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Abstrakt

V poslednych rokoch sa vo vedeckej literature
coraz castejSie opisuje vyuZzitie
kombinovanych extralnych technik na
separaciu a prekoncentrovanie Towych
analytov. Tento pristup umbdje zlepSenie
analytickych parametrov metody a zamve
poméha minimalizowaalebo Uplne odstrahi
obmedzenia, ktoré su typické pre jednotlivé
techniky.

Prikladom takejto synergickej kombinacie je
spojenie extrakcie s vyuzitim teploty zakalu
micelarnych roztokov (CPE) s disperznym
prevedenim extrakcie tuhou fazou (DSPE).
Integraciou vyhod oboch postupov mozno
docieli’ vypracovanie vysoko dinnych a
spd’ahlivych separanych postupov. Ciem
tohto prispevku je prezentava priklad
kombinacie technik DSPE-CPE s vyuZzitim
oxidu titantitého nanometrickych rozmerov
(nano-TiQQ) v ramci metodiky CPE na

1. Uvod
Extrakcia s vyuzitim teploty zakalu
micelarnych roztokov (CPE) je moderna

kvapalinova extralna technika vyuZivajaca
neionoveé tenzidy, ktoré su schopné priitey
teplote vytvor® dve oddeliténé fazy — fazu
bohatu na tenzid a fazu vodnu. Gieé analyty
sa v zavislosti od svojej afinity k micelam
preferegne distribuuju do tenzidovej fazyp
umoziuje ich &inné odseparovanie. VEadom

na maly objem fazy bohatej na tenzid dochadza
zarovehr aj k vyraznému prekoncentrovaniu
sledovanych analytov.

Disperzna extrakcia tuhou fazou (DSPE)
predstavuje modifikaciu klasickej extrakcie
tuhou fazou (SPE), pri ktorej je sorbent
dispergovany priamo do roztoku vzorky. Tato
forma kontaktu vyrazne zvySuje ¢ianog’
prenosu analytu na sorbent a skracdpes
extrakcie. Vo vedeckej literatire sa venuje
zna&né pozornas optimalizacii typu sorbentu,
jeho povrchovej uprave, ako aj uprave jeho
fyzikalnych  vlastnosti, ktoré ovplywuju
selektivitu a vjaznos separacie.

Kombinacia dvoch extrakych pristupov —
DSPE a CPE predstavuje ¢a8ny trend vo
VYVoji novych separamo-prekoncentraych
metod. Spojenim vyhod oboch technik mozno
dosiahnti vySSiu @&innog’, selektivitu aj
rychlog’ procesu.

NajnovSie prace prindSaju komplexny piath
sorbentov vyuzivanych v DSPE pre separaciu
Sirokého spektra anorganickych latok z
komplexnych matric. Medzi

separaciu a prekoncentrovanie ultrastopového najperspektivnejSie patria nanomaterialy, ktoré

olova s jeho naslednou kvantifikaciou
metodou elekrotermickej atbmovej absorg
spektrometrie (ETAAS).

KPruéové slova

Extrakcia s vyuzitim teploty zakalu
micelarnych roztokov (CPE), disperzna
extrakcia tuhou fazou (DSPE),
elektrotermicka atobmova absona

spektrometria (ETAAS), olovo (Pb).
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sa vyznauju unikatnymi fyzikalno-
chemickymi  vlastnaami —  vysokou
Specifickou plochou, vysokou chemickou

aktivitou, vyraznou adsotpou kapacitou a
rychlou adsorgnou kinetikou [1].

Pouzitie nanomateridlov v DSPE vSak prinasa
aj urité obmedzenia, ako napriklad pomalu
sedimentéciu alebo komplikovanu separaciu z
vel’kych objemov vodnych roztokov. Tieto
problémy mozno efektivne eliminava
suspendovanim nanomateridlov v prostredi
tenzidu a naslednou aplikaciou CPE postupu.
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2. Kombinicia CPE a DSPE s vyuZitim
nanomaterialov

Vo vedeckej literatire sa pre postupy, Vv
ktorych sa nangastice pouzivaju na prenos
cielového analytu do tenzidovej fazy, pouziva
viacero odliSnych ozrani. Medzi
nagastejSie patria: kombinidcia CPE a SPE
[2,3], kombindcia CPE a DSPE [4],
mikroextrakcia zaloZzena na suspendovanych
nancasticiach [5,6], WCPE s vyuzitim
nanaastic [7], CPE asistovana naasticami
[8] alebo CPE v pritomnosti nakestic [9].
Tento kombinovany pristup sa uplage
predovSetkym pri separacii a
prekoncentrovani (ultra)stopovych prvkov vo
vzorkach pitnej vody [3-5,8,10], ale aj v
zlozZitejSich matriciach, ako su vino, pivo
[7,9], ¢i ovocné savy [4].

Kym neidénové povrchovo aktivne latky zo
série Triton X jednozrme dominuju ako
extrakkné ¢inidlA v postupoch CPE, v
postupoch SPE sa ako exttak materialy
objavuju rézne nové typy sorbentov. Ako uz
bolo uvedené v Uvode, medzi nimi &raz
vacSiu pozornos ziskavaju nanomaterialy, pri
ktorych pouziti sa upredndstje disperzny
rezim SPE. Ak sa pritom pouziva iba malé
mnoZzstvo sorbentu (v rozsahu niékgch
miligramov), extrakcia sa oztiagje ako
disperzna mikro-SPE (P-SPE). V sdasnej
odbornej literatire boli opisané rbzne
kombinacie postupov CPE a|PSPE.

V nedavno publikovanych pracach sa
spominaju viaceré typy nanomaterialov, ako
sU nandastice kovov (napr. ABT-AgNPSs)
[11], nanokompozity obsahujuce oxidy kovov
(napr. TiQ/Mn304/Fe;0y) [12] Ci
nanokompozity obsahujuce podvojné
vrstevnaté hydroxidy a uhlikové
nanomaterialy (napr. Mg/AI-LDH@CNTS)
[13].

NajcastejSie sa vhodny sorbent (Zajne
nieka’ko desiatok miligramov) zmieSa s
roztokom vzorky a povrchovo aktivnou
latkou, po ¢om nasleduje samotny CPE
postup [11,13-16]. Inym pristupom je

priprava suspenzie nanosorbentu a tenzidu,

ktora sa nasledne vstrekuje do roztoku vzorky
[12].

Na pripravu spkahlivych DSPE-CPE
postupov je mozné pouzkomerne dostupné

aj laboratdrne pripravené nanomaterialy.
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Syntéza nanosorbentov  byva spravidla
sprevadzana ich charakterizaciou. Na Studium
povrchovej morfolégie sa  najstejSie
vyuzZivaja  mikroskopické techniky ako
skenovacia elektronova mikroskopia (SEM) a
transmisna elektronova mikroskopia (TEM).
Na analyzu povrchovej chémie a zlozenia
materialu sa pouZivaju techniky ako
infracervend spektroskopia s Fourierovou
transformaciou (FTIR), rontgenova difiala
spektroskopia (XRD), energeticky disperzna
rontgenova spektroskopia (EDS), nuklearna
magneticka rezonancia (NMR), metdda
Brunauer-Emmett-Teller (BET) a meranie zeta
potencialu.

Jednym 1z prikladov vyuZitia laboratorne
pripraveného nanosorbentu je nanokompozit
obsahujuci tri oxidy kovov
(TiO/MN304/Fes0,4), ktory bol pripraveny,
charakterizovany a nasledne pouzity ako
sorbent v kombinacii s CPE na prekoncentraciu
stopového Pb z environmentalnych vodnych
vzoriek [12].

Na posilnenie interakcii medzi €mvymi
analytmi a tuhym sorbentom &asto vykonava
modifikacia a/alebo funkcionalizacia
nanomaterialov. Prikladom relativne
jednoduchej funkcionalizacie je uprava AgNPs
pomocou 2-acetylbenzofuran tiosemikarbazonu
(ABT). Takto funkcionalizované nanastice
boli ispeSne pouzité na separaciu Cd, Co a Ni
vo vzorkach tuniaka [11].

ZloZitejSi postup syntézy opisal Zengin [17],
ktory pripravil dva nanokompozity na baze
tris(2-hydroxymetyl)aminometdnom
modifikovanych ~ kopolymérov ~ maleinan-
hydridu a styrénu, nasledne magnetizované
pomocou nangastic FeO,. Tieto magnetické
nanokompozity boli potom vyuZité v jeho
d’alSich pracach na separéaciu a prekoncentraciu
Ag vo vzorkdch hub a zeleniny [17], napojov
[15] a jedlych rastlinnych olejov [16], ako aj na
separaciu a prekoncentraciu Cu vo vzorkach
hab, lisajnikov [14] a rastlinnych olejov [16].

3. CPE postup na separaciu
prekoncentraciu ultrastopového Pb
CPE postup na separaciu a prekoncentraciu
ultrastopového Pb, vypracovany na naSom
pracovisku bol publikovany v roku 2016 [18].
Pre optimalizovany CPE postup bolo pouZitych
8 mL vzorky (pripravenej v 0,01 % (m/v)

a
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NaCl; pH upravené na 3,0 + 0,1), ku ktorej sa injektovanim do grafitového atomizatora

pridal 1 mL 0,2 % (m/v) APDC al mL 1 % manualne premieSana (1 min) a preliata do

(m/v) TX-114. Tato zmes bola zahrievana v autosamplerovej nadoby. Pre kvantifikaciu Pb

termostatovanom vodnom kuapeli 5 min pri 40 bolo vyuzité priame davkovanie jemnej

°C, nasledne bola 5 min centrifugovana pri suspenzie nanosorbentu (tzvslurry) do

4000 rpm a 5 min chladen@’adovom kupeli ETAAS. Postup je schématicky znazorneny na

pri 1-2 °C. Vodna faza bola odstranena Obr. 2.

dekantaciou. K tenzidom obohatenej faze sa

pridalo 200 pL 0,2 mol/L HN@ (ktora bola 5. DSPE-CPE postup na separaciu a

pripravena v metanole) a takto pripraveny prekoncentraciu ultrastopového Pb

roztok sa pouzil pre stanovenie DSPE-CPE postup na separaciu a

nakoncentrovaného Pb metddou ETAAS. prekoncentraciu ultrastopového Pb jeTlora

Postup je schématicky zndzorneny na Obr. 1. optimalizicie, ktorej sa venujeme na naSom
pracovisku v stasnosti. Z doposfaziskanych

4. DSPE postup na separaciu a vysledkov moZzno uvie's nasledovny postup,

prekoncentraciu ultrastopového Pb ktory viedol k pozitivnym vysledkom.
Optimalizdcia DSPE postupu na separaciu a Pre optimalizovany DSPE-CPE postup sa do 15
prekoncentraciu ultrastopoveho Pb, mL skumavky navazilo 5 mg nano-TiO
vypracovana na haSom pracovisku, bola nasledne sa pridalo 9 mL vzorky (pripravenej v
publikovana v roku 2025 [19]. 0,01 mol/L KNG; pH upravené na 4,0 £ 0,1) a

Do 100 mL HDPE nadoby sa navazilo 10 mg 1 mL 1 % (m/v) TX-114. Tato zmes bola

nano-TiQ. Do extraknej nadoby s nano- zahrievana v termostatovanom vodnom kupeli
TiO, sa odpipetovalo 50 mL vzorky (pH 4,5+ 10 min pri 40 °C, nasledne bola 10 min

0,1), ktor4 bola pripravena v 0,01 mol/L centrifugovana pri 4000 rpm a 10 min chladena
KNOs. Zmes bola trepana 5 min na v ladovom kupeli pri 1-2 °C. Vodna faza bola

mechanicke] trepke pri teplote 22 °C a odstranena  dekantéciou. K tenzidom
centrifugovana 10 min pri 4000 rpm. Vodna obohatenej faze sa pridalo 400 puL 0,2 mol/L
faza bola odstranena dekantaciou. K sorbentu HNO; (ktora bola pripravena v metanole) a
sa nasledne pridalo 2,5 mL deionizovanej takto pripraveny roztok sa pouzil pre

vody a zmes bola opatrepana 5 min na stanovenie nakoncentrovaného Pb metddou
mechanickej trepke pri teplote 22 °C. Takto  ETAAS. Postup je schématicky znazorneny na
pripravena suspenzia bola pred samotnym Obr. 3.

ridanie presun do kipela RairfuE AR B dekantécia = ridanie HNOy |
1—;;:> [———— |£> I =" =
0,2% APDC, T mL 5 min, 4000 rpm f E 0,2M,200uL |
1% T%-114,1 mL E == =
vzorka
pH 3,0 vodny kupel fadovy kupel
5 min, 40 °C 5min, 1-2°C

Obr. 1. Schématické znazornenie CPE postupu na&epa prekoncentraciu ultrastopového Pb
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pridanie vzorkg
50 mL, pH 4,5
RS

%% centrifugacia

o] Ii>
10 min, 4000 rpm
o °

nano-TiO» mechanické miesanie
10 mg 5min, 22°C
» nane-Tio, Pb?* 2 iné doprevadzajice zlozky

dekantacia ridanie H,0
>
2,5mL
[SSed

greliatie L:’é’jl

mechanické miesanie
5min, 22°C

TiO - slurry

Obr. 2. Schématické znazornenie DSPE postupu raa&sp a prekoncentraciu ultrastopového Pb

H ridanie Fe |presun do kipela e centrifugécia
i R | e ﬁ>
mg 1% TX-114,1mL [ 10 min, 4000 rpm
i i i
B = )
W \/
L
vzorka, pH 4,0 # nano-Ti0, e
! g vodny kuapel
5 mg nano-TiO; Ph? 10 miyn, 4guc

3 dekantdcia - ridanie HNO F
B - 02M,400UL
H E H.
\a®/ vy e
'-._ 0‘5

l'adovy kiipel

10 min, 1-2°C

Obr. 3. Schématické znazornenie DSPE-CPE postugeparaciu a prekoncentraciu ultrastopového Pb

6. Zaver
Optimalizacia novych sepato-
prekoncentrénych postupov si  vyZaduje

MmnoZstvo experimentov — a inak to nie je ani v
pripade spojenia DSPE a CPE. Uvedena
vyuZivaju
nanomaterialy, méze bByasovo narénejSia v
porovnani so samotnym postupom DSPE,
avSak dokaze eliminovaproblémy, ako su
pomala sedimentacia nanomaterialov a ich
komplikovana separacia z Rkgjch objemov

kombinacia, v  ktorej sa

vodnych roztokov. NaSou snahou

vypracovd spdahlivy postup kombinujuci
DSPE a CPE, v ktorom sa vyuziva nano-TiO2
na separaciu a prekoncentraciu ultrastopoveho1o.
Pb z vodnych matric pred jeho kvantifikaciou
metédou ETAAS. Optimalizacia postupu je 11
rozpracovana a v tejto faze

momentéalne
vyskumu sa suUstd@ijeme na interferemé
Studie réznych koexistujucich zloziek.

Praca vznikla v ramci rieSenia projektu, ktory je
financne podporovany grantom Vedeckej grantovej
agentlry Ministerstva Skolstva, vedy, vyskumu atdpo

SR a Slovenskej akadémie vied VEGA 1/0135/22.
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OZNAMY, PONUKY, POZIADAVKY

CLENSKE POPLATKY

Clensky poplatok za rok 2025 vo vyske 5 EUR previtlialnychélenov alebo vo vyske
50 EUR pre kolektivnycktlenov, prosim, uhkte na det SSS v Tatra banke (HodZoyo
namestie 3, 811 06 Bratislava), poka Karloveska 1, 841 04 Bratislavé, U.:
2921888728 kod banky: 1100, IBAN: SK701100000000292188872&8BIC/SWIFT:
TATRSKBX. V poznamke pre prijemcmezabudnite uvie$ svoje meno a nazo
organizacie

Dalej prosimetlenov, ktori este nezaplatilenské za predchadzajice roky, aby tak urabili
¢o najskor.
Dakujeme.

D

U)

Hlavny vybor SS!
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PRISTROJE A CHEMIKALIE

SSS si doviuje poziadd vSetky pracoviska, ULVG PriF UK odkupi za zostatkovl cenu
na ktorych sa nachadza prehyta laboratérna  starSie modely AAS spektrometrov Perkin-
technika (najma spektrometre — fdnk i Elmer (napr. 5000, 4100, 3030, 1100) a EDL
nefunkné), resp. prebytmé zasoby lampy (Systém 2). Kontakt: telefén: +421 2
chemikalii, aby ich prostrednictvom naSej 9014 9290, e-mail: marek.bujdos(at)uniba.sk

komisie ponukli inym pracoviskam.

SUTAZ

SLOVENSKA SPEKTROSKOPICKA SPOLO CNOST
vyhlasuje na roky 2025 a 2026

15. kolo
Sutaze vedeckych prac mladych spektroskopikov

Do sitaze mdze ki poslany¢lanok alebo cestné prehlasenie autora o jeho podiele na
subor¢lankov autora, ktory v prislusnom roku publikacii. Okrem uznania a spdknského
2025/2026 nepresiahne vek 35 rokGVanok ocenenia je g@Z aj finakne dotovani z
alebo suboryclankov na spektroskopicki  prostriedkov SSS. Ocenenym autorom bude
tému publikované v obdobi 2025-2026 treba naviac udelené aj jednamé ¢lenstvo v SSS.
posla na adresu SSS do 30. septembra 2026. Vysledky siaze budu vyhlasené na prislusnom
Akceptované su experimentaltiénky, ktoré odbornom podujati v roku 2026 a zverejnené v
boli publikované alebo prijaté redaiou Spravodaji SSS.

radou niektorého vo Web of Science Core

Collection impaktovaného vedeckeho Peter Matus
¢asopisu. V pripade spoluautorstva sa Ziada

INZERCIA

Vyuzite moznag vyhodnej inzercie v Spravodaji Slovenskej spektagsckej spol@nosti!

Cennik inzercie v Spravodaji SSS

Format Cena/EUR
jedna strana (A4) 100
polovica strany (A5) 75
Stvrtina strany (A6) 50
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