowane z substancji organicznej lub z mieszanin substancji
organicznych, w tym komposty, takie wyprodukowane przy udziale dzdzownic. Nawozy
organiczno-mineralne stanowig mieszaning nawozow organicznych i mineralnych.

Celem pracy bylo opracowanie i metody jednoczesnego oznaczania Ca, Mg, K oraz Mn,
Mo, Fe, Cu, Zn i B technikg ICP-OES z zastosowaniem spektrometru Varian 720-ES
(Mulgrave, Australia) z poziomym utozeniem plazmy argonowej. Probki nawozoéw poddano
procesowi mineralizacji mikrofalowej w systemie zamknigtym Mars 6 (CEM,USA), tak aby
temperatura narastala do 190°C 1 byla utrzymywana przez 10 minut przy cisnieniu
maksymalnym 19,6 bar. Szczegdlny charakter matrycy wymagat optymalizacji procesu
przygotowania probek. Mineralizacje przeprowadzono stosujgc stezony HNOs, mieszaning
HNOgz i HCI oraz HNOs3 i H202. Efektywnosc¢ rozktadu mokrego oceniono badajac pozostatosc
wegla organicznego w uzyskanych mineralizatach, z zastosowaniem analizatora TOC, Sievers
InnovOx (GE Analytical Instruments). Pozostalo§¢ wegla organicznego w roztworach
analizowanych technikg ICP-OES moze by¢ Zrodtem wielu interferencji. W celu
zidentyfikowania bledow analizy zwiagzanych z procedura roztwarzania i 0znaczania makro-
I mikrosktadnikow w probkach nawozow organicznych 1 organiczno-mineralnych
przeprowadzono analiz¢ referencyjnych materiatéw odniesienia Wepal: Marsep 259 (Kompost)
i Marsep 275 (Obornik krowi).

Literatura:
[1] Ustawa z dnia 10 lipca 2007 r. o nawozach i nawozeniu, Dz. U. nr 147 poz. 1033, z pdzniejszymi zmianami.
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(W - Wyklad, SZ - Sesja szkoleniowa - Zarzadzanie jakoscig badan, K - Komunikat,
SM - Sesja Mlodych Spektroskopistow, P - Plakat)
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WF-1

OZNACZENIA WIELOPIERWIASTKOWE Z ZASTOSOWANIEM
SPEKTROMETRII ICP-MS: MOZLIWOSCI ANALITYCZNE
TECHNIKI | OPROGRAMOWANIA

Paulina Zych-Murawska, Monika Stochaj-Yamani

Perlan Technologies Polska sp. z o.0., ul. Putawska 303, 02-785 Warszawa
e-mail: spektroskopia@perlan.com.pl

Spektrometria mas z jonizacjg w plazmie indukcyjnie sprze¢zonej (ICP-MS) jest obecnie
najczesciej wybierang technikg w analizie wielopierwiastkowej. Dotyczy to zar6wno
laboratoriow naukowych, ustugowych, jak i przemystowych. Mozliwosci analityczne ICP-MS
daja szerokie pole dziatania zaréwno w tradycyjnych oznaczeniach catkowitego stezenia
poszczegblnych pierwiastkow jak 1 umozliwiajg zastosowanie w analizie specjacyjnej (rowniez
jednoczesnej, wielopierwiastkowej), oznaczaniu nanoczastek, sprz¢zenia z innymi technikami
rozdzielania. Potrzeby analityczne w zakresie oznaczen pierwiastkowych sa bardzo
zroznicowane: od rutynowych oznaczen w obszarze regulowanym po zaawansowane prace
badawcze. Zréznicowanie to dotyczy rowniez rodzaju matrycy, w ktérej oznaczane s3
pierwiastki.

Podczas warsztatow zaprezentujemy jak poszczegdlne konstrukcyjne rozwigzania
w spektrometrach Agilent wptywaja na jakos$¢ otrzymywanych wynikoéw. Niektore laboratoria
nadal widzg technike ICP-MS jako skomplikowang w konfiguracji, trudng do optymalizacji
1 uzytkowania oraz droga w utrzymaniu. Postaramy si¢ ,,odczarowac” te stereotypy zwigzane
z ICP-MS.
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Rys.1. Podglgd konfiguracji ICP-MS w oprogramowaniu MassHunter

Pokazemy, w jaki sposob dziala oprogramowanie sterujace 1 zbierajace wyniki- MassHunter.
Odpowiemy na pytania w zakresie przygotowania laboratorium do tego typu analiz.
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PRAKTYCZNE ASPEKTY ANALIZY WIELOPIERWIASTKOWEJ
W TRYBIE SINGLE PARTICLE ICP-MS (SP-ICP-MS)

Magdalena Muszynska

Pro-Environment Polska Sp. z o.0., ul. Zwirki i Wigury 101, 02-089 Warszawa
e-mail: magdalena.muszynska@pepolska.pl

Nanoczastki (nanoparticles — NPs) to z definicji obiekty, ktérych wszystkie trzy
wymiary mieszczg si¢ w zakresie 1 — 100 nm. Nanoczastki antropogeniczne, celowo
wytwarzane przez cztowieka w celu uzyskania Scisle okreslonych wlasciwosci, nazywane sa
nanoczastkami projektowanymi (engineered nanoparticles, ENPs). Ws$rod nich szczegdlne
miejsce zajmujg nanoczastki metali i ich tlenkow.

Wiasciwosci fizyczne 1 chemiczne nanoczastek powoduja, Ze sa to materialy znajdujace
coraz szersze zastosowanie m.in. w medycynie, rolnictwie, transporcie, przemysle, produkcji
elektroniki i kosmetykow, ochronie srodowiska i analityce chemicznej.

Coraz szersze wykorzystanie nanoczastek metali w rolnictwie i innych gat¢ziach
gospodarki prowadzi do ich wigkszego uwalniania do srodowiska. Ze srodowiska nanoczastki
trafi¢ moga do organizméw zywych — roslin 1 zwierzat, a to z kolei otwiera mozliwo$¢ ich
wniknigcia do organizmu cztowieka.

Potencjalny wptyw na $rodowisko nanoczastek metali mozna zrozumie¢, biorac pod
uwagg ich fitotoksyczno$¢ 1 przemiany, jakim sa poddawane. Stad wazne jest zrozumienie
loséw nanoczastek w kontakcie z rosling. Nanoczastki po dotarciu do systemu glebowego moga
przejs¢ seri¢ bio/geotransformacji, ktére ostatecznie determinujg ich biodostepnosée
1 toksycznos¢. Po interakceji z korzeniami roslin, nanoczastki mogg si¢ przemiesci¢ do czegsci
nadziemnych ro$lin i1 zgromadzi¢ w organellach komoérkowych lub w przestrzeniach
migdzykomorkowych. Adsorpcje nanoczastek przez korzenie roslin z gleby mozna uznaé za
pierwszy etap bioakumulacji. Na tempo ich akumulacji przez korzenie ponownie wptyw maja
wlasciwos$ci nanoczastek 1 warunki srodowiskowe.

Jedng z najbardziej obiecujacych technik do badania nanoczastek w ukladach
biologicznych jest Single Particle ICP-MS (SP-ICP-MS). Technika ta pozwala uzyskac
informacje¢ nt. liczby, rozmiaréw i dystrybucji rozmiaréw badanych nanoczastek. Zyskujemy
ponadto informacje¢ nt. obecnosci formy jonowej pierwiastka w badanym roztworze. Technike
wyroznia mozliwos¢ prowadzenia analiz przy stgzeniu nanoczastek odpowiadajacym stezeniu
obserwowanemu w srodowisku.

Podczas warsztatow zaprezentowane zostang praktyczne aspekty analizy nanoczastek
metali w trybie SP-ICP-MS z wykorzystaniem aparatu NexION 2000 PerkinElmer
z oprogramowaniem Syngistix Nano.
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NOWOCZESNE I OSZCZEDNE PODEJSCIE DO TECHNIKI ICP-MS

Piotr Dzialowski?, Przemystaw N iedzielskiP

& MS Spektrum Szkolmowski Sp.J., ul. Lubomira 4/4, 04-002 Warszawa
b Uniwersytet im. Adama Mickiewicza, ul. Wieniawskiego 1, 61-712 Poznar
e-mail: pd@msspektrum.pl

Technika ICP-MS coraz cze$ciej gosci w naszych laboratoriach. Nic wiec dziwnego, ze
na rynku pojawiajg si¢ coraz nowsze rozwigzania. Analytik Jena GmbH si¢ga korzeniami
drugiej potowy XIX w. kiedy to firme zatozyli panowie Carl Zeiss i Ernst Abbe. Od samego
poczatku niemiecki producent charakteryzowal si¢ wprowadzaniem na rynek bardzo
zaawansowanej i innowacyjnej aparatury (w ostatnim czasie np. wysokorozdzielczy
spektrometr absorpcji atomowej z ciagtym zrédlem promieniowania HR-CS AAS, czy
emisyjny spektrometr optyczny z plazma indukcyjnie sprz¢zona ICP-OES o najwyzszej
rozdzielczo$ci na rynku). Najnowszym urzadzeniem wyprodukowanym przez Niemcow s3
spektrometry ICP-MS.

Spektrometry ICP-MS firmy Analytik Jena umozliwiaja analize¢ bardzo szerokiego
spektrum matryc przy jednoczesnym zachowaniu bardzo duzej czulosci. Przedstawimy
Panstwu polaczenie innowacyjnych rozwigzan z jednoczesnym zminimalizowaniem kosztow
eksploatacyjnych. Pokazemy rowniez film o budowie urzadzenia z jego wszystkimi zaletami,
oprogramowaniu, tworzeniu metod, czy wymianie stozkow w trakcie analizy.
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JAK POPRAWIC WYDAJNOSC ORAZ CZULOSC
W SPEKTROMETRII ICP-OES

Andrzej Lechotycki

Pro-Environment Polska Sp. z o.0., ul. Zwirki i Wigury 101, 02-089 Warszawa
e-mail: andrzej.lechotycki@pepolska.pl

Wymagania stawiane wspotczesnym laboratoriom analitycznym sa coraz wigksze
zarowno te dotyczace czutosci wykonywanych pomiardéw, jak i te dotyczace ilosci mierzonych
probek. Z tego wzglgdu metoda ICP-OES jest chetnie i powszechnie stosowana w analizie
nieorganicznej. ICP-OES bowiem jest metoda niezwykle elastyczng umozliwiajaca analize
prawie wszystkich pierwiastkow ukladu okresowego w najroznorodniejszych materiatach
(wirtualnie kazda probka w stanie cieklym moze by¢ analizowana). Takze czuto$¢
prowadzonych oznaczen jest wystarczajagco dobra dla wielu problemoéw analitycznych.
Dodatkowo metoda ICP-OES jest metodg wielopierwiastkowa co zapewnia wysoka wydajno$é
prowadzonych pomiaréw a takze umozliwia ich automatyzacj¢. Niestety, jak kazda inna
metoda analityczna, ICP-OES ma swoje ograniczenia, ktore jednak mozna w znacznym
stopniu ograniczyc¢.

W czasie warsztatow poruszone zostang dwie podstawowe kwestie. Pierwsza, to
konfiguracja aparatu i uzycie dodatkowych akcesoriéw, ktére pozwola na omini¢cie mozliwych
problemow analitycznych 1 zapewnig otrzymanie prawidtlowych wynikow analizy. Dobor
odpowiedniego systemu wprowadzania probek (palnika, dyszy, komory mgielnej, rozpylacza,
wezykOw pompy perystaltycznej, ewentualnego systemu chtodzenia komory) precyzyjnie
dopasowanego do analizowanych materiatow odgrywa w tym wypadku kluczowa role.
W metodzie ICP-OES mozliwosci konfigurowania systemu wprowadzania probek jest wiele,
tym bardziej istotny jest wlasciwy wybor stosowanych rozwigzan.

Druga kwestig jest poprawa, i tak juz duzej, wydajnosci wykonywanych pomiarow.
Obecnie dostepne systemy pozwalajg na znaczne skrocenie czasu analizy poprzez zastosowanie
zaworow dozujacych umozliwiajgcych plukanie systemu pobierania probek w czasie analizy
juz wprowadzonej do plazmy probki i vice versa czyszczenie uktadu wprowadzania probek
w czasie pobierania probki. Taki system dodatkowo czesto umozliwia takze automatyczne
rozcienczanie a takze zatezanie probek oraz przygotowanie krzywej kalibracji z jednego
roztworu wyjsciowego. Zastosowanie takich rozwigzan nie tylko skraca czas wykonywania
analiz, ale takze upraszcza przygotowanie probek 1 standardow przed uruchomieniem analizy
oraz poprawia czulo$¢ wykonywanych pomiardéw. Prostsza procedura przygotowania probek
ogranicza mozliwosci popetnienia btedu. Jezeli dodatkowo wezmiemy pod uwage
zastosowanie spektrometru jednoczesnego to wydajnos¢ wykonywanych pomiaréw jest
prawdopodobnie najwigksza sposrod stosowanych obecnie metod analizy.
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iCAP PRO — NOWA GENERACJA SPEKTROMETROW ICP-OES

Filip Masniak, Michal Krajenta

Spectro-Lab, ul. Warszawska 100/102, 05-092 £omianki
e-mail: filip.masniak@spectro-lab.pl

Firma Spectro-Lab po raz kolejny ma przyjemnos$¢ zaprezentowaé nowa generacje
spektrometréw serii iCAP od Thermo Scienfitic. Niezrownane parametry analityczne w SWojej
klasie otwieraja nowe mozliwosci, niedostgpne do tej pory dla uzytkownikéow techniki
ICP-OES.

iCAP PRO umozliwia analiz¢ $ladowych zawartos$ci pierwiastkéw w probkach
niezaleznie od zawarto$ci matrycy przy zachowaniu najwyzszej czulosci dla wszystkich
pierwiastkow. Spektrometr dysponuje dwoma trybami pracy - iFR (intelligent Full Range),
ktory mierzy caly zakres dtugos$ci fali w jednym pomiarze oraz trybem eUV (enhanced Ultra
Violet), ktory mierzy zakres UV ze zwiekszong czulos$cia.

1CAP PRO wymaga zaskakujaco mato miejsca na stole i czynnosci konserwacyjnych.
Ceramiczny pionowy palnik umozliwia analiz¢ najtrudniejszych probek — 0 wysokim zasoleniu
lub ciezkich organicznych matryc bez obaw o degradacj¢ nawet przy dodaniu tlenu w roli gazu
dopalajacego. Paliwa, oleje, wody odpadowe oraz probki sSrodowiskowe moga by¢ analizowane
bez etapu mineralizacji, zachowujac bezpieczenstwo i zywotnos$¢ spektrometru ICP-OES.
Kroétki czas uruchamiania wynoszacy zaledwie pie¢ minut od trybu gotowos$ci zapewnia, ze
spektrometr jest gotowy do analizy probek w dowolnym momencie w ciaggu dnia.

Przedstawienie mozliwosci iCAP’a PRO zostanie zestawione z innymi rozwigzaniami
z zakresu przygotowywania probek i1 mineralizatorow z serii Ethos 1 UltraWAVE firmy
Milestone.
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ANALIZA PROBEK SRODOWISKOWYCH NA ZAWARTOSC RTECI
Z UZYCIEM NAJNOWSZYCH ANALIZATOROW FIRMY NIPPON
INSTRUMENTS Co.

Tadeusz Glenc, Sebastian Machowski

Testchem sp. z o.0., Niepodlegtosci 82D, 44-370 Pszow
e-mail: smachowski @testchem.pl

W trakcie warsztatow zostang zaprezentowane analizatory MA-3000 oraz MA-3 Solo.
Zostang omowione szczegoOly techniczne urzadzen, zasada dziatania oraz mozliwosci
analityczne. Obydwa urzadzenia to dedykowane, jednopierwiastkowe analizatory atomowo-
absorpcyjne z generacjg zimnych par rteci. Analizy beda wykonane w czasie rzeczywistym
w trakcie warsztatow, w oparciu o wykresy wzorcowe. Probki oraz wzorce wybrane do
prezentacji to wegiel, popiot, scieki, osady oraz pyty. Szczegotowo zostanie omowiony temat
poréownania techniki absorpcji atomowej oraz fluorescencji atomowej jako alternatywnych
technik oznaczania §ladowych zawartosci rteci.
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RENTGENOWSKA SPEKTROMETRIA FLUORESCENCYJNA
Z. DYSPERSJA ENERGII JAKO PROSTE, SZYBKIE I NIEZAWODNE
NARZEDZIE W OCENIE ZGODNOSCI MATERIALOW
Z DYREKTYWA RoHS

Sebastian Szopa, Rafal Glaszczka

»SHIM-POL A.M.BORZYMOWSKI” E. Borzymowska-Reszka, A. Reszka Spotka Jawna
ul. Lubomirskiego 5, 05-080 Izabelin
e-mail: rafalg@shim-pol.pl

Unia Europejska (UE) ogtosita dyrektywe RoHS (Restriction on Hazardous Substances)
w lutym 2003 roku, i wdrozyta ja formalnie 1 lipca 2006 roku. Celem dyrektywy RoHS jest
wyeliminowanie z nowych urzadzen elektrycznych metali cigzkich, w tym otowiu, rteci, kadmu
1 chromu szeSciowartosciowego, a takze polibromowanego dwufenylu (PBB)
I polibromowanego eteru difenylowego (PBDE) jako $rodkéw zmniejszajacych palnosc.
W zwigzku z tg dyrektywa, producenci sprzetu elektrycznego i elektronicznego muszg bra¢ pod
uwage stezenie powyzszych niebezpiecznych substancji w produktach wprowadzanych na
rynek europejski.

Firma Shimadzu opracowuje i produkuje szerokg game przyrzadoéw oraz prowadzi
klientow przez proces opracowywania aplikacji i metod badawczych w celu skonfigurowania
systemu zgodnego z dyrektywa RoHS. Do przyrzadéw firmy Shimadzu przeznaczonych do
tego celu nalezy m.in. spektrometr fluorescencji z dyspersja energii (EDXRF), w ktorym
Shimadzu ma najwigkszy udzial w rynku. Na warsztatach zostanie zaprezentowany jeden
z takich aparatow spektrometr EDX-7000P firmy Shimadzu. Beda przeprowadzone ¢wiczenia
pokazujace jak szybko 1 wygodnie przeprowadzi¢ badania zgodnosci w odniesieniu do
opisywanej dyrektywy, ktorej spelnienie jest coraz czgéciej wymagane w wielu dziedzinach
zycia codziennego.
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PERLAN - TWOJ PARTNER W ANALIZIE PIERWIASTKOWEJ

Monika Stochaj-Yamani

Perlan Technologies Polska sp. z o.0., Ul. Putawska 303, 02-785 Warszawa
e-mail: mstochaj-yamani@perlan.com.pl

Firma PERLAN Technologies dostarcza aparaty, akcesoria oraz kompletne rozwigzania
umozliwiajace odbiorcom identyfikacje 1 prowadzenie badan tysigcy substancji, okreslajac ich
sktad, budowe, wlasciwosci fizyczne, chemiczne i biologiczne.

Czescig naszej oferty jest szereg zaawansowanych rozwigzan analitycznych w zakresie
oznaczen pierwiastkowych (AAS, MP-AES, ICP-OES, ICP-MS) i technik przygotowania
probek. W niniejszym komunikacie wskazemy na najwazniejsze aspekty dotyczace kryteriow
doboru aparatury oraz przygotowania laboratorium w celu oznaczania pierwiastkow.
Wskazemy, jakie sg aktualne wymagania w obszarach regulowanych oraz pokazemy jakie sg
trendy.
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SPEKTROMETRIA TXRF JAKO CZULA 1 DOKLADNA METODA
OZNACZANIA PIERWIASTKOW

Michal Kuzdzal

Labsoft Sp. z o.0., ul. Pulawska 469, 02-844 Warszawa
e-mail: mk@labsoft.pl

W 1971 roku dwaj Japonczycy, Yoneda i Horiuchi, po raz pierwszy wykorzystali
geometrie catkowitego wewnetrznego odbicia w technice fluorescencji rentgenowskiej (XRF),
co pozwolito na znaczna poprawe czutosci i umozliwito badanie probek o matych objetosciach
(mikrolitry). Preparatyka probek do badan z uzyciem  spektrometrii fluorescencji
rentgenowskiej catkowitego odbicia TXRF jest tatwa — probke w postaci cieklej lub zawiesiny
nanosi si¢ na ptaski noénik (dysk) tak, aby tworzyta na nim bardzo cienkg warstwe 0 grubosci
mniej niz 50 pm. Przyjmuje sig, ze optymalna objetos¢ probki to ok. 5-20 pl.

Analiz¢ ilosciowa wykonuje si¢ z uzyciem wzorca wewngtrznego dodawanego
w znanym stezeniu do kazdej probki. Aby zagwarantowac rzetelno$¢ i doktadnos¢ wynikow,
warto uwzgledni¢ wstepng analize jakoSciowa w celu oszacowania zawarto$ci pierwiastkow
interferujagcych oraz wyboru wzorca wewngtrznego i jego stezenia (np. roztwory takich
pierwiastkow jak Ga, Ir, V). Natomiast w przypadku zawiesin, wczesniejsza kontrole
uziarnienia probki (sugeruje si¢, aby wielko$¢ czgstek w zawiesinie byla nie wigksza niz
50 pm).

Spektrometr TXRF — S4 T-STAR firmy Bruker charakteryzuje si¢ tatwoscia obstugi,
szybkoscig dziatania, niskimi kosztami eksploatacji i pozwala na wykonanie analiz
wielopierwiastkowych. Moze on $miato konkurowa¢ ze spektrometrami np. ICP-OES, nie
wymagajac przy tym mineralizacji probki i stosowania dodatkowych gazow. Urzadzenie
umozliwia analize pierwiastkow od Na do U. Wyroznikiem S4 T-STAR jest mozliwos¢
zamontowania dwoch lamp rentgenowskich, co pozwala wykona¢ analizy z bardzo dobra
czutoscia rzedu ug/l (ppb).

Technika catkowitego odbicia XRF znajduje szerokie zastosowanie w analityce
chemicznej (probki srodowiskowe i1 biologiczne, zywnos¢), laboratoriach kontroli jakosci,
w przemysle petrochemicznym, 1 farmaceutycznym, liniach badawczych w synchrotronach,
przy konserwacji zabytkow i w kryminalistyce. TXRF umozliwia wysoka czutos¢ przy tatwej
preparatyce probek i niskich kosztach eksploatacji, CO moze znalez¢ szerokie zastosowanie
w rutynowych oznaczeniach pierwiastkow oraz spotkac si¢ z zainteresowaniem $wiata nauki
1 przemystu.
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NOWATORSKIE ROZWIAZANIA SHIMADZU W ANALIZIE
PIERWIASTKOWEJ

Rafal Glaszczka

»OHIM-POL A.M. Borzymowski” E. Borzymowska Reszka, A. Reszka Spotka Jawna
ul. Lubomirskiego 5, 05-080 Izabelin
e-mail: rafalg@shim-pol.pl

Firma Shimadzu na przestrzeni ostatnich kilkudziesigciu lat aktywnie rozwijata wiele
technik analitycznych umozliwiajacych analize elementarng, a migdzy nimi réwniez techniki AAS,
EDX, ICP-OES oraz ICP-MS. Zwienczeniem tych prac jest nowa generacja spektrometréw ze
wzbudzeniem w plazmie indukcyjnie sprzezonej i réznymi systemami detekcji: ICPMS-2030
z analizatorem i detektorem mas oraz ICPE-9800 z detekcja optyczna (OES).

Spektrometry emisyjne ze wzbudzaniem plazmowym ICP-OES z serii ICPE-9800 to
systemy ktore oferuja najwyzszg precyzj¢ niezbedng do jednoczesnej i szybkiej analizy wielu
pierwiastkow, niezaleznie od ich poziomu st¢zenia. Przyjazne oprogramowanie sprawia, ze cata
analiza, nawet dla poczatkujacego uzytkownika, jest fatwa i intuicyjna. Ponadto zastosowane
rozwigzania techniczne (Eco-mode, mini-palnik, prozniowo zamknigty uktad optyczny) znaczaco
redukuja koszty przeprowadzanych analiz oraz zapewniaja najwyzszy poziom jakosci. Dodatkowo
stabilny spektrometr prozniowy z polichromatorem typu Echelle oraz monokrystalicznym
1-calowym detektorem CCD - zapewnia dlugoterminows stabilno$¢ aparatu. Spektrometry z serii
ICPE-9800 odznaczaja si¢ najwyzsza jakoscig wsrod aparatow emisyjnej spektrometrii atomowej
ICP wykorzystywanych do badan $rodowiskowych, farmaceutycznych, spozywczych,
chemicznych, czy badan zawarto$ci metali. Nowoczesne oprogramowanie ICPE Solution
z najwicksza dostepng na rynku biblioteka, ktora zawiera ponad 110 000 linii analitycznych.
Umozliwia ono dodawanie do danej analizy pierwiastkow i linii analitycznych wcze$niej nie
zadeklarowanych, bez koniecznos$ci ponownej analizy.

Spektrometr mas ze wzbudzeniem w plazmie indukcyjnie sprz¢zonej ICPMS-2030
zapewnia doskonala czulo$¢ osiaggnieta przez zoptymalizowanie konstrukcji wewnetrznej oraz
opracowanie nowej oktapolowej komory kolizyjnej. Instrument oferuje rowniez najnizsze na rynku
zuzycie argonu dzigki zastosowaniu opatentowanych przez Shimadzu mini-palnika oraz trybu
ECO. Dodatkowo system wprowadzania probki jak i zlacze przez ktore przechodza jony bardzo
tatwo utrzymaé w czystosci. Elementy te sa wynikiem wykorzystania wielu lat doswiadczenia
i wiedzy zgromadzonych na polu spektrometrii emisyjnej ze wzbudzeniem w plazmie indukcyjnie
sprzgzonej.

Nowe oprogramowanie sterujagce LabSolution ICPMS zawiera w standardzie nowoczesne
1 opatentowane przez firm¢ Shimadzu moduly Asystenta Tworzenia Metody oraz Asystenta
Diagnostycznego. Funkcja Asystent Tworzenia Metody automatycznie dobiera optymalne warunki
analizy iloSciowej (m.in. ustata wszystkie mozliwe interferencje oraz proponuje sposoby ich
neutralizacji), a funkcja Asystenta Diagnostycznego zapewnia automatyczne sprawdzenie
poprawnosci danych po pomiarze. Funkcje te zmniejszaja czas pracy operatora, pomagaja
w tworzeniu bardziej efektywnych procedur analitycznych oraz poprawiaja wiarygodnos¢ danych.

Bardzo ciekawymi przyrzadami sg spektrometry z serii EDX-7000P/8000P, ktore
wyrozniaja si¢ niewielkimi rozmiarami, czuloscia, rozdzielczo$cig oraz brakiem konieczno$ci
stosowania ciektego azotu w codziennej pracy. Wbudowane w standardzie filtry pozwalaja usuna¢
promieniowanie ciaggle i charakterystyczne lampy rentgenowskiej. Mozna w nich przeprowadzaé
pomiary probek stalych 1 ciektych bez ich wstepnego przygotowania. Oprogramowanie podzielone
jest na dwa segmenty — dla zwyklego operatora, ktory analizuje tylko probki, oraz dla
zaawansowanego uzytkownika, ktory przygotowuje metodyke pomiarowa 1 analizuje widmo.
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PREZENTACJA FIRMY INTERTECH ERTEC

Edward Reszke

ERTEC-Poland Dr Edward Reszke, ul. Janiny Ktopockiej 13, 54-530 Wroctaw
e-mail: ertec@ertec.pl

Firma Ertec Poland oferuje modulowe mineralizatory mikrofalowe, ktore moga by¢
indywidualnie sterowane z jednostki PC. Kazdy modut mineralizatora posiada jedno naczynie
reakcyjne, lecz doskonata kontrola parametrow, zwlaszcza blyskawiczna kontrola ci$nienia
stawia te przyrzady w grupie rozpoznawanej jako najefektywniejsze.

Ertec Poland stat si¢ takze producentem specyficznych zrodet jonizacji zwanych FAPA,
ktore sa zasilane wysokim napigciem lub mikrofalami. Beda one omodwione na tle
opublikowanych artykutow.
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PREZENTACJA FIRMY INTERTECH POLAND

Jarostaw Grodowski

INTERTECH POLAND, ul. Niedzwiedzia 18 lok.3. 03 -737 Warszawa
e-mail: jgrodowski@intertechpoland.pl

Spektroskopia CRDS — (Cavity Ring-Down Spectrometry), nazywana Spektroskopia Strat we
Wnece Optycznej (SSWO), oparta jest na pomiarze czasu zaniku impulsu $wietlnego
odbijajacego si¢ od uktadu zwierciadel we wngce absorpcyjnej.

Jest to bardzo czuta metoda pomiarow spektroskopowych (dlugo$¢ drogi optycznej ma wiele
kilometrow), pozwalajaca na precyzyjne pomiary stabych linii, a jednocze$nie jedyna, ktora
umozliwia otrzymywanie widm calkowicie niezaleznych od fluktuujacego w czasie natezenia
swiatta wigzki pomiarowej (pomiar odbywa si¢ po wytaczeniu lasera). W wielu przypadkach,
moze by¢ alternatywa dla kosztownej 1 skomplikowanej techniki IRMS.

Innowacyjne (chronione ponad 30 patentami) spektrometry zaprojektowane przez firme
PICARRO INC z USA, tworza nowa klas¢ przenosnych spektrometrow CRDS
przystosowanych do pracy w terenie.

Otwiera to nowe mozliwosci dla zastosowan takich jak monitoring $rodowiska, monitoring
emisji, wyciekOw gazu ziemnego, poszukiwania gazu tlupkowego, technologii czystych
pomieszczen, a takze monitorowanie procesu bio-farmaceutycznych i badania oryginalno$ci
produktow.

Analizator dostarcza wynikoéw w czasie rzeczywistym, ktore moga by¢ transmitowane przez
sie¢ GPRS, gwarantuje wysoka precyzj¢ 1 czutos¢, zakres pomiarowy od ppt do %.
Opcjonalny modut do spopielania pozwala na analiz¢ probek statych.

Pomiar stezenia izotopow wegla C-12 and C-13, azotu N-14 i N-15, wodoru i deuteru oraz
tlenu O-16, O-17 i O-18, pozwala na monitorowanie powietrza, wody oraz m. in. NHs,
COg2, C2H4, H2COs, HF, H2S.

Mozliwo$¢ zdalnej, bezobstugowe)j pracy, trwatos¢ i1 odporno$¢ na zmiany temperatury,
ci$nienia 1 wibracje pozwalaja na prac¢ w najtrudniejszych warunkach srodowiskowych.
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ARGUMENTY POTWIERDZAJACE SKUTECZNOSC TECHNIKI
STOSOWANEJ W NOWOCZESNYCH SPEKTROMETRACH ED-XRF

Adam Jarosiewicz

SPECTRO POLAND Sp. z o.0., Jozefow, ul. Wislana 28
e-mail: adam.jarosiewicz@spectro.pl

Zapraszamy do zapoznania si¢ z multimedialng prezentacja na temat nowoczesnych

rozwigzan stosowane w wysokiej klasy spektrometrach fluorescencji rentgenowskiej
zZ dyspersja energii ED-XRF.
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ZAAWANSOWANA TECHNOLOGIA STOSOWANA
W NOWOCZESNYCH SPEKTROMETRACH EMISYJNYCH ICP-OES

Adam Jarosiewicz

SPECTRO POLAND Sp. z o.0., Jozefow, ul. Wislana 28
e-mail: adam.jarosiewicz@spectro.pl

Zapraszamy do zapoznania si¢ z multimedialng prezentacja na temat nowoczesnych rozwigzan
stosowanych w wysokiej klasy spektrometrach emisyjnych ICP-OES.
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11.

Anyszkiewicz Jacek mgr inz.

Sie¢ Badawcza Lukasiewicz - Instytut Metali Niezelaznych,
Centrum Chemii Analitycznej, ul. Sowinskiego 5, 44-100 Gliwice
e-mail: jacek.anyszkiewicz@imn.lukasiewicz.gov.pl

Arciszewska Zaneta, mgr

Uniwersytet w Biatymstoku, Wydziat Chemii, Zaktad Chemii Analitycznej,
ul. K. Ciotkowskiego 1K, 15-245 Biatystok,

e-mail: z.arciszewska@uwb.edu.pl

Baralkiewicz Danuta, prof. dr hab.

Uniwersytet im. Adama Mickiewicza w Poznaniu, Wydziat Chemii, Zaktad Analizy
Sladowej ul. Uniwersytetu Poznanskiego 8, 61-614 Poznan

e-mail: danutaba@amu.edu.pl

Barylka Anna, mgr
Uniwersytet w Bialymstoku, Wydziat Chemii, ul. Ciotkowskiego 1K, 15-245 Biatystok
e-mail: a.barylka@uwb.edu.pl

Bicka Marta, mgr

Uniwersytet Warszawski, Wydzial Chemii, Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych,
ul. Zwirki i Wigury 101, 02-093 Warszawa

e-mail: mbicka@chem.uw.edu.pl

Bielecka Joanna, mgr

Uniwersytet Medyczny w Biatymstoku, Wydzial Farmaceutyczny z Oddziatem Medycyny
Laboratoryjnej, Zaktad Bromatologii, ul. A. Mickiewicza 2D, 15-222 Biatystok

e-mail: joanna.bielecka@umb.edu.pl

Borowska Magdalena, mgr inz.

Politechnika Warszawska, Wydziat Chemiczny, ul. Noakowskiego 3, 00-664 Warszawa
Université de Pau et des Pays de I Adour, LCABIE, IPREM UMR 5254, 64053,

Pau, France

e-mail: mbartosiak@ch.pw.edu.pl

Brzezinska Karolina, mgr inz.

Politechnika Warszawska, Wydzial Budownictwa, Mechaniki i Petrochemii
ul. Lukasiewicza 17, 09-410 Plock

e-mail: karolina.brzezinska@pw.edu.pl

Brzoska Malgorzata Michalina, prof. dr hab.

Uniwersytet Medyczny w Biatymstoku, Zaktad Toksykologii
ul. A. Mickiewicza 2C, 15-222 Bialystok

e-mail: malgorzata.brzoska@umb.edu.pl

Buczek Anna, mgr

Centrum Badan 1 Dozoru Gornictwa Podziemnego Sp. z o.0.
ul. Ledzinska 8, 43-143 Ledziny

e-mail: a.buczek@cbidgp.pl

Bulska Ewa, prof. dr hab.

Uniwersytet Warszawski, Wydzial Chemii, Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych
ul. Zwirki i Wigury 101, 02-089 Warszawa

e-mail: ebulska@chem.uw.edu.pl
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Buszewski Bogustaw, prof. dr hab.

Uniwersytet Mikotaja Kopernika w Toruniu, Wydziat Chemii, Katedra Chemii
Srodowiska i Bioanalityki, ul. Gagarina 7, 87-100 Toruf

Uniwersytet Mikotaja Kopernika w Toruniu, Interdyscyplinarne Centrum Nowoczesnych
Technologii, ul. Wilenska 4, 87-100 Torun

e-mail: bbuszi@umk.pl

Cieslik Bartlomiej, dr inz.

Politechnika Gdanska, Wydziat Chemiczny, Katedra Chemii Analityczne;,
ul. Gabriela Narutowicza 11/12, 80-233, Gdansk

e-mail: bartlomiej.cieslik@pg.edu.pl

Czapnik Aneta

Centralne Laboratorium Kryminalistyczne Policji, Aleje Ujazdowskie 7,
00-583, Warszawa

e-mail: aneta.czapnik@policja.gov.pl

Dobrowolski Ryszard, prof. dr hab.

Uniwersytet Marii Curie-Sktodowskiej, Wydziat Chemii, Instytut Nauk Chemicznych
PI. Marii Curie-Sktodowskiej 3, 20-031 Lublin

e-mail: rdobrow@poczta.umcs.lublin.pl

Dobrzynska Joanna, dr

Uniwersytet Marii Curie-Sktodowskiej, Wydzial Chemii, Instytut Nauk Chemicznych
PI. Marii Curie-Sktodowskiej 3, 20-031 Lublin

e-mail: joanna.dobrzynska@poczta.umcs.lublin.pl

Drwal Alicja, mgr
Uniwersytet Warszawski, Wydzial Chemii, ul. Pasteura 1, 02-093 Warszawa
e-mail: akuzelewska@chem.uw.edu.pl

Drwal Krzysztof, mgr
Uniwersytet Warszawski, Wydziat Chemii, ul. Pasteura 1, 02-093 Warszawa
e-mail: kdrwal@chem.uw.edu.pl

Dzialowski Piotr
MS Spektrum Szkolmowski Sp.J., ul. Lubomira 4/4, 04-002 Warszawa
e-mail: pd@msspektrum.pl

Dzimitrowicz Anna, dr inz.

Politechnika Wroctawska, Wydziat Chemiczny, Katedra Chemii Analitycznej 1 Metalurgii
Chemicznej, Wybrzeze Wyspianskiego 27, 50-370 Wroctaw

e-mail: anna.dzimitrowicz@pwr.edu.pl

Gajek Magdalena, mgr inz.

Politechnika F.0dzka, Wydziat Chemiczny, Instytut Chemii Ogoélnej i Ekologiczne;,
ul. Zeromskiego 116, 90-924 £.6dz

e-mail: magdalena.gajek@edu.p.lodz.pl

Galazyn-Sidorczuk Malgorzata, dr

Uniwersytet Medyczny w Biatymstoku, Zaktad Toksykologii, ul. A. Mickiewicza 2C,
15-222 Bialystok

e-mail: malgorzata.galazyn-sidorczuk@umb.edu.pl
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27.
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29.
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31.

32.

33.

34.

Gama Sofia, dr
Uniwersytet w Biatymstoku, Wydziat Chemii, ul. Ciotkowskiego 1K, 15-245 Bialystok
e-mail: sofia.gama@uwb.edu.pl

Garwolinska Dorota, dr inz.
Politechnika Gdanska, Wydzial Chemiczny, ul. G. Narutowicza 11/12, 80-233 Gdansk
e-mail: dorota.garwolinska@pg.edu.pl

Gawor Andrzej, mgr

Uniwersytet Warszawski, Wydzial Chemii, Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych
ul. Zwirki i Wigury 101, 02-093 Warszawa

e-mail: agawor@chem.uw.edu.pl

Gasiorowska Iwona, mgr

Uniwersytet Warszawski, Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych,
ul. Zwirki i Wigury 101, 02-089 Warszawa

e-mail: igasiorowska@cnbc.uw.edu.pl

Glenc Tadeusz, dr
Testchem sp. z 0.0., Niepodlegtosci 82D, 44-370 Pszow
e-mail: biuro@testchem.pl

Glaszczka Rafal, dr inz.

,SHIM-POL A.M. Borzymowski ”E. Borzymowska Reszka, A. Reszka Spotka Jawna
ul. Lubomirskiego 5, 05-080 Izabelin

e-mail: rafalg@shim-pol.pl

Godlewska-Zylkiewicz Beata, prof. dr hab.
Uniwersytet w Biatymstoku, Wydziat Chemii, ul. Ciotkowskiego 1K, 15-245 Bialystok
e-mail: bgodlew@uwb.edu.pl

Gorewoda Marta, mgr inz.
Avantor Performance Materials Poland, ul. Sowinskiego 11, 44-121 Gliwice
e-mail: marta.gorewoda@avantorsciences.com

Gorewoda Tadeusz, dr inz.

Sie¢ Badawcza Lukasiewicz - Instytut Metali Niezelaznych,
ul. Sowinskiego 5, 44-100 Gliwice

e-mail: tadeusz.gorewoda@imn.lukasiewicz.gov.pl

Grodowski Jarostaw, mgr. inz.
INTERTECH POLAND, ul. Niedzwiedzia 18 lok. 3, 03 -737 Warszawa
e-mail: jgrodowski@intertechpoland.pl

Gruszka Jakub, mgr
Uniwersytet w Biatymstoku, Wydziat Chemii, ul. Ciotkowskiego 1K, 15-245 Bialystok
e-mail: jakubgruszka@onet.pl

Ha¢ Pawel, mgr inz.

Politechnika Gdanska, Wydziat Chemiczny, Katedra Chemii Analitycznej,
ul. Gabriela Narutowicza 11/12, 80-233, Gdansk

e-mail: pawel.hac@pg.edu.pl
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41.
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43.

44,

45,

46.

Halicz Ludwik, prof.

Uniwersytet Warszawski, Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych,
Izraelski Instytut Geologiczny

e-mail: ludwik@gsi.gov.il

Han¢é Anetta, dr hab., prof. UAM

Uniwersytet im. Adama Mickiewicza w Poznaniu, Wydziat Chemii, Zaklad Analizy
Sladowej, ul. Uniwersytetu Poznanskiego 8, 61-614 Poznan,

e-mail: anettak@amu.edu.pl

Jagielska Agata, mgr

Uniwersytet Warszawski, Wydzial Chemii, Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych,
ul. Zwirki i Wigury 101, 02-089 Warszawa

e-mail: ajagielska@chem.uw.edu.pl

Jamroéz Piotr, dr hab. inz.

Politechnika Wroclawska, Wydziat Chemiczny, Katedra Chemii Analitycznej i Metalurgii

Chemicznej, Wyb. Stanistawa Wyspianskiego 27, 50-370 Wroctaw
e-mail: piotr.jamroz@pwr.edu.pl

Janasik Beata, dr hab.

Instytut Medycyny Pracy imienia prof. dra med. Jerzego Nofera,
ul. $w. Teresy od Dzieciatka Jezus 8, 91-348 £.6dz

e-mail: beata.janasik@imp.lodz.pl

Jankowski Krzysztof
Pro-Environment Polska Sp. z 0.0., ul. Zwirki i Wigury 101, 02-089 Warszawa
e-mail: krzysztof.jankowski@pepolska.pl

Jarosiewicz Adam
SPECTRO POLAND Sp. z 0.0., ul. Wislana 28, J6zefow
e-mail: adam.jarosiewicz@spectro.pl

Jatkowska Natalia, dr inz.

Politechnika Gdanska, Wydziat Chemiczny, Katedra Chemii Analitycznej,
ul. G. Narutowicza 11/12, 80-233 Gdansk

e-mail: natalia.jatkowska@pg.edu.pl

Karasinski Jakub, dr

Uniwersytet Warszawski, Wydziat Chemii, Centrum Nauk Biologiczno-Chemicznych,
ul. Zwirki i Wigury 101, 02-089 Warszawa

e-mail: jkarasinski@cnbc.uw.edu.pl

Karpinski Adam, mgr
Uniwersytet Warszawski, Wydziat Chemii, ul. Pasteura 1, 02-093 Warszawa
e-mail: akarpinski@chem.uw.edu.pl

Kasprzyk Monika, mgr inz.
Avantor Performance Materials Poland, ul. Sowinskiego 11, 44-121 Gliwice
e-mail: monika.kasprzyka@avantorsciences.com

Katrynska Danuta, mgr
DANLAB, ul. Handlowa 6A, 15-399 Biatystok
e-mail: dyrektor@danlab.pl
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58.

Katrynski Krzysztof, dr
DANLAB, ul. Handlowa 6A, 15-399 Biatystok
e-mail: kkatrynski@danlab.pl

Kepa Luiza, mgr
Uniwersytet Warszawski, Wydzial Chemii, ul. Pasteura 1, 02-093 Warszawa
e-mail: llinowska@chem.uw.edu.pl

Kinska Katarzyna, dr

Institute of Analytical Sciences and Physical Chemistry for the Environment and
Materials (IPREM), CNRS-UPPA UMR 5254, Pau, France

e-mail: k.kinska@univ-pau.fr

Knapik Magdalena, mgr

Sie¢ Badawcza Lukasiewicz — Instytut Metali Niezelaznych, Centrum Chemii
Analitycznej, ul. Sowinskiego 5, 44-100 Gliwice

e-mail: magdalena.knapik@imn.lukasiewicz.gov.pl

Knapik Piotr, mgr

Sie¢ Badawcza Lukasiewicz — Instytut Metalurgii Zelaza,

ul. K. Miarki 12-14, 44-100 Gliwice

e-mail: piotr.knapik@imn.lukasiewicz.gov.pl

Kocot Karina, dr

Uniwersytet Slaski, Instytut Chemii, ul. Szkolna 9, 40-006 Katowice
e-mail: karina.kocot@us.edu.pl

Kojlo Anatol, prof. dr hab.
Uniwersytet w Biatymstoku, Wydziat Chemii, ul. Ciotkowskiego 1K, 15-245 Bialystok
e-mail: kojlo@uwb.edu.pl

Komorowicz Izabela, dr hab.

Uniwersytet im. Adama Mickiewicza w Poznaniu, Wydziat Chemii, Zaktad Analizy
Sladowej, ul. Uniwersytetu Poznanskiego 8, 61-614 Poznan

e-mail: iza.k@amu.edu.pl

Konieczka Piotr, prof. dr hab. inz.

Politechnika Gdanska, Wydziat Chemiczny, Katedra Chemii Analitycznej,
80-233 Gdansk, ul. G. Narutowicza 11/12
e-mail: piotr.konieczka@pg.edu.pl

Kostrzewa Justyna, mgr

Sie¢ Badawcza Lukasiewicz-Instytut Metali Niezelaznych, Centrum Chemii Analitycznej,
ul. Sowinskiego 5, 44-100 Gliwice

e-mail: justyna.kostrzewa@imn.lukasiewicz.gov.pl

Koscielniak Pawel, prof. dr hab.
Uniwersytet Jagiellonski, Wydzial Chemii, ul. Gronostajowa 2, 30-387 Krakow
e-mail: pawel.koscielniak@uj.edu.pl

Kowalewska Zofia, dr hab., prof. PW

Politechnika Warszawska, Wydzial Budownictwa, Mechaniki i Petrochemii,
ul. Lukasiewicza 17, 09-410 Plock,

e-mail: zofia.kowalewska@pw.edu.pl, zofia.kowalewskah@gmail.com
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71.

Kowalska Joanna, dr
Uniwersytet Warszawski, Wydziat Chemii, ul. Pasteura 1, 02-093 Warszawa
e-mail: askow@chem.uw.edu.pl

Kozlowicz Sylwia, mgr inz.

Sie¢ Badawcza Lukasiewicz - Instytut Metali Niezelaznych Centrum Chemii Analitycznej
ul. Sowinskiego 5, 44-100 Gliwice

e-mail: sylwia.kozlowicz@imn.lukasiewicz.gov.pl

Krajenta Michal
Spectro-Lab, ul. Warszawska 100/102, 05-092, ¥.omianki
e-mail: info@spectro-lab.pl

Krasnodebska-Ostrega Beata, prof. dr hab.
Uniwersytet Warszawski, Wydziat Chemii, ul. Pasteura 1, 02-093, Warszawa
e-mail: bekras@chem.uw.edu.pl

Kubiak Mariusz, inz.
MS Spektrum, ul. Lubomira 4, 04-002 Warszawa
e-mail: mku@msspektrum.pl

Kuras$ Renata, dr

Instytut Medycyny Pracy im. prof. dra med. Jerzego Nofera,
ul. $w. Teresy od Dzieciatka Jezus 8, 91-348 £.6dz

e-mail: Renata.Kuras@imp.lodz.pl

Kuzdzal Michal, dr
Labsoft Sp. z o0.0., ul. Putawska 469, 02-844 Warszawa
e-mail: mk@Iabsoft.pl

Lechotycki Andrzej, dr
Pro-Environment Polska Sp. z 0.0., ul. Zwirki i Wigury 101, 02-089 Warszawa,
e-mail: andrzej.lechotycki@pepolska.pl

Les$niewska Barbara, dr hab.
Uniwersytet w Biatymstoku, Wydziat Chemii, ul. Ciotkowskiego 1K, 15-245 Bialystok
e-mail: blesniew@uwb.edu.pl

Lorenc Wiktor, dr

Uniwersytet im. Adama Mickiewicza w Poznaniu, Wydziat Chemii, Zaktad Analizy
Sladowej ul. Uniwersytetu Poznanskiego 8, 61-614 Poznan

e-mail: wlorenc@amu.edu.pl

Lukianenko Oleksandr, mgr
Fertico Sp. z 0.0.
e-mail: oleksandr.lukianenko@fertico.com.pl

Lobinski Ryszard, prof. dr hab.

Institute of Analytical Sciences and Physical Chemistry for the Environment and
Materials, CNRS UMR 5254, 2, av. Pr. Angot, 64053 Pau, Francja

e-mail: ryszard.lobinski@univ-pau.fr

Machowski Sebastian, mgr
Testchem sp. z 0.0., Niepodlegtosci 82D,44-370 Pszow
e-mail: smachowski @testchem.pl
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Maksymiuk Katarzyna, mgr
EGMAX Katarzyna Maksymiuk, ul. Wysoka 7, 15-523 Grabowka
e-mail: egmax@o2.pl

Malejko Julita, dr

Uniwersytet w Biatymstoku, Wydziat Chemii, ul. Ciotkowskiego 1K, 15-245 Biatystok
e-mail: j.malejko@uwb.edu.pl

Masniak Filip

Spectro-Lab, ul. Warszawska 100/102, 05-092, ¥.omianki

e-mail: filip.masniak@spectro-lab.pl

Matczuk Magdalena, dr inz.

Politechnika Warszawska, Wydziat Chemiczny, Katedra Chemii Analitycznej,
ul. Noakowskiego 3, 00-664 Warszawa

e-mail: mmatczuk@ch.pw.edu.pl

Mikolajczak Ewa, mgr
Wodociagi Biatostockie Sp. z 0.0, Mlynowa 52/1, 15-369 Biatystok
e-mail: emikolajczak@wobi.pl

Musielak Marcin, mgr

Uniwersytet Slaski w Katowicach, Wydziat Nauk Scistych i Technicznych, Instytut
Chemii, ul. Szkolna 9, 40-006 Katowice

e-mail: mmusielak@us.edu.pl

Muszynska Magdalena, mgr .
Pro-Environment Polska Sp. z 0.0., ul. Zwirki i Wigury 101, 02-089 Warszawa
e-mail: magdalena.muszynska@pepolska.pl

Nalewajko-Sieliwoniuk Edyta, dr hab.
Uniwersytet w Biatymstoku, Wydziat Chemii, ul. Ciotkowskiego 1K, 15-245 Bialystok
e-mail: nedyta@uwb.edu.pl

Olchowski Rafal, mgr

Uniwersytet Marii Curie-Sktodowskiej, Wydziat Chemii, Instytut Nauk Chemicznych,
Katedra Chemii Analitycznej, pl. Marii Curie-Sktodowskiej 2, 20-031 Lublin

e-mail: rafal.olchowski@poczta.umcs.lublin.pl

Pakiela Anna
Agencja Reklamowa Malamut, Al. Gen. Sikorskiego 13 lok. 27, 02-758 Warszawa
e-mail: a.pakiela@arMalamut.pl

Pawlaczyk Aleksandra, dr inz.

Politechnika t.6dzka, Wydzial Chemiczny, Instytut Chemii Ogolnej i Ekologiczne;,
ul. Zeromskiego 116, 90-924 £.6dz

e-mail: aleksandra.pawlaczyk@p.lodz.pl

Pisarska Anna, mgr inz.

Instytut Medycyny Pracy im. prof. dra med. Jerzego Nofera,
ul. $w. Teresy od Dziecigtka Jezus 8, 91-348 L.6dz

e-mail: anna.paszkowska@imp.lodz.pl
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89.
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93.

94.

Podsiadly Tomasz, mgr

Instytut Medycyny Pracy im. prof. dra med. Jerzego Nofera
ul. $w. Teresy od Dzieciatka Jezus 8, 91-348 L6dz

e-mail: tomasz.podsiadly@imp.lodz.pl

Pomastowski Pawel, dr hab.

Uniwersytet Mikotaja Kopernika w Toruniu, Interdyscyplinarne Centrum Nowoczesnych
Technologii, ul. Wilenska 4, 87-100 Torun

e-mail: p.pomastowski@umk.pl

Poltorak Lukasz, dr
Uniwersytet £.odzki, Wydzial Chemii, ul. Tamka 12, 91-403 Lodz
e-mail: lukasz.poltorak@chemia.uni.lodz.pl

Prokopowicz Adam, dr

Instytut Ekologii Terenéw Uprzemystowionych, Centralne Laboratorium,
ul. Kossutha 6, 40-844 Katowice

e-mail: a.prokopowicz@ietu.pl

Puscion-Jakubik Anna, dr

Uniwersytet Medyczny w Biatymstoku, Wydziat Farmaceutyczny z Oddzialem Medycyny
Laboratoryjnej, Zaktad Bromatologii, ul. A. Mickiewicza 2D, 15-222 Biatystok

e-mail: anna.puscion-jakubik@umb.edu.pl

Pytlakowskq Katarzyna, dr hab.
Uniwersytet Slaski, Instytut Chemii, ul. Szkolna 9, 40-006 Katowice
e-mail: katarzyna.pytlakowska@us.edu.pl

Railean Viorica, dr

Uniwersytet Mikotaja Kopernika w Toruniu, Interdyscyplinarne Centrum Nowoczesnych
Technologii, ul. Wilenska 4, 87-100 Torun

e-mail: viorica.railean@umk.pl

Reszke Edward, dr inz.
ERTEC-Poland Dr Edward Reszke. ul. Janiny Ktopockiej 13, 54-530 Wroctaw
e-mail: ertec@ertec.pl

Ruczaj Agnieszka, mgr

Uniwersytet Medyczny w Bialymstoku, Zaktad Toksykologii, ul. Mickiewicza 2C,
15-222 Bialystok

e-mail: agnieszka.ruczaj@umb.edu.pl

Ruszczynska Anna, dr

Uniwersytet Warszawski, Wydziat Chemii, Centrum Nauk Biologiczno Chemicznych
ul. Zwirki i Wigury 101, 02-089 Warszawa

e-mail: aruszcz@chem.uw.edu.pl

Rutkowska Malgorzata, dr inz.

Politechnika Gdanska, Wydziat Chemiczny, Katedra Chemii Analitycznej,
ul. G. Narutowicza 11/12, 80-233 Gdansk

e-mail: malgorzata.rutkowska@pg.edu.pl
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95. Ruzik Lena, dr hab. inz.
Politechnika Warszawska, Wydzial Chemiczny, Katedra Chemii Analitycznej,
ul. Noakowskiego 3, 00-664 Warszawa
e-mail: lena.ruzik@pw.edu.pl

96. Ryszko Urszula, mgr
Sie¢ Badawcza Lukasiewicz - Instytut Nowych Syntez Chemicznych,
Laboratorium Analityczne, al. Tysiaclecia PP 13A, 24-110 Pulawy
e-mail: urszula.ryszko@ins.lukasiewicz.gov.pl

97. Sadowska Elzbieta, mgr
Wodociagi Biatostockie Sp. z 0.0., Mlynowa 52/1, 15-369 Biatystok
e-mail: esadowska@wobi.pl

98. Sipa Karolina, dr
Uniwersytet £.0dzki, Wydziat Chemii, ul. Tamka 12, 91-403 L6dz
e-mail: karolina.sipa@chemia.uni.lodz.pl

99. Sitko Rafal, prof. dr hab.
Uniwersytet Slaski w Katowicach, Wydziat Nauk Scistych i Technicznych,
Instytut Chemii, ul. Szkolna 9, 40-006 Katowice
e-mail: rafal.sitko@us.edu.pl

100. Stochaj-Yamani Monika
Perlan Technologies Polska sp. z 0.0., ul. Putawska 303, 02-785 Warszawa
e-mail: mstochaj-yamani@perlan.com.pl

101. Szkolmowski Mariusz, mgr inz.
MS Spektrum, ul. Lubomira 4, 04-002 Warszawa
e-mail: ms@msspektrum.pl

102. Szopa Sebastian
»SHIM-POL A.M.BORZYMOWSKI” E.Borzymowska-Reszka, A.Reszka Spotka Jawna
ul. Jana Kochanowskiego 49a, 01-864 Warszawa
e-mail: biuro@shim-pol.pl

103. Szpunar Joanna, prof. dr hab. inz.
Institute of Analytical Sciences and Physical Chemistry for Environment and Materials,
IPREM, CNRS UMR 5254, Hélioparc, 2, av. Pr. Angot, 64053 Pau, Francja
e-mail: joanna.szpunar@univ-pau.fr

104. Sztompka Piotr, mgr inz.
Perlan Technologies Polska sp. z 0.0., ul. Putawska 303, 02-785 Warszawa
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