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PLAN WYKLADOW
I. ANALITYKA

1. Metody analityczne w kontroli jakosci

2. Analiza sladéw

3. Analityka procesowa

4. Analiza specjacyjna

5. Analiza ciata statego

Il. KONTROLA JAKOSCI

1. Rola kontroli jakosci w systemach zarzadzania
2. Kontrola statystyczna

3. Karty kontrolne i reguty Westgarda
________________________________________________['%
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Opisy efektéow ksztatcenia dla modutu

Kod EKM Student, ktéry zaliczyt modut wie/umie/potrafi Powiazania z EKK | Sposéb weryfikacji
efektow ksztaicenia
(forma zaliczen)
Wiedza
M_W001 Ma poszerzona wiedze o nowoczesnych metodach | TC2A_W09, Egzamin
analitycznych stosowanych w kontroli jakosci TC2A_W10
M_W002 Ma poglebiona wiedze o systemach kontroli jakosci | TC2A_W09, Egzamin, Prezentacja

stosowanych w laboratoriach | przedsiebiorstwach | TC2A"W16

Umiejetnosci

M_U001 Umie dobra¢ wiasciwa metode i proces analityczny | TC2A_U06,
do rozwiazania konkretnego problemu z zakresu TC2A"U08
kontroli jakosci

Egzamin, Prezentacja,
Udziat w dyskusji

M_U002 Potrafi zaplanowac elementy systemu zarzadzania | TC2A_U06 Prezentacja, Udzial w
jakoscia opartego na GLP dyskus]i

Kompetencje spoleczne

M_K001 Rozumie potrzebe zapewnienia jakosci zarowno w | TC2A_KO1,
laboratorium analitycznym jak i w zakladzie TC2A K03
produkcyjnym

Aktywnosc na zajeciach,
Udziat w dyskusji
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ll. JAKOSC W ANALITYCE

1. Systemy zapewnienia jakosci w laboratorium
analitycznym

2. Dobra praktyka laboratoryjna

3. Bezpieczenstwo i polityka srodowiskowa w laboratorium
analitycznym

4. Parametry jakosciowe wyniku analitycznego
(niepewnos$¢ i spojnosé pomiarowa)

5. Kryteria doboru procedury analitycznej
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Karta modutu - Analityka w kontroli jakosci

AGH wimic

Naktad pracy studenta (bilans punktéw ECTS)

Forma aktywnosci studenta Obcigzenie
studenta
Przygotowanie do egzaminu 30 godz
Godziny kontaktowe z nauczycielem 60 godz
Przygotowanie do zaje¢ seminaryjnych 15 godz
Przygotowanie wystapienia/prezentacji 25 godz
Sumaryczne obciazenie praca studenta 130 godz
Punkty ECTS za modut 5 ECTS

Wymagania wstepne i dodatkowe
Obecno$é na wykladach jest obowiazkowa
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Warunki zaliczenia:

Seminarium + Wyktad + Egzamin
Ocena koncowa:

OK=048E +0,48S+0,04 W
W — wykiad (obecnos¢)
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Cel wyktaddw:

Wiedza w umysle STUDENTA:

T

=
(28
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Cel wykfadow - konsolidacja wiedzy objetej przedmiotem!

Wiedza STUDENTA po cyklu wyktadéw (dobry student):
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Cel wyktaddw - konsolidacja wiedzy objetej przedmiotem!

Wiedza objeta przedmiotem po cyklu wyktadow (“leser”):

-—
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Literatura:
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3. J.J.Dahlgaard, K.Kristensen, G.K.Kanji, "Podstawy
zarzgdzania jakoscig" PWN Warszawa 2002
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chemicznej” Akapit Krakéw 2005
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zagadnienia, PWN Warszawa 2001

7. E.Bulska, Metrologia chemiczna, MALAMUT 2008

8. Kabata-Pendias, B.Szetke, Problemy jakos$ci analizy $ladowe;j
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ANALITYKA

(ANALYTICAL SCIENCE)

Interdyscyplinalna nauka zajmujaca sie
tworzeniem i praktycznym wykorzystaniem
metod pozwalajacych na okreslenie ze
znang precyzja i doktadnoscia sktadu
chemicznego uktadéw materialnych.

wynikanalizy = x,, t g[ jednostka]

L [¥:]
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Przedmiotem analityki jest:
UZYSKIWANA INFORMACJA DOTYCZY:

SKLADU (analityka sktadu) — ustalenie sktadu probki tj.
jakie substancje i w jakiej ilosci wystepujg w prébce.

0 informacja o rodzaju i ilo$ci sktadnikéw wigcznie z ich
przestrzennym uporzgdkowaniem i rozmieszczeniem a
takze zmianami w czasie;

0 metodyka niezbedna do uzyskania informacji o sktadzie. WYNIKI ANALIZY STOPU Al-Mg

Wynikiem badan analitycznych jest informacja uzyskiwana (PROBKA 21/96-A)

poprzez materialne lub energetyczne oddziatywanie na Al94.1£0.25%

badany obiekt. Mg 4.53 + 0.04 %
Wynikiem rzetelnej analizy chemicznej jest informacja o ilosci Cr 1100 ppm Fe 2300 ppm

oznaczanego sktadnika oraz o oszacowanym btedzie tego Mn 1700 ppm Si 3000 ppm

oznaczenia. Najczesciej wynik podawany jest w postaci:
jczgsciejwynip ylestwp Zn 1800 ppm O 1600 ppm

x,. T &l jednostkal +80 ~ 150 ppm
= L [%
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PROCESU (analityka procesowa) — okreslenie zmiany ROZMIESZCZENIA (analityka rozmieszczenia) — okres$la jakie jest
zawartosci poszczegodlnych sktadnikéw prébki w czasie rozmieszczenie przestrzenne w skali makro poszczegéinych

sktadnikéw probki.

($ledzenie przebiegu zjawisk i procesow).
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e, Intecwat s3pten wymast $0- 100 mg dm
S0 Skhmoowsks pdpaddw
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, o PROCES ANALITYCZNY
STRUKTURY (analityka strukturalna) — okresla jakie jest
rozmieszczenie przestrzenne w skali atomowej poszczegdlnych ‘ PROBKA | POBIERANIE  STRATEGIA POBIERANIA
sktadnikéw prébki (ustalenie budowy czasteczki, ciata statego, cieczy). ﬂ " - PROBKI
PRZYGOTOWANIE PROBKI
| OBIEKT POMIARU |
ﬂ POMIAR
[SYGNAL  cusn |
ﬂ REJESTRACJA/OCENA BADANY 1
PROBLEM
| WYNIKPOMIARU | | OBIEKT —
ﬂ KALIBRACJA ﬂ
WYNIK || ZMIENNE | veroor

ANALIZY UKRYTE | uermvcae

ﬂ INERPRETACJA ﬂ

ludzka kinaza biatkowej PERCEPCJA
‘ ROZWIAZANIE
alamozyt | INFORMACJA |
= ____________________________________________] i%
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PROBKA

Postgpowanie analityczne: OBIEKT BADANY
etapy: badany obiekt do wyniku analizy.

Metoda analityczna: et
etapy: od przygotowania prébki do interpretacji wyniku.

Zasada pomiaru:
Etap: pomiar
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PROBKA POMNIEJSZONA|  PROBKA ROZTWORZONA
OBIEKT POMIARU

HOMOGENICZNA POMIAR SYGNAL

e o =
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SYGNAL WYNIK ANALIZY
ZAREJESTROWANY

3000

C02083 - 2.4+0.2%;

c & AI203 — 24.4+0.8%;
. | Si02 — 54.5£1.5%;
. Ba
| \ Ba0 — 4.6:0.4%
v, ey 1Y
Uﬂ 000 kst 10.070
I T ——
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DOBOR METODY ANALITYCZNEJ DO PROBLEMU Wspotczesna analityka dysponuje ogromng liczbg metod pomiarowych. Pojawia

sie pytanie:

Jak wybra¢ najlepsza/przydatng metode do rozwigzania postawionego zadania
analitycznego?

Pierwsze pytanie: jakiej informacji poszukujemy?
- 0 sktadzie chemicznym
- o strukturze / teksturze materiatu

- o strukturze czasteczki lub jej grupach funkcyjnych

- 0 whasciwosciach chemicznych i/lub fizycznych
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Sktad chemiczny Struktura / tekstura / sktad fazowy materiatu

Takiej informacji dostarczajg dwa pierwsze zakresy analityki: Struktura chemiczna odnosi si¢ do geometrii czgsteczki i struktury

Analityka sktadu elektronowej.

agzlgzk:c%wgfn‘;‘:‘i,tayka rozmieszezenia (w skali makro) Struktura krystaliczna dotyczy rozmieszczenia atomoéw lub czasteczek

< w ciatach krystalicznych (statych lub ciektych).

Metody: W inzynierii materiatowej tekstura jest rozktadem orientacji

Metody wagowe i miareczkowe — sktadniki gtowne i domieszki (w nielicznych krystalograficznych w probce polikrystalicznej

przypadkach $lady ale w gérnej granicy analizy sladéw)

Metody elektrochemiczne — gtéwnie woltamperometria i potencjometria —

sktadniki domieszkowe i $ladowe. Kulometria i elektrograwimetria takze sktadniki

gtéwne.

Metody optyczne (spektroskopowe) — sktadniki domieszkowe i Sladowe Structure

Characterization
W przypadku analityki procesowej i rozmieszczenia istniejg dodatkowe wymagania o
dla stosowanych metod. Propartics Tetrahedron inzynierii
materiatowej
Processing
Performance
I o - I o -
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Struktura / tekstura materiatow Struktura czasteczki / grupy funkcyjne

Taka informacje zapewniajg metody: Takg informacje mozna uzyskac¢ stosujgc metody analityki strukturalnej

- stosowane w analityce rozmieszczenia w skali mikro i nano

- stosowanych do analizy fazowej

enzym ludzkiej kinazy alamozyt LSD
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Wtasciwosci fizyczne, ch ne i fizykochemiczne

Wiekszo$¢ instrumentéw analitycznych jest przydatna do pomiaru
wiasciwosci probki (okreslenia réznych parametréw, wyznaczenia funkcji
termodynamicznych itp.).

Np. metodami potencjometrycznymi mozna zmierzy¢ SEM ogniwa,
wyznaczy¢ potencjat termodynamiczny, aktywnos$¢ i wspoétczynniki
aktywnosci itp.
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WAGA ANALITYCZNA
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Bez wagi:
- Nie bedziemy wiedzie¢ jaka jest wielko$¢ probki
- Nie przygotujemy wzorca

- Nie skalibrujemy metody
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WSsrod niezliczonej liczby instrumentéw pomiarowych
wykorzystywanych przez analitykéw jest taki, bez
ktérego analityka by nie istniata!

&%)
'
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Jest nim:
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Po co nam waga jezeli mamy metody instrumentalne?
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.

OD BADANEGO OBIEKTU DO WYNIKU ANALIZY - informacja do

B - obiekt pomiaru (prébka analityczna)

C - pomiar (czy sygnat uzyskujemy z catej probki lub znanej jej
czesci)

D - kalibracja

E - niepewnosé
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AGH

obliczen
A B Cc D E
BADANY WYNIK
OBIEKT ANALIZY
A - probka

.

—ﬁ

wimic
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Stan skupienia prébki analitycznej (obiektu pomiaru) i jego wptyw na

doktadnoscé: CIECZ /| ROZTWOR CIEKLY — precyzyjne okreslenie

wielkosci probki (zaréwno masa jak i objetosc).

= GAZ - trudna do okreslenia wielko$¢ probki (masa lub Nieskomplikowany, szybki, doktadny i precyzyjny pomiar
| objetos¢), mozliwe straty. Zwykle stosuje sie metody objetosci. Ciecze i roztwory rzeczywiste sg homogeniczne
| izolacyjne (zamknigcie porcji gazu pod okreslonym do poziomu czgsteczkowego.

ci$nieniem w hermetycznym zbiorniku) lub integracyjne
(absorpcja gazu w ciektych lub statych absorberach).
Gazy sa homogeniczne do poziomu czgsteczkowego.
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CIALO STALE — fatwy doktadny i precyzyjny pomiar masy, trudny . . . o
\.Q{‘\" doktadny pomiar objetosci. Ciata state sg homogeniczne tylko do Jak na pOdstaWIe pomiaru wielkosci
L poziomu rozdrobnienia (proszki) lub krystalitow (ciata lite). H H H H H T
\%‘Q: Homogeniczno$¢ ciat statych amorficznych jest ztudna. W przypadku flzycz n e] I u b fIZy kOC h emiczn ej o k res I 1
) statych o_blektow pomiaru nie jest znana masa/objetos¢ ciata z ktorej skl-ad Chem |Czny prObkl 7
pochodzi sygnat analityczny.
"
WIAZKA ATAKUJACA SYGNAL WIAZKA ATAKUJACA SYGNAE WYNIK ANALIZY
11 — np.
’ 7N ] Zawartosé Pb w
4 AN prébce wynosi
o 25:02mg
123 lub
10,2 stezenie Pb w prébce
15,6 wynosi:
17,0
OBSZAR GENARACII SYGNALU 1,2 0,052 £ 0,003 %
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. » Drugi sposéb (metody kalibracyjne):
Pierwszy sposéb (metody definitywne) _ ) I . ) ! i L

Mierzona wielko$¢ zwigzana jest z informacja analityczng zaleznoscig znang w
Mierzona wielko$¢ zwigzana jest $cista zalezno$cig z informacjg przyblizeniu

analityczng Zaleznos¢ funkcyjna typu:

Sciste zaleznosci: Sygnat = f(stezenie)

Pomiary masy i stechiometria (analiza wagowa, grawimetria,

. 5 jest wyprowadzona teoretycznie przy zastosowaniu wielu zatozen
elektrograwimetria) J .

upraszczajgcych, nie f lajacych na ich analityczne uzycie lub wielkosci
statych stosowanych w tych zaleznosciach sg znane tylko w przyblizeniu.

Pb2+ + 82 = PbS
Pomiar objetosci i stechiometria (miareczkowanie) Np. réwnania llkovica, Nicholskiego, Cottrela, Nernsta, Lamberta-Beera itd.

Pomiary tadunku i prawa Faradaja

ROZWIAZANIE
m=q— . - P . R " B .
nF Wyznaczenie zaleznosci empirycznej — funkcji pomiarowej
Prawa rozpadu promieniotworczego (metoda aktywaciji Sygnat = f(stezenie) lub  Sygnat = f(zawartosc)
neutronowej)
W procesie KALIB RACJ I metody
= ____________________________________________ ¥
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Miedzylaboratoryjne poréwnanie oznaczenie otowiu w winie

[Buiska, Slesin 2004]
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I

I}
Ll I{I‘. i 50 %
i 50

} }{ }l. it ﬂ’H i
I{H’{
I "{ l L
Przedziat certyfikaji 27,5 + 0,3 ppb
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DLACZEGO TAK SIE DZIEJE?

- Niski poziom $wiadomosci analitycznej i podstaw proceséw
analitycznych (podstaw chemicznych, fizykochemicznych i teorii
metod i technik analitycznych).

- Traktowanie sprzetu analitycznego jako ,czarnej skrzynki”!

RZETELNA INFORMACJA ANALITYCZNA
wynik analizy =x, t &

Skfada sie z wyznaczonej mozliwie jak najdoktadniej warto$ci xg,
oraz rzetelnie oszacowanej niepewnosci z jakg wartos¢ x,
zostata wyznaczona

W.W.KUBIAK - ANALITYKA W KONTROLI JAKOSCI
AGH wimic

Wg. Sp. Prof. Jacka Namiesnika

W laboratoriach wykonujgcych analizy pokutuje
fatszywy poglad:

- Mam doskonaty sprzet — to znaczy jestem znakomitym
analitykiem i rozwigze kazdy problem.

Il Operator i dysponent sprzetu analitycznego to nie jest jeszcze
CHEMIK ANALITYK It

Konsekwencje:

- Tak mi wyszto

- ,rewolucyjne” teorie

- Podawanie wynikéw bez oceny ich miarodajnosci
Ne sutor supra crepidam
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ZRODLA BRAKU DOKELADNOSCI

PRZYGOTOWANIE OBLICZENIA
PROBKI KALIBRACIA POMIAR
BRAK DOKtADNOSCI
WZORCE INTERFERENCJE WIELKOSC PROBKI
N,
(OBIEKTU POMIARU)
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