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Na uvod

Mil¢é kolegyne, mili kolegovia,

v druhom ¢isle uz 27. ro¢nika Spravodaja SSS
najdete o.i. aj dva Clanky: prvy o stanoveni
dlhozijicich S$tiepnych produktov urdnu s
vyuzitim metdéd hmotnostnej spektrometrie,
druhy o disperznej extrakcii tuhou fazou
vyuZivajicou nanocastice kovov na separaciu
a prekoncentraciu ultrastopovych prvkov pred
ich spektrometrickou kvantifikaciou.

Dna 14. decembra 2020 boli vyhlasené
vysledky 12. kola Sutaze vedeckych prac
mladych spektroskopikov za roky 2019 a
2020. Do Sutaze mohla byt posland praca
alebo subor prac autora, ktory v prislusSnom
roku nepresiahol vek 35 rokov. Akceptované
boli len experimentdlne c¢lanky v danych
rokoch publikované alebo prijaté redakcénou
radou niektorého impaktovaného vedeckého
Casopisu. Okrem wuznania a spoloc¢enského
ocenenia bola Sutaz aj financne dotovana z

prostriedkov SSS. Ocenenym autorom bolo
naviac udelené aj jednoro¢né clenstvo v SSS.
Do uzsieho vyberu 12. kola Sutaze postipili
traja oceneni autori (blizSie informacie vid’ na
str. 28):

1. cena:

Michaela Matulova

2. cena:

Bence Farkas

3. cena:

Zuzana Gonekova

V mene Predsednictva Hlavného vyboru SSS
srdecne blahoZeldm ocenenym autorom k
umiestneniu  a  vSetkych  potencidlnych
zaujemcov pozyvam na ucast’ v d’alSom — uz
13. kole Sutaze vedeckych prac mladych
spektroskopikov za roky 2021 a 2022.

Peter Matus
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Abstrakt

Dlhozijuce Stiepne produkty uranu su
dolezitou skupinou radionuklidov s nutnostou
kvantifikdcie v jadrovych odpadoch, dalej
slizia ako indikatory jadrovych havarii,
migracie vzduSnych mas a pradenia vody. Ich
stanovenie, najmd v zlozkdch Zivotného
prostredia, si vyZaduje citlivost’ a nizku medzu
stanovenia. Stidle sa vyvijajice metoddy
hmotnostnej spektrometrie zarucujii presné

acitlivée meranie dlhozijucich Stiepnych
produktov  uranu v réznych matriciach,
adokonca dovoluju merat radionuklidy

v tuhych matriciach bez ich predchadzajuce;
chemickej upravy. V tejto reSerSnej praci su
spomenuté najCastejSiec pouzivané metddy
hmotnostnej spektrometrie pre stanovenie
dlhozijucich Stiepnych produktov uranu a ich
vyuzitie v laboratornej praxi.

Klucové slova
Hmotnostna spektrometria, dlhozijuce
radionuklidy, Stiepne produkty, stanovenie.

1. Uvod

Dlhozijtce §tiepne produkty uranu ’Se, *Zr,
P7T¢, '7pd, '*°Sn, 1291 2 B5cs patria medzi
vyznamné radionuklidy nachadzajuce sa v
jadrovych odpadoch v ramci dlhodobého
riadenia tloziska vyhoreného jadrového paliva
[1]. Tieto radionuklidy patria prevazne medzi
beta ziariCe s nizkou Specifickou aktivitou.
Vzhladom na nizky Stiepny vytazok
dlhozijucich S$tiepnych produktov urdanu sa
o¢akavaju aj ich relativne nizke koncentracie v
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radioaktivnom odpade. Nizke koncentracie
mozno o¢akéavat najméd v pripadoch stanovenia
radionuklidov, ktoré st dolezitymi indikatormi
jadrovych nehdd (napr. '*I, Se a Tc) a
ktoré slizia na vyskum transportu vzdusnych
mas (‘) a vody ('*°Cs, *Tc a '"I) [2-6].
Mensia doba polpremeny znamenad vysSiu
hodnotu Specifickej aktivity, a teda so
zvysujucou sa dobou polpremeny citlivost’ ich
stanovenia radiometrickymi metodami klesa.
To sposobuje, Ze pri nizkej koncentracii
radionuklidov je nemozné pouzit’
radiometrické metdédy [7]. Preto sa v
poslednych rokoch dostavaju do popredia
metdody hmotnostnej spektrometrie s vysokou
citlivostou a vyhodnymi hodnotami medze
stanovenia.

2. Metody hmotnostnej
pouZivané na stanovenie
Stiepnych produktov uranu
NajpouzivanejSou metdodou pre stanovenie
dlhozijucich produktov Stiepenia urdnu patri
metoda hmotnostnej spektrometrie s indukéne
viazanou plazmou (ICP-MS, Inductively
coupled plasma mass spectrometry) [8-14]. Pri
ICP-MS pomer poctu zaregistrovanych ionov
analytu k celkového poctu meranych i6nov
analytu v matrici predstavuje interval od 107
do 10°°, pricom tento pomer zavisi od
hmotnosti analytu, interferenci a vlastnosti
pristroja. Pomocou ICP-MS je mozné merat
jeden analyt, viacero analytov alebo izotopové
pomery analytov ako napr. 21/'%I
P3Cs/'Cs.  Stanovenia  prebiehaju v
kvapalnych vzorkdch alebo v pevnych
vzorkach po digerovani [15,16]. Hlavnym
problémom pri pouziti tejto metddy pri
analyze radioaktivnych odpadov alebo vzoriek
zo zivotného prostredia je vyskyt izobarickych
interferencii s rovnakym pomerom hmotnosti
k naboju (m/z). ICP-MS s vysokym rozliSenim
[17], ICP-MS s reakénou (resp. koliznou)
celou [18], ICP-MS s viacnasobnym iénovym
kolektorovym systémom [19] alebo pouzitie
Specidlnych postupov zavadzania vzoriek a
spajania technik, ako je kapilarna elektroforéza

spektrometrie
dlhoZijucich
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(CE, Capillary electrophoresis) [20] a
chromatografia [8], mo6zu oddelit’ analyty od
matrice azbavit sa tak neziaducich
interferencii.

DalSou analytickou technikou je hmotnostna
spektrometria s termalnou ionizaciou (TIMS,
Thermal ionization mass spectrometry).
Limitujuce faktory pre presnost meranych
izotopovych pomerov pouzitim TIMS su
spojené so  schopnostou hmotnostného
rozliSenia pristroja a UCinkami hmotnostne;j
frakcionacie vznikajucimi pri odparovani
vzorky. Vnutornd presnost pri merani
izotopovych pomerov radionuklidov s dlhou
dobou polpremeny predstavuje 0,01 % [21].
Akcelerdtorovda  hmotnostnd  spektrometria
(AMS, Accelerator mass spectrometry) a
hmotnostnd  spektrometria s rezonan¢nou
ionizaciou (RIMS, Resonance ionization mass
spectrometry) st velmi citlivé metddy, ktoré
maju medzu stanovenia o dva rady nizsie ako
radiometrické metody [22,23].

Hmotnostnd  spektrometria  sekundarnych
ionov  (SIMS, Secondary ion  mass
spectrometry) je citliva analytickd povrchova
technika, ktord dovol'uje meranie vzorky bez
jej chemickej upravy. Presnost’ stanovenia
pomeru izotopov sa pohybuje medzi 0,01 % a
1 %, ale s pouzitim viacerych kolektorov
16nov je mozné dosiahnut’ presnost’ 0,002 %.
Problém predstavuje kvantifikacia vysledkov,
ktora je pri pouziti SIMS vel'mi naro¢na kvoli
ucinkom matrice [2,24].

3. Priklady vyuzZitia metéd hmotnostnej
spektrometrie pre stanovenie dlhoZijicich
Stiepnych produktov uranu

Stanovenie °Se vo vzorkich najlastejsie
prebicha pouzitim metody ICP-MS. V
porovnani s inymi dlhozijacimi radionuklidmi
je meranie "’Se pouzitim ICP-MS naroénejsie.
Problém pri merani spOsobuju  nielen
interferenty PBr’, 39K40Ar+, 38Ar40ArlH+,
BCy'°0*, 1G> I8Dy2* kioré  sa
nachadzaji vo vzorke alebo vznikaju
v plazme, ale aj vysoky ionizany potencial
selénu (Ise=9,75 eV) [17,25,26]. Dokonca ani
ICP-MS s vysokym rozliSenim a reakéné
(resp. kolizne) cely sa nepreukédzali byt
schopné odstranit’ vSetky tieto interferencie v
zlozitych matriciach. Selektivita merania pre
PSe sa da zlepsit pouzitim ICP-MS s
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elektrotermalnym vyparovanim (ETV,
Electrothermal vaporisation) [25,27]. Comte a
kol. [27] opisali vo svojej praci optimalizaciu
postupu merania "Se vo vysokoaktivnych
vzorkach pouzitim ETV-ICP-MS (Elan 6000,
PerkinElmer). Dal$im spdsobom na stanovenie
7Se je ICP-MS s hydridovym generatorom, &o
umoznuje odstranenie interferencii, priC¢om
medza stanovenia ma hodnotu 100 pg.ml”
[17]. Vpripade pouzitia  hydridového
generatora v kvadrupdlovom ICP-QMS s
hexapdlovou koliznou celou je medza
stanovenia 5 pg.ml™ [28].

Pri stanoveni Zr pouZitim hmotnostnych
spektrometrickych metdd je nutné odstranit’
chemickou separaciou nasledovné interferenty:
*!Nb", ™Nb" a *Mo". ICP-MS [19,29,30] je
Casto pouzivanou metddou, konkrétne, dobré
vysledky zaznamenala metéda MC-ICP-MS
(MC, Multi-collector). **Zr sa mdze merat aj
pouzitim TIMS, avSak nizka ionizacna
ucinnost’, sposobend  jeho vysokym
ioniza¢nym potencidlom (I1,,=6,84 eV) stazuje
jeho meranie [31]. Na rozdiel od TIMS,
metoéda MC-ICP-MS pontika lepSiu ionizaciu
v dbsledku plazmového zdroja i6nov a systém
MC zabezpeCuje vysoku presnost merania
[32]. Stanovenie °Zr s hodnotou RSD 2 %
umoziuje vysoka citlivost’ a presnost’ techniky
MC-ICP-MS (Isoprobe, GV Instruments) s
pouzitim techniky riedenia izotopov (ID,
Isotope dilution) [19]. Jednou
z perspektivnych metéd na stanovenie “°Zr je
aj AMS, pricom postup vyvoja metdody pre
stanovenie ~Zr je opisany v praci od Pavetich

a kol. [33].
Medzi interferenty, ktoré je nevyhnutné
odstranit pri stanoveni °Tc metodami

hmotnostnej spektrometrie, patria “Ru’ a
®MoH". Yamamoto akol. [34] stanovoval
#Tc v sedimentoch z frskeho mora pouzitim
HR-ICP-MS (HR, High resolution) na pristroji
Plasma Trace, VG Elemental Ltd., pricom
absolatna hodnota medze stanovenia bola 0,25
pg (0,16 mBqg). *Tc vo vysokoaktivnom
odparenom koncentrate bolo merané pouzitim
dvojittho  zaostrenia DF-ICP-MS  (DF,
Double-focusing), pricom medza stanovenia
mala hodnotu 5 pgl' (3 uBqml') v
porovnani s kvadrupolovym ICP-QMS (ELAN
6000, Perkin Elmer Sciex) s medzou
stanovenia 0,1 ng.lf1 [35]. Pri stanoveni *Tc v
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nizko aktivnom odpade (LLW, Low-level
waste) pouzitim ICP-QMS (Thermo, Xseries
II) dosiahli autori minimalnu detekovatel'nu
aktivitu 8,5 mBq.g”' (13,6 pg.g”") [36]. Medzi
perspektivne metédy stanovenia Tc patri
AMS, pricom v 250 ml morskej vody boli
Fahko stanovitelné koncentracie *Tc v
rozmedzi 0,2-2 pg s presnostou 10 % (lo)
[37,38]. Medzi metddy pouzivané pre
stanovenie *'Tc patria aj TIMS [39] a RIMS
[40].

Pri merani '“’Pd pouzitim ICP-MS treba
separaciou odstranit’ zo vzorky interferenty
1077+ 917,10, 905 160 g+ [41],
PerPer’cl’, 'pd'HY, *'2rO" a taktiez prvky
Rb, Sr, Y, Zr, Mo, a Cd [42]. Bibler a kol. [43]
pouzili ICP-QMS (Fisons/VG Plasmaquad) na
stanovenie '"’Pd vo vysoko aktivnom odpade
(HLW, High-level waste) avo vzorkach
radioaktivneho skla. AvSak, priame meranie
"7pd nebolo mozné z ddévodu izobarickej
interferencie striebra. Medzi perspektivne
metody na stanovenie '*’Pd patria LA-ICP-MS
(LA, Laser ablation), na pristroji Agilent
7700x [42] a ETV-ICP-MS, pricom medza
stanovenia pre '°’Pd bola 0,4 pg.g™' v Zircalloy
roztoku [44].

V pripade  stanovenia  '*°Sn  pouZitim
hmotnostnej spektrometrie treba v procese
Gpravy vzorky odstranit’ interferenty '2°Sb,
126T7¢ a '"9Cd'%0" [41]. Asai a kol. [45]
Gispesne pouzili ID-ICP-MS na meranie '*°Sn
vo vyhorenom jadrovom palive. Perspektivne
met6dy na stanovenie '2°Sn su aj AMS [23] a
TIMS [46].

Na stanovenie '*’I je mozné pouzit metddy
ICP-MS, AMS, SIMS aTIMS. Pri
hmotnostnom spektrometrickom stanoveni '*°I
je potrebné odstranenie interferentov '“Xe”,
27, Py9Ar, 1IN a 13Cd°0 [2.3,5].
Utinnym nastrojom na ultracitlivé stanovenie
1 je ICP-QMS [47]. Jednou znevyhod
merania "I pouzitim ICP-MS je pamitovy
efekt. Vhodnymi metodami su taktiez TIMS a
AMS, pricom AMS  dokdze  merat
koncentracie '*’I v rozsahu od 4 do 12 ng.g”
(0,03-0,08 Bq.g") [48-50]. Citlivost SIMS je
mensia v porovnani s inymi metodami,
meranie je mozné len v pripade vysSich
koncentracii jodu vo vzorkach. SIMS pouzili
autori na stanovenie I v §titnej laze u

1
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zvierat a u ¢loveka, pri¢om mnozstvo I vo
vzorkéach sa pohybovalo okolo 10 pg [26].

3Cs a izotopovy pomer '*°Cs/"*’Cs je mozné
stanovit metédami ICP-MS, TIMS, AMS

a RIMS, pricom medzi izobarické interferencie

. 133t 134+ 135n + 137+ 133+t
patria "Ba, “'Ba, "Ba Ba, Cs’,
119g..1
’Sn'*0

SIMOYAr, 98010+, 1218{)160+ N
[41,51]. Perspektivne metdédy na stanovenie
3Cs su aj ICP-SFMS (SF, Sector field) [9],
ICP-MS s reakénou celou [18] a ICP-MS/MS s
trojitym kvadrupolom [10]. Pri merani '*°Cs
pouzitim ETV-ICP-MS bola medza stanovenia
v 20 pl vzorky 0,2 pg.ml™ (10 pBq.ml") a 4 fg
(0,2 uBq) [52]. Medzi dalSie perspektivne
metody patria TIMS a AMS [53,54].

4. Zaver

Vzhl'adom na nizke medze stanovenia sa
metédy hmotnostnej spektrometrie osvedcuju
najmé vo vzorkdch s nizkymi koncentraciami
analytov, kedy je v niektorych pripadoch
meranie radiometrickymi metdodami nemozné
kvoli nizkej mernej aktivite. VSeobecne mozno
pokladat’ za najperspektivnejSiu a cenovo
najdostupnejsiu metddu ICP-MS, ktora ponuka
stanovenie Sirokého mnoZstva rddionuklidov.

Praca vznikla v ramci rieSenia projektu Vedeckej
grantovej agentiry Ministerstva Skolstva, vedy, vyskumu
aSportu SR aSlovenskej akadémie vied VEGA
1/0164/17 aGrantov  Univerzity Komenského v
Bratislave UK/224/2020 a UK/226/2020.
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Abstrakt

Disperznd extrakcia tuhou fazou (DSPE)
vyuZzivajuca rézne nanomaterialy na separaciu
a prekoncentraciu roznych (ultra)stopovych
analytov z roznych komplexnych matric patri
nepochybne medzi stidle sa rozvijajuce
extrakéné techniky. Suvisi to s moznostou
pouzit Siroktl Skdlu nanomateridlov s ich

unikatnymi fyzikéalno-chemickymi
vlastnostami, moznostou ich povrchovej
modifikdcie a v neposlednom rade s

moznostou miniaturizdcie a automatizacie
navrhnutych extrakénych postupov. Cielom
tohto prispevku je uviest' priklady spojenia
DSPE postupov (v ktorych boli pouzité

nanocastice kovov) so spektrometrickymi
metédami, ktoré viedli k spolahlivej
kvantifikdcii  ultrastopovych  prvkov v

komplexnych realnych matriciach.

Kruacové slova
Disperzné extrakcia tuhou fidzou, nanocastice
kovov, spektrometrické metody, ultrastopova
analyza prvkov.

1. Uvod
Medzi separa¢nymi technikami, ktoré v
spojeni s kvantifikaénymi metodami vedu k

ziskaniu spolahlivych vysledkov, narasta
popularita relativne jednoduchych
extrakénych postupov. Z nich je stale

zvySujica sa pozornost venovana extrakcii
tuhou fazou (Solid phase extraction, SPE). Je
to predovsetkym kvoli moznosti dosiahnut’
vysoké extrakéné vytaznosti a vysoké
prekoncentracné faktory. Okrem uvedenych
vyhod je mozné v porovnani s klasickou
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extrakciou v systéme kvapalina-kvapalina
(Liquid-liquid  extraction, LLE) navrhnut
rychlejSie postupy a znacne znizit' spotrebu
organickych ¢inidiel.

V klasickom prevedeni SPE mozZe byt pouzity
sorbent umiestneny v urCitom kartridzi,
strickacke alebo minikoléne. V takomto
,kolonovom usporiadani“ moze dochadzat’ k
vyluhovaniu pouzitého sorbentu, vytvaraniu
urcitych kandlov v pouzitom sorbente alebo k
upchatiu kolony, ¢o mdze mat’ za nasledok
predizenie  extrakéného  procesu a/alebo
zniZenie jeho G¢innosti. V snahe minimalizovat’
tieto obmedzenia boli navrhnuté membranové
extrakéné disky s rovnomerne rozmiestnenymi
Casticami sorbentu v urcitej inertnej matrici.
Inou alternativou SPE, pri ktorej je tuhy
sorbent pridavany priamo do kvapalnej vzorky,
je tzv. disperznd extrakcia tuhou fazou
(Dispersive solid phase extraction, DSPE). V
tomto pripade blizky kontakt medzi casticami
sorbentu a analytom je pozitivhym aspektom
pre kinetiku sorpcie, ¢o vedie k zvySeniu
ucinnosti extrakéného procesu. DSPE je v
sucasnosti spdjana s novodobym akronymom
QuEChERS, ktory v sebe ukryva tieto
pozitivne vlastnosti daného postupu: rychly
(Quick), jednoduchy (Easy), lacny (Cheap),
ucinny (Effective), robustny (Rugged) a
bezpecny (Safe) [1].

V stcasnosti sa v DSPE postupoch vyuZzivaji
réznorodé materidly, Co sa tyka zlozenia, ale aj
rozmerov. Stale vac¢si zdujem je vSak venovany
materialom nanometrickych rozmerov. Je to
sposobené ich znaénym povrchom, znacnou
chemickou aktivitou, zna¢nou adsorpénou
kapacitou, rychlou adsorpénou dynamikou a
dobrou mechanickou a chemickou stabilitou.
Moznost ich povrchovej modifikacie je d’alSou
vyhodou, ktora moze viest’ k vyvoju ucinnych
DSPE postupov vhodnych na separaciu a
prekoncentraciu réznych analytov v Sirokej
Skale analytickych aplikécii.

2. Disperzia v DSPE

Efektivna disperzia sorbentu v kvapalnej
vzorke je nepochybne najddlezitejSim krokom
vo vypracovavanom DSPE postupe. Docielit’ ju
mozno bud’ pouzitim externého zdroja energie
alebo pouzitim vhodného chemického cinidla
[1]. Do prvej skupiny mozno zaradit’ disperziu
podporovani  ultrazvukom  (Ultrasound-
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assisted DSPE, UA-DSPE), mechanickym
mieSanim, tzv. vortexom (Vortex-assisted
DSPE, VA-DSPE) alebo vzduchom (Air-
assisted DSPE, AA-DSPE). V pripade
chemickej disperzie mozno pouzit' urcité
vhodné kvapalné ¢inidlo (Solvent-assisted
DSPE, SA-DSPE) alebo tablety obsahujuce
najCastejSie  uhli¢itan sodny spolu so
sorbentom, ¢o pri ich pouziti vedie k vzniku
CO,, ¢o ma za nasledok efektivnu disperziu
pouzitého sorbentu (Effervescence-assisted
DSPE, EA-DSPE).

3. Princip DSPE

Princip DSPE postupu mozno v skratke
zhrnit' nasledovne. Ku kvapalnej vzorke v
extrakénej nadobe je pridany tuhy sorbent (v
sucasnosti su Casto pouzivané hmotnosti
radovo v desiatkach alebo jednotkach mg, no
mozno najst’ aj prace, v ktorych su pouzivané
stovky, pripadne desiatky pg), priCom
nasleduje disperzia sorbentu jednou z
moznosti spomenutych v predchadzajucom
texte. Tato Cast’ postupu trva urCity, vhodne
zvoleny cas. Po uplynuti tohto ¢asu nasleduje
separdcia sorbentu spolu so sledovanym
analytom, najcastejsie s pouzitim
centrifugacie a/alebo filtracie. Po separacii faz
sa zvycCajne na sorbent s cielovym analytom
aplikuje vhodné elu¢né cinidlo a nasleduje
kvantifikdcia analytu v eluate. Snaha
vynechat centrifugaciu viedla k navrhu
postupov s vyuzitim magnetickych sorbentov,
kde sa separacia faz uskutoctiuje s vyuzitim
externého magnetického pola. V tomto
pripade hovorime o magnetickej extrakcii
tuhou fazou (Magnetic solid phase extraction,
MSPE) [2].

4. Nanomaterialy v DSPE

Podl'a po6vodu mozno nanomaterialy rozdelit
na dve zakladné skupiny, a to na prirodné a
syntetické. Co sa tyka chemického zloZenia
mozno nanomaterialy rozdelit’ na
anorganické, organické a zmesné organicko-
anorganické [3]. Podl'a homogenity moze ist’
o materialy jednoduché alebo hybridné. Zatial
¢o jednoduché monofunkéné nanomaterialy
pontkaju moznost vyuzit jednu funkciu,
hybridné nanomateridly dokazu  zvysit
extrakénu ucinnost’ vdaka spolupdsobeniu
viacerych efektov stcasne. V poslednych
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rokoch vedie vyvoj v tejto oblasti k navrhu
stile novych a novych  hybridnych
nanomaterialov [4].

Podla $truktiry moZzno nanomateridly rozdelit’
na tri zdkladné skupiny, a to na nanocastice
(Nanoparticles, NPs), nanovrstvy (Nanolayers,
NLs) a nanotrubice (Nanotubes, NTs). Medzi
réznymi typmi nanocastic mozno nanocastice
obsahujuce kovy (napr. Au, Ag, Cu, Fe),
nanocastice obsahujice oxidy kovov (napr.
TiO,, ZrO,, ZnO, CuO, ALOs, Fe,Oy), ako aj
iné nanocastice obsahujliice kovy ako napriklad
kvantové bodky (Quantum dots, QDs; napr.
CdSe, ZnS) klasifikovat’ ako nanocastice kovov
(Metallic nanoparticles, MNPs) [5].

V nasledujucom texte budi uvedené priklady
aplikacii, v ktorych boli pouzité nanocastice
kovov v DSPE postupoch; pricom vypracované

extrak¢éné postupy \ spojeni SO
spektrometrickymi ~ metédami  (atdbmovou
absorpénou  spektrometriou s plamefiovou

atomizdciou, FAAS; atoémovou absorpcnou
spektrometriou s elektrotermickou atomizaciou,
ETAAS; atdmovou absorpénou spektrometriou
s generovanim studenych par, CVAAS;
optickou emisnou spektrometriou s indukcne

viazanou  plazmou, ICP-OES; UV/Vis
spektrofotometriou) viedli k  spolahlivej
separacii,  prekoncentracii a  naslednej

kvantifikacii ultrastopovych prvkov v rdéznych
komplexnych matriciach.

5. Priklady DSPE postupov vyuzivajucich
nanocastice kovov

Nanocastice obsahujuce uslachtilé kovy, najma
striebro alebo zlato, su vdaka silnej afinite k
ortuti, znacne vyuZzivané pri separdcii a
prekoncentracii ako jej anorganickych, tak aj
organickych $pécii [6-9].

Vyuzitie nanocastic striebra (Silver
nanoparticles, AgNPs) v UA-DSPE postupe
pre separaciu a prekoncentraciu Hg®" idnov z
prirodnych vod opisali Krawczyk a Stanisz [7].
Ich kvantifikatnou metéodou bola ETAAS s
kontinudlnym zdrojom Ziarenia s vysokym
rozlisenim (High-resolution continuum source,
HR-CS). V uvedenom spojeni dosiahli po
optimalizacii podmienok experimentu medzu
dokazu (Limit of detection, LOD) 5 ng.1".
Nanocastice obsahujuce oxidy kovov ponukaju
znaénu termalnu, mechanicki a chemicka
stabilitu [10-13], ¢o spolu so znacnym
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Specifickym povrchom a zna¢nou adsorpcnou
kapacitou vedie k ich vyuzitiu v rdéznych
analytickych aplikédciach. Oxidy kovov Al,Os,
ZnO, TiO, alebo ZrO, maji amfotérne
vlastnosti  [14-23], pri ktorych volba
vhodnych experimentalnych podmienok moze
viest k navrhu postupov na separaciu a

prekoncentraciu  analytov  pritomnych v
katiénovej, ale aj aniénovej forme.
Nanocastice ~ AlL,Os  (Aluminium  oxide

nanoparticles, Al,O3;NPs) vyuzili vo svojej
praci Nyaba a kol. [24]. Povrch pouzitych
nanocastic modifikovali pomocou Aliquat-
336 (kvartérna amoniova sol'). Vypracovany
postup posluzil na selektivnu separaciu a
prekoncentraciu  anorganického Se(IV) z
riecnych voéd. V spojeni s ICP-OES dosiahli
LOD pre sledovany analyt 1,4 ngl' pri
obohacovacom faktore 850. V dalSej praci
[25] bol pouzity Al,O3NPs modifikovany
ligandom obsahujucim kyslik, dusik a siru, ¢o
umoznilo vypracovat postup pre separiciu a
prekoncentraciu anorganického As(IIl). Po
optimalizacii experimentalnych podmienok
bol dosiahnuty prekoncentraény faktor 750 a
v spojeni s ETAAS boli dosiahnuté LOD 1,81
ng.l" pre As(II) a 1,97 ng.I"' pre celkovy As
(kvantifikovany po redukcii As(V) na
As(Ill)). Validovany postup v tomto pripade
posluzil na selektivnu kvantifikadciu As(IIl) z
réznych typov prirodnych vod (pitné,
mineralne, rieCne, morské).

Spol'ahlivé stanovenie stopovych koncentracii
Ge v réznych vzorkach potravin bolo cielom
prace [26], v ktorej bol ako sorbent pouzity
7ZnO nanometrickych rozmerov (Zinc oxide
nanoparticles, ZnONPs). Autori vyuzili
spojenie UA-DSPE a HR-CS ETAAS. Zatial
¢o v ich predchadzajtcej praci [7] bol sorbent
po extrakcii rozpusteny v 7 M HNOs, v tejto
praci [26] autori vyuzili moznost’ davkovania
jemnej  suspenzie ZnONPs  spolu s
nasorbovanym  analytom  priamo  do
elektrotermického atomizétora. Dosiahli LOD
3 ng.I"" pri prekoncentraénom faktore 15.
Sorpéné vlastnosti TiO, nanometrickych
rozmerov (Titanium dioxide nanoparticles,
TiO,NPs) nasli vyuzitie v extrakénych
postupoch pri separacii a prekoncentracii
roznych stopovych prvkov. Ich pouzitie
mozno ndjst ako v kolénovom usporiadani
[27-29], tak aj v disperznom prevedeni
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[30,31]. Prikladom UA-DSPE postupu je praca,
kde v spojeni s metédou CVAAS bolo mozné
dosiahnut’ spolahliva separaciu,
prekoncentraciu a naslednu  kvantifikaciu
celkovej Hg v biologickych a geologickych
vzorkach, ale aj selektivhu separdciu a
prekoncentraciu Hg®™ iénov a metylortute vo
vzorkéach prirodnych vod [32]. Aj v tejto praci
mozno vyzdvihnut' ta skutocnost, ze po
extrakcii nebola potrebna eltcia analytu. Pri
prekoncentra¢nom faktore 35 autori dosiahli
LOD 4 ngl™.

Zitkon a  jeho  zluceniny nepochybne
nachddzaji vyuzitie aj v sucasnej modernej
analytickej chémii [33]. Priklady pouzitia ZrO,
nanometrickych rozmerov (Zirconium dioxide
nanoparticles, ZrO,NPs) ako sorbentu pre
rozne stopové prvky mozno ndjst v
mikrokolonach [34,35], ale aj v disperznych
prevedeniach [36,37]. Zheng a kol. [36] opisali
postup, pri ktorom boli ZrO,NPs vyuzité na
separaciu a  prekoncentraciu  Ti(IV) z
prirodnych vod pred jeho spektrofotometrickou
kvantifikdciou. Po optimalizacii podmienok
experimentu dosiahli LOD 0,1 pg.I™".
Selektivnu separaciu dvoch roznych Spécii
chromu, a to Cr(Ill) a Cr(VI) s vyuzitim
ZrO;NPs opisali Prochazkova a kol. [37].
Autori vyuzili priame davkovanie jemnej
suspenzie pouzittho sorbentu spolu s
nasorbovanym analytom do elektrotermického
atomizatora. Pri prekoncentracnom faktore 25
dosiahli v spojeni s ETAAS LOD pre Cr(III)
0,48 pgl' a pre Cr(VD) 027 pgl'
Vypracované postupy boli pouzité¢ pri
kvantifikécii uvedenych Spécii Cr v syntetickej
vode, ale aj v roznych typoch prirodnej vody.
Nedavno boli publikované prace, ktoré opisuju
vyuzitie  nanocCastic  zirkénu  (Zirconium
nanoparticles, ZrNPs) vo VA-DSPE postupoch
na separaciu a prekoncentraciu celkového Sb
[38] a celkového Se [39] zo vzoriek caju.
Kvantifikacnou metédou v obidvoch pracach
bola FAAS s pouzitim Strbinovej kremennej
trubice (Slotted quartz-tube, SQT). V pripade
Sb pouzili autori obohacovaci faktor 180, o
nasledne v spojeni VA-DSPE a SQT-FAAS
viedlo k dosiahnutiu LOD 8 pg.l' [38]. V
pripade Se bol obohacovaci faktor 415 a
dosiahnut¢ LOD v rovnakom spojeni
separacnej techniky a kvantifikacnej metddy
bolo 5,3 png.I" [39].
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6. Zaver

Disperznd  extrakcia
nepochybne zavedenou, ale aj stile sa
rozvijajucou separacnou technikou, a to
predovsetkym vdaka svojej jednoduchosti,
rychlosti a efektivnosti. Vyplyva to z jej
zékladného principu, ktorym je disperzia
sorbentu vo vzorke, ¢o umoziuje vyuzit
maximum sorpénej kapacity  pouzitého
materidlu, ako aj urychlenie extrakéného
procesu.  VSestrannost'  tejto  separacnej
techniky suvisi so Sirokou Skélou sorbentov,
ktoré moézu byt v postupoch vyuzité.
Moznost ich modifikacie vedie k vyvoju
selektivnych a vysoko u€innych postupov na
separdciu a prekoncentraciu rdznych analytov
v Sirokej Skale analytickych aplikacii. V
tomto kratkom prehlade boli uvedené
predovsetkym  prace, v  ktorych  Dboli
vypracované¢ spolahlivé DSPE  postupy
vyuzivajice MNPs bez ich Specidlnej
modifikacie. Dosiahnut¢ LOD v jednotkach
ng.1" nazna&uja, e validované DSPE postupy
maju analyticky potencidl a v spojeni s bezne
dostupnymi  spektrometrickymi  metddami
mozu byt vyuzité pri kvantifikdcii prvkov na
ultrastopovej Grovni aj v redlnych matriciach,
¢1 uz environmentalnych, biologickych,
potravinovych, ale aj mnohych inych.

tuhou fazou je

Préaca vznikla v rdmci projektu VEGA 1/0153/17.
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BUDUCE ODBORNE AKCIE

SLOVENSKO A CESKA REPUBLIKA

Kurz vibra¢nich spekter
leden 2021

Praha, CR
http://www.spektroskopie.cz

Kurz ICP

kvéten 2021

Brno, CR
http://www.spektroskopie.cz

Seminar Radioanalytické metody
kvéten 2021

Pardubice, CR
http://www.spektroskopie.cz

Workshop Speciaéni analyza
cerven 2021
Skalka, CR

http://www.spektroskopie.cz

ZAHRANICIE

Mezinarodni konference Hutni a
primyslova analytika 2020
duben 2021

Ustron, Polsko
http://www.2theta.cz

European Conference on Nonlinear Optical
Spectroscopy

30 May - 2 June 2021

Karlsruhe, Germany

http://econos-online.org

European Conference on X-Ray
Spectrometry

27 June - 2 July 2021

Bruges, Belgium
https:/www.uantwerpen.be/en/conferences/exrs-2021

11th International Conference on Advanced
Vibrational Spectroscopy

22-27 August 2021

Krakow, Poland

http://icavs.org/gb

14th International Conference on
Synchrotron Radiation Instrumentation
30 August - 3 September 2021

Hamburg, Germany
https://www.sri2021.eu

17th Conference on Methods and
Applications of Fluorescence

5-8 September 2021

Goteborg, Sweden
https://maf2020.org

XXVII International Conference on Raman
Spectroscopy

1-6 August 2021

Rome, Italy

http://icors2020.com

35th European Congress on Molecular
Spectroscopy

15-19 August 2021

Jyviskyld, Finland
https://www.jyu.fi/en/congress/eucmos2020
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22nd Polish-Slovak-Czech Optical
Conference on Wave and Quantum Aspects
of Contemporary Optics

13-17 September 2021

Wajanow Palace, Poland
https://psc2020.pwr.edu.pl

International Conference Particle
Induced X-ray Emission

9-15 October 2021

Toyama, Japan

https://ion-beam.ijp/pixe2021

on
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OZNAMY, PONUKY, POZIADAVKY

CLENSKE POPLATKY
Clensky poplatok za rok 2020 vo vyske 5 EUR pre individualnych ¢lenov alebo vo vyske
50 EUR pre kolektivnych ¢lenov, prosim, uhrad’te na u¢et SSS v Tatra banke (HodZovo
namestie 3, 811 06 Bratislava), pobocka Karloveska 1, 841 04 Bratislava, ¢. u.:
2921888728, kod banky: 1100, IBAN: SK7011000000002921888728, BIC/SWIFT:
TATRSKBX. V poznamke pre prijemcu nezabudnite uviest’ svoje meno a nazov

organizacie.

Dalej prosime ¢lenov, ktori este nezaplatili ¢lenské za predchadzajuce roky, aby tak urobili

¢o najskor.
Dakujeme.

Hlavny vybor SSS

LITERATURA

Slovenska spektroskopicka spolo¢nost’ ponuka na predaj:

1.J. Dédina, M. Fara, D. Kolihova, 1.
Koreckova, J. Musil, E. Plsko, V. Sychra:
Vybrané metody analytické atomové
spektrometrie, CSSS, Praha, 1987

.M. Hoenig, A.M. de Kersabiec: Ako
zabezpecit’ kvalitu vysledkov v atomovej
absorpcénej spektrometrii S
elektrotermickou  atomizaciou?,  SSS,
Bratislava, 1999

. E. Krakovska (Ed.): Contemporary State,
Development and  Applications  of
Spectroscopic Methods (Proceedings of 4™
European Furnace Symposium and xv®
Slovak Spectroscopic Conference),
VIENALA, Kosice, 2000

.E. Krakovskd, H.-M. Kuss: Rozklady v
analytickej chémii, VIENALA, KosSice,
2001

.J. Kubova, I. Hagarova (Eds.): Book of
Abstracts (XVIII™ Slovak Spectroscopic
Conference), Comenius University,
Bratislava, 2006

.J. Kubova (Ed.): A special issue of
Transactions of the Universities of KoSice,
2-3, 2006 (Proceedings of XVIII™ Slovak
Spectroscopic  Conference), Technical
University, KoSice, 2006

7.

10.

11.

M. Bujdos, P. Divis, H. Docekalova, M.
FiSera, I. Hagarova, J. Kubova, J. Machat,
P. Matas, J. Medved, D. Remeteiova, E.
Vitoulova: Specidcia, $peciaéna analyza a
frakcionacia  chemickych  prvkov v
Zivotnom prostredi, Univerzita
Komenského, Bratislava, 2008

.J. Kubovd, M. Bujdos (Eds.): Book of

Abstracts (XIx™ Slovak-Czech
Spectroscopic  Conference), Comenius
University, Bratislava, 2008

.J. Kubova (Ed.): A special issue of

Transactions of the Universities of KoSice,
3, 2008 (Proceedings of XIX"™ Slovak-
Czech Spectroscopic Conference),
Technical University, KoSice, 2008

K. Flérian, H. Fialova, B. Palas¢akova
(Eds.):  Zbornik  (Vyberovy  seminar
o atomovej  spektroskopii),  Technicka
univerzita, KoSice, 2010

J. Kubova, M. Bujdos (Eds.): Book of
Abstracts  (European Symposium on
Atomic Spectrometry ESAS 2012 / XXth
Slovak-Czech Spectroscopic Conference),
Comenius University, Bratislava, 2012

Cena publikacii €. 1-3, 5, 6, 8-11: 5 EUR + balné a postovné
Cena publikacii €. 4, 7: 10 EUR + balné a poStovné
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PRISTROJE A CHEMIKALIE

SSS si dovol'uje poziadat’ vSetky pracoviska, nefunkéné), resp.  prebytocné  zasoby
na ktorych sa nachadza prebyto¢na laboratérna chemikalii, aby ich prostrednictvom nasej
technika (najmad spektrometre — funkéné i komisie ponukli inym pracoviskam.

SUTAZ

Vysledky 12. kola Sut’aZe vedeckych prac mladych spektroskopikov za roky 2019 a 2020
Vysledky boli vyhlasené 14. 12. 2020 v Bratislave:

1. cena
Michaela Matulova: za stibor 2 vedeckych prac o vyuziti spektrometrickych metdd pri stadiu
sorpcie selénu na goethit

2. cena
Bence Farkas: za stibor 2 vedeckych prac o vyuziti spektrometrickych metdd pri hodnoteni
mobility antiménu a arzénu spojenej s biotransformaciou oxidov zeleza a manganu

3. cena
Zuzana Gonekova: za subor 2 vedeckych prac o vyuziti spektrometrickych metdd v chemicke;
analyze prirodnych okrov a zvieracich kosti

SLOVENSKA SPEKTROSKOPICKA SPOLOCNOST
vyhlasuje na roky 2021 a 2022

13. kolo
Sut’aze vedeckych prac mladych spektroskopikov

Do sttaze moéze byt poslany c¢lanok alebo Cestné prehldsenie autora o jeho podiele na
subor ¢lankov autora, ktory v prislusnom roku publikacii. Okrem uznania a spolo¢enského
2021/2022 nepresiahne vek 35 rokov. Clanok ocenenia je sutaz aj finanne dotovana z
alebo subory c¢lankov na spektroskopicka prostriedkov SSS. Ocenenym autorom bude
tému publikované v obdobi 2021-2022 treba naviac udelené aj jednoroc¢né clenstvo v SSS.
poslat’ na adresu SSS do 30. septembra 2022. Vysledky sut'aze buda vyhlasené na prislusSnom
Akceptované st experimentalne ¢lanky, ktoré odbornom podujati v roku 2022 a zverejnené v

boli publikované alebo prijaté redakénou Spravodaji SSS.

radou niektorého vo Web of Science Core

Collection impaktovaného vedeckého Peter Matus
Casopisu. V pripade spoluautorstva sa Ziada
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INZERCIA

VyuZite moZnost’ vyhodnej inzercie v Spravodaji Slovenskej spektroskopickej spolocnosti!

Cennik inzercie v Spravodaji SSS

Format Cena/EUR
jedna strana (A4) 100
polovica strany (AS) 75
Stvrtina strany (A6) 50

Spravodaj SSS je vedecky Casopis zamerany na vyskum a vzdelavanie v oblasti spektroskopie a
spektrometrie na Slovensku.
Spravodaj SSS vydava Slovenska spektroskopicka spolo¢nost’, ¢len Zvizu slovenskych vedecko-
technickych spolo¢nosti. Vychadza v slovenskom, ¢eskom alebo anglickom jazyku dvakrat ro¢ne.

Adresa redakcie:
ULVG PriF UK, Mlynska dolina, Ilkovicova 6, 842 15 Bratislava 4
tel. €.: 02/60296280, e -mail: sss@spektroskopia.sk
http://www.spektroskopia.sk

Redak¢na rada:
doc. Ing. Miroslav Fisera, CSc.
prof. Ing. Karol Florian, DrSc.
prof. RNDr. Alzbeta Hegediisova, PhD.
doc. RNDr. Jana Kubové, PhD.; predsednicka
doc. RNDr. Peter Matts, PhD.; zodpovedny redaktor

Ing. Monika Ursinyové, PhD.

doc. Ing. Viera Vojtekova, PhD.

Redak¢nd tprava: doc. RNDr. Peter Matus, PhD.
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