BADANIE I ELIMINACJA EFEKTOW INTERFERENCYJNYCH Z ZASTOSOWANIEM
INNOWACYJINYCH METOD KALIBRACYJNYCH

Wspoélczesnie ze wzgledu na coraz wigksze zapotrzebowanie ze strony $Srodowiska
gospodarczego w laboratoriach analitycznych wykonuje si¢ wiele analiz chemicznych. Pomimo
rosngcych wymogow akredytacyjnych 1 prawnych zwigzanych z jakoscia wynikow
analitycznych odnoszacych si¢ do kontroli doktadnosci szacuje si¢, ze nawet kilkadziesiat
procent wynikoOw odbiega znacznie od wartosci oczekiwanej. Taka sytuacja prowadzi do
niewatpliwych strat ekonomicznych ze wzgledu na konieczno$¢ ponownego wykonania analiz,
jak rowniez stwarza zagrozenie dla zdrowia i1 Srodowiska. Z tego wzgledu zasadne wydaje si¢
zastosowanie w toku procedury analitycznej takich modyfikacji, ktére umozliwig skuteczne
sprawdzenie wyst¢powania bitedow systematycznych w badanym uktadzie analitycznym,
eliminacje tych blgdow oraz uzyskanie mozliwie jak najbardziej doktadnego wyniku
analitycznego wraz z oceng tej doktadnosci.

Niniejszy wyktad dotyczy opracowania Kilku nowych metod kalibracyjnych dajacych
mozliwos$¢ skutecznego zbadania i eliminacji efektow interferencyjnych, a w konsekwencji
otrzymania wynikéw o zwigkszonej doktadnosci. Rozwazania teoretyczne i modelowe zostaty
potwierdzone eksperymentalnie najcze¢sciej z wykorzystaniem analizy przeplywowe;.

Dla zintegrowanej metody kalibracyjnej (ICM) - taczacej cechy zarowno metody serii
wzorcow (SSM) jak 1 metody dodatkow wzorca (SAM) — wyznaczono bledy przypadkowe oraz
zastosowano ja do oznaczenia selenu w probkach napojow i wod termalnych technikg atomowe;j
spektrometrii ~ fluorescencyjnej z  generowaniem  wodorkéw z  zastosowaniem
multikomutacyjnego systemu przeptywowego. Otrzymano wyniki o dobrej doktadnosci z pelng
kompensacja wystepujacego ujemnego efektu multiplikatywnego spowodowanego obecnoscia
miedzi. W badaniach dotyczacych uogodlnionej strategii kalibracyjnej (GCS) stworzono
matematyczny model okre$lajacy wpltyw roznych bledow systematycznych na wartosci
otrzymywanych stezen pozornych oraz zbudowano uktad oparty na dzialaniu mikropomp
pulsacyjnych, ktory zastosowano do oznaczania wapnia technikg ptomieniowej atomowej
spektrometrii absorpcyjnej w probkach zywnosci. Przeprowadzono diagnoze wystgpowania
btedow systematycznych zwigzanych z niekontrolowanym wptywem matrycy badanej probki
na sygnat analityczny. W nast¢pnym podejsciu strategic GCS zaadaptowano do Kalibracji
w analizie dwuskladnikowej z mozliwo$cig eliminacji wzajemnych wptywoéw obu sktadnikow
na wyniki analizy. Opracowano matematyczny model umozliwiajacy obserwacje zmian
doktadnosci uzyskanych oszacowan, a metod¢ przetestowano na przyktadzie jednoczesnego
oznaczania paracetamolu 1 kofeiny w probkach farmaceutycznych z detekcja spektrometryczng
z uzyciem uktadu dziatajacego na zasadzie techniki sekwencyjno-wstrzykowej. W dalszej
kolejnosci opracowano chemiczng wersje metody dodatkow wzorca punktu H (C-HPSAM),
w ktorej do roznicowania warunkow pomiarowych zastosowano zmiany pH srodowiska probki.
Metoda C-HPSAM zostata sprawdzona na przykladzie oznaczania kwasu askorbinowego
w probkach sokow i napojow z wykorzystaniem uktadu sekwencyjnego typu lab-on-valve oraz
w spektrofotometrycznym oznaczeniu kwasowosci w winach technikg przeptywowa. Uzyskano
wyniki analityczne wolne od wptywu nieznanych sktadnikow matrycy probki wywotujacych
efekt addytywny. Dokonano rowniez potaczenia metod ICM i HPSAM w pojedyncza
procedur¢ kalibracyjna, w wyniku czego stworzono mozliwo$¢ eliminacji efektow
multiplikatywnych 1 addytywnych wraz z ich rozrdznieniem i1 oceng. Podejscie ICM/HPSAM
zostalo poddane doswiadczalnej weryfikacji w spektrofotometrycznym oznaczeniu wapnia
W obecnos$ci magnezu w probkach wod.

Opracowane metody kalibracyjne sg stosunkowo koncepcyjnie proste i analitycznie
skuteczne, co stwarza szans¢ zastosowania ich w rutynowej analizie chemicznej.



