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Zaktad Fizykochemii Powierzchni Ciata Statego
http://SurfaceSci.umcs.lublin.pl/
Katedra Chemii Fizyczne]
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Kierownik Zaktadu: prof. dr hab. Anna Deryto-Marczewska
Dziekan Wydziatu Chemii

annad@hektor.umcs.lublin.pl
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http://annad.adsorption.org/
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Pracownicy naukowo-dydaktyczni (pok. 112 i 128, Duza Chemia)
. dr Magdalena Btachnio,

- dr Dariusz Sternik,

27 dr Malgorzata Zienkiewicz-Strzatka - |
2 mgr Agnieszka Chrzanowska Pracownik inzynieryjno-techniczny
s mgr inz. Grazyna Grodzicka

mgr Matgorzata Seczkowska
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Tematyka badawcza

Synteza nowych materiatow

Adsorbenty krzemionkowe o uporzgdkowanej strukturze
syntezowane na bazie kopolimerow trojblokowych

Adsorbenty weglowe syntezowane na bazie
uporzgdkowanych materiatow krzemionkowych oraz
naturalnych produktéw odpadowych

Kompozyty, biokompozyty i nanokompozyty

— PE10500-120
—x5

Intensity

d [nm] FWHM
0.131

Reaktor Autoclave Engineers
materiat: HASTELLOY® C-276; warunki pracy: do
340°C/380bar; pojemnosé: 2 dm? (ok. 1,2 dm3 z wkfadem
teflonowym); mieszadfo mechaniczne; dozowniki cieczy i
gazow; sterowanie komputerowe (mieszanie, temperatura, o 1 ; : . .
cisnienie-tylko odczyt) 2




Badania wlasciwosci strukturalnych i powierzchniowych materiatow
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Physisorption Analyser ASAP 2020
1 stanowisko analityczne; 2 stanowiska odgazowania probek;

rozdzielczos¢ 10°mmHg; préznia < 3.8*10°mmHg; uzywane Zestaw do miareczkowania potencjometrycznego
gazy: N,, CO,, Kr, He (free space), Ar, H,.; pary weglowodoréw,

para wodna




STA 449 F1 (Netzsch)

TG-DSC

analizator FTIR analizator MS

Chitosan

TG % 1E-007
0056

DTG /(%/min) chitosan-nitrogen
0 1E-008
YlAhaotme‘\itloo‘ 2
£5.31% 1E-009
' <
t 8
002 '91-‘!‘{f’3 5 1E-010
RIE (&}
e
000 800 401 nitrogen B S | X 1E-011
- TG .
ol T il 10
Z{Temperiure] A 16 301\6 < K ' 1E-012
3000 DTG +-12
X{Wavenumber cm-1] 200
100 200 300 400 500 600 700 800 900 1E-013 — T T T T T T T T T ]
Temperature /°C
0 200 400 600 800 1000

Temperature/ °C




Analizator Termiczny
STA 449 F1 Jupiter®
(Simultaneous Thermal
Analysis)

Kwadrupolowy
spektrometr masowy
QMS 403 D Aéolos®
(Netzsch Thermal
Analysis, Gunzburg,
Germany)
Spektrometr
podczerwieni TGA-
FTIR-Tensor 27 (Bruker
Optik GmbH)
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5 133.4
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- 0 10 20
Q0. 069 +/- 34725e-03 mol%
133.49°C

| | | | | 1 1 || 1 1
110 115 120 125 130 135 140 Temperatura, °C

Krzywe DSC fenacetyny i jej mieszanin z kwasem
4-aminobenzeno-sulfonowym:
Krzywa 1 — fenacetyna,

Krzywa 2 — fenacetyna — 0.7% mol kwasu 4-aminobenzenosulfonowego,

Krzywa 3 - fenacetyna — 2% mol kwasu 4-aminobenzenosulfonowego

Analiza srodkéw farmaceutycznych

Okreslenie czystosci lekow z
rownania van’t Hoffa :

AT =- Liry X
Hyg

AT — roznica temperatur
topnienia miedzy czysta
substancjg a badang
probka;

R — stata gazowa;

H.— ciepto topnienia;

X — utamek molowy

Zzanieczyszczen.



Identyfikacja szminek do ust

Inmteqral 176 56 mJ
ol A
12 47 Jg™-1

Pegak A19.11°C Peal

Integral HI1E 56 mJ

alliy 4 2 JesAL4
normalized 43 4y
J

Integral 21212 mJ
normalized -24 40 Jg*-1

¥ e Peak 74.51 °C
L‘l'f Wg 1 — - _{_ %

Lipstick C. 8 6950 mg

T —

I-"‘,, )  — 4

Integral -106.87 mJ Integral 417.24 mJ

e normalized -5.02Jg”*-1 normalized -19.59 Jg"-1
- Peak -28.30°C Peak 59.88 °C

;".‘ 4
‘»‘\ -~
ey e i
. '.z N
N [
&
» .

Lipstick D, 21 2970 mg

- L)

A 60 40 -20 0 20 40 60 80 100 120 140 °C

Szminki musza zawiera¢ takie
sktadniki, ktore umozliwig
tatwe  rozprowadzanie  na
ustach, a jednoczesnie nadadzg
Im twardos¢ i duzg
przyczepnos¢ do skory. W
swoim  skladzie zawierajg:
woski  (substancje stale),
silikony, plastyfikatory
(substancje ciekle nadajace
miekkos¢, np. oleje) oraz
pigmenty | barwniki.
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Badania procesu adsorpcji z roztworow — rownowaga i kinetyka:
zwiazki aromatyczne, barwniki, pestycydy, biatka

« Badania procesow usuwania min. herbicydow, barwnikoéw i zwigzkéw aromatycznych z wody na
materiatach weglowych i glinokrzemianach

« Doswiadczalne badania proceséw rownowagowych, kinetyki adsorpcji, zaleznosci temperaturowych,
termodesorpcji.

» Opis danych doswiadczalnych w ramach teorii adsorpcji na energetycznie niejednorodnych ciatach statych

« Badania kinetyczne procesu adsorpcji biatek oraz lekbw na materiatach weglowych i krzemionkowych

Tlenek glinu z
zaadsorbowanym biatkiem

Analizator TOC Chromatograf cieczowy Spektrofotometr



Badania kinetyki adsorpcji

Pomiar widma absorpcji dla kazdego punktu kinetycznego = lepsza kontrola procesu i korekcja danych

eksperymentalnych:
* modyfikacja przesunigcia widma,

» badanie ew. zmian formy czgsteczkowej adsorbatu podczas procesu adsorpcji/desorpcji zwigzanych ze

stezeniem chwilowym (gt. roztwory wodne)
Spektrofotometry Varian: Cary 100i Cary 4000 z cela przeptywowa

i

TowAa  pomyan

~f——

do termostatu

25

ABS 2,4D/F300
(209 widm)

2,0 1

1,5

1,0 1

0,5 == T
250 270 290

Badania kinetyki adsorpcji

czerwony: obieg adsorbatu kuweta

przeplywowa

zielony: obieg powietrza spektrofotometru

mieszadto
magnetyczne

pompa
perystaltyczna

310



0,3 0,6
0,25 0,5
= —o— 2-NF/RIAA C0=0,323mM, m=0,05¢g —_
S 02 =04
= —e— 2-NF/RIAA C0=0,323mM, m=0,1g g
Eo15 £ 0,3
o —a— 2-NF/RIAA C0=0,323mM, m=0,15¢g ‘;’ —o—2-NF/RIAA C0=0,323mM, m=0,05¢g
01 —o— 2-NF/RIAA C0=0,323, m=0,2g 0,2 —e— 2-NF/RIAA C0=0,323mM, m=0,1g
0,05 0.1 —a—2-NF/RIAA C0=0,323mM, m=0,15¢g
) E —o—2-NF/RIAA C0=0,323mM, m=0,2g
0 v <> O>— 0 E
0,00 1000,00 2000,00 3000,00 ;1 i 4000,00 0,00 1000,00 2000,00 3000,00 [7)i,74000,00

Porownanie kinetyki adsorpcji 2-NF na powierzchni RIAA przy zmiennym stosunku ilosci adsorbatu do ilosci adsorbentu (zmienne
m/V, state c).

54 5 54
. 45 - 45 - 45 -
4 - 4 - 4 -
% 3,5 - 3,5 - 3,5 -
23 S 31 S 34 S 3-
N i A 2-NF/GAC_278K i i
3N 22’5 GF (log a.fif) EZ’S E 2,5 A 4NF/GAC_ 278K
gl = 2 0 2-NFIGAC_298K = 2 A 3-NF/GAC_278K = 2 GF (log a.fit)
T “15 - GF (log a.fit 15 GF (log afif ® 151 O 4-NF/GAC_298K
: ’1 o 2-NFIGAC_ 318K '1 ® 3-NF/GAC_208K ’1 GF (log afi)
o GF (log a.fit) 7 )
05 GF (log a.fit) 05 o 3-NFIGAC_318K 05 JA ¢ 4-NF/GAC_318K
’ ’ GF (log a.fit) : GF (log a.fit)
o T T T T 0 T T 1 O T T 1
0 2 4 6 0 5 10 0 5 10
¢ [mmol/l] ¢ [mmol/l] ¢ [mmol/l]

Poréwnanie rownowagi adsorpcji 2-NF, 3-NF i 4-NF na powierzchni GAC w temperaturach 278, 2981 318 K.




Realizowane prace licencjackie:

2018/2019

Nanofazy metaliczne w uktadach mezoporowatych materiatow krzemionkowych

Oznaczanie zanieczyszczen organicznych w probkach naturalnych metodg HPLC

Badanie adsorpcji farmaceutykow na materiatach pochodzenia organicznego

Zastosowanie analizy termicznej do badania wptywu warunkéw przechowywania na jakos¢ wybranych witamin
Zastosowanie analizy termicznej w badaniach zywnosci pod katem oceny zawartosci wody

Synteza wegli aktywnych z materiatow roslinnych

Otrzymywanie syntetycznych materiatdw weglowych i badanie mozliwosci ich wykorzystania w procesie
ekstrakcji do fazy statej

Oznaczanie chromatograficzne zwigzkéw bioaktywnych

Synteza adsorbentéw na bazie pirofyllitu

2017/2018

Materiaty kompozytowe chitozanowo-krzemionkowe o usieciowanej strukturze —synteza i badanie wtasciwosci
Metody analizy probek kryminalistycznych

Oznaczanie bisfenolu A w probkach naturalnych metodg HPLC

Zastosowanie analizy termicznej do badania farmaceutykow

2018/2019
Materiaty kompozytowe — synteza, modyfikacje, wlasciwosci i zastosowania
Metody analizy probek kryminalistycznych / Srodowiskowych / naturalnych

12



Realizowane prace magisterskie:

2018/2019

Badanie wptywu obecnosci sktadnikdw pomocniczych na biodystrybucje i farmakokinetyke substancii
czynnych

Oznaczanie zawartosci substancji psychoaktywnych w konopiach siewnych Cannabis sativa
Synteza wegli aktywnych z biomasy konopi siewnych (Cannabis sativa L)

Badanie wptywu temperatury i materiatu odziezy na proces parowania kosmetykow

2017/2018

Badania kinetyki adsorpcji w wielosktadnikowych uktadach wodnych przy zastosowaniu metody
HPLC

Zastosowanie analizy termicznej do badania jakosci produktow spozywczych

Adsorpcja steroli na porowatych adsorbentach w ujeciu kinetycznym i rownowagowym

2016/2017

Analiza zanieczyszczen organicznych w roztworach wodnych przy zastosowaniu techniki HPLC
Oznaczanie cholesterolu w mleku technikg SPE — HPLC

Badanie procesu sorpcji wybranych srodkow powierzchniowo-czynnych na adsorbentach
nieorganicznych



