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Cel przedmiotu

Poznanie i zrozumienie zasad ogolnych oraz wybranych procedur analityki technicznej i przemystowej

laboratoryjnej, a takze, elementéw analityki procesowej i kontroli jako$ci réznego rodzaju paliw:

gazowych,
ciektych,
statych, a takze

strumieni procesowych podlegajgcych dalszej przerdbce,
sktadnikow podlegajgcych blendingowi,

materiatéw pomocniczych typu: czynniki reakcyjne, katalizatory, sorbenty, ptyny pomocnicze, np.
rozcienczalniki oraz gazy procesowe i spalinowe etc.

.
. surowcow,
.
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Efekty uczenia sie
przedmiotu

Efekt kierunkowy Efekt z przedmiotu Sposéb weryfikacji i oceny efektu
[K7_WO07] dobiera techniki Teoretyczna i praktyczna wiedza |[SW3] Ocena wiedzy zawartej w
analityczne adekwatne do na temat fizykochemii opracowaniu tekstowym i
rozwigzywania konkretnych zadan |poszczegdinych technik i metodyk |projektowym
technologicznych w zaktadzie badawczych. [SW2] Ocena wiedzy zawartej w
produkcyjnym prezentaciji

[SW1] Ocena wiedzy
faktograficznej

[K7_U03] wykorzystuje metody Praktyczna umiejetnos¢ [SU4] Ocena umiejetnosci
analityczne, symulacyjne i formutowania probleméw korzystania z metod i narzedzi
eksperymentalne chemii, fizyki badawczych i dobrania [SU2] Ocena umiejetnosci analizy
oraz inzynierii i technologii wiasciwych metod analitycznych informacji
chemicznej do formutowania i do ich efektywnego rozwiagzania, [[SU1] Ocena realizacji zadania
rozwigzywania ztozonych zadan wykorzystujgc zaawansowane
inzynierskich, w tym zadan narzedzia informatyczne i
nietypowych, a takze prostych analityczne. Umiejetnosé
probleméw badawczych krytycznej oceny uzyskanych

wynikow.
[K7_U02] potrafi planowac i Teoretyczna i praktyczna wiedza [[SU4] Ocena umiejetnosci
przeprowadzaé eksperymenty, pozwalajgca na weryfikacje korzystania z metod i narzedzi
interpretowaé uzyskane wyniki i poprawne;j realizacji zZtozonych [SU1] Ocena realizacji zadania
wycigga¢ wnioski procesow i technologii na

podstawie zaplanowanego cyklu

badan z zakresu analityki

technicznej i kontroli jakosci.
[K7_U04] przygotowuje krytyczng |Teoretyczna i praktyczna wiedza |[SU3] Ocena umiejetnosci
analize istniejgcych rozwigzan na temat doboru metodyki wykorzystania wiedzy uzyskanej
technicznych oraz potrafi wykonywania badan jakosciowych |w ramach przedmiotu
zaproponowac ich ulepszenia i ilosciowych poszczegdinych [SU1] Ocena realizacji zadania
(usprawnienia). nosnikéw energii. Umiejetnosc

adaptacji istniejgcych technik i

metod do nowych zastosowan.

Tresci przedmiotu

Analityka techniczna i kontrola jakosci w zakresie inzynierii i technologii nosnikéw energii réznego
typu paliw kopalnych, bio-paliw, ogniw paliwowych (surowce, strumienie procesowe, produkty gotowe,
materiaty pomocnicze i procesowe, spaliny itp):

* gazowych (gaz ziemny, LPG, gaz koksowniczy, gazy z konwersji biomasy do paliw gazowych (bio-
CH4, bio-H2),

« cieklych (ropa naftowa i frakcje z jej przerébki, paliwa z pirolizy drewna, wegla i odpadéw, bio-etanol,
bio-butanol, kondensat ropy naftowej, paliwowe ciekte frakcje z fluidalnego krakingu katalitycznego
(FCC), krakingu katalitycznego, izomeryzacji katalitycznej, reformingu katalitycznego, etc.),

« stalych (wegiel kamienny, brunatny, torf, wegiel drzewny, biomasa - drewno opatowe, stoma réznego
typu, makuchy, odpady state osadu po oczyszczaniu $ciekéw, odpady zwierzece, etc.)

* ogniw paliwowych (wodorowe, metanolowe, etanolowe, etc.)

Techniki i metody w analityce technicznej i kontroli jakosci w zakresie :

» fizycznych i fizykochemicznych technik i metodyk badan wtasciwosci podstawowych, a takze,
wiasciwosci i parametrow uzytkowych ,

»  zawartosci pozadanych i niedopuszczalnych grup sktadnikdw oraz poszczegdlnych sktadnikow
surowcow i paliw, szczegodlnie technikami: spektrofotometrycznymi w zakresie XR (XRF / XRD), UV-
VIS, MIR, H1 i C13 NMR, mineralizacji zaptonowej w syntetycznym powietrzu, lub w redukujacym
ptomieniu powietrze wodér z réznymi technikami i metodami detekc;ji i analityki, szczegdlnie, IR,
kulometrycznie, potencjometrycznie, jonowymiennie,

*  sorpcji - desorpcji oraz wymiany jonowej, w tym, chromatografii K-GC, C-GC, HPLC/UPLC, TLC/HPTLC,

» absorpcyjnej oraz emisyjnej spektroskopii atomowej i spektrometrii mas (AAS, ICP-AE, ICP-MS)

*  klasycznego lub instrumentalnego miareczkowania, w tym z wykorzystaniem elektrochemii
(konduktometrii, potencjometrii, volt-amperometrii, kulometrii), w tym oznaczanie zawartosci wody
metoda K-F etc.

*  wyznaczania powtarzalnosci / odtwarzalnosci w procedurach badawczych i zastosowan tych
parametrow procedur badan, analizy przyczyn btedéw, okreslania niepewnosci pomiarowej, zasad
nawigzania do krajowych lub miedzynarodowych jednostek miar, walidacji procedur badan, nadzoru
nad wyposazeniem itp. w analityce technicznej i kontroli jakosci.

Wymagania wstepne
i dodatkowe

Znajomos¢ chemii nieorganicznej, organicznej, fizycznej, analitycznej oraz podstaw technologii chemiczne;.

Sposoby i kryteria
oceniania osigganych
efektow uczenia sie

Sposob oceniania (skladowe) Prog zaliczeniowy Sktadowa oceny koncowej
Laboratorium 60.0% 30.0%
Egzamin 60.0% 70.0%
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Zalecana lista lektur

Podstawowa lista lektur

J.G. Speight, Handbook of Petroleum Analysis, WILEY-Interscience,
2015

J.G. Speight, Handbook of Coal Analysis, WILEY-Interscience, 2005

Normy metodyczne PN/EN, ASTM; kodeksy GLP/GMP.; Normy: PN-
EN-ISO 9001; PN-EN-ISO/IEC 17025

Uzupetniajaca lista lektur

1. Z. Witkiewicz, Podstawy chromatografii WNT, W-wa, 2005.

2. M. Kaminski (ed.) Chromatografia Cieczowa, CEEAM, Gdansk,
2004.

3. J. Weiss, Handbook of ion chromatography, vol. 1,2, Willey-VCH
2004.

4. W. Zielinski, A. Rajca (red.): Metody spektroskopowe i ich
zastosowanie do identyfikacji zwigzkéw organicznych, WNT, W-wa,
1995.

5. J. Cazes (ed) Encyclopedia on Chromatography, Marcel Dekker,
New York, 2001 (albo pézniejsze wydania).

6. J. Namiesnik, P. Konieczka, Kontrola i zapewnienie jakosci wynikéw
pomiaréw analitycznych, PTIE, 2006.

Adresy eZasobdow

Adresy na platformie eNauczanie:
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Przyktadowe zagadnienia/
przyktadowe pytania/
realizowane zadania

CZESC WYKLADOWA

Modut | Zasady ogdine analityki technicznej i kontroli jakosci

1.1. Analityka techniczna - pomiary i badania on-line, at-line i off-line; Analityka procesowa - automatyczna,
procesowa - laboratoryjna, kontrola jakosci surowcéw i produktéw, inna analityka techniczna (ruchy testowe,
badania materiatbw pomocniczych wody, reagenty, katalizatory, sorbenty, inne materiaty pomocnicze,
Srodowisko pracy etc.);

1.2. Wybrane zagadnienia systeméw zarzadzania jako$cig badan zasady podstawowe PN-EN 9001,
przypomnienie oraz najwazniejsze zasady w praktyce wg: PN-EN ISO/IEC 17025, GLP i GMP; Nadzér nad
wyposazeniem do badan; Badania migdzy-laboratoryjne; Badania biegto$ci; Spojnos¢ pomiarowa i jej
realizacja w praktyce; Kalibracja; Wzorce; Certyfikowane materiaty odniesienia; Walidacja petna /
uproszczona pojecie, znaczenie, procedura badan, najwazniejsze badane parametry, raportowanie, warunki
miarodajnosci walidacji; Metody statystyczne w nadzorze nad jako$cig badan oraz w nadzorze nad
wyposazeniem do badan;

1.3. Zrédta wymagan dla produktéw i pétproduktéw technicznych, strumieni procesowych regulacje prawne,
normy, specyfikacje, dokumentacja wewnetrzna, umowy, oferty; Zasady zaokraglania liczb, zapisywania
wynikéw i poréwnywania wynikéw badan z wymaganiami; Opracowanie statystyczne wynikéw badan
przypomnienie podstawowych zasad; Pojecia i zastosowania: powtarzalnosci, odtwarzalnosci; Podstawowe
zasady Prawa o Miarach i ich zastosowania w nadzorze nad wyposazeniem / badaniach paliw;

1.4. Strona organizacyjna, techniczna, materiatowa nowoczesnego laboratorium analityki technicznej;

1.5. Zagadnienie reprezentatywnosci probki, losowosci pobierania. Metody i wyposazenie pobierania,
probek; Bezpieczenstwo pobierania, transportu, operowania i przygotowania prébek paliwowych; Zasady
archiwizacji i przechowywania prébek archiwalnych.

Modut Il Najwazniejsze techniki i metodyki badan surowcow, strumieni procesowych, produktéw gotowych,
materiatéw pomocniczych, strumieni i materiatéw procesowych, wod, sciekéw, spalin, Srodowiska pracy itp.,
paliw :

* gazowych (gaz ziemny, LPG, gaz koksowniczy, gazy z konwersji biomasy do paliw gazowych (bio-
CH4, bio-H2)),

« cieklych (ropa naftowa i frakcje z jej przerébki, benzyny, paliwa JET, oleje opatowe, paliwa z pirolizy,
drewna, wegla i odpaddw, bio-etanol, bio-butanol, kondensat ropy naftowej paliwowe ciekte frakcje z
krakingu katalitycznego termicznego (FCC), hydro-krakingu katalitycznego, izomeryzacji katalitycznej,
reformingu katalitycznego, grafityzacji, ),

« stalych (wegiel kamienny, brunatny, torf, wegiel drzewny, biomasa - drewno opatowe, stoma réznego
typu, makuchy, odpady state osady po oczyszczaniu $ciekéw, odpady zwierzece, )

* ogniw paliwowych (materiaty elektrodowe, ciekte, gazowe, gotowe ogniwa).

11.3. Przygotowanie do badan, prébek: gazowych, cieklych, statych - spalanie, absorpcja, adsorpcja -
desorpcja, ekstrakcja/tugowanie, spopielanie, rozdrabnianie, prasowanie, roztwarzanie, mineralizacja
mikrofalowa, precypitacja z filtracjg i suszeniem do statej masy, itp.

11.4. Metodyki badania parametréw fizykochemicznych, uzytkowych, technicznych w analityce technicznej i
kontroli jakosci parametry podstawowe/zaawansowane:

*  parametry grawimetryczne,

. parametry temperaturowe,

« parametry destylacyjne (destylacja atmosferyczna, destylacja prézniowa, SIMDIS, destylacja 15-to
potkowa),

» cieplne (ciepfo spalania, warto$¢ opatowa, ciepta przemian fazowych / chemicznych, sorpcji - desorpcji),

» techniczne (liczby: oktanowe, cetanowa, bromowa, jodowa, maleinowa, nadtlenkowa / odpornosc
oksydacyjna / zywice / przewodnictwo, temperatura zaptonu, ),

« refraktometryczne, kolorymetryczne, fotometryczne, spektrofotometryczne, fluorescencji,

»  $rednia warto$¢ oraz rozktad masy czasteczkowe;j,

*  Oznaczanie zawarto$ci grup zwigzkéw parafinowych, naftenowych i aromatycznych (Cp/Cn/Ca) z
wykorzystaniem metodyki n-d-m / FTIR / HINMR,

»  struktury krystalicznej,

»  zawartosci wody.

1.5. Ogdine zasady identyfikacji zwigzkéw chemicznych / oznaczania zawartosci zwigzkow chemicznych /
grup zwigzkoéw chemicznych
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11.6. Techniki i metody przygotowania probki oraz identyfikacji i oznaczania zawartosci pierwiastkdw
(szczegodlnie: C, H, N, S, X, O, P, Si, Al, Na, K, Ca, Mg, Fe, Ni, Mo, Mn, ) klasycznymi / instrumentalnymi
technikami i metodami:

fluorescencji rentgenowskiej (XRF),

absorpcji atomowej (AAS),

ICP-OES / ICP-MS,

mineralizacji zaptonowej w atmosferze syntetycznego powietrza / w redukcyjnym ptomieniu wodorowym
(Wickboldta),

I1.7. Techniki i metody identyfikacji / badania sktadu grupowego /szczegétowego (czystosci, zawartosci
wybranych zwigzkéw chemicznych / ich grup / jonéw) oraz analizatory stuzace do takich badan:

+  techniki klasyczne (S-2, CF, SO42-, TLC, TLC-FID, N-Kjehdala, woda K-F, woda metoda acetylenowa)

* instrumentalne: jedno i wielkowymiarowa chromatografia gazowa w analityce gazéw / lotnych mieszanin
zwigzkow organicznych z detekcjg FID, TCD, MS, PID, ECD,

*  wysokosprawna chromatografia cieczowa adsorpcyjna i jonowymienna / jonowa z detekcjg RID / UV-
VIS-DAD, ELD, konduktometryczng, FLD, MS ,

«  techniki i metody spektroskopowe MIR FTIR, UV-VIS,

*  kulometria, potencjometria, volt-amperometria inwersyjna.

11.8. Techniki i metody chemometryczne, szczegdlnie w zakresie bliskiej podczerwieni (NIR).

11.9. Techniki i metody sprzezone (mineralizacja zaptonowa IExchC / LC-GC / GC-LC)

Modut lll. Opracowanie i walidacja nowych metodyk badawczych.

I.1. Zrédta metodyk przygotowania probki oraz badan i sposéb ich analizy, jako inspiracja do opracowania
wiasnych rozwigzan metodyki znormalizowane, opisy patentowe, publikacje naukowe;

11.2. Nowo opracowane / zaadaptowane metodyki badawcze - studium przypadku

CZESC LABORATORYJNA 12 éwiczen, éwiczenia 5-cio godzinnych

- kazde éwiczenie dotyczy zbadania co najmniej trzech parametrow kazdy student wykonuje badanie
wszystkich parametrow.

Tematyka poszczegoélnych ¢wiczen laboratoryjnych

1. 1. Badanie parametrow podstawowych wybranych nosnikéw energii (CH.D): gestosc,
wspoiczynnik zatamania Swiatta, barwa, widmo UV-VIS, lepko$¢ kinematyczna, obecno$¢ wody i
zanieczyszczen + okreslenie laboratoryjnej powtarzalno$ci metody badar / stopnia kontaminacji;

2. Badanie skltadu mieszanin gazowych technika chromatografii gazowej - gazowe nos$niki energii
kolumny pakowane / kapilarne typu pora-plot 5A/3A, Q/N, SiO2/Al203, Carbopak/Cakt - GC-TCD; GC-
FID; GC-FPD (CH.D) (sktad gazu wodorowego, sktad LPG, sktad gazu fermentacyjnego, skftad gazow
spalinowych);

3. Badanie sktadu paliw ciektych / ciektych strumieni procesowych benzyny / frakcje benzynowe / bio-
etanol - CGC-FID; CGC-FPD; CGC-PID; CGC-MS (CH.D);

4. Badanie skitadu mieszanin technika wysokosprawnej chromatografii cieczowej - NP-HPLC-BF-UV-
DAD/RID/LLSD // TLC-FID; (CH.C) (IP-391, EN-12-916:2010 - ON z FAME, TLC-FID, ciezki olej
opatowy;

5. Badanie (wyznaczanie) parametrow sumarycznych ztozonych mieszanin rozktadu temperatury
destylacji (klasyczna destylacja / SIMDIS) - rozktadu masy czasteczkowej - GPC-SEC UV-VIS-DAD/
RID/LLSD frakcja A/ C /D // TAG // FAME (CH.C);

6. Techniki mineralizacji spaleniowej / mikrofalowej, jako techniki przygotowania prébki do badan i
oznaczanie pierwiastkow: Na, Fe, Ni, Si, Al - ASA /jonéw - chromatografia jonowymienna SO42, Cf,
Na*/ NHa+*, Ca*2, Mg*2, Fe*2, MEA, DEA, MDEA (CH.D);

7. Badanie sktadu grupowego technika NP-TLC / RP-TLC z wizualizacjg 365 nm /254 nm / J2/
siarczan berberyny // UV-VIS, FTIR (zbadanie obecnosci i orientacyjnej zawarto$ci weglowodoréw
nasyconych / aromatycznych zywic / FAME / acylo-gliceroli (TAG/DAG/MAG), WKT / Glicerolu w ON /
FAME / ON+FAME (CH.C);

8. Badanie sktadu hydrolizatu kwasnego / alkalicznego / enzymatycznego BMLC technika RP-
HPLC / HILIC-HPLC / IExcIC- HPLC // RP-TLC / HILIC-TLC (CH.C)

9. Badania sciekéw po procesach rafinacji ropy naftowej BZT, CHZT, zawartosci wybranych grup
LZO (DLLME - HS-GC-MS, GC-FID, GC-NPD, GC-FPD). (CH.D);

10. Badanie odpornosci na utlenianie benzyny / ON, wiasciwosci smarnych, cisnienia wtrysku,
temperatury zaptonu w tylu zamknietym - ON, obecnosci ON w benzynie met. lustra (CH.C);

11. Oznaczanie wody w paliwach ptynnych - metodg K-F, wilgoci w BMLC - metodg suszenia w 130C,
popiotu w BMLC w piecu muflowym (CH.C)
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12. 12. Laboratorium wyjazdowe do Lotos LAB lub inne zasady SZJ wg PN-EN-9001 / 17025 +
laboratorium paliwowe gestos¢ / lepkosé wibracyjnie, prezno$¢é, odpornos¢ na utlenianie (okres
indukcyjny benzyn, odpornos¢ oksydacyjna ON) LOB / LOM / liczba cetanowa, zywice obecne, CGC
laboratoryjna analityka procesowa frakcji benzynowych PIONA, zwigzki tlenowe w benzynie, SIMDIS fr.
paliwowych, JETA1 (JEFTOT, temperatura zapfonu metodg TAG, korozja na srebrze, przewodnictwo
elektryczne, H2S i siarka merkaptanowa potencjometrycznie), zawarto$¢ S w benzynach / ON XRF,
zawartos$¢ Clorg / Sorg / Norg we frakcji benzynowej ropy naftowej metoda mineralizacji zaptonowej z
oznaczeniem kulometrycznym / fluorescencyjnym.

Praktyki zawodowe Nie dotyczy
w ramach przedmiotu

Dokument wygenerowany elektronicznie. Nie wymaga pieczeci ani podpisu.
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