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ABSTRAKT: 

Práce byla zam��ena na prekoncentra�ní techniky pro stanovení 9Be, 51V, 59Co, 60Ni, 89Y, 
111Cd, 208Pb, 232Th a 238U na modifikovaných pevných sorbentech ve spojení s finálním 
stanovením na hmotnostním spektrometru s induk�n� vázaným plazmatem (ICP-MS). 
V prvním kroku byly optimalizovány provozní parametry ICP-MS. Všechna m��ení byla 
provád�na za použití vnit�ních standard� o koncentraci 200 µg·l-1 každého prvku. Byly 
vybrány: 6Li pro 9Be, 45Sc (51V), 72Ge (59Co, 60Ni, 89Y), 103Rh (111Cd), 209Bi (206Pb, 207Pb, 208Pb, 
232Th a 238U). Následn� byl testován vliv minerálních kyselin (HCl, HNO3), vliv p�ítomnosti 
tenzid� (Septonex®, Zephyramin, Ajatin, Brij 35 a dodecylsíran sodný), organických �inidel 
(Amonium pyrolidindithiokarbamát, 8-Hydroxy-5-sulfonová kyselina, 1,2-Dihydroxy-
antrachinon-3-sulfonová kyselina a 4-(2-Pyridylazo)resorcinol) a jako poslední byl sledován 
vliv matri�ních prvk� na intenzitu signálu p�ístroje. 

Pro prekoncentraci analyt� byl použit polární Silikagel a modifikované nepolární Silikagely 
(Silikagel-C18, C8 a Fenyl). Dále byla experimentální �ást v�nována prekoncentraci kov� na 
dvou nepolárních Amberlitech (Strata SDB-L, XAD-16) a jednom st�edn� polárním Amberlitu 
XAD-7.  

U všech sorbent� byly testovány sorpce v p�ítomnosti všech typ� výše zmín�ných tenzid�
v ov��ené koncentraci 5·10-4 mol·l-1. Tenzidy byly aplikovány vždy v pr�b�hu kondicionace 
sorbentu. Dále byly testovány vhodné kombinace tenzidu a organického �inidla pro zvýšení 
návratnosti sorpce sledovaných analyt�. Organická �inidla byla testována vždy v optimálním 
množství p�tinásobného hmotnostního nadbytku oproti sledovaným analyt�m, což odpovídá 
koncentraci 900 µg·l-1. Organické �inidlo bylo vždy p�idáno do sorbovaného vzorku p�ed 
zavedením roztoku na sorbent. Taktéž byly testovány r�zné elu�ní sm�si, a to jak jejich 
složení, tak i objem nezbytný pro kvantitativní eluci analyt�. 

Na základ� výsledk� byl vybrán ze skupiny sorbent� s podobnými vlastnostmi, vždy jeden 
zástupce, u kterého bylo dosaženo nejvyšších návratností pro v�tšinu analyt�. Ze skupiny 
Silikagel� bylo nejvyšších návratností dosaženo na Silikagelu-C18, z nepolárních Amberlit�
byl zvolen sorbent Strata SDB-L a st�edn� polární Amberlit XAD-7. Na takto vybraných 
sorbentech byl testován vliv vybraných matri�ních prvk� a aniont� na ú�innost sorpce. 
Optimalizovaný postup byl aplikován na reálné vzorky p�írodních a pr�myslových vod.  

V experimentální �ásti této diserta�ní práce jsou analyty vždy ozna�eny konkrétními 
izotopy, které byly m��eny pomocí ICP-MS. Samoz�ejm� prekoncentra�ním technikám 
podléhají všechny izotopy sledovaných analyt�. 

KLÍ�OVÁ SLOVA: stopové kovy, SPE, ICP-MS, Silikagel, Amberlit  
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ABSTRACT: 

The work has been focused on the preconcentration techniques for determination of 9Be, 
51V, 59Co, 60Ni, 89Y, 111Cd, 208Pb, 232Th and 238U on the modified sorbents, all measurements 
were performed on ICP-MS. The instrument setup was optimized. The solution of internal 
standard (200 µg·l-1) was used during all measurements. The internal standard were chosen 
as follows: 6Li for 9Be, 45Sc (51V), 72Ge (59Co, 60Ni, 89Y), 103Rh (111Cd), 209Bi (206Pb, 207Pb, 
208Pb, 232Th and 238U). Another parameters such as influence of mineral acids (HCl, HNO3), 
surfactant (Septonex®, Zephyramin, Ajatin, Brij 35 and Sodium dodecyl sulphate) and organic 
reagents (Ammonium pyrrolidinedithiocarbamate, 8-Hydroxyquinoline-5-sulphonic acid,                   
1,2-Dihydroxyanthraquinone-3-sulphonic acid and 4-(2-Pyridylazo)resorcinol) and the effect 
of some matrix components on intensity of instrument signal determination was investigated.   

For preconcentration polar Silicagel and modified nonpolar Silicagels (Silicagel-C18, C8 
nad Phenyl) were used. Another experimantal part was dedicated to preconcentration 
on nonpolar Amberlite XAD-16 and Strata SDB-L and intermediately polar sorbent Amberlite 
XAD-7. Recoveries of sorption process were observed in the presence of all testing types 
of surfactants in certified concentration  5·10-4 mol·l-1. Surfactants were always applied in the 
conditioning step. The suitable combinations of surfactant and organic reagent were tested 
for increasing of recoveries of analytes. Testing organic reagents were added in five times 
mass excess againts concentration of analytes, the concentration of the organic reagents 
was 900 µg·l-1. The organic reagent was always added to the solution for preconcentration 
before this solution was led on the sorbent. The composition and a necessary volume 
of elution mixture for quantitative elution were tested, too.    

Only one sorbent was chosen from each group of sorbents with similar properties. The 
chosen sorbent showed the best recoveries in majority of target analytes. The highest 
recoveries from silica-group was reached for Silicagel-C18, from nonpolar Amberlite was 
chosen Strata SDB-L and intermediately polar Amberlite XAD-7. The influence of some 
matrix components (anionts and cations) on recoveries of analytes was investigated 
for chosen sorbent. The optimized process was applied on real samples of nature water and 
industry water. 

In experimental part all analytes are marked as specific izotopes, which were measured 
by ICP-MS. Of course, all izotopes of analytes undergo preconcentration techniques. 

KEYWORDS: trace metals, SPE, ICP-MS, Silicagel, Amberlite 
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ÚVOD 

P�edložená diserta�ní práce se zabývá prekoncentrací stopových kov� z reálných vzork�
životního prost�edí. Kovy byly vybrány z hlediska jejich toxicity v��i živým organism�m a také 
z hlediska koncentra�ní hladiny jejich výskytu ve vzorcích životního prost�edí. Dle t�chto 
kritérií byly vybrány tyto analyty: Be, V, Co, Ni, Y, Cd, Pb, Th a U. Kovy se v p�írod� vyskytují 
p�irozen� ve form� r�zných komplex�, hornin a minerál�. Do ostatních složek životního 
prost�edí se dostávají p�irozenými procesy jako je zv�trávání a vyluhování t�chto hornin. 
Další a významnou cestou je antropogenní �innost. Nejvýznamn�jším zdrojem zne�išt�ní 
jsou r�zné t�žby rud a jejich následné zpracovaní, �isti�ky odpadních vod, zpracování 
odpad� a jiné. 

Jelikož se tyto stopové prvky v p�írod� vyskytují ve velmi nízkých koncentracích, je velice 
obtížné je stanovit i moderními spektrometrickými metodami, jakými jsou atomová absorp�ní 
spektrometrie (AAS) nebo atomová emisní spektrometrie s induk�n� vázaným plazmatem 
(ICP-OES). Limitace jejich stanovení není však omezena pouze nedostate�nou citlivostí 
analytických metod, ale i vysokým obsahem matri�ních prvk� v reálných vzorcích. Z t�chto 
d�vod� je prekoncentrace a separace stopových prvk� velice d�ležitá a nezbytná. Dnes se 
b�žn� používá i hmotnostní spektrometrie s induk�n� vázaným plazmatem (ICP-MS), která 
má výrazn� vyšší citlivost než výše uvedené metody, avšak tato metoda je velice náro�ná 
jak z hlediska dokonalého ovládání p�ístroje operátorem, tak z hlediska finan�ních náklad�
na pouhý provoz p�ístroje. 

Pro prekoncentraci a separaci kov� se používají r�zné techniky: extrakce kapalina-
kapalina, extrakce tuhou fází (SPE), koprecipitace, iontová vým�na, flotace, iontov� vtišt�né 
polymery. V porovnání s ostatními metodami se SPE vyzna�uje n�kolika výhodami – metoda 
má vysoký prekoncentra�ní faktor, dochází k nižší tvorb� odpadních materiál�, má nižší 
matri�ní efekty, používá mén� toxických rozpoušt�del p�i extrakci, dále se vyzna�uje nižší 
�asovou i finan�ní náro�ností, možností op�tovného použití sorbentu a možností jeho 
regenerace. 

Tato práce je detailn� zam��ena na prekoncentraci a separaci stopových prvk� Be, V, Co, 
Ni, Y, Cd, Pb, Th a U za použití pevných modifikovaných sorbent� se zam��ením pouze na 
sorbenty typu Silikagel a Amberlity XAD, které budou podrobn� studovány v praktické �ásti 
této práce.
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TEORETICKÁ �ÁST 

1. Stru�ný princip extrakce tuhou fází [1-7] 

Princip extrakce tuhou fází je velice podobný extrakci v systému kapalina-kapalina, 
zahrnující rozd�lení rozpušt�ných látek mezi dv� fáze. V systému kapalina-kapalina jsou 
použity dv� vzájemn� nemísitelné p�ípadn� omezen� mísitelné kapaliny, kdežto p�i použití 
extrakce tuhou fází je použit systém kapalina-roztok vzorku a pevná látka-sorbent. Tato 
technika spojuje výhody jak zakoncentrování analytu, tak i odstran�ní negativního vlivu 
matrice. Extrakce pevnou fází se provádí tak, že se vzorek vody nechá procházet skrz 
kolonku, p�ípadn� disk, napln�ný pevným sorbentem a b�hem tohoto procesu dojde 
k zadržení analytu sorbentem. Po pr�chodu veškerého objemu vzorku p�es sorbent 
a zadržení analytu sorbentem následuje eluce vhodným rozpoušt�dlem. První 
experimentální aplikace extrakce tuhou fází se za�aly provád�t zhruba p�ed 50 lety.    

2. Extrakce tuhou fází krok po kroku [1-6] 

Metoda extrakce tuhou fází se skládá ze �ty� po sob� jdoucích krok�, jak je znázorn�no 
na obrázku �. 1: 

Prvním krokem je kondicionace sorbentu vhodným rozpoušt�dlem, následuje totéž 
rozpoušt�dlo, ve kterém je rozpušt�ný i vzorek. Tento krok je rozhodující, jelikož dochází 
k navlh�ení sorbentu a solvataci funk�ních skupin sorbentu. Také v tomto kroku dochází 
k odstran�ní p�ípadných ne�istot zavle�ených p�i manipulaci se sorbentem b�hem pln�ní 
kolonek. Zárove� dochází k odstran�ní vzduchových bublin v objemu sorbentu. Podle 
vlastností použitého sorbentu se volí druh rozpoušt�dla použitého p�i kondicionaci. 
Nap�íklad, pro sorbenty s reverzní fází (jako je Silikagel-C18) se pro kondicionaci �asto 
používá methanol, následovaný destilovanou vodou nebo vodným roztokem pufru 
s hodnotou pH a iontovou silou podobnou roztoku vzorku. Velice d�ležité je, aby sorbent po 
kondicionaci a p�ed zavedením roztoku vzorku nevyschl. Kdyby se tak stalo, nedojde 
k efektivnímu zachycení analytu sorbentem a sníží se návratnost procesu sorpce. Pokud je 
sorbent suchý déle než pár minut, musí být provedena op�tovná kondicionace. 
Bezprost�edn� po kondicionaci tedy následuje druhý krok. 

Druhým krokem je samotná sorpce, kdy je na kolonku zavád�n roztok vzorku. Objem 
vzorku m�že být r�zný od 1 ml po 1 l. Vzorek prochází kolonkou p�sobením gravitace, 
p�etlakem anebo podtlakem. Rychlost pr�toku vzorku kolonkou by m�la být dostate�n�
pomalá, aby došlo ke kvantitativnímu zachycení analytu sorbentem a dostate�n� rychlá, aby 
se zbyte�n� neprodlužovala délka procesu. B�hem tohoto kroku jsou analyty 
zakoncentrovávány na sorbentu. N�které matri�ní prvky mohou být samoz�ejm� na sorbentu 
taktéž zachyceny, jiné matri�ní prvky však nikoliv a tím dochází k �áste�nému �išt�ní vzorku 
a �áste�nému odstran�ní negativního vlivu matrice.   

T�etím krokem je promytí sorbentu vhodným rozpoušt�dlem. Rozpoušt�dlo by m�lo mít 
dostate�n� velkou elu�ní sílu na odstran�ní zachycených matri�ních prvk� a zárove�
dostate�n� nízkou elu�ní sílu aby nedošlo k sou�asnému vymytí analyt�. Po promytí je 
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vhodné nechat p�es sorbent n�kolik minut prosávat vzduch, aby došlo k odstran�ní 
veškerých zbytk� vody ze sorbentu.  

Posledním krokem je selektivní eluce analyt� vhodným rozpoušt�dlem, bez p�ípadné 
eluce zbylých matri�ních prvk�. Objem elu�ního �inidla musí být takový, aby byly vyeluovány 
veškeré analyty a bylo dosaženo kvantitativní eluce. Taktéž rychlost pr�toku elu�ního �inidla 
musí být nastavena tak, aby bylo dosaženo ú�inné eluce. �asto je doporu�ováno, rozd�lení 
elu�ní sm�si na dv� alikvotní �ásti a p�ed elucí je doporu�ováno ponechat sorbent nasáknout 
elu�ní sm�sí. 

Obr. �. 1 – Proces prekoncentrace SPE – � – matri�ní prvky nepodléhající sorpci na pevný 

sorbent, � – matri�ní prvky eluované p�i promývání sorbentu, � – analyt [1]. 

3. Zp�sob retence analytu na sorbentu  

Pro prekoncentraci stopových prvk� je vyžadována jejich adsorpce na pevný sorbent. 
Mechanismus zachycení analyt� zaleží na vlastnostech sorbentu a m�že spo�ívat v prosté 
adsorpci, chelataci nebo iontové vým�n�. [1,2,5,6] 

3.1. Adsorpce  

Stopové prvky jsou obvykle adsorbovány na pevné fáze prost�ednictvím van der 
Waalsových sil anebo hydrofobními interakcemi. Hydrofobní interakce se vyskytují, pokud je 
pevný sorbent vysoce nepolární (reverzní fáze). Nejvíce rozší�ený sorbent tohoto typu je 
Silikagel-C18 (obsahuje nasycený uhlovodíkový �et�zec – oktadecyl). V sou�asné dob� se 
objevily polymerní reverzní fáze, zvlášt� kopolymer styrenu a divinylbenzenu, které poskytují 
navíc �-� interakce, kdy �- elektrony jsou p�ítomny v analytu. Eluce je obvykle provád�na 
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organickým rozpoušt�dlem, jako je methanol nebo acetonitril. Tyto interakce jsou 
preferovány v online systémech, jelikož nejsou p�íliš silné a mohou být rychle porušeny. 
Protože v�tšina specií stopových prvk� se vyskytuje ve form� iont�, nebudou zachyceny 
tímto typem sorbentu. [1,2] 

3.2. Chelatace  

N�kolik funk�ních skupin atom� je schopno chelatace stopových prvk�. Mezi tyto atomy 
pat�í dusík (p�ítomný v primárních, sekundárních a terciárních aminech, ve skupinách: nitro, 
nitroso, azo, diazo, dále v amidech a nitrilech), kyslík (p�ítomný v karboxylové, hydroxylové, 
fenolové, etherové, karbonylové, fosforylové skupin�) a síra (p�ítomná v thiolech, 
thiokarbamátech, thioetherech a disulfidech). Povaha funk�ní skupiny poskytuje selektivitu 
ligandu vzhledem ke stopovým prvk�m. 

Organická chelata�ní �inidla lze k tomu ú�elu používat v podstat� dv�ma zp�soby. 
Prvním je adsorpce chelata�ního �inidla na povrch sorbentu. �inidlo m�že být na povrch 
sorbentu adsorbováno p�ed anebo po uzav�ení sorbentu do kolonky. Následn� je vodný 
roztok p�ivád�n na kolonku se sorbentem a ionty prvk� z roztoku p�icházejí do blízkého 
kontaktu s pom�rn� vysokou koncentrací chelata�ního �inidla vázaného na povrchu 
sorbentu. V tomto provedení je velice d�ležitá rychlost tvorby chelátu kovu, jelikož doba 
kontaktu p�i pr�toku roztoku je pom�rn� krátká.  

Dalším možným provedením je p�idání chelata�ního �inidla p�ímo do roztoku vzorku 
obsahující stanovované prvky kov� a nastavení vhodné hodnoty pH. Taktéž je d�ležité 
použít nadbytek chelata�ního �inidla (alespo� dvojnásobný �i trojnásobný p�ebytek) aby byla 
zajišt�na komplexní chelatace iontu kovu. Dále následuje sorpce zavedením tohoto roztoku 
na kolonku se sorbentem a zachycení chelátu kovu na sorbentu. V praxi se ukázalo, že tato 
druhá varianta poskytuje lepší výsledky než první uvedené uspo�ádání. P�idáním 
chelata�ního �inidla do roztoku vzorku je dosaženo dostate�né doby k vytvo�ení komplexu 
kovu s organickým �inidlem. 

Následuje desorpce extrahovaných komplex� ze sorbentu. Prvním zp�sobem je promytí 
sorbentu malým množstvím organického rozpoušt�dla, jako je methanol nebo aceton. Dojde 
k rozpušt�ní komplexu kovu a jeho rychlé a kompletní eluci. Další možností je použít vodný 
roztok o dostate�né acidit�, aby došlo k narušení vazby kovu a organického �inidla. 
Ze sorbentu jsou tak eluovány volné ionty kovu. Dále je možné kombinovat oba p�edešlé 
zp�soby a jako elu�ní sm�s použít roztok organického rozpoušt�dla v prost�edí silné 
minerální kyseliny. V tomto p�ípad� dojde k narušení vazby kovu a organického �inidla, tím 
pádem dojde k eluci jak volných iont� kovu, tak p�ípadných zbylých komplex� a dále i k eluci 
veškerého použitého chelata�ního �inidla.  

Aby bylo dosaženo co nejlepších výsledk�, musí chelata�ní �inidlo spl�ovat n�kolik 
kritérií: 

1) Funk�ní skupina p�ítomna v organickém �inidle musí být selektivní v��i 
stanovovaným analyt�m. Analyty musí s touto skupinou reagovat p�ednostn�, aby 
nedošlo k zahlcení sorbentu b�žnými matri�ními prvky, jako jsou Na+, Ca2+ a Mg2+.    
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2) Vzniklý komplex kovu a organického �inidla musí být stabilní, nesmí dojít k narušení 
této vazby v p�ípad�, že je koncentrace iont� kovu velice nízká. 

3) Rychlost tvorby komplexu kov-organické �inidlo musí být rychlá, pokud je organické 
�inidlo zakotveno na sorbentu v kolonce. Rychlá kinetika reakce není tak d�ležitá, pokud 
je organické �inidlo p�idáváno p�ímo do roztoku vzorku p�ed jeho zavedením na kolonku 
se sorbentem.   

4) Organické �inidlo by m�lo být rozpustné ve vod�, p�ípadn� ve vod� obsahující malé 
množství organického �inidla. Komplexy kovu by m�ly být taktéž rozpustné v roztoku 
vzorku, protože sraženiny jsou extrahovány mnohem pomaleji. 

5) A�koliv by m�ly být jak komplexy kovu, tak i samotné organické �inidlo rozpustné ve 
vod�, musí být komplexy kovu siln� extrahovány �ásticemi použitého sorbentu. [1,2,8,9] 

3.3. Vazba pomocí iontového páru  

K této vazb� dochází, pokud je na nepolární sorbent zavedeno iontov� párové �inidlo. 
Takovéto �inidlo je složeno z nepolární �ásti (kterým je zpravidla dlouhý alifatický 
uhlovodíkový �et�zec) a z polární �ásti (kterou je kyselina nebo báze). Typickými iontov�
párovými �inidly jsou kvartérní amoniové soli a dodecylsulfát sodný (SDS). Nepolární �ást 
�inidla reaguje s reverzní fází nepolárního sorbentu, zatímco polární �ást vytvo�í iontový pár 
s ionty kov� p�ítomných ve vzorku (mohou to být ob� možné formy, jak volné ionty kovu, tak 
i jejich komplexy). [1,10]    

3.4. Iontová vým�na  

Tyto sorbenty mají ve své struktu�e kationtovou nebo aniontovou funk�ní skupinu, kterou 
jsou schopny vym�nit za daný iont z roztoku. Skupiny obsažené v t�chto sorbentech mohou 
mít silný nebo slabý kyselý �i bazický charakter. Rozdíl v charakteru sorbentu obsahujícího 
slabé a silné funk�ní skupiny je v tom, že u silných funk�ních skupin je sorbent schopen 
iontové vým�ny p�i jakémkoli pH, kdežto v p�ípad� p�ítomnosti slabých funk�ních skupin je 
sorbent schopen iontové vým�ny pouze p�i hodnot� pH, která je vyšší �i nižší než je hodnota 
pKa. Silnými funk�ními skupinami jsou kyselina sulfonová (kationtom�ni�) a kvartérní aminy 
(aniontom�ni�), zatímco mezi slabé funk�ní skupiny pat�í kyselina karboxylová 
(kationtom�ni�) a primární, sekundární a terciární aminy (aniontom�ni�). Tyto skupiny mohou 
být chemicky vázány na Silikagel, p�ípadn� na polymerní sorbenty. [1,2,5] 

4. Technické provedení [1-6] 

Sorbenty mohou být pln�né do r�zných forem provedení: mikrokolonky, kolonky, injek�ní 
st�íka�ky a disky. Jejich technické provedení je na obrázku �. 2. 

4.1. Mikrokolonky 

Použití mikrokolonek je pro extrakci stopových prvk� z r�zných vzork� b�žn� používanou 
metodou. Je zde možnost vytvo�ení kolonek s požadovaným sorbentem, což rozši�uje 
možnost použít i sorbenty, které nejsou b�žn� komer�n� baleny do kolonek. Podle objemu 
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vzorku se volí velikost kolonek, �ímž lze docílit prekoncentrace nízkých koncentrací 
stopových prvk� i z velkého objemu vzorku. U kolonek je taktéž vyžadováno jejich op�tovné 
použití, v tom p�ípad� musí být zajišt�no perfektní vy�išt�ní kolonky p�ed jejím op�tovným 
použitím, aby nedošlo ke kontaminaci následujícího vzorku vzorkem p�edešlým.  

Mikrokolonky jsou nej�ast�ji používány v on-line systémech, spojení SPE a analytické 
metody stanovení. 

4.2. Kolonky a injek�ní st�íka�ky  

Kolonky a injek�ní st�íka�ky jsou nej�ast�ji používány v off-line systémech. Jsou vyrobeny 
z polypropylenu nebo polyethylenu a jsou pln�ny r�znými sorbenty s r�znými funk�ními 
skupinami. Pevný sorbent je v kolonce umíst�n mezi dv� propylenové frity (v n�kterých 
p�ípadech mohou být i sklen�né).  

Kolonky mohou obsahovat r�zná množství sorbentu od 100 mg až po 1 g nebo i více. 
Injek�ní st�íka�ky mohou mít objem od 1 ml do 25 ml a mohou obsahovat od 50 mg do 10 g 
pevného sorbentu.  

Hlavní nevýhodou t�chto kolonek a injek�ních st�íka�ek je pomalá rychlost celého 
procesu a nízká tolerance v��i drobným �áste�kám, které ucpávají kolonky. 

4.3. Disky 

U disk� je p�edcházeno veškerým problém�m, které se objevují u kolonek a injek�ních 
st�íka�ek. Sorbent je umíst�n na nosi�ích z inertního materiálu, jako jsou mikrovlákna 
z polytetrafluorethylenu s typickým hmotnostním pom�rem složení 9:1 (sorbent:vlákna 
PTFE). Dalším typem nosi�e mohou být sklen�ná vlákna. Disky mohou mít r�zné pr�m�ry 
od 4 do 90 mm, nej�ast�ji používaná velikost je 47 mm. Mají výhodu, že na kondicionaci 
i eluci je t�eba nižších objem� rozpoušt�del ve srovnání s kolonkami. Avšak nevýhodou je 
nižší kapacita disk� oproti kolonkám v p�ípad� extrakce reálných vzork� v��i vysokému 
obsahu organický látek. Disky jsou doporu�ovány hlavn� v p�ípadech, kde je silná interakce 
mezi analytem a sorbentem. 
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Obr. �. 2 – Možnosti technického provedení SPE [1] 

5. Výb�r vhodného sorbentu [1-7] 

Pevné sorbenty mohou být hydrofobní, obvykle se ozna�ují jako sorbenty s reverzními 
fázemi. Sorbent je více hydrofobní než vzorek, �asto se používá pro extrakci analyt�
z vodných vzork�. Kdežto sorbenty s normálními fázemi jsou více polární než vzorek 
a používají se v p�ípad�, kdy je analyt obsažen v prost�edí organického rozpoušt�dla. Pokud 
jsou použity hydrofobní sorbenty, zachycení iont� kov� vyžaduje tvorbu hydrofobních 
komplex�. Toho m�že být dosaženo p�idáním organického �inidla do roztoku vzorku anebo 
zakotvením organického �inidla na povrchu sorbentu. P�idání organického �inidla p�ímo do 
vzorku je obzvláš� vhodné, pokud jsou specie kovu v roztoku nestabilní. Zakotvení 
organického �inidla na sorbentu p�ináší tu výhodu, že kolonky mohou být takto p�ipraveny 
p�ed samotnou analýzou. Zakotvení organického �inidla taktéž p�ináší významný pokrok p�i 
specia�ní analýze, protože rovnováha kovu v roztoku vzorku nem�že být ovlivn�na reakcemi 
v kolonce. 

Povaha a vlastnosti sorbentu jsou nejd�ležit�jší pro efektivní zachycení iont� kovu. 
Pe�livá volba sorbentu je rozhodující pro metodický postup  SPE. Pro praktické použití jsou 
na sorbent kladeny následující požadavky: 

1) Možnost extrahovat velký po�et stopových prvk� v širokém rozsahu pH 
(spole�ná selektivita k významným iont�m).

2) Rychlá a kvantitativní sorpce a eluce.

3) Vysoká kapacita kolonek.

4) Schopnost regenerace a op�tovného použití.
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5) Snadná dostupnost kolonek.

Preferovány jsou sorbenty, u nichž je vysoká reak�ní rychlost a tím pádem rychlejší 
extrakce stejn� jako vyšší kapacita sorbentu. Z tohoto d�vodu sorbenty založené na 
hydrofobních makroporézních polymerech a celulózy nebo vláknité materiály poskytují 
vynikající kinetické vlastnosti.  

Nejvýznamn�jším aspektem SPE je selektivita. Sorbenty mohou být rozd�leny podle toho, 
zdali jsou na organické (p�írodní polymery, syntetické polymery) �i anorganické (Silikagel 
SiO2, alumina Al2O3, oxid ho�e�natý MgO a další oxidy prvk�) bázi. Zakotvení organických 
�inidel na povrchu pevného nosi�e je obvykle zam��eno na modifikaci povrchu ur�itými 
funk�ními skupinami pro zvýšení selektivity extrakce. Selektivita modifikovaných pevných 
sorbent� v��i cílovým iont�m kov� je p�isuzována n�kolika dob�e známým faktor�m, jako je 
velikost organické slou�eniny použité k modifikaci sorbentu, aktivita funk�ních skupin 
zakotvených na povrchu sorbentu a typ interakcí funk�ních skupin. Nicmén�, selektivní 
extrakce jednoho stopového prvku od interferujících prvk� matrice vybízí k nalezení 
vhodného sorbentu, který bude mít p�i kontaktu dostate�nou afinitu k selektivnímu zachycení 
požadovaného iontu kovu. Pro zvláštní aplikace je možné použít dva sorbenty. Vzorek se 
nechá procházet p�es dv� kolonky s jinými sorbenty, které po sob� následují, tím je docílena 
možnost stanovení jak stopových prvk�, tak i makroprvk� obsažených ve vzorku.  

6. Sorbenty na anorganické bázi  

Sorbenty na anorganické bázi jsou tvo�eny hlavn� Silikagelem, používány jsou ale i další 
sorbenty, které jsou tvo�eny r�znými anorganickými oxidy. Sorbenty na bázi Silikagelu mají 
n�kolik výhod, a to mechanickou, tepelnou a chemickou stabilitu za rozli�ných podmínek. 
�asto mají vysokou selektivitu v��i iont�m kovu. Nicmén� všechny sorbenty na bázi 
Silikagelu podléhají r�zným chemickým omezením, vyplývajícím z p�ítomnosti silanolových 
skupin na povrchu sorbentu a úzkému rozmezí stability pH. M�žeme je rozd�lit na Silikagely 
polární (neboli s normální fází) a nepolární silikagely modifikované (neboli s reverzní fází). 
Sorbenty s reverzní fází nej�ast�ji obsahují ve své struktu�e nasycený uhlovodíkový �et�zec 
jakým je oktadecyl (Silikagel-C18), oktyl (Silikagel-C8) nebo mohou obsahovat aromatický 
substituent jakým je fenyl (Silikagel-fenyl). [1,2,5] 

6.1. Silikagel-C18  

Navzdory r�zným variantám Silikagelu, se Silikagel-C18 stal nejb�žn�ji používaným 
sorbentem tohoto typu, o �emž vypovídá celá �ada aplikací pro r�zné vzorky životního 
prost�edí. P�edevším organokovové slou�eniny (tributylcín, trifenylcín, alkylselenidy) mohou 
být zachyceny na tomto sorbentu prost�ednictvím možných hydrofobních interakcí [14,15]. 
Samotný Silikagel-C18 je schopný zachytit n�které anorganické stopové prvky, 
pravd�podobn� v d�sledku p�ítomnosti silanolových skupin na povrchu. Nicmén� v praxi, 
díky svému hydrofobnímu charakteru, není Silikagel-C18 moc vhodný pro retenci stopových 
prvk�, tak jako polární sorbenty anebo iontom�ni�e. Retence m�že být zvýšena p�ídavkem 
chelata�ního �inidla p�ed samotnou sorpcí. Hydrofobní �ást chelata�ního �inidla bude 
interagovat s hydrofobní �ástí sorbentu Silikagelu-C18 a tím bude zadržena na sorbentu, 
zatímco funk�ní skupina chelata�ního �inidla zajistí chelataci stopového prvku. Mezi tato 
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�inidla pat�í nap�íklad 8-hydroxychinolin (8-HQ), amonium pyrolidindithiokarbamát (APDC), 
1,10-fenanthrolin nebo bathokuproin. 

Dalším možným postupem je vytvo�ení komplexu p�i pr�chodu vzorku sorbentem, který 
obsahuje zakotvené chelata�ní �inidlo. Silikagel-C18, modifikovaný vhodným chelata�ním 
�inidlem, m�že být úsp�šn� použit pro separaci a stanovení iont� kov�. Pe�livou volbou 
chelata�ního �inidla je možné zvýšit selektivitu v extrak�ním kroku v��i up�ednost�ovaným 
jednotlivým stopovým prvk�m �i speciím jednoho kovu.   

Navzdory širokému využití prekoncentrace stopových prvk� s použitím Silikagelu-C18 
(ob�ma výše uvedenými zp�soby) je zde stále p�ítomna nevýhoda v omezení rozp�tí 
použitelného pH (a to v kyselém prost�edí p�i pH nižším než 2 – 4 a v bazickém prost�edí p�i 
pH vyšším než 8). M�že docházet k hydrolýze, která zap�í�iní zm�ny interakcí mezi 
sorbentem a stopovými prvky. Díky tomuto mohou být preferovány polymerní sorbenty. 
[1,11] 

Obr. �. 3 – Struktura sorbentu Silikagel-C18  

7. Sorbenty na organické bázi  

Sorbenty na organické bázi mohu být rozd�leny podle p�vodu na polymerní 
a nepolymerní. Polymerní sorbenty jsou nej�ast�ji používány pro prekoncentraci stopových 
prvk�. Mají tu výhodu oproti Silikagel�m, že mohou být použity v celé škále pH. Jejich hlavní 
nevýhodou je kondicionace a to z d�vodu �asového nároku na d�kladné vy�išt�ní sorbentu 
p�ed samotnou sorpcí. Rozsáhlé p�ehledy týkající se polymerních sorbent� jsou publikovány 
nap�íklad v pracích [9,16]. 

Ve v�tšin� aplikací jsou syntetizovány nové sorbenty chemickým navázáním chelata�ního 
�inidla na polymerní �et�zec, které charakterizuje schopnost selektivní adsorpce stopového 
prvku. V�tšina používaných chelata�ních �inidel má nízkou rozpustnost ve vod�, aby bylo 
zabrán�no necht�nému vymývání chelata�ního �inidla ze sorbentu, jelikož se zpravidla 
jedná o vodné vzorky. Zárove� vysoký po�et hydrofobních skupin brání smá�ivosti sorbentu 
vodnými vzorky, což má za výsledek nízkou ú�innost sorpce. Je tedy nutné zvolit 
kompromis. Po p�idání chelata�ního �inidla a tedy funk�ních skupin na sorbent, závisí jeho 
ú�innost na n�kolika fyzikáln�-chemických parametrech, jako je velikostní distribuce �ástic, 
aktivní plocha, pr�m�r pór� sorbentu, stupe� zesít�ní sorbentu a velikostní distribuce �ástic. 
[1,2,5] 

7.1. Polystyren-divinylbenzen (PS-DVB)  

Jedná se o makroporézní hydrofobní prysky�ice ozna�ované jako Amberlity XAD. Jsou to 
výborné nosi�e pro chelata�ní �inidla. Amberlity XAD-1, XAD-2, XAD-4 a XAD-16 jsou 
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polystyrenové-divinylbenzenové prysky�ice se silným hydrofobním charakterem a žádnou 
iontov� vým�nou kapacitou. Krom� hydrofobních interakcí (které se vyskytují i u Silikagelu-
C18) poskytují tyto sorbenty taktéž �-� interakce díky své struktu�e. Mají vynikající 
chemickou, fyzikální a termickou stabilitu. Sorp�ní kapacitu ovliv�ují tyto základní parametry: 
dipólový moment, velikost pór� a povrch sorbentu. 

Díky hydrofobnímu charakteru PS-DVB, vyžaduje p�ípadná retence stopových prvk�
p�idání chelata�ního �inidla. Mohou být použita i anorganická �inidla, ale jsou preferována 
organická �inidla, jako je 8-HQ, APDC. 

Chelata�ní �inidlo m�že být napojeno na PS-DVB fyzikální adsorpcí jako je nap�. 
dithiozon, PAN (1-(2-pyridylazo)2-naftol), PAR (1-(2-pyridylazo)resorcinol), atd. Nicmén�, 
v praktickém použití je obtížné op�tovné použití t�chto prysky�ic impregnovaných 
chelata�ním �inidlem, v d�sledku �áste�ného vymývání chelata�ního �inidla (což zp�sobuje 
zhoršenou opakovatelnost). Tento problém lze p�ekonat tím, že bude chelata�ní �inidlo 
navázáno na sorbent chemicky. Chelata�ní �inidlo je navázáno v sorbentu na  místech, kde 
jsou methylenové nebo azoskupiny. P�íkladem m�že být Alizarin S (1,2-
dihydroxyantrachinon-3-sulfonová kyselina), thiosalicylová kyselina, pyrokatecholová viole�
(3,3',4-trihydroxyfuchson-2-sulfonová kyselina) a další.  

Velký význam mají i sulfonované PS-DVB prysky�ice, které mají vynikající hydrofilnost 
a vysokou extrak�ní ú�innost v��i polárním organickým slou�eninám. V p�ípad� rychlé 
sulfonace za mírných podmínek, jsou pozorovány dva reten�ní mechanismy a to adsorpce 
neutrálních slou�enin na polymerní prysky�ici a kationtová vým�na iont� prvku na sulfonové 
skupin�. 

Tyto prysky�ice jsou nej�ast�ji a nejrozší�en�ji používané polymerní sorbenty. [1,2,5,12] 

Obr. �. 4 – Struktura Amberlit� XAD-1,-2,-3,-4,-16,-1180 [12] 

7.2. Polyakrylové polymery 

Pat�í sem Amberlit XAD-7 a XAD-8, jedná se o ethylen-dimethakrylátové prysky�ice. 
Nemají aromatický charakter a mají nízkou iontov� vým�nou kapacitu. Díky polarit� akrylát�
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jsou tyto prysky�ice schopné sorpce polárních slou�enin. Nicmén�, polarita je st�edn� velká 
a proto se musejí p�idávat chelata�ní �inidla, aby vzrostla retence cílových slou�enin 
[1,2,5,12]. 

Obr. �. 5 – Struktura Amberlit� XAD-7 a XAD-8 [12] 

Tabulka 1 – Charakteristické vlastnosti Amberlit� XAD [12]

Funk�ní 
povrch 
(m2·g-1) 

Velikost 
pór�
(Å) 

Objem 
pór�

(ml·g-1, %)

Dipólový 
moment 

(D) 
Polystyrendivinylbenzen
Amberlit XAD-1 100 200 35,2 0,3 
Amberlit XAD-2 330 90 42  
Amberlit XAD-3 526 44 38,7  
Amberlit XAD-4 750 50 51 0,3 
Amberlit XAD-5 415 68 43,4  
Amberlit XAD-16 825 100 60  
Amberlit XAD-1180 650 140 65  
Estery polyakrylové kyseliny
Amberlit XAD-6 663 498 49,3  
Amberlit XAD-7 450 80 55 1,8 
Amberlit XAD-8 140 250 52 1,8 
Amberlit XAD-9 70 370   
Amberlit XAD-10 170 350   

P�EHLED MODIFIKA�NÍCH �INIDEL POUŽITÝCH PRO 
PREKONCENTRACI KOV�

8. Prekoncentrace beryllia 

Pro rychlejší orientaci jsou všechny poznatky týkající se beryllia shrnuty v tabulce �. 48 
v P�íloze �. 1 této diserta�ní práce na stran� �. 173. 

8.1. Silikagely 

Silikagel-C18 byl modifikován aluminonem (aurintrikarboxylová kyselina) pro stanovení 
beryllia ve vodných vzorcích. Sorpce probíhala p�i optimální hodnot� pH 6,0-6,7, bylo 
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dosaženo návratnosti > 90 % (p�i�emž RSD < 10 %) [17]. Tutéž metodu použil i Karbasi 
a kol., který prekoncentroval 67 prvk�, mezi nimi i Be2+. Optimální hodnota pH je v rozmezí 
6,0-8,4, návratnost sorpce byla 100 %, prekoncentra�ní faktor byl 100 [18]. Tentýž sorbent 
použili i Yamini a kol., avšak jako chelata�ní �inidlo použili chinalizarin. Beryllium bylo 
extrahováno z roztoku p�i pH 6,0-6,6 s návratností > 99 %, hodnota prekoncentra�ního 
faktoru byla 200 [19]. Dalším, kdo použil pro prekoncentraci Be2+ Silikagel-C18, byl Peng 
a kol. Stanovoval Be2+ v pitné vod� vytvo�ením chelátu Be2+ s acetylacetonem v p�ítomnosti 
octanu amonného p�i pH 5,5. Návratnost sorpce byla v rozmezí 97–101 % (RSD 2,3 %) [20]. 
Nanomerní porézní Silikagel modifikovaný 2,4-dihydroxybenzaldehydem byl úsp�šn� použit 
pro efektivní prekoncentraci Be2+ z vodných vzork� aplikací p�i pH 7,2. Sorp�ní kapacita 
tohoto sorbentu byla 34 mg·g-1. Koncentrace Be2+ byly m��eny na ICP-OES [21]. Silikagel 
modifikovaný morinem (2´,3,4´,5,7-pentahydroxyflavon) byl použit pro prekoncentraci 
n�kolika prvk� z vodných vzork�. Mezi nimi bylo i Be2+, sorpce probíhala p�i pH 7. Jako 
analytická koncovka byla použita metoda ET-AAS. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Be byla 
345 µmol·g-1 [22]. 

9. Prekoncentrace vanadu 

Pro rychlejší orientaci jsou všechny poznatky týkající se vanadu shrnuty v tabulce �. 49 
v P�íloze �. 1 této diserta�ní práce na stranách �. 173-174. 

9.1. Silikagely 

Pro prekoncentraci V4+ byl použit Silikagel modifikovaný morinem (2´,3,4´,5,7-
pentahydroxyflavon). Sorpce byla provedena p�i hodnot� pH 7 a sorp�ní kapacita sorbentu 
pro tento prvek byla 300 µmol·g-1 [22]. Ekenci a kol. použili pro prekoncentraci skupiny prvk�
Silikagel modifikovaný 3-aminopropyltriethoxysilanem p�i pH 8. Návratnost sorpce byla 
	 95 %, metoda byla aplikována na vzorky mo�ské vody [23]. Dogan a kol. použili 
k modifikaci téhož sorbentu 3-merkaptopropyltrimethoxysilan. Návratnost byla 	 90 % p�i 
hodnot� pH 7, prekoncentra�ní faktor byl 40 [24]. Modifikovaný Silikagel tetrakis(4-
karboxyfenyl)porfyrinem použili Pyrzy�ska a kol. Návratnost sorpce byla > 94 %, optimální 
hodnota pH 5,0-8,0. Prekoncentra�ní faktor metody byl 160. P�i použití CDTA jako 
maskovacího �inidla pro V4+ lze provést i specia�ní analýzu vanadu [25]. Další možnou 
modifikací je použití trifenylporfyrinu od téhož autora. Tento sorbent vykazoval významnou 
selektivitu v��i V4+, sorpce byla kvantitativní v celé škále pH. Návratnost sorpce byla 100 %. 
Prekoncentra�ní faktor byl 20 [26]. Další metodou je modifikace sorbentu 8-chinolinolem pro 
stanovení V5+ v rozmezí pH 3,0-7,5 a V4+ v rozmezí pH 4,0-6,5. Prekoncentra�ní faktor byl 
100. Metoda byla aplikována na vodné vzorky a m��eny na ICP-OES [27]. Sato  a kol. 
modifikovali Silikagel trioctylmethylamonium chloridem. P�i hodnot� pH 6 bylo dosaženo 
návratnosti sorpce 99 %. Metoda byla aplikována na vzorky mo�ské a �í�ní vody [28]. Pro 
specia�ní analýzu použili Hyrayama a kol. systém dvou kolonek se Silikagelem, kde v prvním 
p�ípad� je sorbent modifikován ethylendiaminem a v druhém p�ípad� ethylendiamin-
triacetátem. Návratnost obou specií vanadu byla minimáln� 98 %, hodnota 
prekoncentra�ního faktoru je 40 [29]. Stanovení vanadu v mo�ské vod� za pomoci r�zných 
chelata�ních �inidel – dithiozon, luminol a 8-hydroxychinolin, popisuje Abbase a kol., jako 
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sorbent použili Silikagel-C18. Pro všechna �inidla bylo dosaženo návratnosti kolem 100 % 
v rozmezí pH 4,0-6,0. Prekoncentra�ní faktor má hodnotu 50 [30]. Další metodou je 
prekoncentrace prvk�, mezi nimi i vanadu, na sorbentu Silikagel-C18 modifikovaného 
aluminonem (aurintrikarboxylová kyselina). Optimální pH je v rozmezí 6,0-9,0, návratnost 
sorpce byla 91 % s prekoncentra�ním faktorem 100 [18]. Amin a kol. modifikovali Silikagel-
C18 2,3-dichloro-6-(2,7-dihydroxy-1-naftylazo)chinoxalinem. Prekoncentra�ní faktor byl 100 
a optimální pH v rozmezí 2,8-3,7. Metoda byla aplikována na vzorky slitin, p�dy, vody 
i biologické vzorky [31]. 

9.2. Amberlity XAD 

Amberlit XAD-2 byl modifikován palmitoylchinolin-8-olem pro prekoncentraci vanadu. 
P�i použití CDTA jako maskovacího �inidla lze provést i specia�ní analýzu V(IV) a V(V). 
Koncentrace byly stanoveny spektrofotometricky s použitím 4-(2-pyridylazo)resorcinolu. 
Prekoncentra�ní faktor metody byl 150, návratnost sorpce byla v rozmezí 97-100 % [32]. 
Dále použili tentýž sorbent Jambor a kol. pro prekoncentraci v�tšího po�tu prvk�. Separovali 
cheláty kov� s 8-hydroxychinolinem a diethyldithiokarbamátem. Návratnost sorpce chelátu 
vanadu s 8-hydroxychinolinem byla 70±13 % p�i optimálním pH 10 a pro chelát 
vanadu s diethyldithiokarbamátem byla 40±8 % p�i optimálním pH 8 [33]. Modifikace 
sorbentu XAD-4 byla provedena zakotvením di(2-ethylhexyl)fosfore�né kyseliny. Sorpce byla 
provedena metodou Batch (metoda, kdy je sorbent p�idán p�ímo do stanovovaného vzorku, 
následn� je sledován úbytek analytu v roztoku v d�sledku sorpce analytu na sorbent) p�i 
pH 6 a bylo dosaženo 96% návratnosti sorpce [34]. 

10. Prekoncentrace yttria 

Pro rychlejší orientaci jsou všechny poznatky týkající se yttria shrnuty v tabulce �. 50 
v P�íloze �. 1 této diserta�ní práce na stran� �. 174. 

10.1. Silikagely 

Pro prekoncentraci yttria použili Cornejo-Ponce a kol. modifikovaný Silikagel                    
1-(2-pyridylazo)-2-naftol (PAN), použitelná hodnota pH byla v rozmezí 7,5-9,5. Pro samotné 
stanovení koncentrací byla použita rentgenová fluorescence [35]. Dalším možným zp�sobem 
prekoncentrace Y3+ a dalších prvk� vzácných zemin je použití online systému separace 
s detekcí ICP-OES. Sorbentem je Silikagel modifikovaný acetylacetonem. Sorp�ní kapacita 
sorbentu pro Y3+ je 23,23 mg·g-1. Tato metoda byla aplikována na vzorky hub a vzorky 
prase�ích jater [36]. Karbasi a kol. použili pro sorpci Y3+ Silikagel-C18 modifikovaný 
aluminonem (aurintrikarboxylová kyselina). Optimální rozmezí pH 6,0-10,0, návratnost 
sorpce byla 83 %. Pro detekci byla použita metoda ICP-OES [18]. 

10.2. Amberlity XAD 

Modifikovaný Amberlit XAD-2 kyselinou di(2-ethylhexyl)fosfore�nou použili Iglesias a kol. 
pro separaci Y3+ a Nd3+. Návratnost sorpce pro yttrium byla v rozmezí 85-90 %. Koncentrace 
kov� byla stanovena spektrofotometricky jako jejich Arsenato(III) komplexy [37]. Aardanech 
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a kol. použili pro separaci Y3+ Amberlit XAD-4 modifikovaný tri-n-butylfosfátem. Návratnost 
sorpce byla pro 88Y kolem 95 %, sorpce probíhala v prost�edí koncentrované HNO3 [38]. 
Amberlit XAD-7 modifikovaný 1-oktyl-3-methylimidazolium hexaflourfosfátem  
a Cyanexem 923 použili Sun a kol. pro stanovení kov� vzácných zemin. Sorp�ní kapacita 
sorbentu pro Y3+ byla 0,573 mmol·g-1. Návratnost sorpce �inila 38 % [39]. Separaci 
a prekoncentraci Y3+ použitím Amberlitu XAD-16 modifikovaného oktakarboxymethyl-C-
methylcalix[4]-resorcinarenem použili Gok a kol. Prekoncentra�ní faktor byl 100. Návratnost 
sorpce byla v rozmezí 88-94 %. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Y3+ byla 0,127 mmol·g-1 [40].  

11. Prekoncentrace kobaltu 

Pro rychlejší orientaci jsou všechny poznatky týkající se kobaltu shrnuty v tabulce �. 51 
v P�íloze �. 1 této diserta�ní práce na stranách �. 175-177. 

11.1. Silikagely  

Silikagel modifikovaný 5-amino-1,3,4-thiadiazol-2-thiolem byl použit pro prekoncentraci 
t�žkých kov�. Mezi nimi i Co2+, sorp�ní kapacita pro Co2+ p�i pH 5 byla 0,67 mg·g-1 [41]. 
Goswami a kol. modifikovali Silikagel 8-hydroxychinolinem pro prekoncentraci kov� p�ed 
následnou detekcí FAAS. Optimální rozmezí pH bylo 5,0-8,0. Sorp�ní kapacita sorbentu pro 
Co2+ byla 205 µmol·g-1, p�i�emž návratnost sorpce byla 98±3 % a bylo dosaženo hodnoty 
prekoncentra�ního faktoru 250 [42]. Další možností je zakotvení salicylaldoximu na 
Silikagelu pro prekoncentraci kov� z vodných vzork�. Optimální hodnota pH byla 4,2 a bylo 
dosaženo prekoncentra�ního faktoru 50, p�i�emž návratnost sorpce byla > 90 % [43]. 
Padilha a kol. prekoncentrovali kovy na Silikagelu modifikovaném 5-amino-1,3,4-thiadiazol-2-
thiolem. Optimální hodnota pH pro sorpci byla 5,0. Sorp�ní kapacita pro Co2+ byla 
0,10 mmol·g-1, návratnost sorpce byla 99±2 % [44]. Silikagel modifikovaný N-(3-propyl)-O-
fenylendiaminem byl použit pro prekoncentraci kov�. Optimální rozmezí pH 7,0-8,0, sorp�ní 
kapacita sorbentu byla v rozmezí 350-450 µmol·g-1, prekoncentra�ní faktor uvedené metody 
byl roven 100 [45]. Tentýž autor modifikoval Silikagel také 5-formyl-3-(1´karboxyfenylazo)-
salicylovou kyselinou pro prekoncentraci kov�. Optimální rozmezí pH op�t 7,0-8,0. Absorp�ní 
kapacita sorbentu byla v rozmezí 320-430 µmol·g-1, prekoncentra�ní faktor byl op�t 100 [46]. 
Další prekoncentra�ní metodou pro stanovení kov� je použití Silikagelu modifikovaného 
2,4,6-trimorfolino-1,2,5-triazinem. Optimální rozmezí pH bylo 4,0-6,0. Sorp�ní kapacita 
sorbentu byla 833 µg·g-1. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 100 p�i návratnosti 
sorpce 99 % [47]. Modifikace sorbentu byla provedena ethylendiamintrioctovou kyselinou. 
Optimální hodnota pH byla 4,5 a bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 77,6 mg·g-1 [48]. 
Mikula a kol. modifikovali Silikagel 1,10-fenanthrolinem pro prekoncentraci kov�. Optimální 
rozmezí pH 6,0-8,0, p�i�emž návratnost sorpce byla 98±2 % a hodnota prekoncentra�ního 
faktoru 100 [49]. Dalším použitým modifika�ním �inidlem pro prekoncentraci kov� ve 
vodných vzorcích byla acid orange 7 (sodná s�l kyseliny 4-(2-hydroxy-1-
naftylazo)benzensulfonové). Sorp�ní kapacita sorbentu byla 12,1 µmol·g-1 p�i hodnot� pH 9 
[50]. Soliman modifikoval sorbent Schiffovými bázemi (isatinem a ninhydrinem). Sorpce byla 
provedena Batch metodou a sorp�ní kapacita sorbentu s ninhydrinem pro Co2+ byla 
0,204 mmol·g-1 p�i hodnot� pH 6,8. Sorp�ní kapacita sorbentu s isatinem byla 0,204 mmol·g-1
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p�i hodnot� pH 5,3 [51]. Dalším možností je modifikace Silikagelu glycerolem. Sorp�ní 
kapacita sorbentu byla 250 µg·g-1. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru o hodnot� 500. 
P�i�emž optimální rozmezí pH bylo v rozmezí 3,1-8,0. Návratnost sorpce byla kolem 98 % 
a metoda byla aplikována na vzorky minerálních vod [52]. Dalším používaným sorbentem je 
Silikagel-C18, u tohoto sorbentu byla vždy použita on-line prekoncentrace. V prvním p�ípad�
byl sorbent modifikován 1-nitroso-2-naftolem, bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 17. 
Optimální rozmezí pH bylo 3,0-5,0. Metoda byla aplikována na CRM, p�i�emž bylo dosaženo 
návratnosti sorpce v rozmezí 97-102 % [53]. Dalším modifika�ním �inidlem byly                  
di-n-hexyldithiofosfáty. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 10, použité pH v rozmezí 
2,0-4,0. Metoda byla aplikována op�t na CRM [54]. Dalším použitým �inidlem je                   
1-(2-thiazolylazo)-2-naftol. Optimální hodnota pH byla v rozmezí 6,0-7,5. Metoda byla 
aplikována na farmaceutické výrobky [55]. Modifikace Silikagelu-C18 byla provedena op�t   
1-(2-thiazolylazo)-2-naftolem. Návratnost sorpce byla 95 %, p�i�emž bylo dosaženo 
prekoncentra�ního faktoru 4. Metoda byla aplikována na vzorky životního prost�edí [56]. 

11.2. Amberlity XAD 

11.2.1 XAD-2 

Lemos a kol. modifikovali XAD-2 pyrokatecholem pro prekoncentraci stopových prvk�. 
Optimální rozmezí pH bylo 8,5-9,0. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Co2+ byla 28,1 µmol·g-1.
Prekoncentra�ní faktor byl 24. Jedná se o online systém, metoda byla aplikována na CRM 
[57]. Tentýž autor modifikoval XAD-2 op�t pyrokatecholem, tentokrát navázaným p�es 
skupinu –CH2-. Prekoncentra�ní faktor byl 23, p�i hodnot� pH 8,0. Sorp�ní kapacita sorbentu 
pro Co2+ �inila 21,5 µmol·g-1 [58]. Dalším použitým modifika�ním �inidlem na sorbentu XAD-2 
je 
-nitroso-�-naftol. Optimální rozmezí pH bylo 7,0-8,5. Bylo dosaženo návratnosti sorpce 
92-106 % [59]. Další modifikací XAD-2 je op�t použití pyrokatecholu pro prekoncentraci kov�
a jejich následnou detekci pomocí FAAS. Optimální rozmezí hodnot pH je 4,0-6,5. Sorp�ní 
kapacita sorbentu pro Co2+ byla 23,0 µmol·g-1, p�i�emž bylo dosaženo návratnosti sorpce 
97±2 % a hodnota prekoncentra�ního faktoru byla 200 [60]. Pro tentýž sorbent bylo jako 
modifika�ní �inidlo použito kyseliny thiosalicylové pro prekoncentraci skupiny kov�, mezi 
nimiž byl i Co2+. Kapacita tohoto sorbentu byla 106,9 µmol·g-1. Optimální rozmezí pH pro 
sorpci bylo 4,0-4,5. Bylo dosaženo návratnosti 98±1 % a prekoncentra�ního faktoru 180 [61]. 
Dalším modifika�ním �inidlem použitým pro prekoncentraci kov� z vodných vzork� je 
chinalizarin. Optimální rozmezí pH bylo 5,5-6,5. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Co2+ byla 
1,62 mg·g-1. Návratnost sorpce byla 93±3 % a prekoncentra�ní faktor 40 [62]. Guo a kol. 
modifikovali XAD-2 2-(methylthio)anilinem. Optimální rozmezí pH bylo v tomto p�ípad� 6,0-
7,0. Sorp�ní kapacita sorbentu 175,7 µmol·g-1 a prekoncentra�ní faktor 150 p�i návratnosti 
sorpce 96 % [63]. Dalším použitým modifika�ním �inidlem je 5-palmitoyl-8-hydroxychinolin. 
Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 50. Optimální rozmezí pH 4,5-8,0. Sorp�ní 
kapacita sorbentu m�la hodnotu 26 µmol·g-1 a návratnost sorpce byla 98±5 % [64]. Další 
�inidlo 2,4-dinitrofenyldiazo-aminoazobenzen použili Liu a kol. pro prekoncentraci kov�
ve vodných vzorcích. Optimální rozmezí pH bylo 8,0-10,0. Návratnost sorpce byla 96±1 % 
a prekoncentra�ní faktor metody 100 [65]. 2,2´-Dithiobisanilin použili pro modifikaci Liu a kol. 
pro prekoncentraci kov� z vodných vzork�. Optimální hodnota pH byla v rozmezí 6,0-9,0. 



26 

Sorp�ní kapacita sorbentu byla 170 µmol·g-1. Bylo dosaženo návratnosti sorpce 98 % 
a prekoncentra�ního faktoru 130 [66]. Kyselinu chromotropovou použili jako modifika�ní 
�inidlo Tewari a kol. Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 4,0-4,5. Sorp�ní kapacita 
sorbentu byla 3,84 mg·g-1. Bylo dosaženo návratnosti 98±2 % a prekoncentra�ního faktoru 
150 [67]. Jambor a kol. použili jako �inidlo 8-hydroxychinolin, p�i�emž návratnost sorpce byla 
68±16 % p�i pH 10. Dále použili jako �inidlo diethyldithiokarbamát, kde dosáhli návratnosti 
sorpce 79±9 % p�i hodnot� pH 8. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [33].  

11.2.2. XAD-4 

Amberlit XAD-4 modifikovaný 1-(2-pyridylazo)-2-naftolem použili Islam a kol. pro 
prekoncentraci stopových kov�. Optimální rozmezí pH bylo 8,0-9,2. Sorp�ní kapacita 
sorbentu v��i Co2+ byla 145 µmol·g-1a bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 400 [68]. 
Dolak a kol. modifikovali XAD-4 kyselinou rubeanovou pro separaci a prekoncentraci kov�. 
Bylo dosaženo návratnosti sorpce 97±2 % p�i optimální hodnot� pH 3 a prekoncentra�ního 
faktoru 500 [69]. Další použité modifika�ní �inidlo na XAD-4 je m-fenylendiamin. Sorp�ní 
kapacita sorbentu pro Co2+ byla 3,89 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH 8,5, p�i�emž bylo 
dosaženo návratnosti sorpce > 98 % a prekoncentra�ního faktoru 10 [70]. Elci a kol. použili 
jako chelata�ní �inidlo v prvním p�ípad� amonium pyrolidindithiokarbamát pro prekoncentraci 
kov�. Návratnost sorpce byla > 95 % p�i optimální hodnot� pH 6, p�i�emž bylo dosaženo 
prekoncentra�ního faktoru 400. V druhém p�ípad� použili jako chelata�ní �inidlo                   
8-hydroxychinolin, op�t byla návratnost sorpce > 95 % p�i optimální hodnot� pH 8, bylo 
dosaženo prekoncentra�ního faktoru 400 [71]. Dalším, kdo použil 8-hydroxychinolin jako 
chelata�ní �inidlo pro prekoncentraci kov� byl Ghorbani a kol. Optimální rozmezí pH bylo 
6,0-12,0. Prekoncentra�ní faktor byl 80 a bylo dosaženo návratnosti sorpce 100 %. Metoda 
byla aplikována na vzorky povrchové vody [72]. Dalším modifika�ním �inidlem je                  
o-aminobenzoová kyselina. Optimální rozmezí pH bylo 4,0-6,0. Bylo dosaženo 
prekoncentra�ního faktoru 150, p�i�emž návratnost sorpce byla 98 % a sorp�ní kapacita 
sorbentu pro Co2+ byla 0,081 mmol·g-1 [73]. Asci a kol. použili jako komplexa�ní �inidlo       
di-2-pyridylketonthiosemikarbazon pro stanovení stopových prvk� ve vodných vzorcích. 
Optimální pH je v rozp�tí 4,0-10,0. Prekoncentra�ní faktor byl 200, p�i�emž bylo dosaženo 
návratnosti sorpce 95 % [74]. Dalším modifika�ním �inidlem je 2-acetylmerkaptofenyldiazo-
aminoazobenzen. Optimální rozmezí pH je 7,0-9,0. Sorp�ní kapacita tohoto sorbentu pro 
Co2+ byla 100 µmol·g-1. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 80, p�i�emž návratnost 
sorpce byla 95 % [75]. Hemasundaram a kol. použili jako modifika�ní �inidlo pro sorbent 
XAD-4 2,3-dihydroxynaftalen. Optimální rozmezí pH 5,0-8,0. Sorp�ní kapacita upraveného 
sorbentu �inila 112,3 µmol·g-1, p�i�emž návratnost sorpce byla 97±3 % a prekoncentra�ní 
faktor 10 [76]. Zajímavou metodu použili Türker a kol., ti zakotvili na sorbentu XAD-4 
Escherichia coli pro prekoncentraci n�kterých prvk� ze vzork� životního prost�edí. Optimální 
hodnota pH byla 8. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 25, p�i�emž návratnost sorpce 
byla 99±3 % a sorp�ní kapacita sorbentu pro Co2+ byla 28 µmol·g-1 [77]. 

11.2.3. XAD-7 

Sorbent Amberlit XAD-7 byl modifikován 4-(2-pyridylazo)resorcinolem. Optimální rozmezí 
pH 1,5-2,5. Bylo dosaženo návratnosti sorpce 90 %, p�i�emž prekoncentra�ní faktor byl 200 
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[78]. Dalším modifika�ním �inidlem je N.N´-bis(pyridin-2-ylmethyl)benzen-1,4-diamin. 
Optimální rozmezí pH bylo 6,5-7,5. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 200, p�i�emž 
návratnost sorpce byla 98±2 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [79]. 

11.2.4. XAD-16 

Pyrokatecholovou viole� (3,3',4-trihydroxyfuchson-2-sulfonová kyselina) použili jako 
modifika�ní �inidlo na XAD-16 Bouariche  a kol., pro prekoncentraci Co2+ z reálných vodných 
vzork�. Optimální rozmezí pH 4,15-5,10. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 99,36 mg·g-1, 
p�i�emž návratnost sorpce byla 99 % a bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 10 [80]. 
Dalším modifika�ním �inidlem použitým na XAD-16 je tetraboritan sodný. Tato metoda byla 
aplikována na r�zné vzorky vod. Optimální rozmezí hodnot pH bylo 8,0-10,0. Bylo dosaženo 
prekoncentra�ního faktoru 120, p�i�emž bylo dosaženo návratnosti sorpce 100±1 % [81]. 
Jako chelata�ní �inidlo pro prekoncentraci kov� bylo použito diethyldithiokarbamátu 
sodného. Optimální rozmezí pH bylo 3,0-6,0. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 75, 
p�i�emž návratnost sorpce byla 96 %. Metoda byla aplikována na vzorky mo�ské vody [82]. 
Jako modifika�ní �inidlo použili Sharma a kol. kyselinu galovou pro prekoncentraci kov�
z r�zných vzork� vod. Optimální rozmezí hodnot pH 6,0-7,0. Sorp�ní kapacita sorbentu pro 
Co2+ byla 281 µmol·g-1. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 286, p�i�emž návratnost 
sorpce byla 95±4 % [83]. Xylenolovou oranž (tetrasodná s�l 3,3´-Bis(N,N-
bis(karboxymethyl)-aminomethyl)-o-kresol-sulfonftaleinu) použili jako chelata�ní �inidlo 
Soylak a kol. Pro separaci a prekoncentraci kov� z vodných vzork�. Optimální rozmezí pH 
bylo 6,0-9,0. Bylo dosaženo návratnosti sorpce 100 % a prekoncentra�ního faktoru 15 [84]. 
Dalším použitým modifika�ním �inidlem je 4-{[(2-hydroxyfenyl)imino]methyl}-1,2-benzendiol. 
Optimální rozmezí hodnot pH bylo 6,0-8,0. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Co2+ byla 
246 µmol·g-1 a bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 250, p�i�emž návratnost sorpce 
�inila 98 % [85]. Sharma a kol. použili jako modifika�ní �inidlo kvercetin (3,3�,4�,5,6-
pentahydroxyflavon). Optimální rozmezí hodnot pH bylo 5,0-6,0. Bylo dosaženo sorp�ní 
kapacity sorbentu pro Co2+ 313 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 250, p�i�emž 
návratnost sorpce byla 97 % [86]. 

11.2.5. XAD-1180 

Modifika�ním �inidlem použitým na sorbentu XAD-1180 byla kyselina thiosalicylová. 
Návratnost sorpce byla 106±2 % p�i optimální hodnot� pH 8,5. Sorp�ní kapacita sorbentu 
byla 248 µmol·g-1 prekoncentra�ní faktor 18 [87]. Sorpce na sorbentu XAD-1180 zkoumali 
Soylak a kol. bez použití jakéhokoliv chelata�ního �i modifika�ního �inidla. Optimální rozmezí 
hodnot pH bylo 8,5-10,0. Prekoncentra�ní faktor byl 10 a návratnost sorpce v rozmezí 96-
100 % [88]. 

11.2.6. XAD-2000 

Bylo použito chelata�ní �inidlo diethyldithiokarbamát pro prekoncentraci kov� a jejich 
následnou analýzu pomocí FAAS. Optimální rozmezí pH bylo 7,0-9,0. Bylo dosaženo 
prekoncentra�ního faktoru 100 a návratnosti sorpce 93±2 %. Sorp�ní kapacita sorbentu pro 
Co2+ byla 6,08 mg·g-1 [89].   
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11.2.7. XAD-2010 

Gundogdu a kol. použili jako chelata�ní �inidlo pro separaci a prekoncentraci kov�          
8-hydroxychinolin. Optimální rozmezí hodnot pH bylo 6,0-12,0. Hodnota prekoncentra�ního 
faktoru byla 100, p�i�emž návratnost sorpce byla 97±2 % [90].   

12. Prekoncentrace niklu 

Pro rychlejší orientaci jsou všechny poznatky týkající se niklu shrnuty v tabulce �. 53 
v P�íloze �. 1 této diserta�ní práce na stranách �. 180-183. 

12.1. Silikagely 

5-Amino-1,3,4-thiadiazol-2-thiol použili jako modifika�ní �inidlo pro Silikagel Tzvetkova 
a kol., dosažená sorp�ní kapacita sorbentu byla 0,76 mg·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 
5,0 [41]. Dalším použitým �inidlem byl 8-hydroxychinolin. Optimální rozmezí hodnot pH pro 
sorpci bylo 5,0-8,0. Maximální sorp�ní kapacita sorbentu byla 255 µmol·g-1, hodnota 
prekoncentra�ního faktoru byla 200 s návratností sorpce 98±2 %. Metoda byla aplikována na 
vzorky �í�ní vody [42]. Modifika�ní �inidlo salicylaldoxim bylo použito pro modifikaci 
Silikagelu pro prekoncentraci stopových prvk�. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru p�i 
optimální hodnot� pH 3,5 [43]. Dalšími autory, kte�í použili jako modifika�ní �inidlo již 
zmín�ný 5-amino-1,3,4-thiadiazol-2-thiol, byl Padilha a kol. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 
0,16 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 5,0 s návratností 99±1 %. Metoda byla 
aplikována na reálné vzorky vod [44]. Jako modifika�ní �inidlo byl pro Silikagel použit N-(3-
propyl)-O-fenyldiamin. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 7,0-8,0. Sorp�ní 
kapacita sorbentu byla v rozmezí 350-450 µmol·g-1 a hodnota prekoncentra�ního faktoru 
�inila 100. Metoda byla aplikována na CRM a vzorky reálných vod [45]. Titíž auto�i použili 
jako další modifika�ní �inidlo 5-formyl-3-(1´karboxyfenylazo)salicylovou kyselinu. Optimální 
hodnoty pH pro sorpci byly v rozmezí 7,0-8,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity v rozsahu 
320-430 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 100 [46]. Madrakian a kol. použili pro
modifikaci sorbentu 2,4,6-trimorfolino-1,2,5-triazin. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci 
byl 4,0-6,0. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 670 µg·g-1 a prekoncentra�ní faktor 100 
s návratností sorpce 99 %. Metoda byla aplikována na vzorky vod [47]. Ethylendiamin-
trioctová kyselina byla použita pro modifikaci Silikagelu pro prekoncentraci stopových prvk�
z reálných vzork� vod. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Ni byla 89,1 mg·g-1 p�i optimální 
hodnot� pH sorpce 4,0 [48]. Dalším použitým �inidlem byl 1,10-fenanthrolin, rozsah 
optimálních hodnot pH pro sorpci byl 4,0-8,0. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 100 
s návratností sorpce 100±2 %. Metoda byla ov��ena na CRM [49]. Kocjan použil pro 
modifikaci Silikagelu acid orange 7 (sodná s�l kyseliny 4-(2-hydroxy-1-naftylazo)-
benzensulfonové). Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 14,2 µmol·g-1 p�i optimální 
hodnot� pH sorpce 9,0 [50]. Soliman použil k modifikaci dv� modifika�ní �inidla. V prvním 
p�ípad� to byl ninhydrin, p�i jeho použití byla sorp�ní kapacita sorbentu 0,240 mmol·g-1 p�i 
optimální hodnot� pH sorpce 6,7. V druhém p�ípad� byl použit isatin, sorp�ní kapacita takto 
modifikovaného sorbentu byla 0,241 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 6,7 [51]. Zou 
a kol. použili jako modifika�ní �inidlo sulfanilamid. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 
23,62 mg·g-1. Bylo dosaženo návratnosti sorpce v rozmezí 98-99 % p�i optimální hodnot�
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pH 5,0 a prekoncentra�ního faktoru 100. Metoda byla aplikována na povrchové vody [91].   
4-(8-Hydroxy-5-chinolylazo)naftalensulfonová kyselina byla použita jako další modifika�ní 
�inidlo. Optimální rozmezí hodnot pH bylo 4,0-7,0. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Ni2+ byla 
19,90 mg·g-1, návratnost sorpce byla > 95 % a prekoncentra�ní faktor 50 [92]. Další �inidlo 
použili Alan a kol., a to 2,3-dihydroxybenzaldehyd. Optimální rozmezí hodnot pH bylo 6,0-
7,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 0,040 mmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 
17, p�i�emž návratnost sorpce byla 104 % [93]. Sharma a kol. použili pro modifikaci 
Silikagelu tetracyklin. Optimální rozmezí pH bylo 6,8-7,8. Návratnost sorpce Ni2+ byla 96 % 
[94]. Salicylaldoxim použili jako modifika�ní �inidlo Sarkar a kol. Optimální rozmezí hodnot 
pH bylo 3,5-7,5. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 40, p�i�emž návratnost sorpce 
byla 93 % [95]. Posledním použitým modifika�ním �inidlem pro Silikagel byl                          
3-aminopropyltriethoxysilan. Prekoncentra�ní faktor byl roven 5 p�i optimálních hodnotách 
pH sorpce 	 5,0 s návratností sorpce 95±2 %. Tato metoda byla aplikována na vzorky 
mo�ské vody [110]. Jako modifika�ní �inidla pro Silikagel-C18 byly použity di-n-
hexyldithiofosfáty. Rozsah optimálních hodnot pH sorpce byl 2,0-4,0. Prekoncentra�ní faktor 
m�l hodnotu 10, metoda byla aplikována na CRM [54].  

12.2. Amberlity XAD 

12.2.1. XAD-2 

Jambor a kol. použili pro modifikaci sorbentu dv� �inidla, v prvním p�ípad�                       
8-hydroxychinolin. Bylo dosaženo návratnosti sorpce 74±11 % p�i hodnot� pH sorpce 10,0. 
Druhým �inidlem byl diethyldithiokarbamát, pro toto �inidlo bylo dosaženo návratnosti sorpce 
95±7 % p�i optimální hodnot� pH sorpce 8,0. Metody byly aplikovány na reálné vzorky vod 
[33]. Dalším použitým �inidlem byl pyrokatechol. Rozsah optimálních hodnot pH sorpce byl 
8,5-9,0. Hodnota sorp�ní kapacity sorbentu byla 24,4 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 
19 [57]. Tentýž autor použil op�t totéž �inidlo pro prekoncentraci Ni ze vzork� potravin. 
Sorp�ní kapacita sorbentu byla v tomto p�ípad� 23,6 µmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH 
sorpce 8,0. Prekoncentra�ní faktor byl roven 25. Metoda byla aplikována na CRM [58]. 
Tewari a kol. použili k modifikaci XAD-2 taktéž pyrokatechol. Rozsah optimálních hodnot pH 
sorpce byl 5,0-6,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 53,1 µmol·g-1

a prekoncentra�ního faktoru 200 s návratností sorpce 100±2 % [60]. Dalším použitým 
modifika�ním �inidlem je kyselina thiosalicylová. Tato metoda má široké rozp�tí použitelných 
hodnot pH pro sorpci 4,5-7,0. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 309,9 µmol·g-1

a prekoncentra�ní faktor 200 s návratností sorpce 92±3 %. Metoda byla aplikována na reálné 
vzorky vod [61]. Dále byl použit pro modifikaci sorbentu 2-(methylthio)anilin. Rozsah 
optimálních hodnot pH sorpce byl 5,0-7,0. Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 239,9 µmol·g-1

a hodnota prekoncentra�ního faktoru byla 400 s návratností sorpce 97 % [63]. Filik použil pro 
modifikaci XAD-2 5-palmitoyl-8-hydroxychinolin. Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci 
bylo 4,5-8,0. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 27 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 50 
s návratností sorpce 98±5 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [64]. Dalším 
modifika�ním �inidlem byl 2,2´-dithiobisanilin. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 
6,0-9,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 230 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 
150 s návratností sorpce 95 %. Metoda byla aplikována na vzorky vod a sediment� [66]. 
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Kyselina chromotropová byla použita jako další modifika�ní �inidlo. Optimální rozmezí 
hodnot pH sorpce bylo 5,0-6,0. Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 6,07 mg·g-1 a hodnota 
prekoncentra�ního faktoru 200 s návratností sorpce 95±4 % [67]. 2-Hydroxy-acetofenon-3-
thiosemikarbazon byl použit k modifikaci sorbentu XAD-2 pro separaci a prekoncentraci kov�
ze vzork� zeleniny. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Ni2+ byla 4,8 mg·g-1 p�i optimální hodnot�
pH 5,0 [96]. Dalším modifika�ním �inidlem je 1-nitroso-2-naftol. Optimální rozmezí pH je 5,0-
8,0. Sorp�ní kapacita tohoto sorbentu byla 516±2 µmol·g-1, prekoncentra�ní faktor byl 750 
a návratnost sorpce 98±1 % [97]. Sleszynska a kol.  použili pro modifikaci sorbentu 
Eriochrome Blue-Black R (sodná s�l 1-(2-hydroxy-1-naftylazo)-2-naftol-4-sulfonové kyseliny). 
Optimální hodnota pH byla 6,5. Dosažený prekoncentra�ní faktor byl roven 100. Návratnost 
sorpce byla v rozmezí 97-99 % [98]. 

12.2.2. XAD-4 

1-(2-Pyridylazo)-2-naftol byl použit pro modifikaci XAD-4 pro prekoncentraci Ni z reálných 
vzork� vod. Optimální rozmezí hodnot pH sorpce bylo 8,0-9,2. Bylo dosaženo sorp�ní 
kapacity sorbentu 135 µmol·g-1 a prekoncentra�ní faktor byl roven 360 [68]. Dalším použitým 
�inidlem je kyselina rubeanová. Prekoncentra�ní faktor m�l hodnotu 500 p�i optimální 
hodnot� pH sorpce 3,0 s návratností 102±3 %, aplikace byla provedena na reálné vzorky vod 
[69]. Bakhsh a kol. modifikovali sorbent m-fenylendiaminem. Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 
3,44 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 8,5. Hodnota prekoncentra�ního faktoru byla 
10 s návratností sorpce > 98 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [70]. Elci a kol. 
použili pro prekoncentraci dv� chelata�ní �inidla, v prvním p�ípad� to byl amonium 
pyrolidindithiokarbamát, optimální hodnota pH pro sorpci byla 6,0. Ve druhém p�ípad� použili 
8-hydroxychinolin, optimální hodnota pH sorpce byla 8,0. V obou p�ípadech bylo dosaženo 
prekoncentra�ního faktoru 400 s návratností sorpce > 95 %. Ob� metody byly aplikovány na 
reálné vzorky vod [71]. Ghorbani a kol. také použili pro modifikaci sorbentu                           
8-hydroxychinolin. Použitelné rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 6,0-12,0. Prekoncentra�ní 
faktor byl roven 80 s návratností sorpce 98 % [72]. Dalším použitým modifika�ním �inidlem 
byla o-aminobenzoová kyselina. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 4,0-6,0. Bylo 
dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 0,115 mmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 200 
s návratností sorpce 100 %. Metoda byla aplikována na CRM [73]. Di-2-pyridylketonthio-
semikarbazon byl použit jako modifika�ní �inidlo pro XAD-4 pro prekoncentraci Ni z reálných 
vzork� vod. Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 4,0-10,0. Prekoncentra�ní faktor 
byl roven 200 s návratností sorpce 98 % [74]. Dále byl použit 2-acetylmerkaptofenyldiazo-
aminoazobenzen jako modifika�ní �inidlo pro prekoncentraci niklu z reálných vzork� vod. 
Rozsah optimálních hodnot pH byl 7,0-10,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 
170 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 80 s návratností sorpce 98 % [75]. Hemasundaram 
a kol. použili k modifikaci 2,3-dihydroxynaftalen. Optimální rozp�tí hodnot pH pro sorpci bylo 
6,0-8,0. Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 214 µmol·g-1 a prekoncentra�ní faktor 10 
s návratností sorpce 99±3 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [76]. 
Pro prekoncentraci stopových kov� použili Tuzen a kol. jako komplexa�ní �inidlo                  
1-(2-pyridylazo)2-naftol (PAN). Optimální rozmezí hodnot pH bylo 8,5-10,0. Prekoncentra�ní 
faktor byl 200, p�i�emž návratnost sorpce �inila 95±1 % [99]. Ramesh a kol. použili v prvním 
p�ípad� amonium pyrolidindithiokarbamát pro prekoncentraci kov�. Optimální rozmezí 
hodnot pH bylo 3,0-7,0. Sorp�ní kapacita tohoto sorbentu byla 7,21 mg·g-1. Bylo dosaženo 
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návratnosti sorpce 98±3 % a prekoncentra�ního faktoru 130. V druhém p�ípad� použili jako 
modifika�ní �inidlo piperidin dithiokarbamát. Optimální hodnoty pH byly op�t v rozmezí 3,0-
7,0. Sorp�ní kapacita tohoto sorbentu byla 7,46 mg·g-1. Návratnost sorpce �inila 98±3 % 
a prekoncentra�ní faktor 120 [100]. Dalším, kdo použil chelata�ní �inidlo a extrahoval kovy 
ve form� jejich komplex� na sorbentu, byl Uzun a kol. K tomuto ú�elu použili 
diethyldithiokarbamát. Optimální rozmezí hodnot pH bylo 5,0-7,0. Bylo dosaženo návratnosti 
sorpce 95 % a prekoncentra�ního faktoru 150 [101]. 

12.2.3. XAD-7 

Tharanitharan a kol. použili pro prekoncentraci Ni2+ Amberlit XAD-7. K retenci iont�
dochází v p�ítomnosti aniontového tenzidu  dioktylsulfojantaranu sodného a chelata�ního 
�inidla EDTA. Optimální pH je v rozmezí 4,0-7,0. Návratnost sorpce byla kolem 96 % [102].  

12.2.4. XAD-16 

Tetraboritan sodný byl použit pro modifikaci sorbentu XAD-16. Optimální hodnoty pH pro 
sorpci byly v rozmezí 8,0-10,0. Hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 300 
s návratností sorpce 100±1 % [81]. Soylak a kol. použili jako chelata�ní �inidlo 
diethyldithiokarbamát sodný. Rozsah optimálních hodnot pH sorpce byl 3,0-6,0. 
Prekoncentra�ní faktor byl 75 s návratností sorpce 96 %. Metoda byla aplikována na reálné 
vzorky mo�ské vody [82]. Kyselina galová byla použita jako modifika�ní �inidlo pro 
prekoncentraci kov� z reálných vzork� vod. Optimální rozmezí hodnot pH sorpce bylo 
v rozp�tí 6,0-7,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 250 µmol·g-1 a prekoncentra�ního 
faktoru 300 s návratností sorpce 97±3 % [83]. Dalším použitým modifika�ním �inidlem je 
xylenolová oranž (tetrasodná s�l 3,3´-Bis(N,N-bis(karboxymethyl)aminomethyl)-o-
kresolsulfonftaleinu). Optimální rozsah hodnot pH pro sorpci byl 7,0-8,0. Hodnota 
prekoncentra�ního faktoru �inila 15 s návratností sorpce 98 % [84]. Venkatesh a kol. použili 
pro modifikaci sorbentu 4-{[(2-hydroxyfenyl)imino]methyl}-1,2-benzendiol. Optimální rozmezí 
hodnot pH pro sorpci bylo 5,5-7,5. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 225 µmol·g-1

a prekoncentra�ního faktoru 300 s návratností sorpce 96 %. Metoda byla aplikována na 
reálné vzorky vod [85]. Kvercetin (3,3�,4�,5,6-pentahydroxyflavon) byl použit pro modifikaci 
XAD-16. Rozsah optimálních hodnot pH sorpce byl 4,0-6,0. Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 
320 µmol·g-1 a prekoncentra�ní faktor 400 s návratností sorpce 99 % [86]. Amberlit XAD-16 
byl modifikován 1,3-dimethyl-3-aminopropan-1-olem. Optimální rozmezí pH bylo 8,0-8,5. 
Sorp�ní kapacita sorbentu byla 0,55 mmol·g-1. Prekoncentra�ní faktor m�l hodnotu 300 
a návratnost sorpce �inila 100 % [103]. Další modifika�ní �inidlo použili Ghaedi a kol., a to 
calix[4]resorcinaren. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Ni2+ byla 61,9 mg·g-1 p�i optimální 
hodnot� pH 6, návratnost sorpce byla 100±1 % a prekoncentra�ní faktor 208 [104].              
2-(2-Thiazolylazo)-p-kresol byl použit jako modifika�ní �inidlo pro separaci a prekoncentraci 
kov�. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Ni2+ byla 0,13 mmol·g-1, p�i�emž bylo dosaženo 
návratnosti sorpce 88 % [105]. Maheswari a kol. použili k modifikaci 1,2-difenylethanolamin. 
Optimální rozmezí hodnot pH bylo 7,0-8,0. Sorp�ní kapacita m�la hodnotu 0,80 mmol·g-1

a prekoncentra�ní faktor 600, p�i�emž návratnost sorpce byla 100 % [106]. 
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12.2.5. XAD-1180 

Kyselina thiosalicylová byla použita pro modifikaci sorbentu XAD-1180. Bylo dosaženo 
sorp�ní kapacity sorbentu 305 µmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 8,5. Prekoncentra�ní 
faktor byl 15 s návratností sorpce 100 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod 
a CRM [87]. Dále byla zkoumána sorpce na samotný sorbent XAD-1180 bez použití 
jakéhokoli �inidla. Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci Ni bylo v rozp�tí 8,5-10,0. 
Hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 20 s návratností sorpce 92-100 % [88]. 
Calmagite (hydroxymethylazonaftolsulfonová kyselina) byl použit jako modifika�ní �inidlo na 
sorbentu XAD-1180 pro prekoncentraci a separaci kov� ze vzork� mo�ské vody. Optimální 
rozmezí hodnot pH bylo 8,0-9,0. Návratnost sorpce �inila 100±2 %. Hodnota 
prekoncentra�ního faktoru byla 375 [107]. Tentýž autor op�t použil jako modifika�ní �inidlo 
calmagite pro prekoncentraci kov� z mo�i a z koncentrátu pro dialýzu. Ostatní parametry, 
jako je pH sorpce, prekoncentra�ní faktor a návratnost sorpce, jsou totožné [108]. 

12.2.6. XAD-2000 

Diethyldithiokarbamát byl použit jako modifika�ní �inidlo pro sorbent XAD-2000. Rozsah 
optimálních hodnot pH sorpce byl 7,0-9,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 
3,80 mg·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 100 s návratností sorpce 103±3 %. Metoda byla 
aplikována na reálné vzorky vod a CRM [89]. 

12.2.7. XAD-2010 

Pro modifikaci sorbentu XAD-2010 byl použit 8-hydroxychinolin. Optimální rozmezí hodnot 
pH sorpce bylo 6,0-12,0. Hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 100 s návratností 
sorpce 95±2 %. Metoda byla aplikována na CRM [90]. 

12.2.8. AMBERLYST 36 

Tento sorbent byl použit pro prekoncentraci Ni2+ ze vzork� potravin a vzork� vod. Sorp�ní 
kapacita sorbentu pro Ni2+ byla 143 mg·g-1. Hodnota prekoncentra�ního faktoru byla 100 
[109]. 

13. Prekoncentrace kadmia 

Pro rychlejší orientaci jsou všechny poznatky týkající se kadmia shrnuty v tabulce �. 52 
v P�íloze �. 1 této diserta�ní práce na stranách �. 177-180. 

13.1. Silikagely 

Tzvetkova a kol. použili pro modifikaci sorbentu 5-amino-1,3,4-thiadiazol-2-thiol. Sorp�ní 
kapacita sorbentu byla 1,09 mg·g-1 p�i optimální hodnot� pH 5,0 [41]. Dalším použitým 
modifika�ním �inidlem byl 8-hydroxychinolin. Rozsah optimálních hodnot pH sorpce byl 4,0-
7,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 92 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 150 
s návratností sorpce 97±1 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky �í�ních vod [42]. Jako 
modifika�ní �inidlo byl použit 5-amino-1,3,4-thiadiazol-2-thiol. Stejn� jako v prvním p�ípad�
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byla optimální hodnota pH sorpce rovna 5,0. Hodnota sorp�ní kapacity sorbentu byla 
0,35 mmol·g-1, p�i�emž návratnost sorpce byla 98±3 % [44]. N-(3-propyl)-O-fenyldiamin byl 
použit jako modifika�ní �inidlo pro prekoncentraci kov� z reálných vzork� vod. Optimální 
rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 7,0-8,0. Sorp�ní kapacita sorbentu byla v rozmezí 350-
450 µmol·g-1 a hodnota prekoncentra�ního faktoru 100 [45]. Tentýž autor použil pro 
modifikaci Silikagelu 5-formyl-3-(1´karboxyfenylazo)salicylovou kyselinu. Rozsah optimálních 
hodnot pH byl 7,0-8,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu v rozmezí 320-430 µmol·g-1

a hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 100. Metoda byla aplikována na reálné 
vzorky vod [46]. Madrakian a kol. použili pro modifikaci 2,4,6-trimorfolino-1,2,5-triazin. 
Optimální rozmezí hodnot pH sorpce bylo 4,0-6,0. Sorp�ní kapacita takto modifikovaného 
sorbentu byla 590 µg·g-1 a prekoncentra�ní faktor roven 50 s návratností sorpce 100 % [47]. 
1,10-Fenanthrolin byl použit pro modifikaci Silikagelu. Rozsah optimálních hodnot pH sorpce 
byl 6,0-8,0. Touto metodou bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 100 s návratností 
sorpce 99±2 %. Metoda byla ov��ena pomocí CRM [49]. Acid orange 7 (sodná s�l kyseliny 
4-(2-hydroxy-1-naftylazo)benzensulfonové) byla použita jako modifika�ní �inidlo pro 
prekoncentraci kov�. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 10,1 µmol·g-1 p�i optimální hodnot�
pH 9,0 [50]. Soliman použil pro modifikaci dv� �inidla. V prvním p�ípad� to byl ninhydrin 
a sorp�ní kapacita tohoto sorbentu byla 0,204 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 4,0. 
V druhém p�ípad� byl použit isatin, sorp�ní kapacita takto modifikovaného sorbentu byla 
0,222 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH 4,9 [51]. Dále byla pro modifikaci použita                
4-(8-hydroxy-5-chinolylazo)naftalensulfonová kyselina. Rozsah optimálních hodnot pH pro 
sorpci byl 4,0-7,0. Hodnota sorp�ní kapacity sorbentu �inila 88,2 mg·g-1 a prekoncentra�ního 
faktoru 50 s návratností sorpce > 95 % [92]. Dalším použitým modifika�ním �inidlem byl   
2,3-dihydroxybenzaldehyd. Optimální rozmezí hodnot pH sorpce bylo 6,0-7,0. Dosažená 
sorp�ní kapacita sorbentu �inila 0,070 mmol·g-1 a prekoncentra�ní faktor metody 6,25 
s návratností sorpce 95 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod a CRM [93]. 
Tetracyklin byl použit jako modifika�ní �inidlo Silikagelu pro prekoncentraci stopových prvk�
z reálných vzork� vod. Rozsah optimálních hodnot pH byl 6,6-7,8, p�i�emž návratnost sorpce 
�inila 99 % [94]. Silikagel modifikovaný cadionem (4-nitrodiazoaminoazobenzenem) byl 
použit pro prekoncentraci Cd2+ z vodných vzork�. Rozsah optimálního pH byl 7,4-9,0. Bylo 
dosaženo prekoncentra�ního faktoru 500, metoda byla aplikována i na CRM [111]. Dalším 
použitým modifika�ním �inidlem je diethyldithiokarbamát sodný. Optimální hodnota pH je > 3. 
Sorp�ní kapacita sorbentu byla 3,5 µmol·g-1, p�i�emž návratnost sorpce byla 96 % [112]. Ince 
a kol. modifikovali Silikagel 3-aminopropyltriethoxysilanem. Optimální hodnota pH byla 	 6,5. 
Prekoncentra�ní faktor byl 40 a návratnost sorpce v rozmezí 87-95 % [113]. Purpald           
(4-amino-3-hydrazino-5-merkapto-1,2,4-triazol) byl použit k modifikaci Silikagelu a ten 
následn� využit k prekoncentraci kov� z vodných vzork� a jejich následnou analýzou       
ICP-OES. Optimální hodnota pH pro sorpci byla 5.0. Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 
0,450 mmol·g-1. Bylo dosaženo návratnosti sorpce 98±4 % a prekoncentra�ního faktoru 500 
[114]. Osman a kol. modifikovali Silikagel použitím v prvním p�ípad� amino-derivát�
a následn� 2-hydroxynaftaldehydem. Optimální hodnota pH byla v rozmezí 4,0-6,0. Sorp�ní 
kapacita sorbentu 140 µmol·g-1 a návratnost sorpce 94±5 %. V druhém p�ípad� byl Silikagel 
modifikován chloro-deriváty a následn� op�t 2-hydroxynaftaldehydem. Optimální hodnota pH 
byla 4,0. Sorp�ní kapacita byla 220 µmol·g-1 a návratnost sorpce 94±6 % [115]. Tentýž autor 
použil k modifikaci 4-amoniantipyren op�t dv�ma zp�soby. V prvé �ad� jako N,N-donor, kdy 
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optimální hodnota pH byla 6,7 a sorp�ní kapacita sorbentu �inila 0,120 mmol·g-1. Bylo 
dosaženo návratnosti sorpce 99±6 %. V druhém p�ípad� jako N,O-donor, kde byla optimální 
hodnota pH 4,0 a sorp�ní kapacita 0,220 mmol·g-1, p�i návratnosti sorpce 97±4 % [116].      
4-Amino-3-hydroxy-2-(2-chlorobenzen)-azo-1-naftalensulfonová kyselina byla použita jako 
další modifika�ní �inidlo. Optimální rozmezí hodnot pH bylo 5,0-6,0. Sorp�ní kapacita �inila 
0,373 mmol·g-1. Bylo dosaženo návratnosti sorpce 94±4 % a prekoncentra�ního faktoru 500 
[117]. Liu a kol. použili pro prekoncentraci kov� Silikagel modifikovaný oxidem titani�itým. 
Optimální rozmezí hodnot pH bylo 8,0-9,0. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 2,93 mg·g-1. 
Návratnost sorpce byla 102 % a prekoncentra�ní faktor 50. Metoda byla aplikována na 
povrchové vody a CRM [118]. Dalším modifika�ním �inidlem je ofloxacin. Optimální rozmezí 
hodnot pH bylo 4,0-7,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity 39,17 mg·g-1 a prekoncentra�ního 
faktoru 100, p�i�emž návratnost sorpce byla > 95 % [119]. 1-Butyl-3-methylimidazolium 
hexafluorofosfát byl také použit jako modifika�ní �inidlo. Rozsah optimálních hodnot pH byl 
9,0-12,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 13,3 mg·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 
75, p�i�emž návratnost sorpce byla v rozmezí 95-103 % [120]. Posledním použitým 
modifika�ním �inidlem na Silikagelu byla sm�s Aliquat 336 a methylthymolové mod�i. 
Hodnota sorp�ní kapacity sorbentu �inila 6,2 µmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 9,0 
[128]. Zolfonoun a kol. použili k modifikaci Silikagelu-C18 5,5´-dithiobis(2-nitrobenzoovou) 
kyselinu. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod. Rozsah optimálních hodnot pH byl 
7,0-8,0. Bylo dosaženo návratnosti sorpce v rozmezí 96-99 % a prekoncentra�ního faktoru 
150 [121]. Dalším modifika�ním �inidlem použitým na Silikagelu-C18 byl 1-(2-thiazolylazo)-2-
naftol. Hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 6 p�i optimální hodnot� pH sorpce 6,5 
s návratností sorpce 99 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [56]. 

13.2. Amberlity XAD 

13.2.1. XAD-2 

Jambor a kol. použili pro modifikaci sorbentu dv� �inidla, v prvním p�ípad�                       
8-hydroxychinolin. Návratnost sorpce byla 65±10 % p�i optimální hodnot� pH sorpce 10,0. 
Druhým použitým �inidlem byl diethyldithiokarbamát, návratnost sorpce takto 
modifikovaného sorbentu byla 26±14 %. Ob� metody byly aplikovány na reálné vzorky vod 
[33]. Dalším použitým �inidlem pro prekoncentraci Cd2+ byl pyrokatechol. Optimální rozmezí 
hodnot pH pro sorpci bylo 6,0-8,5. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 35,7 µmol·g-1

a prekoncentra�ního faktoru 16 [57]. Totéž modifika�ní �inidlo bylo použito pro online 
prekoncentraci kov�. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 30,7 µmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH 
sorpce 9,2. Hodnota prekoncentra�ního faktoru byla 22 [58]. Totéž modifika�ní �inidlo použili 
i Tewari a kol. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpce byl 4,0-5,0. Hodnota sorp�ní 
kapacity sorbentu �inila 40,9 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 200 s návratností sorpce 
98±1 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [60]. Dalším modifika�ním �inidlem 
použitým pro modifikaci sorbentu byla kyselina thiosalicylová. Optimální rozp�tí hodnot pH 
pro sorpci bylo 4,0-4,5. Sorp�ní kapacity sorbentu pro Cd2+ byla 197,5 µmol·g-1

a prekoncentra�ní faktor 200 s návratností sorpce 97±2 % [61]. Chinalizarin byl použit pro 
modifikaci sorbentu XAD-2 pro prekoncentraci stopových prvk� z reálných vzork� vod. 
Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 5,5-7,0. Dosažená sorp�ní kapacita sorbentu 
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m�la hodnotu 1,70 mg·g-1, hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 50 s návratností 
sorpce 98±2 % [62]. Guo a kol. použili pro modifikaci sorbentu 2-(methylthio)anilin. 
Použitelné hodnoty pH byly v rozmezí 5,0-8,0. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 210,6 µmol·g-1

a prekoncentra�ní faktor byl 300 s návratností sorpce 98 % [63]. Dalším použitým 
modifika�ním �inidlem byl 5-palmitoyl-8-hydroxychinolin. Rozsah optimálních hodnot pH pro 
sorpci byl 5,5-8,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 27 µmol·g-1 a prekoncentra�ního 
faktoru 50 s návratností sorpce 97±4 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [64]. 
2,4-Dinitrofenyldiazoaminoazobenzen byl použit pro modifikaci sorbentu XAD-2 pro 
prekoncentraci kov� z reálných vzork� vod. Optimální rozmezí hodnot pH sorpce bylo 7,0-
11,0. Prekoncentra�ní faktor byl roven 100, p�i�emž návratnost sorpce byla 97±1 % [65]. Liu 
a kol. použili jako modifika�ní �inidlo 2,2´-dithiobisanilin pro prekoncentraci Cd2+ ze vzork�
vod a sediment�. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 6,0-9,0. Hodnota sorp�ní 
kapacity sorbentu �inila 360 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 200 s návratností sorpce 
96 % [66]. Kyselina chromotropová byla použita jako další modifika�ní �inidlo na sorbentu 
XAD-2. Optimální rozmezí hodnot pH sorpce bylo 5,0-6,0. Dosažená hodnota sorp�ní 
kapacity sorbentu �inila 9,35 mg·g-1 a prekoncentra�ního sorbentu 100 s návratností sorpce 
98±3 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [67]. 2-Hydroxy-acetofenon-3-
thiosemikarbazon byl použit k modifikaci sorbentu. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 3,7 mg·g-1

p�i optimální hodnot� pH sorpce 5,0. Metoda byla aplikována na vzorcích zeleniny [96]. 
Lemos a kol. použili pro prekoncentraci kadmia a m�di, sorbent XAD-2 modifikovaný           
2-aminothiofenolem. Jedná se o online systém, kdy doba prekoncentra�ního �asu byla 60 s. 
Optimální rozmezí hodnot pH bylo 8,0-9,2. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 3,7 mmol·g-1, 
prekoncentra�ní faktor m�l hodnotu 28 a bylo dosaženo návratností v mezích 94-107 % 
[122].  

13.2.2. XAD-4 

Kyselina rubeanová byla použita pro modifikaci sorbentu XAD-4 pro prekoncentraci 
stopových prvk� z reálných vzork� vod. Bylo dosaženo hodnoty prekoncentra�ního faktoru 
až 500 p�i optimální hodnot� pH sorpce 4,0 s návratností sorpce 90±2 % [69]. Elci a kol. 
použili pro prekoncentraci dv� chelata�ní �inidla, v prvním p�ípad� byl použit amonium 
pyrolidindithiokarbamát. Prekoncentra�ní faktor byl roven 400 p�i optimální hodnot� pH 
sorpce 6,0 a návratnosti sorpce > 95 %. V druhém p�ípad� byl použit 8-hydroxychinolin, 
optimální hodnota pH byla 8,0. Prekoncentra�ní faktor m�l hodnotu 400 s návratností sorpce 
> 95 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [71]. Dalším použitým modifika�ním 
�inidlem byla kyselina o-aminobenzoová. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 4,0-
6,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 0,084 mmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 
400, p�i�emž návratnost sorpce �inila 100 % [73]. Dále byl jako modifika�ní �inidlo použit    
2-acetylmerkaptofenyldiazoaminoazobenzen. Optimální rozp�tí hodnot pH pro sorpci bylo 
7,0-10,0. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Cd2+ byla 180 µmol·g-1 a prekoncentra�ní faktor 80 
p�i návratnosti sorpce 102 % [75]. 2,3-dihydroxynaftalen byl použit pro modifikaci sorbentu 
pro prekoncentraci stopových prvk� z reálných vzork� vod. Rozsah optimálních hodnot pH 
pro sorpci byl 6,0-8,0. Dosažená hodnota sorp�ní kapacity sorbentu �inila 87,7 µmol·g-1

a hodnota prekoncentra�ního faktoru byla 10 s návratností sorpce 97±3 % [76]. Tuzen a kol. 
použili pro modifikaci sorbentu 1-(2-pyridylazo)2-naftol. Použitelná hodnota pH pro sorpci 
byla v rozmezí 8,5-10,0. Prekoncentra�ní faktor byl roven 200, p�i�emž návratnost sorpce 
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�inila 96±3 % [99]. Dalším modifika�ním �inidlem byl amonium pyrolidindithiokarbamát. 
Rozsah optimálních hodnot pH byl 4,0-7,0. Sorp�ní kapacita sorbentu byla rovna 9,47 mg·g-1

a prekoncentra�ní faktor 180 p�i návratnosti sorpce 99±3 % [100]. Diethyldithiokarbamát byl 
použit jako modifika�ní �inidlo pro XAD-4 pro prekoncentraci stopových prvk�. Optimální 
rozmezí hodnot pH bylo 5,0-7,0. Hodnota prekoncentra�ního faktoru �inila 150 s návratností 
sorpce 97 % [101]. Amberlit XAD-4 byl modifikován 3,4-dihydroxybenzoovou kyselinou. Op�t 
se jedná o online systém, kdy prekoncentra�ní �as m�l hodnotu 60 s. Optimální hodnota pH 
byla 7,0. Prekoncentra�ní faktor byl 102, návratnost sorpce �inila 92-107 % [123]. 

13.2.3. XAD-16 

Tetraboritan sodný byl použit pro modifikaci sorbentu pro prekoncentraci stopových prvk�
z reálných vzork� vod. Rozsah optimálních hodnot pro sorpci byl 8,0-10,0. Maximální 
dosažená hodnota návratnosti sorpce �inila 99±1 % [81]. Dalším použitým modifika�ním 
�inidlem byl diethyldithiokarbamát sodný. Optimální rozmezí hodnot pH sorpce bylo 3,0-6,0. 
Hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 75 s návratností sorpce 95 %. Metoda byla 
aplikována na vzorky mo�ské vody [82]. Xylenolovou oranž (tetrasodná s�l 3,3´-Bis(N,N-
bis(karboxymethyl)aminomethyl)-o-kresolsulfonftaleinu) použili jako modifika�ní �inidlo 
Soylak a kol. Použitelné rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 7,0-8,0. Bylo dosaženo 
prekoncentra�ního faktoru 15 p�i návratnosti sorpce 96 % [84]. Dále byl jako modifika�ní 
�inidlo použit 4-{[(2-hydroxyfenyl)imino]methyl}-1,2-benzendiol. Rozsah optimálních hodnot 
pH sorpce byl 6,0-8,0. Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 56 µmol·g-1 a prekoncentra�ní faktor 
150, s návratností sorpce 97 % [85]. Calix[4]resorcinaren byl použit jako modifika�ní �inidlo 
pro XAD-16 pro prekoncentraci kov� ze vzork� životního prost�edí. Bylo dosaženo sorp�ní 
kapacity sorbentu 62,5 mg·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 6,0. Prekoncentra�ní faktor 
m�l hodnotu 208, p�i�emž návratnost sorpce �inila 97±1 % [104]. Dále byl použit pro 
modifikaci sorbentu 2-(2-thiazolylazo)-p-kresol. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Cd2+ byla 
0,07 mmol·g-1 p�i návratnosti sorpce 90 %. Metoda byla aplikována na vzorky mo�ské vody 
[105]. Maheswari a kol. modifikovali XAD-16 1,2-difenylethanolaminem. Rozsah optimálních 
hodnot pH pro sorpci byl 6,5-7,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 0,74 mmol·g-1

a prekoncentra�ního faktoru 500 p�i návratnosti sorpce 100 %. Metoda byla aplikována na 
vzorky zeleniny, vitamínové tablety a vzorky vod [106]. K modifikaci Amberlitu XAD-16 byl 
použit bis-(2,3,4-trihydroxybenzyl)ethylendiamin. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 
0,78 mmol·g-1 a návratnost sorpce 99 % p�i optimální hodnot� pH sorpce 6,5. 
Prekoncentra�ní faktor byl 450 [124]. Dalším použitým modifika�ním �inidlem byl oxyaceton 
acetamid. Optimální rozmezí hodnot pH bylo 6,0-7,0. Sorp�ní kapacita tohoto sorbentu byla 
pro Cd2+ 0,768 mmol·g-1. Bylo dosaženo návratnosti sorpce 99 % a prekoncentra�ního 
faktoru 400 [125]. 

13.2.4. XAD-1180 

Sorbent XAD-1180 byl modifikován kyselinou thiosalicylovou. Sorp�ní kapacita sorbentu 
�inila 143 µmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 8,5. Hodnota prekoncentra�ního faktoru 
byla rovna 18 p�i návratnosti sorpce 95±1 % [87]. Tokalioglu a kol. prekoncentrovali kovy na 
sorbentu XAD-1180 z kyselých roztok�. Metodu aplikovali na vzorky zinkových rud. Dosáhli 
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prekoncentra�ního faktoru 40, p�i�emž návratnost sorpce byla 99 % u reálných vzork� pak 
s odchylkou 10 % [126]. 

13.2.5. XAD-2000 

Diethyldithiokarbamát byl použit pro modifikaci sorbentu XAD-2000 pro prekoncentraci 
stopových prvk�. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 7,0-9,0. Hodnota sorp�ní 
kapacity sorbentu byla rovna 4,41 mg·g-1 a hodnota prekoncentra�ního faktoru 100 
s návratností sorpce 96±3 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod a CRM [89].  

13.2.6. XAD-2010 

Gundogdu a kol. modifikovali sorbent XAD-2010 8-hydroxychinolinem. Optimální rozmezí 
hodnot pH pro sorpci bylo 6,0-12,0. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 100 p�i 
návratnosti sorpce 96±2 % [90]. 

13.2.7. Amberlit IRC-718 

Mala a kol. použili pro prekoncentraci kov� sorbent amberlit IRC-718. Rozsah optimálních 
hodnot pH byl 8,5-9,0. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 1,06 mmol·g-1 a hodnota 
prekoncentra�ního faktoru byla 10 [127]. 

14. Prekoncentrace olova 

Pro rychlejší orientaci jsou všechny poznatky týkající se olova shrnuty v tabulce �. 54 
v P�íloze �. 1 této diserta�ní práce na stranách �. 183-186. 

14.1. Silikagely 

K modifikaci sorbentu byl použit 3-aminopropyltriethoxysilan. Bylo dosaženo hodnoty 
prekoncentra�ního faktoru 40 p�i optimální hodnot� pH 8,0 a p�i návratnosti sorpce 	 95 %. 
Metoda byla aplikována na vzorky mo�ské vody [23]. Dalším modifika�ním �inidlem je          
3-merkaptopropyltrimethoxysilan. U takto upraveného sorbentu byla hodnota 
prekoncentra�ního faktoru rovna 40 p�i optimální hodnot� pH sorpce 7, s návratností sorpce 
	 90 % [24]. Dále byl jako modifika�ní �inidlo použit 5-amino-1,3,4-thiadiazol-2-thiol. Sorp�ní 
kapacita sorbentu byla 1,54 mg·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 5,0 [41].                         
8-Hydroxychinolin byl použit pro modifikaci Silikagelu pro prekoncentraci stopových prvk�
z reálných vzork� povrchových vod. Rozsah optimálních hodnot pH sorpce byl 4,5-7,0. Bylo 
dosaženo sorp�ní kapacity 158 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 250 s návratností 
sorpce 99±2 % [42]. 5-Amino-1,3,4-thiadiazol-2-thiol použili pro modifikaci sorbentu Padilha 
a kol. Sorp�ní kapacita sorbentu m�la hodnotu 0,13 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH 
sorpce 5,0, p�i návratnosti sorpce 99±3 % [44]. Silikagel modifikovaný N-(3-propyl)-O-
fenyldiaminem byl použit pro prekoncentraci kov� z reálných vzork� vod. Rozsah optimální 
hodnot pH pro sorpci byl 7,0-8,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu v rozmezí 350-
450 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 100 [45]. 5-Formyl-3-(1´karboxyfenylazo)-
salicylová kyselina byla použita pro modifikaci Silikagelu. Optimální rozmezí hodnot pH pro 
sorpci bylo 7,0-8,0. Sorp�ní kapacita byla v rozmezí hodnot 320-430 µmol·g-1. Hodnota 
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prekoncentra�ního faktoru byla rovna 100. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod 
[46]. Dalším použitým modifika�ním �inidlem je 1,10-fenanthrolin. Použitelné hodnoty pH pro 
sorpci byly v rozmezí 6,0-8,0. Prekoncentra�ní faktor byl 100 p�i návratnosti sorpce 78±2 % 
[49]. Acid orange 7 (sodná s�l kyseliny 4-(2-hydroxy-1-naftylazo)-benzensulfonové) byla 
použita pro modifikaci Silikagelu a následnou prekoncentraci stopových prvk�. Sorp�ní 
kapacita sorbentu byla 4,8 µmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 9,0 [50]. Soliman použil 
pro modifikaci sorbentu dv� �inidla. V prvním p�ípad� ninhydrin, kde hodnota sorp�ní 
kapacity sorbentu byla 0,148 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 5,40. Druhým 
použitým �inidlem byl isatin, kde sorp�ní kapacita sorbentu �inila 0,130 mmol·g-1 p�i optimální 
hodnot� pH 5,40 [51]. 2,3-Dihydroxybenzaldehyd byl použit jako další modifika�ní �inidlo pro 
Silikagel. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 6,0-7,0. Bylo dosaženo sorp�ní 
kapacity sorbentu 0,040 mmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 25 p�i návratnosti sorpce 
99 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod a CRM [93]. Dalším použitým 
modifika�ním �inidlem byl 3-aminopropyltriethoxysilan. Optimální hodnota pH pro sorpci byla 
	 5,0. Prekoncentra�ní faktor metody byl 5 p�i návratnosti sorpce 98±3 %. Metoda byla 
aplikována na vzorky mo�ské vody [110]. Dále byl jako modifika�ní �inidlo použit cadion     
(4-nitrodiazoaminoazobenzen). Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 8,0-9,0. 
V tomto p�ípad� bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru až 1000, aplikace byla provedena 
na vzorky vod a CRM [111]. Diethyldithiokarbamát sodný byl použit pro modifikaci Silikagelu 
pro prekoncentraci Pb2+ ze synteticky p�ipravených vzork� vod. Použitelné hodnoty pH byly 
> 3. Hodnota sorp�ní kapacity sorbentu byla rovna 95 µmol·g-1 p�i návratnosti sorpce 87 % 
[112]. Purpald (4-amino-3-hydrazino-5-merkapto-1,2,4-triazol) byl použit k modifikaci 
sorbentu pro prekoncentraci kov� ze vzork� vod. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 
0,090 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 6,0. Prekoncentra�ní faktor byl roven 500 p�i 
návratnosti sorpce 96±5 % [114]. Osman a kol. použili pro modifikaci 2-hydroxynaftaldehyd 
na dvou sorbentech. V prvním p�ípad� je to Silikagel s amino skupinami, optimální rozmezí 
pH hodnot pro sorpci bylo 5,0-6,0, sorp�ní kapacita sorbentu byla 60 µmol·g-1 p�i návratnosti 
sorpce 95±5 %. V druhém p�ípad� byl použit Silikagel s chloro skupinami, sorp�ní kapacity 
tohoto sorbentu byla 70 µmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 5,0 a návratnosti sorpce 
93±5 %. Ob� metody byly aplikovány na vzorky reálných vod [115]. Dalším použitým 
�inidlem je 4-aminoantipyren (N.N-donor), kde sorp�ní kapacita sorbentu byla 0,060 mmol·g-1

p�i optimální hodnot� pH 6,7 a p�i návratnosti sorpce 97±5 %. Dále bylo použito totéž �inidlo 
4-aminoantipyren (N,O-donor) ale s rozdílnou vazbou �inidla na sorbent. V tomto p�ípad�
byla sorp�ní kapacita sorbentu 0,090 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 5,0 a p�i 
návratnosti sorpce 95±4 %. Ob� metody byly aplikovány na pitné vody [116]. 4-Amino-3-
hydroxy-2-(2-chlorobenzen)-azo-1-naftalensulfonová kyselina byla použita pro modifikaci 
Silikagelu pro prekoncentraci kov� ze vzork� mo�ské vody. Rozsah optimálních hodnot pH 
pro sorpci byl 4,0-5,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 0,350 mmol·g-1

a prekoncentra�ního faktoru 500 s návratností sorpce 95±5 % [117]. Dalším použitým 
modifika�ním �inidlem byl ofloxacin, optimální rozmezí hodnot pH bylo v rozp�tí 4,0-7,0. 
Hodnota sorp�ní kapacity sorbentu �inila 48,69 mg·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 100 p�i 
návratnosti sorpce > 95 % [119]. Silikagel byl modifikovaný sm�sí Aliquatu 336 
a methylthymolovou mod�í. Optimální hodnota pH byla 9,0, p�i�emž sorp�ní kapacita 
sorbentu �inila 9,4 µmol·g-1 [128]. He a kol. modifikovali Silikagel p-toluensulfonylamidem. 
Optimální rozmezí hodnot pH bylo 4,0-7,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity 33,2 mg·g-1
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a prekoncentra�ního faktoru 200, p�i�emž návratnost sorpce dosahovala 96-102 %. Dále 
použili k modifikaci nanomerního Silikagelu totéž �inidlo, tento sorbent se vyzna�oval 
výraznou selektivitou v��i Pb2+. Sorp�ní kapacita tohoto sorbentu byla 19 mg·g-1 p�i hodnot�
pH 4,0, ostatní parametry sorpce z�staly stejné [129]. Tentýž kolektiv modifikoval Silikagel 
dalším modifika�ním �inidlem 4-(2-aminoethylamino)-N-(2-(2aminoethylamino)ethyl)butan-
amidem. Rozsah optimálních hodnot pH byl 4,0-7,0. Sorp�ní kapacita byla 9,8 mg·g-1

a prekoncentra�ní faktor 50. Op�t byl použit i nanomerní Silikagel se stejným modifika�ním 
�inidlem. Optimální rozmezí hodnot pH bylo 2,0-7,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity 
22,3 mg·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 75, p�i�emž návratnost sorpce �inila 95-104 % 
[130]. Baysal a kol. použili pro modifikace nano�ástice st�íbra a �inidlo amonium 
pyrolidindithiokarbamát. Optimální hodnota pH byla 	 7,0. Bylo dosaženo prekoncentra�ního 
faktoru 50, návratnost sorpce �inila 98 % [131]. Kyselina thiosalicylová byla použita jako 
modifika�ní �inidlo. Optimální hodnota pH byla 6,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity 
v rozmezí 64-70 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 150, p�i�emž návratnost sorpce byla 
94-101 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [132]. Ti samí auto�i použili také 
jako modifika�ní �inidlo 5-amino-1,3,4-thiadiazole-2-thiol. Optimální hodnota pH byla op�t 
6,0. Sorp�ní kapacita byla v rozmezí 48,2-49,5 µmol·g-1, návratnost sorpce byla 93 % [133].
Dalším použitým modifika�ním �inidlem na nanomerním Silikagelu byl p-dimethyl-
aminobenzaldehyd. Optimální rozmezí hodnot pH bylo 4,0-7,0. Sorp�ní kapacita sorbentu 
byla 6,02 mg·g-1, prekoncentra�ní faktor byl 37,5. Bylo dosaženo návratnosti sorpce 99-
100 % [134]. Xylenolová oranž (tetrasodná s�l 3,3´-Bis(N,N-bis(karboxymethyl)amino-
methyl)-o-kresolsulfonftaleinu) byla také použita k modifikaci Silikagelu. Rozsah optimálních 
hodnot pH byl 4,5-5,5. Sorp�ní kapacita tohoto sorbentu byla 1,2 µmol·g-1. Metoda byla 
aplikována na vzorky potravin a p�írodních vod [135]. Pro prekoncentraci Pb2+ byl Silikagel 
modifikován fosfore�nanem zirkoni�ným. Optimální rozmezí hodnot pH bylo 4,0-5,0. Bylo 
dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 96,5 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 30, p�i�emž 
návratnost sorpce byla 106-113 % [136]. Fan a kol. použili k modifikaci alizarinovou viole�
(sodná s�l kyseliny 4-hydroxy-3-((2-hydroxy-1-naftalen-yl)azo)benzensulfonové) pro 
prekoncentraci olova ze vzork� životního prost�edí. Optimální hodnota pH byla 6,0. Sorp�ní 
kapacita tohoto sorbentu byla 3,45 mg·g-1, hodnota prekoncentra�ního faktoru byla 500, 
p�i�emž návratnost sorpce byla v rozp�tí 99-101 % [137]. Dalším použitým �inidlem je oxid 
niobi�ný. Rozsah optimálních hodnot pH byl 5,0-9,0. Bylo dosaženo návratnosti sorpce 
v rozp�tí 90-104 %. V tomto p�ípad� se jedná o online systém. Metoda byla aplikována na 
reálné vzorky vod [138]. Kaur a kol. použili k modifikaci resacetofenon. Optimální hodnoty pH 
byly v rozmezí 7,0-10,0. Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 167,27 µmol·g-1 a hodnota 
prekoncentra�ního faktoru 60. Návratnost sorpce byla v rozp�tí 96-98 % [139]. Modifikace 
byla provedena zakotvením dipyridylových jednotek na nanomerním Silikagelu. Optimální 
rozmezí hodnot pH bylo 6,0-9,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 151 mg·g-1

a prekoncentra�ního faktoru 300, p�i�emž návratnost sorpce byla 97-103 % [140]. Maltez 
a kol. použili jako modifika�ní �inidlo O,O-diethyldithiofosfát. Jako sorbent použili komer�n�
vyráb�ný Silikagel-C18 a Silikagel-C18, který si sami p�ipravili. Bylo dosaženo 
prekoncentra�ních faktor� 129 a 125. Návratnost sorpce byla v prvním p�ípad� 104±2 % 
a ve druhém 99±1 %. V tomto p�ípad� se jedná o online systém, metoda byla aplikována na 
reálné vzorky vod a CRM [141]. Dalším, kdo použil Silikagel-C18, byli Lima kol. Ti použili 
jako modifika�ní �inidlo diethyldithiokarbamát, taktéž se jedná o online systém. Hodnota 
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prekoncentra�ního faktoru �inila 189 p�i optimálním pH 4,6 [142]. 5,5´-Dithiobis(2-
nitrobenzoová) kyselina byla rovn�ž použita pro modifikaci Silikagelu-C18. Rozsah 
optimálních hodnot pH pro sorpci byl 7,0-8,0. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 200, 
p�i�emž návratnost sorpce byla v rozmezí 99-101 % [121]. Dále byl jako modifika�ní �inidlo 
použit 1-(2-thiazolylazo)-2-naftol pro prekoncentraci kov� z reálných vzork� vod. Hodnota 
prekoncentra�ního faktoru byla rovna 7 p�i optimální hodnot� pH sorpce 6,5 p�i návratnosti 
sorpce 92 % [56]. 

14.2. Amberlity XAD 

K modifikaci sorbentu na bázi styren-divinylbenzenu byl použit dithiokarbamát. Optimální 
rozmezí hodnot pH bylo 4,0-5,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 23 mg·g-1, 
p�i�emž návratnost sorpce �inila 99 %. Prekoncentra�ní faktor m�l hodnotu 10 [143]. 

14.2.1. XAD-2 

Jambor a kol. použili k modifikaci sorbentu XAD-2 dv� �inidla. V prvním p�ípad� to byl     
8-hydroxychinolin. Návratnost sorpce byla 94±20 % p�i optimální hodnot� pH sorpce 10,0. 
V druhém p�ípad� použili diethyldithiokarbamát, v tomto p�ípad� bylo dosaženo návratnosti 
sorpce 94±7 % p�i hodnot� pH sorpce 8,0. Ob� metody byly aplikovány na reálné vzorky vod 
[33]. Chinalizarin byl použit jako další modifika�ní �inidlo pro prekoncentraci kov� z reálných 
vzork� vod. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 5,5-6,5. Hodnota sorp�ní kapacity 
�inila 5,28 mg·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 50 p�i návratnosti sorpce 91±6 % [62]. Dalším 
�inidlem použitým k modifikaci XAD-2 byl 5-palmitoyl-8-hydroxychinolin. Optimální rozmezí 
hodnot pH pro sorpci bylo 5,0-8,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu pro Pb2+

24 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 50 s návratností sorpce 97±4 %. Metoda byla 
aplikována na reálné vzorky vod [64]. Brajter a kol. použili k modifikaci amberlitu XAD-2 
pyrokatecholovou viole� (3,3',4-trihydroxyfuchson-2-sulfonová kyselina). Optimální rozp�tí 
hodnot pH bylo 6,5-8,5. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru až 500 [144]. Kyselina 
salicylová byla použita jako modifika�ní �inidlo na XAD-2 pro prekoncentraci olova a zinku. 
Optimální rozmezí hodnot pH bylo 4,0-6,0. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 461 µg·g-1, 
hodnota prekoncentra�ního faktoru �inila 140, p�i�emž návratnost sorpce byl 100±3 % [145]. 
2-(2´-Benzothiazolylazo)-p-kresol byl použit k modifikaci XAD-2 v online systému. Optimální 
rozp�tí hodnot pH bylo 7,0-7,5. Hodnota prekoncentra�ního faktoru �inila 19. Návratnost 
sorpce byla v rozmezí 93-107 %. Metoda byla aplikována na r�zné vzorky p�írodních vod 
[146]. 

14.2.2. XAD-4 

1-(2-Pyridylazo)-2-naftol byl použit k modifikaci sorbentu XAD-4. Optimální rozmezí 
hodnot pH pro sorpci bylo 8,0-9,2. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 76 µmol·g-1

a prekoncentra�ního faktoru 300 [68]. Elci a kol. použili dv� chelata�ní �inidla pro 
prekoncentraci kov� z reálných vzork� vod. V prvním p�ípad� to byl 8-hydroxychinolin, kde 
hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 400 p�i optimální hodnot� pH sorpce 8,0 
a s návratností sorpce > 95 %. Druhým použitým �inidlem byl amonium pyrolidindithio-
karbamát, kde optimální hodnota pH sorpce byla 6,0, taktéž dosažená hodnota 
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prekoncentra�ního faktoru byla 400 s návratností sorpce > 95 % [71]. Dále byla k modifikaci 
sorbentu použita o-aminobenzoová kyselina, rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 
4,0-6,0. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 0,060 mmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 400 p�i 
návratnosti sorpce 103 %. Metoda byla ov��ena na CRM [73]. 1-(2-Pyridylazo)2-naftol byl 
op�t použit k modifikaci tohoto XAD sorbentu. Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 
8,5-10,0. Prekoncentra�ní faktor byl roven 200 p�i návratnosti sorpce 95±2 %. Metoda byla 
aplikována na vzorky vod a sediment� [99]. Ramesh a kol. použili k modifikaci dv� �inidla. 
Prvním byl amonium pyrolidindithiokarbamát, kde byl zjišt�n optimální rozsah pH pro sorpci  
4,0-7,0. Sorp�ní kapacita o hodnot� 10,25 mg·g-1, prekoncentra�ní faktor roven 160 p�i 
návratnosti sorpce 99±3 %. Jako druhé �inidlo byl použit piperidin dithiokarbamát, kde bylo 
optimální rozp�tí hodnot pH pro sorpci 4,0-7,0. Dosažená hodnota sorp�ní kapacity sorbentu 
byla 9,86 mg·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 150 s návratností sorpce 99±3 %. Ob� metody 
byly aplikovány na reálné vzorky vod [100]. Dále byl použit k modifikaci sorbentu 
diethyldithiokarbamát, použitelný rozsah hodnot pH pro sorpci byl 5,0-7,0. Prekoncentra�ní 
faktor m�l hodnotu 150 p�i návratnosti sorpce 104 % [101]. Modifika�ní �inidlo použité na 
sorbentu XAD-4 bylo 1-(2-pyridylazo)-2.naftol, v tomto p�ípad� se jedná o online systém. 
Rozsah optimálních hodnot pH byl 7,8-8,3. Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 0,96 µmol·g-1

a prekoncentra�ní faktor 12000. Metoda byla aplikována na vzorky reálných mo�ských vod. 
Návratnost sorpcí byla v rozmezí 98-101 % [147].   

14.2.3. XAD-16 

Tetraboritan sodný byl použit k modifikaci sorbentu XAD-16 pro prekoncentraci kov� ze 
vzork� vod. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 8,0-10,0. Bylo dosaženo 
prekoncentra�ního faktoru 300 s návratností sorpce 98±4 % [81]. Diethyldithiokarbamát 
sodný byl použit jako další modifika�ní �inidlo. Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 
3,0-6,0. Hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 75 s návratností sorpce 96 %. 
Metoda byla aplikována na vzorky mo�ské vody [82]. Soylak a kol. použili k modifikaci 
sorbentu xylenolovou oranž (tetrasodná s�l 3,3´-Bis(N,N-bis(karboxymethyl)aminomethyl)-o-
kresolsulfonftaleinu). Použitelné hodnoty pH pro sorpci byly v rozmezí 6,0-9,0. Hodnota 
prekoncentra�ního faktoru byla 15 p�i návratnosti sorpce 97 % [84]. 4-{[(2-Hydroxyfenyl)-
imino]methyl}-1,2-benzendiol byl použit k modifikaci XAD-16 pro prekoncentraci kov�
z reálných vzork� vod. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 5,0-7,0. Bylo dosaženo 
sorp�ní kapacity sorbentu 105 µmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 200 p�i návratnosti 
sorpce 99 % [85]. Dále byl k modifikaci použit 1,3-dimethyl-3-aminopropan-1-ol. Optimální 
rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo v rozp�tí 6,0-7,0. Sorp�ní kapacita sorbentu m�la 
hodnotu 0,23 mmol·g-1 a hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 500 s návratností 
sorpce 100 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [103]. Lim a kol. použili 
k modifikaci sorbentu 2-(2-thiazolylazo)-p-kresol. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 
0,19 mmol·g-1 p�i návratnosti sorpce 100 %. Aplikace metody byla provedena na vzorcích 
mo�ské vody [105]. Dále byl použit 1,2-difenylethanolamin k modifikaci sorbentu XAD-16 pro 
prekoncentraci kov� ze vzork� zeleniny, vitamínových tablet a vzork� vod. Použitelné 
rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 6,5-7,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 
0,81 mmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 500 s návratností sorpce 100 % [106].             
Bis-(2,3,4-trihydroxybenzyl)ethylendiamin využili k modifikaci sorbentu Phabhakaran a kol. 
Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 6,0-6,5. Dosažená hodnota sorp�ní kapacity 
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sorbentu �inila 1,01 mmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 500 p�i návratnosti sorpce 100 % 
[124]. Dále byl k modifikaci sorbentu použit oxyaceton acetamid, kde bylo dosaženo sorp�ní 
kapacity sorbentu 0,894 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 5,0. Prekoncentra�ní 
faktor byl roven 500 s návratností sorpce 100 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky 
vod [125]. Jako modifika�ní �inidlo byla použita kyselina ftalová. Optimální rozmezí hodnot 
pH bylo 6,0-8,0. Prekoncentra�ní faktor m�l hodnotu 850, p�i�emž návratnost sorpce byla 
v rozmezí 96-99 % [148].    

14.2.4. XAD-1180 

Kyselina thiosalicylová byla použita jako modifika�ní �inidlo pro prekoncentraci kov�
z reálných vzork� vod. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 18 p�i optimální hodnot�
pH sorpce 8,5 s návratností sorpce 94±3 % [87]. Soylak a kol. použili jako modifika�ní �inidlo 
calmagite (hydroxymethylazonaftolsulfonová kyselina). Rozsah optimálních hodnot pH pro 
sorpci byl 8,0-9,0. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 375 s návratností sorpce 
100±2 %. Metoda byla aplikována na vzorky mo�ské vody [107]. Tentýž autor použil op�t 
k modifikaci sorbentu calmagite. Podmínky a výsledky sorpce byly totožné jako v p�edešlém 
p�ípad�, avšak tentokrát byla metoda aplikována na vzorky mo�e a vzorky koncentrátu 
používaného pro dialýzu [108]. Dále byl použit pro sorpci pouze samotný sorbent XAD-1180 
bez použití jakéhokoliv �inidla. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 40 p�i návratnosti 
sorpce 93±10 %. Metoda byla aplikována na vzorky zinkových rud [126]. Pyrokatecholová 
viole� (3,3',4-trihydroxyfuchson-2-sulfonová kyselina) byla použita jako chelata�ní �inidlo pro 
prekoncentraci olova a železa ze vzork� životního prost�edí. Rozsah optimálních hodnot pH 
byl 8,0-9,0. Prekoncentra�ní faktor metody byl roven 100. Návratnost sorpce byla > 95 % 
[149]. Dalším použitým �inidlem byl chromotrop 2R. Optimální hodnoty pH byly v rozmezí 
8,0-10,0. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru o hodnot� 50 a návratnosti sorpce 
v rozmezí 96-100 % [150].    

14.2.5. XAD-2000 

Diethyldithiokarbamát byl použit k modifikaci sorbentu XAD-2000 pro prekoncentraci kov�
z reálných vzork� vod. Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 7,0-9,0. Bylo dosaženo 
sorp�ní kapacity sorbentu 6,42 mg·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 100 s návratností sorpce 
93±4 % [89].  

14.2.6. XAD-2010 

Pro tento sorbent bylo použito modifika�ní �inidlo 8-hydroxychinolin. Sorpci je možné 
provád�t v širokém rozmezí hodnot pH 6,0-12,0. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru 
100 p�i návratnosti sorpce 97±4 %. Metoda byla ov��ena použitím CRM [90].  

14.2.7. IRC-718 

Sorpce byla studována bez použití modifika�ních �inidel. Sorp�ní kapacita sorbentu pro 
Pb2+ byla 0,096 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH 7,5 a hodnota prekoncentra�ního faktoru 
byla 10 s návratností sorpce 64-101 %. Metoda byla aplikována na vzorky reálných vod 
[127]. 
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15. Prekoncentrace thoria 

Pro rychlejší orientaci jsou všechny poznatky týkající se thoria shrnuty v tabulce �. 55 
v P�íloze �. 1 této diserta�ní práce na stranách �. 187-188. 

15.1. Silikagely 

Makroporézní Silikagel byl modifikován 5-nitro-2-furaldehydem (furalem) pro 
prekoncentraci U6+ a Th4+ z reálných vzork� vod. Optimální rozsah hodnot pH byl 5,0-7,0. 
Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 49 mg·g-1, hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 
100, p�i�emž návratnost sorpce �inila 98 % [151]. Sorbent Silikagel-C18 byl modifikován 
aluminonem (aurintrikarboxylová kyselina) pro prekoncentraci kov� z reálných vzork� vod. 
Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 6,0-10,0. Prekoncentra�ní faktor metody byl 
roven 100 p�i návratnosti sorpce 76 % [18].    

15.2. Amberlity XAD 

15.2.1. XAD-2 

K prekoncentraci Th4+ byl použit amberlit XAD-2, jako chelata�ní �inidlo byla použita 
xylenolová oranž (tetrasodná s�l 3,3´-Bis(N,N-bis(karboxymethyl)aminomethyl)-o-
kresolsulfonftaleinu) a docházelo k sorpci jejich komplexu p�i optimální hodnot� pH 3 
(použitelný rozsah 2,6-3,4). Bylo dosaženo návratnosti sorpce v rozmezí 95-100 %. Metoda 
byla aplikována na vzorky mo�ské vody [152]. Na Amberlitu XAD-2 byl zakotven Cyanex 302 
(Bis(2,4,4-trimethylpnetyl)monothiofosfinová kyselina) a tento sorbent byl použit pro 
prekoncentraci Th4+ z um�le p�ipravených vzork� a z monazitových písk�. Sorpce probíhala 
z p�edem okyselených vzork�. Návratnost sorpce �inila 99±1 % a sorp�ní kapacita sorbentu 
8,48 mmol·g-1. Bylo dosaženo prekoncentra�ního faktoru o hodnot� 100 [153].    

15.2.2. XAD-4 

Bicin (N,N-bis(2-hydroxyethyl)glycin) byl použit jako modifika�ní �inidlo pro prekoncentraci 
kov�. Optimální rozp�tí hodnot pH bylo 4,5-9,0. Sorp�ní kapacita sorbentu byla                
0,25 mmol·g-1 a hodnota prekoncentra�ního faktoru m�la hodnotu 50 [154]. Dalším 
modifika�ním �inidlem použitým na XAD-4 byl o-vanillinsemikarbazon. Rozsah optimálních 
hodnot pH byl 3,0-4,5. Sorp�ní kapacita sorbentu pro Th4+ �inila 3230 µg·g-1, hodnota 
prekoncentra�ního faktoru byla 125, p�i�emž návratnost sorpce byla 98±2 % [155]. 
Oktakarboxymethyl-C-methylcalix[4]resorcinaren byl použit jako modifika�ní �inidlo pro 
prekoncentraci Th4+ a U6+ z um�le p�ipravených vzork�. Optimální hodnoty pH byly v rozmezí 
3,0-7,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 0,29 mmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 
105, p�i�emž návratnost sorpce byla 96-99 % [156]. Dalším použitým modifika�ní �inidlem 
byla huminová kyselina. Rozsah optimálních hodnot pH byl 3,0-7,0. Sorp�ní kapacita 
sorbentu pro Th4+ byla 0,151 mmol·g-1, p�i�emž návratnost sorpce byla v rozmezí 96-99 % 
[157]. Kyselina malonová byla použita jako modifika�ní �inidlo pro sorbent XAD-4 pro 
prekoncentraci Th4+ ze vzork� p�d. Optimální hodnoty pH pro sorpci byly v rozp�tí 5,0-8,0. 
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Bylo dosaženo sorp�ní kapacity 19,28 mg·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 500, p�i�emž 
návratnost sorpce byla 100-101 % [158]. 

15.2.3. XAD-16 

2-(2-Thiazolylazo)-p-kresol byl použit pro modifikaci sorbentu XAD-16. Dosažená hodnota 
sorp�ní kapacity �inila 0,55 mmol·g-1 p�i návratnosti sorpce 96 %. Metoda byla aplikována na 
vzorky mo�ské vody [105]. Phabhakaran a kol. modifikovali sorbent bis-(2,3,4-trihydroxy-
benzyl)ethylendiaminem. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 1,0-2,0. Hodnota 
sorp�ní kapacity byla 1,19 mmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 400 s návratností sorpce 
99 %. Metoda byla aplikována na vody a monazitové písky [124]. Dalším použitým 
modifika�ním �inidlem byl oxyaceton acetamid. Použitelné hodnoty pH pro sorpci byly 
v rozmezí 3,0-4,0. Sorp�ní kapacita byla rovna 0,797 mmol·g-1 a prekoncentra�ní faktor 400 
p�i návratnosti sorpce 99 %. Aplikace metody byla provedena na vzorky vod a vzorky 
monazitových písk� [125]. Amberlit XAD-16 byl modifikován [(2-dihydroxyarsinoyl-
fenylimino)methyl]fosfore�nou kyselinou. Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 4,0-
5,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 1,40 mmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 
300, p�i�emž návratnost sorpce �inila 100 % [159]. Dalším použitým modifika�ním �inidlem 
byl (bis-3,4-dihydroxybenzyl)-p-fenylen. Rozsah optimálních hodnot pH byl 7,0-7,7. Sorp�ní 
kapacita sorbentu �inila 0,664 mmol·g-1 a hodnota prekoncentra�ního faktoru 350, p�i�emž 
návratnost sorpce byla 99 % [160]. 3-4-Dihydroxybenzoylmethylfosfore�ná kyselina byla 
použita pro modifikaci sorbentu XAD-16. Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 3,0-
4,0. Sorp�ní kapacita tohoto sorbentu �inila 1,509 mmol·g-1, prekoncentra�ní faktor m�l 
hodnotu 333, p�i�emž bylo dosaženo návratnosti sorpce 100 % [161]. Titíž auto�i použili 
k modifikaci další �inidlo, a to N,N-dihexylkarbamoylmethylfosfore�nou kyselinu. Bylo 
dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 1,228 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH 4,0. Hodnota 
prekoncentra�ního faktoru �inila 333 a návratnost sorpce byl 100 % [162]. Lee a kol. použili 
k modifikaci sorbentu 2-(2-thiazolylazo)-p-kresol (TAC). Rozsah optimálních hodnot pH byl 
5,0-6,0. Návratnost sorpce byla 97-100 % [163]. Titíž auto�i použili k modifikaci také 4-(2-
thiazolylazo)orcinol (TAO). Sorp�ní kapacita sorbentu m�la hodnotu 0,49 mmol·g-1 p�i 
optimální hodnot� pH 5,0. Návratnost sorpce byla 91 % [164]. 

15.2.4. XAD-2000 

K modifikaci XAD-2000 byla použita o-fenylendioxydioctová kyselina pro prekoncentraci 
Th4+ a U6+ z vodných vzork�. Rozsah optimálních hodnot pH byl 3,0-5,0. Sorp�ní kapacita 
sorbentu byla 0,113 mmol·g-1, prekoncentra�ní faktor m�l hodnotu 250, p�i�emž návratnost 
sorpce byla 98-102 % [165]. Ghasemi a kol. použili k modifikaci sorbentu 
-benzoinoxim. 
Optimální hodnota pH byla v rozmezí 2,5-5,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 3,3 
mg·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 100, p�i�emž návratnost sorpce byla v rozp�tí 94-111 %. 
Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [166]. 

15.2.5. IRA-410 

Sorbent byl modifikován eosinem B (disodná s�l 4´,5´-dibromo-2´,7´-dinitrofluoresceinu). 
Rozsah optimálních hodnot pH byl 4,5-5,0. Prekoncentra�ní faktor m�l hodnotu 300 
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a návratnost sorpce byla v rozmezí 98-103 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod 
[167]. 

15.2.6. XAD-761 

K modifikaci sorbentu byl použit 9-fenyl-3-fluoron. Optimální rozmezí hodnot pH bylo 4,0-
6,0. Hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 30 a bylo dosaženo návratnosti sorpce 
93-103 % [168]. 

16. Prekoncentrace uranu 

Pro rychlejší orientaci jsou všechny poznatky týkající se uranu shrnuty v tabulce �. 56 
v P�íloze �. 1 této diserta�ní práce na stran� �. 188-189. 

16.1. Silikagely 

Makroporézní Silikagel byl modifikován 5-nitro-2-furaldehydem (furalem) pro 
prekoncentraci U6+ a Th4+ z reálných vzork� vod. Optimální rozsah hodnot pH byl 4,0-7,0. 
Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 47 mg·g-1, hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 
100, p�i�emž návratnost sorpce �inila 95±3 % [151]. Krishna a kol. použili k modifikaci 
Silikagelu xanthan (polysacharid). Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci uranu bylo 5,0-
9,0. Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 64,50 mg·g-1. Metoda byla aplikována na vzorky 
sediment�, p�d a monazitových písk� [169]. Murexid (5,5´nitrilodibarbiturová kyselina) byl 
použit k modifikaci Silikagelu pro prekoncentraci uranu z um�le p�ipravených vzork� vod. 
Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 1,13 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH sorpce 5,5 
a prekoncentra�ního faktoru 400 [170]. Jamali a kol. použili jako modifika�ní �inidlo aldehyd 
kyseliny salicylové. Dosažená hodnota sorp�ní kapacity sorbentu �inila 10,00 mg·g-1 p�i 
optimální hodnot� pH sorpce 5,0 a prekoncentra�ní faktor byl roven 100 [171]. Sorbent 
Silikagel-C18 byl modifikován aluminonem (aurintrikarboxylová kyselina) pro prekoncentraci 
kov� z reálných vzork� vod. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 6,0-10,0. 
Prekoncentra�ní faktor metody byl roven 100 p�i návratnosti sorpce 76 % [18]. Sadeghi a kol. 
modifikovali Silikagel-C18 piroxicamem (4-hydroxy-2-methyl-3-(pyrid-2-yl-karbamoyl)2H-1,2-
benzothiazin 1,1-dioxid). Rozsah optimálních hodnot pH byl 4,0-5,5, metoda byla aplikována 
na reálné vzorky vod [172].      

16.2. Amberlity XAD 

16.2.1. XAD-2 

K modifikaci sorbentu XAD-2 byla použita dv� modifika�ní �inidla Cyanex 272 (Bis(2,4,4-
trimethylpentyl)fosfinová kyselina) a Cyanex 302 (Bis(2,4,4-trimethylpnetyl)monothio-
fosfinová kyselina). Bylo dosaženo prekoncentra�ních faktor� až 500 [173]. Dalším �inidlem 
použitým na XAD-2 byl pyrogalol (benzen-1,2,3-triol). Rozsah optimálních hodnot pH pro 
sorpci byl 5,5-6,2. Sorp�ní kapacita takto upraveného sorbentu byla 4,49 mg·g-1 [174].  
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16.2.2. XAD-4 

Bicin (N,N-bis(2-hydroxyethyl)glycin) byl použit jako modifika�ní �inidlo pro prekoncentraci 
kov�. Optimální rozp�tí hodnot pH bylo 4,5-8,5. Sorp�ní kapacita sorbentu byla                
0,38 mmol·g-1 a hodnota prekoncentra�ního faktoru byla 50 [154]. Dalším modifika�ním 
�inidlem použitým na XAD-4 byl o-vanillinsemikarbazon. Rozsah optimálních hodnot pH byl 
6,0-8,0. Sorp�ní kapacita sorbentu pro U6+ �inila 2890 µg·g-1, hodnota prekoncentra�ního 
faktoru byla 120, p�i�emž návratnost sorpce byla v rozmezí 98±3 % [155]. 
Oktakarboxymethyl-C-methylcalix[4]resorcinaren byl použit jako modifika�ní �inidlo pro 
prekoncentraci Th4+ a U6+ z um�le p�ipravených vzork�. Optimální hodnoty pH byly v rozmezí 
5,0-7,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 0,27 mmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 
100, p�i�emž návratnost sorpce byla 96-99 % [156]. Metilda a kol. modifikovali sorbent 
kyselinou jantarovou. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 4,5-8,0. Bylo dosaženo 
sorp�ní kapacity sorbentu 12,30 mg·g-1, metoda byla aplikována na vzorky p�d a sediment�
[175]. Dále byl k modifikaci použit 8-hydroxychinolin. Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci 
bylo 4,0-6,0. Dosažená hodnota sorp�ní kapacity sorbentu �inila 11,50 mmol·g-1

a prekoncentra�ního faktoru 200. Metoda byla op�t aplikována na vzorky p�d a sediment�
[176]. 2,6-Diacetylpyridin byl použit k modifikaci sorbentu XAD-4 pro prekoncentraci uranu ze 
vzork� mo�ské vody. Sorp�ní kapacita sorbentu byla 0,74 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH 
sorpce 5,5 [177]. K prekoncentraci uranu byl použit sorbent modifikovaný                             
8-hydroxychinolinem. Rozsah optimálních hodnot pH pro sorpci byl 4,0-5,5. Prekoncentra�ní 
faktor byl roven 200 [178]. 

16.2.3. XAD-16 

2-(2-Thiazolylazo)-p-kresol byl použit pro modifikaci sorbentu XAD-16. Dosažená hodnota 
sorp�ní kapacity �inila 0,41 mmol·g-1 p�i návratnosti sorpce 94 %. Metoda byla aplikována na 
vzorky mo�ské vody [105]. Dalším použitým modifika�ním �inidlem byl oxyaceton acetamid. 
Použitelné hodnoty pH pro sorpci byly v rozmezí 5,0-7,0. Sorp�ní kapacita byla rovna 
0,859 mmol·g-1 a prekoncentra�ní faktor 400 p�i návratnosti sorpce 99 %. Aplikace metody 
byla provedena na vzorky vod a vzorky monazitových písk� [125]. Amberlit XAD-16 byl 
modifikován [(2-dihydroxyarsinoyl-fenylymino)methyl]fosfore�nou kyselinou. Optimální 
rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 5,0-6,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 
1,49 mmol·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 365, p�i�emž návratnost sorpce �inila 99 % [159]. 
Dalším použitým modifika�ním �inidlem byl (bis-3,4-dihydroxybenzyl)-p-fenylen. Rozsah 
optimálních hodnot pH byl 6,5-7,0. Sorp�ní kapacita sorbentu �inila 0,666 mmol·g-1

a hodnota prekoncentra�ního faktoru 350, p�i�emž návratnost sorpce byla 100 % [160].    
3,4-Dihydroxybenzoylmethylfosfore�ná kyselina byla použita pro modifikaci sorbentu XAD-
16. Optimální rozmezí hodnot pH pro sorpci bylo 6,0-6,5. Sorp�ní kapacita tohoto sorbentu 
�inila 1,660 mmol·g-1, prekoncentra�ní faktor m�l hodnotu 333, p�i�emž bylo dosaženo 
návratnosti sorpce 100 % [161]. Titíž auto�i použili k modifikaci další �inidlo, a to              
N,N- dihexylkarbamoyl-methylfosfore�nou kyselinu. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity 
sorbentu 1,429 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH 6,5. Hodnota prekoncentra�ního faktoru 
�inila 333 a návratnost sorpce byl 100 % [162]. Lee a kol. použili k modifikaci sorbentu        
2-(2-thiazolylazo)-p-kresol (TAC). Rozsah optimálních hodnot pH byl 5,0-6,0. Návratnost 
sorpce byla 100 % [163]. Titíž auto�i použili k modifikaci také 4-(2-thiazolylazo)orcinol (TAO). 
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Sorp�ní kapacita sorbentu m�la hodnotu 0,35 mmol·g-1 p�i optimální hodnot� pH 5,0. 
Návratnost sorpce byla 94-100 % [164]. Maheswari a kol. použili pro modifikaci sorbentu  
4,4-bis-[bis-(2-ethyl-hexyl)-karbamoyl]-2-oxo-butyl fosfinovou kyselinu. Optimální rozmezí 
hodnot pH pro sorpci bylo 6,0-6,5. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 1,59 mmol·g-1

a prekoncentra�ního faktoru 333. Metoda byla aplikována na um�le p�ipravené vzorky [179]. 
N,N-Dibutyl-N‘-benzoyl thiomo�ovina byla použita k modifikaci sorbentu XAD-16 pro 
prekoncentraci uranu z um�le p�ipravených vzork�. Rozsah optimálních hodnot pH pro 
sorpci byl 4,5-7,0. Dosažená hodnota sorp�ní kapacity sorbentu �inila 0,90 mmol·g-1 [180].  

16.2.4. XAD-2000 

K modifikaci XAD-2000 byla použita o-fenylendioxydioctová kyselina pro prekoncentraci 
Th4+ a U6+ z vodných vzork�. Rozsah optimálních hodnot pH byl 5,5-7,0. Sorp�ní kapacita 
sorbentu byla 0,121 mmol·g-1, prekoncentra�ní faktor m�l hodnotu 200, p�i�emž návratnost 
sorpce byla 99-100 % [165]. Ghasemi a kol. použili k modifikaci sorbentu 
-benzoinoxim. 
Optimální hodnota pH byla v rozmezí 3,0-6,0. Bylo dosaženo sorp�ní kapacity sorbentu 
3,6 mg·g-1 a prekoncentra�ního faktoru 100, p�i�emž návratnost sorpce byla v rozp�tí 96-
113 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod [166]. 

16.2.5. XAD-761 

K modifikaci sorbentu byl použit 9-fenyl-3-fluoron. Optimální rozmezí hodnot pH bylo 4,0-
6,0. Hodnota prekoncentra�ního faktoru byla rovna 30 a bylo dosaženo návratnosti sorpce 
93-103 %. Metoda byla aplikována na reálné vzorky vod a CRM [168]. 
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CÍLE DISERTA�NÍ PRÁCE 

Cílem diserta�ní práce je simultánní prekoncentrace n�kolika prvk� Be, V, Co, Ni, Y, Cd, 
Pb, Th a U z vodných vzork� a jejich stanovení pomocí hmotnostní spektrometrie s induk�n�
vázaným plazmatem. Práce se zabývá zejména prekoncentrací na modifikovaných pevných 
sorbentech. Byly zvoleny dv� základní skupiny sorbent�. V prvním p�ípad� se jedná 
o modifikované Silikagely – polární Silikagel, Silikagel-C18, Silikagel-C8, Silikagel-fenyl. 
Další skupinou jsou makroporézní polymerní sorbenty: Amberlit XAD-7, Amberlit XAD-16 
a Amberlit Strata SDB-L (vlastnostmi velice podobný Amberlitu XAD-1180). 

V první �ad� se práce zabývá samotnou optimalizací metody stanovení pomocí ICP-MS: 

- kalibra�ní funkce, stanovení mezí detekce 
- vliv koncentrace minerálních kyselin HNO3 a HCl 
- použití skupiny vnit�ních standard�
- vliv koncentrace tenzid�
- vliv koncentrace chelata�ních �inidel 
- vliv matri�ních prvk�

Následuje podrobná studie prekoncentra�ního kroku: 

- kondicionace sorbentu 
- vliv p�ítomnosti a koncentrace chelata�ních �inidel (4-(2-pyridylazo)resorcinol 

PAR, amonium pyrolidindithiokarbamát APDC, 8-hydroxy-5-sulfonová kyselina 
8HQS a 1,2-dihydroxyantrachinon-3-sulfonová kyselina Alizarin S 

- vliv koncentrace a typu tenzidu (kationtové, aniontové a neiontové) 
- vliv pH roztoku na ú�innost sorpce 
- volba elu�ní sm�si a testování elu�ní ú�innosti 
- vliv matri�ních prvk� na pr�b�h sorpce  

V neposlední �ad� aplikace optimalizovaných postup� na reálné vzorky vod (vody po 
t�žb� a zpracování uranu, povrchové vody, podzemní vody a pitné vody). 
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EXPERIMENTÁLNÍ �ÁST 

17. Použité chemikálie a roztoky 

Všechny použité chemikálie byly �istoty suprapure a vyšší. 

17.1. Standardy 

Veškeré jednoprvkové standardy byly o koncentraci 1,000 ± 0,002 g⋅l-1 (Analytika, Praha, 
�R) p�íslušného prvku. Sm�sný zásobní roztok standardu o koncentraci 10 mg⋅l-1 každého 
prvku byl p�ipraven jejich adekvátním na�ed�ním.  

17.2. Tenzidy 

17.2.1. Kationtové 

1 – ethoxykarbonylpentadecyltrimethylamonium bromid (C21H44NO2Br, Septonex®) - 

Aventa, Brno, �R 

Benzyldimethyltetradecylamonium chlorid (C23H42NCl⋅2H2O, Zephyramin) - Merck, 
Darmstadt, N�mecko 

17.2.2. Aniontové 

Dodecylsíran sodný (NaC12H25SO4, SDS) – Merck, Darmstadt, N�mecko  

17.2.3. Neiontové 

Polyoxyethylen-23-dodecylether (C12H25(OCH2CH2)23OH, Brij 35) – Sigma-Aldrich, 
Steinheim, N�mecko 
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17.3. Organická �inidla 

17.3.1. Amonium pyrrolidindithiokarbamát – APDC (Sigma-Aldrich, Steinheim, 

N�mecko) 

17.3.2. 8-Hydroxychinolin-5-sulfonová kyselina – 8-HQS (Sigma-Aldrich, 

Steinheim, N�mecko) 

N

SO3H

OH

17.3.3. Sodná s�l 1,2-dihydroxyantrachinonu-3-sulfonové kyseliny ALS (Sigma-

Aldrich, Steinheim, N�mecko) 

O

O

SO3-

OH

OH

17.3.4. 4-(2-Pyridylazo)resorcinol – PAR (Sigma-Aldrich, Steinheim, N�mecko) 

17.4. Sorbenty 

Kolonky obsahující modifikované Silikagely byly komer�n� dodané p�ímo k použití.  

17.4.1. Silikagel-C18 (Phenomenex, Torrance, California, USA) 

Jedná se o modifikovaný Silikagel pomocí alkylu C18, volné silanolové skupiny jsou 
deaktivovány pomocí endcappingu (principem je eliminování volné silanolové skupiny na 
povrchu Silikagelu-C18 pomocí trimethylchlorsilanu). Jeho prodejní ozna�ení: C 18-E. 
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Si

O

O

O

CH3

17.4.2. Silikagel-C8 (Phenomenex, Torrance, California, USA) 

Je to op�t modifikovaný Silikagel pomocí alkylu C8.  

Si

O

O

O

CH3

17.4.3. Silikagel-Fenyl (Tessek, Praha, �R) 

Modifikovaný Silikagel s ukotvenou fenylovou skupinou. 

Si

O

O

O

17.4.4. Silikagel (Phenomenex, Torrance, California, USA) 

Polární Silikagel bez jakékoliv modifikace. 

Si

O

O

O

OH

17.4.5. Strata SDB-L (Phenomenex, Torrance, California, USA) 

Strata SDB-L pat�í mezi Amberlity, je to polymerní sorbent, dodávaný jako bílá 
nerozpustná prysky�ice. Je to neionogenní sí�ovaný polymer (kopolymer styrenu 
a divinylbenzenu). Svými vlastnostmi je velice podobný Amberlitu XAD-1180. Sorbent byl 
dodaný již napln�ný v kolonkách. 

Vlastnosti Straty SDB-L: 

Funk�ní povrch: 	 600 m2g-1 

Velikost pór�: 260 �

Rozsah použitelnosti: pH 0-14 

17.4.6. Amberlite XAD-16 (Aldrich, Steinheim, N�mecko) 

Amberlit XAD-16 se od Straty SDB-L liší pom�rem styrenu a divinylbenzenu 
v kopolymeru. Zakoupený sorbent XAD-16 o velikosti �ástic mesh 20-60 (1 mesh = 0,08 mm) 
byl sušen p�i 100°C po dobu 24 hodin a následn � pomlet. Z pomletého sorbentu byla 
vybrána frakce v rozmezí 60-120 µm (ve které bylo zastoupeno nejv�tší množství �ástic 

n
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velikosti 100 µm). Takto p�ipravený sorbent byl nejmén� 24 hodin pono�en do metanolu kv�li 
aktivaci (botnání). Aktivovaným sorbentem (200 mg) byly následn� pln�ny prázdné kolonky. 

  

Vlastnosti Amberlitu XAD 16: 

Funk�ní povrch: 	 900 m2g-1 

Velikost pór�: 100 �

Rozsah použitelnosti: pH 0-14 

17.4.7. Amberlit XAD 7 (Apllied Separation, Allentown, Pennsylvania, USA) 

Jedná se o st�edn� polární sorbent ethylen-dimethakrylátové prysky�ice.  

  

Vlastnosti Amberlitu XAD 7: 

Funk�ní povrch: 	 450 m2g-1 

Velikost pór�: 90 �

Rozsah použitelnosti: pH 0-14

17.5. Ostatní chemikálie 

Ostatní použité chemikálie byly rovn�ž analytické �istoty. 

Kyselina chlorovodíková 36% (HCl) - Analytika, Praha, �R 

Kyselina dusi�ná 67% (HNO3) – Analytika, Praha, �R 

Aceton (C3H6O) – Aldrich, Steinheim, N�mecko 

Ethanol (C2H6O) – Aldrich, Steinheim, N�mecko 

Kyselina vinná (C4H6O6) – Lachema, Brno, �R 

Peroxid vodíku (H2O2) – Fluka, Buchs, Švýcarsko 

Chlorid sodný (NaCl) - Lachema, Brno, �R 

18. Charakteristika vzork�

18.1. Pleso 

Odb�r vzorku povrchové vody byl proveden z vysokohorského plesa (Žabí pleso, Vysoké 
Tatry, Slovensko), dne 24. �ervna 2010, do tmavých sklen�ných láhví. Ihned po odb�ru byla 
voda okyselena pomocí HNO3 na celkovou koncentraci 0,5% a za laboratorní teploty 
p�efiltrována p�es 0,45 µm membránový filtr. 

CH

COOR

CH2

n
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18.2. Vodovodní voda  

Odb�r byl proveden dne 12. �ervence 2010 v laborato�i 3007, Purky�ova 118, Brno. Ihned 
po odb�ru byla voda okyselena pomocí HNO3 na celkovou koncentraci 0,5% a za laboratorní 
teploty p�efiltrována p�es 0,45 µm membránový filtr. 

18.3. Plou�nice – povrchová voda 

Odb�r byl proveden 27. 7. 2010 z �eky Plou�nice, u Pr�rvy ve vesnici Noviny pod 
Ralskem. Po odb�ru byl vzorek ihned okyselen HNO3 na celkovou koncentraci 0,5% 
a následn� v laborato�i p�efiltrován p�es 0,45 µm membránový filtr. Jedná se o vzorek 
povrchové vody, do které jsou vypoušt�ny již vy�išt�né vody po chemické t�žb� uranu. 

18.4. Vzorky vod pocházející z t�žby a zpracování uranových rud 

Jedná se o dva reálné vzorky vod. Prvním je vzorek z reten�ní nádrže, kde jsou 
shromaž�ovány vy�išt�né vody po chemické t�žb� uranu a následn� jsou postupn�
vypoušt�ny do místní �eky Plou�nice. Druhým vzorkem je vzorek z Turonské zvodn�. Tato 
zvode� je potenciální zásobárnou pitné vody pro zdejší oblast. Pod touto zvodní se nachází 
Cenomanská zvode�, kde stále probíhá chemická t�žba uranu loužením pomocí 
povrchových vrt� in-situ. Tyto zvodn� jsou od sebe odd�leny nepropustným podložím a je 
namíst� sledovat, zda-li nedochází ke kontaminaci p�ípadného zdroje pitné vody v Turonské 
zvodni. Odb�r byl proveden 12. �ervence 2010, do tmavých sklen�ných láhví. Ihned po 
odb�ru byly vody okyseleny pomocí HNO3 na celkovou koncentraci 0,5% a následn�
v laborato�i za laboratorní teploty p�efiltrovány p�es 0,45 µm membránový filtr. 

19. Hmotnostní spektrometrie s induk�n� vázaným plazmatem (ICP-MS) 

Byl použit p�ístroj Agilent 7500ce (Agilent Technologies, Japonsko). P�ístroj je vybaven 
„solid state“ generátorem s frekvencí 27,12 MHz o p�íkonu 1500 W a hloubkou vzorkování 
8 mm. Vzorek byl �erpán t�íkanálovou peristaltickou pumpou rychlostí 0,4 ml⋅min-1. Následn�
byl vzorek zmlžován k�emenným koncentrickým zmlžova�em MicroMist® a p�es k�emennou 
chlazenou Scottovou zmlžovací komoru aerosol vstupoval injektorem (∅ 2,5 mm) 
do plazmatu. 

K nastavení základních parametr� ICP-MS, které ovliv�ují analytický signál, byly 
p�ipraveny ladící roztoky. V normálním modu dochází k vysoké signálové odezv� nap�í�
hmotnostním rozsahem s dobrou krátkodobou stabilitou, nízkým pozadím, nízkým signálem 
iont� oxid� kov� a dvojnásobn� nabitých iont�. Byl p�ipraven ladící roztok �. 1, obsahující 
1 mg⋅l-1 Ce, Li, Y a Tl ve 2% HNO3. V p�ípad� spektrometru Agilent 7500ce je doporu�ováno 
sledovat pom�r CeO+/Ce+ a Ce2+/Ce+. Vhodný signál oxid� je ! 1,5 % a dvojnásobn�
nabitých iont� ! 3 %. Rozsah hmotností vymezovaly ostatní prvky (Li pro nízké hmoty, Y 

pro st�ední a Tl pro vysoké hmoty). P�edpokládané hodnoty signálu analyt� byly 
> 3000/8000/4000 impuls� za sekundu a RSD% < 5 %.  

Make-up plyn („pomocný“ plyn) tvo�í spole�n� s nosným plynem proud, který vstupuje do 
injektoru. Koncentrický zmlžova� MicroMist® pracuje optimáln� p�i pr�toku kolem 1,1 l⋅min-1. 
Pr�tok nosného plynu (argonu) byl 0,9 l⋅min-1, k n�mu byl p�idán make-up o pr�toku 
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0,25 l⋅min-1. Teplota mlžné komory, která pat�í mezi d�ležité parametry ovliv�ující p�ítomnost 
interferent� v plazmatu, byla nastavena na 2 °C. S vyšší teploto u mlžné komory by 
docházelo k poklesu relativních signál�, jelikož se vzr�stající teplotou se zvyšuje tenze par 
a následný vzr�st spot�eby energie na její disociaci vede k poklesu energie pot�ebné k tvorb� 
iont� analyt�. Jejím ochlazováním bylo napomáháno k odstra�ování vodní páry v aerosolu, 
�ímž se snížilo množství vody vstupující do ICP. Hmotnostní spektrometr byl vybaven 
soustavou iontové optiky (extrak�ní iontové �o�ky byly optimalizovány p�i každém m��ení), 
oktapólovým reak�ním systémem (kolizn� reak�ní cela), analyzátorem (kvadrupól) 
a detektorem (elektronový násobi�) pracujícím v pulsn�-analogovém módu.  

Cílem extrak�ních �o�ek je usm�rn�ní toku iont� z plazmatu, extrak�ní �o�ky 2 pak 
urychlují tok iont� z extrak�ních �o�ek 1. Tyto �o�ky byly nastavovány každý den tak, aby 
byla zajišt�na vysoká citlivost m��ení. D�vodem bylo p�edevším možné postupné 
zne�iš�ování a zanášení ne�istotami (je to první sou�ást iontové optiky, která p�ichází do 
styku s proudem �ástic plazmatu). Omega �o�ky byly umíst�ny mezi extrak�ními �o�kami 
a oktapólem (kolizní celou). Spektrometr Agilent 7500ce má dv� �ásti t�chto �o�ek 
ozna�ené jako omega lens a omega bias. Jejich funkcí je odklonit paprsek iont� z osy tak, 
aby se zabránilo pr�chodu foton� a neutrálním �ásticím dále do spektrometru. �o�ky na 
vstupu a výstupu z kolizní cely zajiš�ují pr�chod iont� touto celou.  

ICP spektrometr Agilent 7500ce je vybaven elektronásobi�em pracujícím sou�asn�" jak 

v analogovém, tak i pulzním módu. Analogový mód vyhodnocuje signály s nižší citlivostí a je 
používán pro vysoké koncentrace analyt�, zatímco pulzní mód zaznamenává signály 
s vysokou citlivostí a je tedy vhodný pro nízké koncentrace analyt�. Bylo t�eba nastavit vždy 
tzv. P/A faktor d�ležitý pro p�epo�et signál� p�i zm�n� m��ení detektoru z analogového do 
pulzního módu. Toto nastavení se provád�lo p�ed každým m��ením, jak doporu�uje výrobce. 

Pro m��ení reálných vzork� byla využita kolizní cela. Kolizn� reak�ní cela m�že být 
v ICP-MS využita bu� jako cela, kdy se jako „reak�ní“ plyn používá He nebo Ne a kdy 
dochází p�edevším k termalizaci iont� a srážkové fokusaci iontového paprsku, nebo jako 
reak�ní cela s reaktivním plynem H2 nebo CH4, kde dochází i k reakcím mezi interferujícími 
ionty a reak�ním plynem a tedy ke snížení interferencí. V normálním modu slouží pouze jako 
transportní �lánek iont� k analyzátoru.  

V heliovém (kolizním) módu lze redukovat polyatomické interference pocházející z matrice 
za sou�asného minimálního snížení signál� analyt�. Dále byl p�ipraven ladící roztok �. 2 
obsahující Co v 1% HCl o koncentraci 1 mg·l-1 pro lad�ní kolizní cely v He modu. P�i 
zmlžování roztoku Co byl sledován pom�r signálu ClO/Co. Pr�tok He byl nastaven na 
5,6 ml·min-1 a dále byly lad�ny Oct bias, pro vstup do cely, QP focus a QP bias tak, aby 
pom�r hmotností 51/59 m�l minimální hodnotu nejlépe < 2% a sou�asn� byla zachována 
p�ijatelná intenzita samotného 59Co, tedy minimáln� 10 000 impuls� za sekundu. 

19.1. Sorp�ní aparatura 

Aparatura pro prekoncentraci byla složena ze dvou základních �ástí. První �ástí bylo 
vakuové odsávací za�ízení Vacuum Manifold (Phenomenex, Torrance, California, USA) 
napojené na vodní výv�vu. Druhou �ástí bylo peristaltické �erpadlo PCD 81/82.4K (Kou�il, 
Kyjov). Kolonka byla se sorbentem nasazena na vakuové odsávací za�ízení a sou�asn� 
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p�ipojena silikonovou hadi�kou o pr�m�ru 3 mm k peristaltickému �erpadlu. Rychlost pr�toku 
vzorku sorp�ní aparaturou byla vždy 1 ml·min-1. 

20. Metodika vyhodnocení analytických výsledk�

20.1. Vyhodnocení kalibra�ních závislostí 

Veškeré lineární kalibra�ní závislosti byly vyhodnoceny podle normy �SN ISO 8466-1 
[181], která popisuje veškeré kroky nutné pro hodnocení statistických charakteristik lineární 
kalibra�ní funkce.  

20.2. Test homogenity rozptyl�

Pro ov��ení homogenity rozptyl� bylo desetkrát opakováno m��ení p�i nejnižší a nejvyšší 
koncentraci pracovního rozsahu (x1 a x10). Pro tyto koncentrace bylo tedy získáno deset 
nam��ených hodnot yi.j a oba soubory údaj� pro koncentrace x1 a x10 byly použity k výpo�tu 

hodnot rozptyl�  a : 

(1) 

kde n je po�et opakování m��ení, s pr�m�rem: 

(2) 

 pro i = 1 nebo i = 10 

Ke zjišt�ní významnosti v mezních hodnotách pracovního rozsahu se rozptyly testují  
F- testem. Testová hodnota PG1, která se porovná s tabelovanými hodnotami, F-rozd�lení  
se vypo�te:  

 pro >  (3) 

 pro  >  (4) 

Je-li PG1 ≤ Ff1,f2,0,99 není rozdíl mezi rozptyly  a významný. 

Je-li PG1 > Ff1,f2,0,99 je rozdíl mezi rozptyly  a významný. 
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20.3. Test linearity 

Linearita kalibra�ní závislosti byla testována porovnáním reziduálních sm�rodatných 
odchylek lineární i nelineární kalibra�ní funkce �SN ISO 8466-2 [181] pomocí rozdílu hodnot 
rozptyl� DS2: 

(5) 

p�i�emž N je po�et bod� kalibrace. 

Reziduální sm�rodatná odchylka lineární kalibra�ní funkce: 

  (6) 

Reziduální sm�rodatná odchylka nelineární kalibra�ní funkce: 

  (7) 

Testovaná hodnota PG2, která byla op�t porovnána s tabelovanými hodnotami F-testu, 
se vypo�te:   

(8) 

Je-li PG2 ≤ F2, nevede nelineární kalibra�ní funkce k významn� lepší t�snosti, kalibra�ní 
funkce tedy lze považovat za lineární. 

Je-li PG2 > F2, vede nelineární kalibra�ní funkce k významn� lepší t�snosti a je t�eba zúžit 
pracovní rozsah nebo nam��ené hodnoty hodnotit práv� nelineární kalibra�ní funkcí. 

20.4. Posouzení kalibra�ní závislosti [181] 

Ze zákona o rozd�lení chyb vyplývá, že pro každou hodnotu x existuje konfiden�ní 
interval (interval spolehlivosti) pokrývající skute�nou hodnotu y. Krajní body tohoto intervalu 
leží na dvou hyperbolických obloucích (meze intervalu spolehlivosti) mezi nimiž lze o�ekávat 
skute�nou kalibra�ní funkci pro úrove� významnosti α, která se ur�í pomocí kvantilu 
t-rozd�lení podle Studenta (t). 

Horní mez intervalu spolehlivosti: 
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Dolní mez intervalu spolehlivosti: 

 (10) 

20.5. Výpo�et meze detekce 

20.5.1. Mez detekce podle IUPAC 

Je definována jako absolutní množství nebo koncentrace analytu, které poskytuje signál 
rovný trojnásobku sm�rodatné odchylky signálu pozadí [182, 183]. Je vyjád�ena vztahem 11: 

(11) 

kde, S je citlivost (sm�rnicí kalibra�ní k�ivky) a sBL - sm�rodatná odchylka signálu slepého 
pokusu (deseti paralelních vzork�). 

Mez detekce byla vypo�tena dle rovnice 11. Tato mez detekce je dále ozna�ena jako X3σ. 

20.5.2. Mez stanovitelnosti 

(12) 

Mez stanovitelnosti byla získána desetinásobným prom��ením signálu slepého pokusu  
a vypo�tena dle rovnice 12. 

20.5.3. Mez detekce podle Grahama [184] 

Hodnocení analytických metod podle �SN ISO 8466-1 [181] bylo rozší�eno o výpo�et 
detek�ního limitu, ke kterému byly využity informace získané p�i kalibraci. 

P�i b�žn� používaných zp�sobech ur�ení detek�ního limitu metody v�tšinou ignorují 
závislost odezvy m��icího p�ístroje na koncentraci analytu ve vzorku. Základním 
p�edpokladem popisované metody je lineární odezva m��icího p�ístroje až k „nulové“ 
koncentraci analytu v m��eném vzorku. Vzhledem k tomu, že tento p�edpoklad nemusí být 
vždy p�edem zcela spln�n, je t�eba (pro zajišt�ní dostate�né v�rohodnosti výsledk�) zm��it 
odezvu ve vzorcích s tak nízkou koncentrací, jak je to jen možné. 

Detek�ní limit metody XD p�edstavuje koncentraci analytu, jež nem�že být statisticky 
rozlišena od koncentrace nulové. S využitím výše uvedených statistických výpo�t� lze XD 

nalézt jako koncentraci, jejíž dolní mez intervalu spolehlivosti na dané hladin� statistické 
významnosti je práv� rovna nule. Takto nalezený detek�ní limit (v�etn� p�íslušných mezí 
intervalu spolehlivosti) chrání p�ed chybou prvního druhu (p�ijetí hypotézy, že analyt  
je p�ítomen, když ve skute�nosti p�ítomen není) a bývá ozna�ován jako XD

α.  
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 (13) 

Ochranu p�ed chybou druhého druhu (p�ijetí hypotézy, že analyt je nep�ítomen, když  
ve skute�nosti p�ítomen je) poskytuje detek�ní limit metody ozna�ovaný jako XD

β, pro n�ž 
platí, že jeho dolní mez intervalu spolehlivosti je totožná s horní mezí intervalu spolehlivosti 
XD

α a jeho výpo�et také ne�iní žádných potíží. 

 (14) 

Hodnoty detek�ních limit� XD
α a XD

β byly nalezeny z t�chto rovnic pomocí funkce �ešitel 
programu Microsoft Excel. 

20.5.4. Mez detekce podle Millera [185] 

Tento zp�sob je elegantní využití informací získaných p�i kalibraci pro vy�íslení 
detek�ního limitu testované metody bez dalších dopl�ujících m��ení. De facto se jedná 
o metodu t�í sigma (IUPAC), která ovšem využívá informací získaných z kalibra�ní k�ivky, 
tzn., že se nemusí desetkrát prom��ovat slepý pokus. Nejd�íve se musí vypo�ítat regresní 
rovnice kalibra�ní k�ivky. Z té se pak ode�te úsek (yB), který kalibra�ní k�ivka vytíná na ose y, 
k tomuto úseku se poté p�i�te trojnásobek sm�rodatné odchylky rozptylu bod� kolem 
kalibra�ní k�ivky, kterou m�žeme vypo�ítat za použití funkce STEYX, v programu Microsoft 
Excel® nebo ze vzorce: 

( )
2

2

−

′−
=
�
n

yy
s

ii

xy (15) 

Celkový vzorec pro výpo�et úseku na ose y je 

xyB syy ⋅+= 3 (16) 

tento úsek posléze dosadí zp�t do regresní rovnice a po vyjád�ení x se vypo�te detek�ní 
limit.  
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VÝSLEDKY A DISKUZE 

21. Optimalizace metody stanovení 9Be, 51V, 59Co, 60Ni, 89Y, 111Cd, 208Pb, 
232Th a 238U s použitím ICP-MS 

21.1. Výb�r vhodných izotop� jednotlivých prvk�

P�i výb�ru vhodného izotopu prvku musí být zohledn�no jak jeho zastoupení v p�írod� tak 
i polyatomické interference, které mohou mít r�zný p�vod, od použití samotného plazmového 
plynu Ar, p�es použitá rozpoušt�dla a kyseliny až po matri�ní prvky v jednotlivých reálných 
vzorcích. 

Dle t�chto kritérií byly vybrány následující izotopy pro jednotlivé prvky – 9Be, 51V, 59Co, 
60Ni, 89Y, 111Cd, 208Pb (u olova byly m��eny vždy t�i izotopy 206Pb, 207Pb, 208Pb a vypo�ítán 
pr�m�r, ale pro jednoduchost a p�ehlednost je dále v textu uvád�n pouze izotop 208U), 232Th 
a 238U. 

Tabulka 2. P�ehled izotop� jednotlivých prvk�.  

Analyt Zastoupení [%] Polyatomické interference
9Be 100 7Li2H+

50V 0,24 34S16O+, 36Ar14N+, 35Cl15N+, 36S14N+, 32S18O+, 33S17O+

51V 99,76 34S16O1H+, 35Cl16O+, 38Ar13C+, 36Ar15N+, 36Ar14N1H+, 50Ti1H+, 
25Mg26Mg+

59Co 100 43Ca16O+, 42Ca16O1H+, 24Mg35Cl+, 36Ar23Na+, 40Ar18O1H+, 
40Ar19F+, 41K18O+, 29Si30Si+, 58Fe1H+ 

58Ni 68,01 23Na35Cl+, 40Ar18O+, 40Ca18O+, 40Ca17O1H+, 42Ca16O+, 29Si2
+, 

40Ar17O1H+

60Ni 26,22 44Ca16O+, 23Na37Cl+, 43Ca16O1H+, 30Si2
+, 23NaAr?, 25Mg35Cl+

61Ni 1,14 44Ca16O1H+, 45Sc16O+

62Ni 3,63 46Ti16O+, 23Na39K+, 46Ca16O+

64Ni 0,93 32S16O2
+, 32S2

+

89Y 100 49Ti40Ar+, 54Fe35Cl+, 54Cr35Cl+
106Cd 1,25  
108Cd 0,89  
110Cd 12,46 39K2

16O+

111Cd 12,80 95Mo16O+, 94Zr16O1H+, 39K2
16O2

1H+, 54Fe57Fe+

112Cd 24,13 40Ca2
16O2, 

40Ar2
16O2, 

96Ru16O+

113Cd 12,22 96Zr16O1H+, 40Ca2
16O2

1H+, 40Ar2
16O2

1H+, 96Ru17O+

114Cd 28,73 98Mo16O+, 98Ru16O+

116Cd 7,49 100Ru16O+

204Pb 1,40  
206Pb 24,10 190Pt16O+

207Pb 22,10 191Ir16O+

208Pb 52,40 192Pt16O+

232Th 100  
234U 0,01 194Pt40Ar+

235U 0,72 195Pt40Ar+

238U 99,27 198Hg40Ar+, 237Np1H+
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 21.2. Vyhodnocení kalibra�ních závislostí pro jednotlivé izotopy prvk�

Pro vyhodnocení kalibra�ních závislostí byla sestrojena šestibodová kalibra�ní k�ivka 
s ekvidistantním rozložením koncentra�ních hladin, 1, 10, 20, 30, 40 a 50 µg·l-1 každého 
prvku. Každá koncentrace byla p�ipravena a zm��ena t�ikrát. Následn� byly kalibra�ní k�ivky 
vyhodnoceny dle normy �SN 8466-1. Dle této normy jsou získaná data podrobena jak testu 
homogenity rozptylu, tak testu linearity, sou�ástí je také vyzna�ení pás� spolehlivosti. Tato 
norma neobsahuje metodiku výpo�tu detek�ního limitu, a proto byl detek�ní limit vypo�ten 
podle metodiky IUPAC (X3�), dále výpo�tem dle Grahama a (XD

�) a následn� výpo�tem dle 
Millera (Xm). Metodiky výpo�t� detek�ních limit� jsou podrobn� uvedeny v experimentální 
�ásti této práce.     

Rovnice regrese pro kalibra�ní závislosti jsou uvedeny v tabulce �. 3, pro názornou 
ukázku byl vybrán 51V, jehož kalibra�ní závislost je uvedena graficky na obrázku �. 6. 

Tabulka 3. Rovnice regrese pro jednotlivé analyty 

Y = ax + b 
Rovnice regrese Korela�ní
a b koeficient

9Be 71,310 4,9583 1,0000 
51V 1650,6 5,6169 0,9999 

59Co 4612,8 -58,440 0,9999 
60Ni 1381,7 430,89 1,0000 
89Y 2478,2 -32,559 0,9999 

111Cd 649,86 26,321 1,0000 
208Pb 10002 3158,9 0,9999 
232Th 9857,0 -3727,8 0,9999 
238U 10401 -784,28 1,0000 

Testované hodnoty PG1 pro jednotlivé prvky uvedené v tabulce �. 4 jsou menší než 
tabelované hodnoty Ff1;f2;0,99, takže rozdíly mezi testovanými rozptyly nejsou významné. 
Jelikož jsou rozptyly homogenní, lze tedy v t�chto p�ípadech aplikovat jednoduchou regresní 
analýzu. Požadované testované hodnoty pro testy linearity PG2, zahrnující porovnání hodnot 
sm�rodatných odchylek pro lineární a nelineární kalibra�ní funkci, byly porovnány 
s tabelovanou hodnotou F2. Také zde byly získány pro všechny prvky hodnoty nižší než je 
hodnota tabelovaná a lze tedy konstatovat, že nelineární kalibra�ní funkce nevedou 
k významn� lepší t�snosti.

Tabulka 4. P�ehled hodnot vypo�tených z kalibra�ních k�ivek 

9Be 51V 59Co 60Ni 89Y 111Cd 208Pb 232Th 238U
XD

	 1,524 1,722 1,603 1,586 2,620 2,179 2,037 1,812 1,707 
XD


 4,433 4,989 4,655 4,606 7,456 6,254 5,864 5,238 4,945 
X3� 0,093 0,121 0,023 0,346 0,008 0,241 0,298 0,107 0,010 
X10� 0,310 0,404 0,078 1,154 0,027 0,241 0,993 0,357 0,039 
Xm 1,693 1,926 1,786 1,765 3,016 2,472 2,301 2,032 1,907 
PG1 0,0003 0,0003 0,0004 0,0007 0,0004 0,0003 0,0004 0,0003 0,0003 
Ff1;f2;0,99 6,541 6,541 6,541 6,541 6,541 6,541 6,541 6,541 6,541 
PG2 0,527 0,094 0,077 0,019 0,099 0,006 0,579 0,790 0,325 
F2 2,673 2,673 2,673 2,673 2,673 2,673 2,673 2,673 2,673 
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y = 1650,6x + 5,6169
R² = 0,9999
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Obr. �. 6: Kalibra�ní závislost pro 51V s vyzna�enou horní (HMIS) a dolní (DMIS) mezí 

intervalu spolehlivosti a experimentálními daty, v�etn� vypo�tených detek�ních limit�.

21.3. Vliv vnit�ního standardu 

Vnit�ní standard byl použit k odstran�ní nespektrálních interferencí pocházejících 
z n�kolika možných zdroj�. P�i následujících sorpcích byly používány roztoky tenzid�, které 
m�ní povrchové nap�tí kapalin a roztoky kyselin kv�li zachování stability kov� v roztoku. 
Optimalizovaná metoda bude aplikována na reálné vzorky vod, v nichž je p�edpoklad vyšších 
koncentrací matri�ních prvk�. 

Izotop prvek, který je použitelný jako vnit�ní standard pro izotop sledovaného analytu, 
musí mít podobnou relativní atomovou hmotnost a hodnotou první ioniza�ní energie, p�ehled 
použitých vnit�ních standard� je uveden v tabulce �. 5. D�ležitou podmínkou je, že prvky 
použité jako vnit�ní standardy, by se nem�ly p�irozen� vyskytovat v testovaných vzorcích 
vod. Pro všechna následující m��ení byl použit roztok vnit�ních standard� o koncentraci 
200 µg·l-1 každého prvku.   

Tabulka 5. P�ehled použitých vnit�ních standard� pro jednotlivé sledované analyty.

Izotop 
analytu 

Atomová 
hmotnost 

Ioniza�ní 
energie [eV] 

Izotop 
vnit�ního 
standardu 

Atomová 
hmotnost 

Ioniza�ní 
energie [eV] 

9Be 9,01 9,32 6Li 6,94 5,39 
51V 50,94 6,74 45Sc 44,96 6,54 

59Co 58,93 7,86 72Ge 76,61 7,88 
60Ni 58,69 7,63 72Ge 76,61 7,88 
89Y 88,91 6,38 72Ge 76,61 7,88 

111Cd 112,41 8,99 103Rh 102,91 7,46 
208Pb 207,20 7,42 209Bi 208,98 7,29 
232Th 232,04 6,95 209Bi 208,98 7,29 
238U 238,03 6,08 209Bi 208,98 7,29 

1,72

4,99

1,93

0,12
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Pro ukázku grafické závislosti vlivu vnit�ního standardu na intezitu signálu ve zvyšujícím 
se prost�edí kyseliny dusi�né byl vybrán 51V (obr. �. 7). Z této závislosti je patrný pozitivní vliv 
vnit�ního standardu, kdy nekorigovaný signál se zvyšující se koncentrací roste až o 8 %, 
zatímco v p�ítomnosti vni�ního standardu není intenzita signálu závislá na zvyšující se 
koncentraci kyseliny dusi�né. 

���

���

���

���

���

���

��� ��� ���
		

		

		

	�

	�

���

���

���

���

���

���

���

�
� �
� �
� �
� �
� �
�

��
��
�
��
��
�	
�

�
�
�
��
�
�

������ ���

�����

����

Obr. �. 7: Vliv vnit�ního standardu na intenzitu signálu 51V v prost�edí zvyšující se 

koncentrace kyseliny dusi�né. IS – vnit�ní standard.

21.4. Vliv kyselin na intenzitu signálu 

Ve vodném prost�edí m�že docházet k sorpci anorganických analyt� na povrch 
sklen�ných odm�rných ban�k. Z tohoto d�vodu je nezbytné pracovat v mírn� kyselém 
prost�edí kv�li zachování stability kov� v roztoku. Sou�astn� se minerální kyseliny používají 
jako sou�ást elu�ní sm�si v optimálním sorp�ním procesu. Pro tento ú�el byly testovány dv�
minerální kyseliny HNO3 a HCl. Vliv na intezitu signálu ICP-MS byl testován pro šest 
koncentra�ních hladin v rozmezí 0,5 – 5% s využitím roztoku analyt� o koncentraci 20 µg·l-1

každého prvku. 

Vliv všech testovaných koncenta�ních hladin kyseliny dusi�né je zanedbatelný. U všech 
sledovaných prvk� byla zm�na v intezit� signálu zaznamenána do 5 %, krom� 9Be a 111Cd, 
u nichž 5% kyselina dusi�ná zp�sobila pokles intenzity signálu o 6 %.  U kyseliny 
chlorovodíkové, došlo k výraznému nár�stu intenzity signálu v p�ípad� 9Be, kde u 5% roztoku 
kyseliny došlo k nár�stu intenzity o 18 %. Naproti tomu bylo u 60Ni u n�hož intenzita klesla 
7 %, u ostatních analyt� nebyla zaznamenána zm�na intenzity signálu p�evyšující 5 %. 
P�edpokládaná koncentrace kyselin u sorbovaných vzork� je v rozmezí 0,5 – 2%. Z tohoto 
d�vodu je vliv kyselin na stanovení jednotlivých analyt� zanedbatelný.  
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Obr. �. 8: Vliv koncentrace kyseliny dusi�né na intenzitu signálu sledovaných analyt�. 

Použité koncentra�ní hladiny kyseliny jsou 0,5%; 1,0%; 2,0%; 3,0%; 4,0% a 5,0%.
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Obr. �. 9: Vliv koncentrace kyseliny chlorovodíkové na intenzitu signálu sledovaných analyt�. 

Použité koncentra�ní hladiny kyseliny jsou 0,5%; 1,0%; 2,0%; 3,0%; 4,0% a 5,0%.

21.5. Vliv organických �inidel na intenzitu signálu 

P�i sorpcích bylo zamýšleno sorbenty modifikovat r�znými organickými �inidly pro zvýšení 
výt�žnosti sorpce sledovaných analyt�. Z tohoto d�vodu byly testovány r�zné koncentrace 
organických �inidel na intenzitu signálu ICP-MS. Jako organická �inidla byla vybrána 
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následující: APDC, 8-HQS, ALS a PAR. Všechna �inidla byla testována ve �ty�ech 
koncentra�ních hladinách: v 1, 5, 10 a 15-ti násobném hmotnostním nadbytku v��i všem 
sledovaných analyt�m, což  odpovídá koncentracím 180 µg·l-1, 900 µg·l-1, 1800 µg·l-1 a 2700 
µg·l-1. Zm�na intenzity signálu u žádného ze �ty� organických �inidel p�i uvedených 
nadbytcích nep�esahuje hodnotu 5 % u žádného sledovaného analytu. Lze tedy konstatovat, 
že tento vliv je zanedbatelný. Pro p�edstavu je uveden na obr. �. 10 vliv koncentrace PAR na 
intenzitu signálu, jelikož jsou grafy pro zbylá organická �inidla tém�� totožné, nejsou zde 
uvedeny.
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Obr. �. 10: Vliv koncentrace PAR na intenzitu signálu sledovaných analyt� ve vodném 

prost�edí. Použité koncentra�ní hladiny organického �inidla jsou v hmotnostních nadbytcích 

v��i analyt�m 1x(180 µg·l-1); 5x(900 µg·l-1); 10x(1800 µg·l-1) a 15x(2700 µg·l-1). Koncentrace 

sledovaných analyt� byla 20 µg·l-1každého prvku. 

21.6. Vliv matri�ních prvk� na intenzitu signálu 

Se zám�rem aplikace optimálního sorp�ního procesu na reálné vzorky vod, byly 
sledovány nejb�žn�jší matri�ní prvky typické pro vodní zdroje. Testované matri�ní prvky byly 
podle p�irozeného obsahu ve vodách, dohledáno v literatu�e [186], rozd�leny do t�í skupin, 
u nichž byly testovány vždy t�i koncentra�ní hladiny. V první skupin� byl sledován hliník 
a železo a to v koncentracích 1, 10 a 100 mg·l-1. Ve skupin� druhé byl pouze ho��ík 
v koncentracích 10, 100 a 500 mg·l-1. V poslední skupin� byl vápník, draslík a sodík, u nich 
byly testovány koncentrace 100, 500 a 1000 mg·l-1.   

Pro studium interferencí matri�ních prvk� byly p�ipraveny následující sady roztok�. 
V první sérii vzork� byly obsaženy pouze sledované analyty v koncentraci 20 µg·l-1 každého 
prvku. Druhá série obsahovala mimo sledované analyty zmín�né koncentrace matri�ních 
prvk�. Poslední série obsahovala v p�íslušných koncentracích pouze matri�ní prvky. 
Všechny p�ipravené vzorky byly p�ipraveny v prost�edí 0,5% kyseliny dusi�né. 
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Všechny roztoky byly prom��eny pomocí ICP-MS a nam��ené hodnoty následn�
p�epo�teny na relativní signál (IR) sledovaného analytu v závislosti na zm�n� koncentrace 
matri�ních prvk� podle následujícího vztahu:  

�� �
�������

����	


(17)

kde IA+M je intenzita signálu analyt� s matricí, IM je intenzita signálu matrice, IA je intenzita 
signálu analyt� a IBl je intenzita signálu blanku. 

Tabulka 6. Vliv matri�ních prvk� v uvedených koncentra�ních hladinách na intenzitu signálu 

sledovaných analyt�. Hodnoty návratností sorpcí jsou uvedeny v %.  

c [mg·l-1] 9Be 51V 59Co 60Ni 89Y 111Cd 208Pb 232Th 238U

Al3+ 
1 106±2 99±1 100±1 100±2 100±1 98±1 100±4 101±3 101±1
10 104±3 101±1 101±1 101±2 100±2 98±1 102±5 103±3 98±1 

100 102±2 106±1 101±1 99±2 94±1 98±1 105±4 105±3 98±1 

Fe3+ 
1 102±3 103±1 98±1 99±2 103±1 106±1 106±4 107±2 105±1
10 99±3 100±2 96±2 97±3 102±2 107±2 105±4 108±3 106±2

100 99±2 104±1 82±1 80±2 86±1 106±1 109±5 112±3 109±1

Mg2+
10 100±1 97±1 98±1 97±2 93±1 103±2 104±4 109±2 107±1

100 97±1 98±1 98±1 95±2 93±2 102±1 106±4 115±3 113±1
500 94±2 100±1 100±1 93±3 99±2 100±1 110±4 125±3 122±1

K+ 
100 97±2 95±2 91±1 89±2 97±2 108±2 105±4 110±3 108±1
500 95±1 92±3 92±1 86±5 96±3 108±3 83±4 121±2 115±2
1000 95±2 96±1 92±1 82±4 99±4 107±2 65±5 127±2 121±2

Na+ 
100 96±2 105±2 100±2 99±2 100±2 100±2 100±4 103±2 103±2
500 98±2 106±2 101±1 99±1 102±1 99±1 103±4 107±1 107±1
1000 96±1 104±12 101±1 98±1 102±1 97±1 104±4 109±1 110±1

Ca2+ 
100 99±1 99±1 101±2 99±3 100±1 102±1 103±4 105±1 104±2
500 98±3 100±2 103±2 99±3 104±2 99±1 106±4 107±5 111±2
1000 93±3 100±2 103±2 97±1 107±2 97±1 109±4 108±4 115±1

U 9Be, 51V a 111Cd dochází ke zm�n� intenzity signálu v rozsahu 8 % u všech 
koncentra�ních hladin všech testovaných matri�ních prvk�. U 59Co a 89Y jsou zaznamenány 
zm�ny intenzity signálu do 10 %, pouze u koncentrace 100 mg·l-1 železa dochází 
k významnému poklesu intenzity signálu, a to až o 18 %. U téže koncentrace dochází 
k poklesu intenzity i u 60Ni o 20 %, obdobný pokles je zaznamenán pro 60Ni u všech 
koncentrací draslíku, kdy se pokles intenzity signálu pohybuje v rozmezí 11-18 %. Zm�na 
intenzity signálu u 208Pb se pohybuje v rozmezí 10 %, avšak u draslíku dochází k velmi 
výraznému poklesu, kdy p�i koncentraci draslíku 1000 mg·l-1 klesla intenzita signálu o 35 %. 
Zm�na intenzity signálu u 232Th a 238U se pohybuje kolem 10 % pro všechny matri�ní prvky, 
s výjimkou nejvyšších testovaných koncentrací ho��íku a draslíku, kde dochází k nár�stu 
intenzity signálu až o 20 %.  
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22. Optimalizace sorp�ního procesu na sorbentu Silikagel-C18 

V této kapitole diserta�ní práce je pozornost v�nována optimalizaci všech faktor�
ovliv�ujících výt�žnost sorp�ního procesu na sorbentu Silikagel-C18. Pokud není �e�eno 
jinak, objem sorbovaného roztoku byl ve všech p�ípadech 50 ml.

22.1. Vliv pH na ú�innost sorp�ního procesu 

Na obr. �. 11 jsou zobrazeny návratnosti sorpce sledovaných analyt� p�i r�zných 
hodnotách pH v rozsahu od 6 do 9. P�i kondicionaci byl použit roztok 10 ml absolutního 
ethanolu a následn� 10 ml destilované vody nastavené na p�íslušnou hodnotu pH. Sorpce 
probíhala vždy z celkového objemu 50 ml obsahující 20 µg·l-1 standardu od každého analytu 
a 5-ti násobný hmotnostní nadbytek organického �inidla PAR (900 µg·l-1). Eluce byla 
provedena 10 ml sm�si ethanolu a acetonu v prost�edí 0,2 mol·l-1 HNO3. Tato sorpce 
posloužila pouze pro rychlou orientaci, které hodnoty pH budou vhodné pro jednotlivé 
analyty. 

Lze konstatovat, že prvky jako 9Be, 111Cd, 208Pb budou mít vyšší výt�žnosti p�i nižším pH, 
nejvhodn�jší bude hodnota pH 6, jelikož se vzr�stající hodnotou pH klesají návratnosti 
sorpcí. U 51V,59 59Co, 89Y, 232Th jsou návratnosti sorpcí podobné v celém rozmezí 
testovaných hodnot pH. Pro 238U je vhodn�jší vyšší hodnota pH, jelikož se návratnost sorpce 
tohoto analytu se vzr�stající hodnotou pH zvyšuje, nejlépe se jeví hodnota pH 8 - 9. Z tohoto 
d�vodu byly pro podrobn�jší testování optimálního sorp�ního procesu vybrány dv� hodnoty 
pH 6 a pH 8. 
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Obr. �. 11: Vliv pH na ú�innost sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml ethanolu, poté 10 ml 

destilované vody s nastavenou hodnotou pH 6-9; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu (každého 

analytu) a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 6-9; Eluce: 10 ml sm�si ethanolu a acetonu 

v prost�edí 0,2 mol·l-1 HNO3.  
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Pozn. V grafu není uveden 
60

Ni, jelikož došlo ke kontaminaci vzorku a výsledky byly pro tento prvek 

zkresleny. 

22.2. Vliv tenzid� na ú�innost sorpce 

Pro kondicionaci kolonky se sorbentem byly využity r�zné roztoky tenzid�. Nejlepších 
výsledk� bylo v p�ípad� tohoto sorbentu dosaženo p�i použití kationtových tenzid�, jakými 
jsou Septonex®, Ajatin nebo Zephyramin. Pro zjišt�ní vhodné koncentrace kationtového 
tenzidu byl jako zastupitel vybrán Septonex®, který byl následn� testován v t�chto 
koncentra�ních hladinách: 5·10-6, 5·10-5, 5·10-4 a 5·10-3 mol·l-1. Všechny testované kationtové 
tenzidy se chovaly velice podobn�. 

V�tšina tenzidu je zachycena na sorbentu a je eluována až spole�n� s analyty, kde pak 
dochází k interakci mezi tenzidem a použitou minerální kyselinou v elu�ní sm�si. Použity 
byly dv� kyseliny a to HNO3 a HCl, rozdíly lze posoudit z obr. �. 12 a obr. �. 13. P�i porovnání 
obou kyselin je lepšího efektu, tedy vyšších návratností, dosaženo p�i použití kyseliny 
chlorovodíkové pro v�tšinu analyt� krom� 208Pb a 232Th. Pokud zam��íme pozornost na 
použité koncentrace tenzidu, lze z obr. �. 13 vy�íst, že koncentrace 5·10-4 mol·l-1 Septonexu®

je optimální, jelikož zvyšuje retenci všech prvk� s výjimkou 232Th. Nejmarkantn�jší je nár�st 
u 51V, kde se p�vodní návratnost sorpce bez použití tenzidu pohybuje kolem 5 %, avšak po 
p�idání kationtového tenzidu do kondiciona�ního kroku je návratnost tém�� kvantitativní 
a dosahuje hodnoty až 99 %. 
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Obr. �. 12: Vliv koncentrace tenzidu Septonexu® na ú�innost sorpce analyt�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody p�i pH 8, 10 ml roztoku tenzidu o p�íslušné 

koncentraci s nastavenou hodnotou pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR 

v 50 ml p�i pH 8; Eluce: 10 ml sm�si ethanolu a acetonu 1:1 v prost�edí 0,2 mol·l-1 HNO3.
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Obr. �. 13: Vliv koncentrace tenzidu Septonexu® na ú�innost sorpce analyt�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody p�i pH 8, 10 ml roztoku tenzidu o p�íslušné 

koncentraci s nastavenou hodnotou pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR 

v 50 ml p�i pH 8; Eluce: 10 ml sm�si ethanolu a acetonu 1:1 v prost�edí 0,2 mol·l-1 HCl.  

Problém nastal v p�ípad�, kdy koncentrace tenzidu byla vyšší než 5·10-5 mol·l-1, kdy 
docházelo p�i odpa�ení eluátu a následném dopln�ní zbytku vzorku destilovanou vodou na 
kone�ný objem 10 ml ke vzniku jemné sraženiny, která musela být p�ed samotnou analýzou 
odfiltrována na filtru s velikostí pór� 0,45 µm a to v p�ípad� použítí obou kyselin. Proto byla 
dále testována možnost takto vzniklý zákal odstranit, v prvním p�ípad� p�ídavkem kyseliny 
chlorovodíkové p�ed nezbytným odpa�ováním eluátu, aby bylo zabrán�no p�ípadné 
hydrolýze. Ve druhém p�ípad� byl zbytek tenzidu oxidován p�ídavkem 500 µl peroxidu 
vodíku. Dále byly testovány další kationtové tenzidy použité v kondiciona�ním kroku. Proto 
byly testovány sorpce, které se od sebe lišily pouze použitým tenzidem v kondiciona�ním 
kroku. Samotná sorpce probíhala standardn� z 50 ml s obsahem 20 µg·l-1 standardu prvk�
a 900 µg·l-1 PAR. Eluce byla provedena sm�sí ethanolu a acetonu v pom�ru 1:1 v prost�edí 
0,2 mol·l-1 HCl. Jednotlivé sorpce se lišily p�ídavkem koncentrované HCl nebo H2O2 p�ed 
odpa�ováním eluátu. 

Jednotlivé testované sorpce, jejichž výsledky jsou zobrazeny v obr. �. 14: 

1) Kondicionace – 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody (pH = 8), 10 ml Septonexu®      
510-4 mol·l-1 (pH = 8) 
Sorpce – 20 µg·l-1 standardu prvk� + 900 µg·l-1 PAR v 50 ml (pH = 8) 
Eluce – ethanol a aceton v pom�ru 1:1 v 0,2 mol·l-1 HCl, p�ed odpa�ováním p�idáno 120 µl 
koncentrované HCl 
 - i p�esto byl vzorek zakalen a p�ed samotným m��ením musel být p�efiltrován 
2) Kondicionace – 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody (pH = 8), 10 ml Septonexu®      
510-4 mol·l-1 (pH = 8) 
Sorpce – 20 µg·l-1 standardu prvk� + 900 µg·l-1 PAR v 50 ml (pH = 8) 
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Eluce – ethanol a aceton v pom�ru 1:1 v 0,2 mol·l-1 HCl, p�ed odpa�ováním p�idáno 120 µl 
koncentrovaného H2O2  
 - i p�esto byl vzorek zakalen a p�ed samotným m��ením musel být p�efiltrován 
3) Kondicionace – 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody (pH = 8), 10 ml Ajatinu            
510-4 mol·l-1 (pH = 8) 
Sorpce – 20 µg·l-1 standardu prvk� + 900 µg·l-1 PAR v 50 ml (pH = 8) 
Eluce – ethanol a aceton v pom�ru 1:1 v 0,2 mol·l-1 HCl, p�ed odpa�ováním p�idáno 500 µl 
koncentrované HCl  
 - i p�esto byl vzorek zakalen a p�ed samotným m��ením musel být p�efiltrován 
4) Kondicionace – 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody (pH = 8), 10 ml Ajatinu            
510-4 mol·l-1 (pH = 8) 
Sorpce – 20 µg·l-1 standardu prvk� + 900 µg·l-1 PAR v 50 ml (pH = 8) 
Eluce – ethanol a aceton v pom�ru 1:1 v 0,2 mol·l-1 HCl, p�ed odpa�ováním p�idáno 500 µl 
koncentrovaného H2O2  
 - i p�esto byl vzorek zakalen a p�ed samotným m��ením musel být p�efiltrován 
5) Kondicionace – 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody (pH = 8), 10 ml Zephyraminu  
510-4 mol·l-1 (pH = 8) 
Sorpce – 20 µg·l-1 standardu prvk� + 900 µg·l-1 PAR v 50 ml (pH = 8) 
Eluce – ethanol a aceton v pom�ru 1:1 v 0,2 mol·l-1 HCl  
6) Kondicionace – 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody (pH = 8), 10 ml Zephyraminu  
510-4 mol·l-1 (pH = 8) 
Sorpce – 20 µg·l-1 standardu prvk� + 900 µg·l-1 PAR v 50 ml (pH = 8) 
Eluce – ethanol a aceton v pom�ru 1:1 v 0,2 mol·l-1 HCl, p�ed odpa�ováním p�idáno 500 µl 
koncentrované HCl 

Po p�ídavcích peroxidu vodíku nebo koncentrované kyseliny HCl v p�ítomnosti tenzid�
Septonexu® nebo Ajatinu v kondiciona�ním kroku nebyl zákal odstran�n ani v jednom 
p�ípad�, tedy v sorpcích ozna�ených jako 1-4 (obr. �. 14). Takto p�ipravené vzorky musely 
být p�ed m��ením filtrovány, �ímž docházelo ke vzniku výsledk� s relativn� vysokou 
sm�rodatnou odchylkou, proto bylo od používání t�chto tenzid� upušt�no. Byl proto testován 
další kationtový tenzid Zephyramin, který žádný zákal nezp�soboval. Proto byl pro 
následující sorpce, tedy pokud je v kondiciona�ním kroku uvedeno použití tenzidu, používán 
práv� Zephyramin v pot�ebné koncentraci 510-4 mol·l-1. Jelikož v p�ípad� jeho použití 
odpadá následná filtrace finálního vzorku a p�ípadné vnášení chyby zp�sobené další 
manipulací se vzorkem.  
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Obr. �. 14: Vliv r�zných podmínek sorpce za ú�elem odstran�ní zákalu, podrobné podmínky 

jsou popsány v p�edchozím odstavci.  

22.3. Vliv elu�ní sm�si 

Ve všech p�ípadech byla použita sm�s organického rozpoušt�dla (aceton, etanol) 
a minerální kyseliny (HCl, HNO3 - byla v tomto podrobn�jším testování vylou�ena z d�vodu 
její interakce s kationovým tenzidem použitým v kondiciona�ním kroku, jak již bylo uvedeno 
výše). Z tohoto d�vodu byly testovány r�zné pom�ry acetonu a ethanolu v r�zn�
koncentrovaném prost�edí HCl. Koncentrace kyseliny byla testována v rozmezí 0,5-1 moll-1, 
vyšší koncentrace kyseliny nebyla testována z d�vodu doporu�ené maximální koncentrace 
kyseliny ve vzorku pro rutinní stanovení na ICP-MS (kde by koncentrace kyseliny m�la 
dosahovat maximální hodnoty 5 %). Testované elu�ní sm�si m�ly následující složení:

1) Sm�s acetonu a etanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí 0,5 moll-1 HCl 
2) Sm�s acetonu a etanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 moll-1 HCl 
3) Sm�s acetonu a 1 moll-1 HCl v pom�ru 1:1 
4) Sm�s ethanolu a 1 moll-1 HCl v pom�ru 1:1 

Sorpce byly provedeny v p�ítomnosti i nep�ítomnosti kationtového tenzidu vzhledem 
k tomu, že n�které prvky vykazují nepatrn� lepší sorpci bez p�ítomnosti tenzidu (nap�. 9Be 
a 111Cd). Dále byly elu�ní sm�si testovány pro dv� hodnoty pH 6 a pH 8 na základ� rozdílné 
ú�innosti sorpce pro jednotlivé analyty p�i r�zných hodnotách pH. 
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Obr. �. 15: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody 

s nastavenou hodnotou pH 6; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 6; 

Eluce: �ísla ur�ují použitou elu�ní sm�s, jejíž složení je popsáno v textu.
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Obr. �. 16: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody 

s nastavenou hodnotou pH 6, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu pH 6; Sorpce: 

20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 6; Eluce: �ísla ur�ují použitou elu�ní 

sm�s, jejíž složení je popsáno v textu.
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Obr. �. 17: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody 

s nastavenou hodnotou pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 8; 

Eluce: �ísla ur�ují použitou elu�ní sm�s, jejíž složení je popsáno v textu.  
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Obr. �. 18: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody 

s nastavenou hodnotou pH 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu pH 8; Sorpce: 

20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 8; Eluce: �ísla ur�ují použitou elu�ní 

sm�s, jejíž složení je popsáno v textu.

U všech elu�ních sm�sí je dosaženo podobných výsledk�, které se u n�kterých analyt�
pohybují v rozp�tí do 10 %, u n�kterých analyt� bylo rozp�tí v�tší v rozmezí 20 – 30 % jako 
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nap�. u 60Ni, 89Y, 232Th. I p�esto byla pro optimální sorp�ní proces vybrána sm�s ethanolu 
a acetonu v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 moll-1 HCl (která je v obr. �. 15-18 ozna�ena �íslem 2), 
kde bylo dosaženo uspokojivých výsledk� pro v�tšinu sledovaných analyt�, pro 9Be 95 % 
(pH 6), 51V 98 % (bez závislosti na hodnot� pH, podmínkou kvantitativní sorpce je p�ítomnost 
kationaktivního tenzidu), 59Co 104 % (pH 8), 60Ni 118 % (pH 8), 89Y 66 % (pH 6), 111Cd 91 % 
v p�ítomnosti tenzidu (bez použití tenzidu až 95 % p�i pH 6), 208Pb 104 % (pH 6), 232Th 66 % 
(pH 6) a 238U 87 % (pH 8). Tato elu�ní sm�s byla použita pro všechna následující m��ení na 
tomto sorbentu. 

22.4. Vliv použitého objemu elu�ní sm�si 

Byl testován objem elu�ní sm�si nezbytný pro eluci všech analyt�. Eluce byla provedena 
po 1 ml až do celkového objemu 10 ml. Každý ml byl samostatn� odpa�en a prom��en. 
Porovnáním provedené sorpce na obr. �. 16 a obr. �. 19 p�i stejné hodnot� pH, lze 
konstatovat, že u všech analyt� bylo kvantitativní eluce dosaženo již v prvních t�ech ml 
elu�ní sm�si, u 60Ni bylo pot�eba 5 ml, návratnost v tomto objemu se pohybovala v rozmezí 
95-104 %. Pouze v p�ípad� 9Be bylo dosaženo nižší hodnoty s porovnáním s normáln�
provedenou elucí a to o 9 %, ješt� horší byla situace u  232Th, kde bylo dosaženo postupnou 
elucí celkové návratnosti pouze 31 %, což je o 30 % mén� než data získaná s normáln�
provedenou elucí 10 ml elu�ní sm�si v jednom kroku.  

� � �� �� � �� �� ��� �

�#�%& �
� �
� �
� �
� �
� �
� �
� �
� �
�

�#�%& �
� �
� �
� �
� �
� �
� �
� �
� �
�

�#�%& �
� �
� �
� �
� �
� �
� �
� �
� �
�

�#�%& �
� 	
� �
� 	
� ��
� �
� 	
� �
� ��
�

�#�%& 	�
� ��
� 	�
� �	
� ��
� 	�
� ��
� ��
� ��
�

�

��

��

��

��

���

���

�
�
�
��
��
�
	�
�	
�
��
��
��
�
�

Obr. �. 19: Vliv použitého objemu elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml 

destilované vody s nastavenou hodnotou pH 6, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu 

Zephyraminu pH 6; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS v 50 ml p�i pH 6; Eluce: 

sm�s acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.



74 

22.5. Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce 

Organická �inidla byla p�idávána do sorbovaného roztoku za ú�elem zvýšení návratností 
sorpce pro sledované analyty, které s organickými �inidly vytvá�ejí cheláty, p�ípadn� iontové 
asociáty. Byla testována �ty�i organická �inidla: APDC, ALS, 8-HQS a PAR. Pro porovnání 
ú�innosti jednotlivých �inidel byly provedeny následující sorpce pro sledované analyty 
ve škále pH 5-9 v p�ítomnosti tenzidu. Následn� pro dv� vybrané hodnoty pH 6 a 8 byly 
provedeny sorpce bez p�ítomnosti tenzidu s p�íslušným organickým �inidlem v 5-ti nebo 10-ti 
násobném hmotnostním nadbytku (900 µg·l-1 nebo 1800 µg·l-1). P�edpokládaná vazebná 
uspo�ádání sledovaných analyt� s organickými �inidly jsou nazna�ena na následujících 
obrázcích �. 21, 23, 25 a 27.  

22.5.1. Vliv amonium pyrrolidindithiokarbamátu (APDC) 
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Obr. �. 20: Vliv pH v p�ítomnosti APDC. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované 

vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu p�i daném 

pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 APDC v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml 

roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

U sorpce v p�ítomnosti APDC dochází se vzr�stající hodnotou pH k poklesu ú�innosti 
sorpce v p�ípad� 9Be 87 % � 64 %, 60Ni 86 % � 66 %, 89Y 73 % � 42 %, 208Pb 98 % �
65 %, naopak je tomu u 59Co 73 % � 90 %, 232Th 42 % � 62 % a 238U 72 % � 82 %, kdy 
s rostoucí hodnotou pH roste i ú�innost sorpce. U 51V se sorpce v celé testované škále pH 
pohybuje kolem 97 %, taktéž u 111Cd je návratnost sorpce podobná v rozmezí pH 6-8 
a pohybuje se kolem 84 % (pro pH 5 a pH 9 je návratnost nižší a dosahuje zhruba 70 %). 
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Obr. �. 21: P�edpokládaná struktura komplex� analyt� s APDC. 

V p�ítomnosti 10-ti násobného hmotnostního nadbytku �inidla APDC nebylo dosaženo 
vyšších návratností než v p�ítomnosti 5-ti násobného hmotnostního nadbytku, jak je patrné 
z tabulky �. 7. 

Tabulka 7. Vliv hmotnostního nadbytku APDC na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku 

Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1

standardu a 5-ti násobný hmotnostní nadbytek (900 µg·l-1) APDC nebo 10-ti násobný 

hmotnostní nadbytek (1800 µg·l-1) APDC; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1

v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

5x hmotnostní nadbytek APDC 10x hmotnostní nadbytek APDC
pH = 6 pH = 8 pH = 6 pH = 8

s 
tenzidem

bez 
tenzidu

s 
tenzidem

bez 
tenzidu

s 
tenzidem

bez 
tenzidu

s 
tenzidem

bez 
tenzidu 

9Be 96,3±3,7 94,7±1,9 78,5±2,6 71,8±2,9 96,9±2,1 97,4±1,2 73,4±4,4 75,9±2,6 
51V 97,7±2,0 10,0±1,0 97,9±0,5 8,9±0,5 99,0±0,5 10,4±0,8 100,1±1,3 10,3±0,5 

59Co 93,6±2,9 87,9±2,5 90,4±1,9 88,4±1,4 100,4±1,5 96,1±1,2 92,3±2,0 91,1±1,3 
60Ni 73,6±1,0 82,8±1,1 83,3±2,4 82,7±2,0 71,0±7,5 74,4±4,4 67,6±3,5 119,4±2,5
89Y 55,7±1,6 60,6±4,3 48,7±3,5 41,9±2,2 55,5±4,5 65,7±4,8 45,0±7,2 48,0±2,6 

111Cd 80,5±2,2 90,0±1,9 84,6±0,4 85,3±1,5 81,6±1,5 89,8±2,9 82,2±1,5 89,9±1,1 
208Pb 92,1±3,3 89,0±1,9 78,5±3,2 68,7±1,9 89,9±1,8 86,7±2,6 81,3±4,1 63,3±2,9 
232Th 56,9±1,4 52,2±2,5 49,5±2,3 42,3±1,2 51,1±2,4 46,6±3,3 44,5±3,3 37,4±1,6 
238U 58,8±3,4 54,9±0,8 73,0±3,4 69,5±1,9 51,7±5,9 63,3±2,8 66,5±7,9 85,4±1,9 
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22.5.2. Vliv 8-hydroxy-5-sulfonové kyseliny (8-HQS)
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Obr. �. 22: Vliv pH v p�ítomnosti 8-HQS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované 

vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu p�i daném 

pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 8-HQS v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml 

roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl. 

Sorpce s použitím 8-HQS jsou na obr. �. 22. Zde taktéž dochází k poklesu ú�innosti 
sorpce s rostoucí hodnotou pH v celém testovaném rozsahu u 9Be o 45 %, 59Co o 6 %, 89Y 
o 31 %, 111Cd o 39 % a 208Pb o 46 %. U n�kterých analyt� nedochází k výrazné zm�n� v celé 
testované škále pH jako nap�. u 51V, jehož návratnost se pohybuje kolem 100 % a 232Th, 
u n�hož se návratnost pohybuje pouze kolem 28 %. K výraznému nár�stu ú�innosti sorpce 
s rostoucí hodnotou pH dochází pouze v p�ípad� 238U a to z 68 % � 94 %. 

V p�ítomnosti 10-ti násobného nadbytku �inidla 8-HQS dochází k nepatrnému nár�stu 
ú�innosti sorpce o 5 % v p�ípad� Co (pH 8), 111Cd (pH 8) a 238U (pH 8), o 8% 208Pb (pH 8), 
o 15% u Y (pH 8) a u 232Th dochází k nár�stu dokonce o 32 % (pH 8). 
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Obr. �. 23: P�edpokládaná struktura komplex� analyt� s 8-HQS.
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Tabulka 8. Vliv hmotnostního nadbytku 8-HQS na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku 

Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1

standardu a 5-ti násobný hmotnostní nadbytek (900 µg·l-1) 8-HQS nebo 10-ti násobný 

hmotnostní nadbytek (1800 µg·l-1) 8-HQS; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 

v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

5x hmotnostní nadbytek 8-HQS 10x hmotnostní nadbytek 8-HQS
pH = 6 pH = 8 pH = 6 pH = 8

s 
tenzidem

bez 
tenzidu

s
tenzidem

bez 
tenzidu

s 
tenzidem

bez 
tenzidu

s 
tenzidem

bez 
tenzidu

9Be 99,8±2,7 94,2±0,6 71,7±0,9 76,5±0,8 99,0±0,1 93,9±3,0 71,1±2,4 71,7±2,2
51V 100,7±3,7 9,4±1,3 99,0±0,4 10,6±1,1 95,5±0,6 8,7±1,6 102,1±3,0 8,6±0,9 

59Co 100,4±1,1 79,5±2,3 91,9±0,6 7,4±1,4 97,7±0,9 36,1±2,8 96,1±0,2 2,3±0,2 
60Ni 118,3±6,4 30,0±1,3 118,1±4,1 10,5±1,1 84,8±1,6 16,6±1,6 119,3±1,3 5,2±1,5 
89Y 68,6±1,0 48,1±5,9 47,9±1,8 49,4±0,5 67,9±2,4 65,9±2,2 59,4±6,0 58,8±1,9

111Cd 92,8±1,9 91,9±1,4 74,5±1,5 69,8±2,2 91,5±1,2 91,6±1,2 80,0±1,1 52,6±1,0
208Pb 81,8±3,6 81,9±6,7 64,6±2,4 60,5±7,3 89,7±4,0 83,5±3,8 73,3±4,3 76,4±1,6
232Th 29,9±3,6 24,3±1,6 13,7±2,2 48,6±2,3 46,3±4,0 50,5±2,2 46,1±3,0 56,9±2,3
238U 72,2±2,9 69,1±7,7 83,1±4,3 80,5±7,2 76,3±4,7 75,7±1,7 88,4±2,3 88,8±1,3

22.5.3. Vliv sodné soli 1,2-dihydroxyantrachinon-3-sulfonové kyseliny (ALS) 

Ú�innosti sorpcí v p�ítomnosti �inidla ALS jsou na obr. �. 24. Op�t dochází k poklesu 
návratností sorpcí s rostoucí hodnotou pH u 9Be, pokles ze 107 % � 73 %, u 59Co 100 % 
�73 %, 61Ni 117 % � 86 %, 111Cd 95 % � 75 % a 208Pb 99 % � 68 %. Op�t u 51V se 
ú�innost sorpce nem�ní a z�stává stejná v celé testované škále pH, hodnota se pohybuje 
kolem 97 %. Obdobná je situace u 232Th, kdy se sorpce pohybuje kolem 58 %. S rostoucí 
hodnotou pH roste návratnost sorpce v p�ípad� 238U 77 % � 82 %. V p�ípad� 89Y dochází 
nejprve k poklesu návratnosti s rostoucí hodnotou pH 80 % � 60 % a následn�
k op�tovnému nár�stu návratnosti s pokra�ujícím nár�stem hodnoty pH 60 % � 74 %. 
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Obr. �. 24: Vliv pH v p�ítomnosti ALS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody 

s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu p�i daném pH; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml roztoku 

acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl. 
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Obr. �. 25: P�edpokládaná struktura komplex� analyt� s ALS. 

V p�ítomnosti 10-ti násobného hmotnostního nadbytku ALS dochází v porovnání 
s použitím 5-ti násobného hmotnostního nadbytku k nár�stu návratností sorpcí u 59Co 
o 32 % (pH 8),  60Ni o 25 % (pH 8), 89Y a 111Cd o 10 % (pH 8), u 89Y o 8 % (pH 6), 232Th 
a 238U o 6 % (pH 8), u 238U o 6 % i p�i pH 6. 
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Tabulka 9. Vliv hmotnostního nadbytku ALS na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku 

Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1

standardu a 5-ti násobný hmotnostní nadbytek (900 µg·l-1) ALS nebo 10-ti násobný 

hmotnostní nadbytek (1800 µg·l-1) ALS; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 

v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.

5x hmotnostní nadbytek ALS 10x hmotnostní nadbytek ALS
pH = 6 pH = 8 pH = 6 pH = 8

s 
tenzidem

bez 
tenzidu 

s 
tenzidem

bez 
tenzidu

s 
tenzidem

bez 
tenzidu 

s 
tenzidem

bez 
tenzidu 

9Be 101,6±2,5 100,3±1,8 76,6±1,7 69,1±6,1 101,8±2,7 101,6±2,0 80,9±4,2 80,6±2,1 
51V 99,0±1,0 11,2±1,1 96,5±0,7 9,7±0,8 100,2±1,2 13,7±0,9 100,5±1,0 10,6±0,7 

59Co 99,6±0,6 98,3±1,1 65,4±2,0 79,9±2,9 102,8±0,9 102,1±0,6 96,7±2,3 96,0±1,6 
60Ni 108,4±2,0 119,7±2,3 81,5±3,1 80,6±2,7 113,0±2,3 108,0±1,1 107,0±4,8 107,2±3,1
89Y 59,9±3,9 60,5±4,0 67,6±2,7 51,3±3,9 67,7±4,5 62,6±2,9 77,9±2,6 62,8±2,9 

111Cd 95,5±0,4 95,6±0,9 74,9±2,2 84,9±2,1 94,8±2,8 97,8±0,9 85,2±1,9 86,3±2,1 
208Pb 79,3±4,6 81,8±1,1 68,2±4,6 75,6±3,5 79,3±4,1 87,7±3,4 71,8±1,6 80,2±0,9 
232Th 61,6±5,5 66,7±2,3 55,4±4,1 48,9±0,9 57,7±1,7 57,1±2,7 61,4±3,6 34,9±2,2 
238U 73,7±6,6 70,4±1,5 79,8±1,5 89,8±3,7 67,7±3,3 75,1±2,4 72,2±4,8 84,1±1,3 

22.5.4. Vliv 4-(2-pyridylazo)resorcinolu (PAR) 

Sorpce s použitím �inidla PAR jsou na obr. �. 26. S rostoucí hodnotou pH byl 
zaznamenán pokles návratností sorpce u 9Be 110 % � 71 %, 60Ni 115 % � 100 %, 89Y 
74 % � 59 %, 111Cd 91 % � 61 % a 208Pb 98 % � 60 %. Naopak k nár�stu ú�innosti sorpce 
s rostoucí hodnotou pH dochází u 232Th 46 % � 62 % a 238U 76 % � 86 %. U 51V a 59Co se 
návratnosti sorpcí v testovaném rozp�tí hodnot pH významn� nem�ní, pro 51V se návratnosti 
pohybují kolem 102 % a pro 59Co kolem 98 %. 

V p�ípad� použití 10-ti násobného hmotnostního nadbytku v porovnání s 5-ti násobným 
hmotnostním nadbytkem dochází k výraznému poklesu návratnosti u 111Cd o 77 % (pH 6) 
u pH 8 dochází k poklesu u téhož analytu pouze o 13 %. K poklesu dochází i u 232Th o 12 % 
(pH 6) a 14 % (pH 8). Naopak k nár�stu dochází u 238U o 10 % (pH 6) a u 60Ni o 40 % (pH 6) 
a o 64 % (pH 8). Avšak hodnoty návratností pro 60Ni jsou zkresleny kontaminací. 
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Obr. �. 26: Vliv hodnoty pH v p�ítomnosti PAR. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml 

destilované vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu 

Zephyraminu p�i daném pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i 

zvoleném pH; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl. 
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Obr. �. 27: P�edpokládaná struktura komplex� analyt� s PAR. 
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Tabulka 10. Vliv hmotnostního nadbytku PAR na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku 

Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1

standardu a 5-ti násobný hmotnostní nadbytek (900 µg·l-1) PAR nebo 10-ti násobný 

hmotnostní nadbytek (1800 µg·l-1) PAR; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 

v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.

5x hmotnostní nadbytek PAR 10x hmotnostní nadbytek PAR
pH = 6 pH = 8 pH = 6 pH = 8

s 
tenzidem 

bez 
tenzidu 

s 
tenzidem

bez 
tenzidu 

s 
tenzidem

bez 
tenzidu 

s 
tenzidem

bez 
tenzidu 

9Be 96,9±2,3 91,7±1,7 79,2±3,7 73,1±2,2 91,2±2,0 97,3±1,6 76,0±1,6 72,7±2,7 
51V 102,1±0,5 90,2±1,7 103,4±0,5 47,3±3,8 97,1±1,0 93,3±0,4 99,1±0,8 50,3±2,4 

59Co 92,3±1,7 99,7±0,6 98,8±0,7 97,0±0,4 98,2±1,5 98,6±1,4 99,0±0,8 90,0±1,6 
60Ni 110,8±2,6 145,6±3,6 97,7±2,3 144,8±1,9 158,7±1,8 156,0±1,4 162,3±2,4 150,0±2,2
89Y 61,1±4,4 56,0±2,3 53,9±2,5 57,1±1,3 57,1±1,9 57,8±0,5 54,6±3,3 50,0±2,5 

111Cd 86,1±2,1 33,8±2,0 73,9±2,1 82,1±2,9 9,4±1,7 17,0±2,2 60,9±1,8 76,7±2,0 
208Pb 73,1±2,1 59,3±1,6 67,4±5,7 56,8±1,6 71,8±0,6 76,6±1,3 66,7±1,1 65,4±1,5 
232Th 46,9±6,0 62,1±1,5 54,2±1,8 53,8±2,5 34,6±2,7 75,8±0,5 39,5±2,5 72,0±2,4 
238U 60,7±5,8 70,7±2,1 81,5±7,2 86,0±4,2 70,3±2,0 66,5±0,8 80,2±2,1 79,3±1,3 

22.2.5. Souhrn vlivu organických �inidel na ú�innost sorpce 

Na základ� prom��ení návratností sorpcí v široké škále hodnot pH 5-9 pro všechna 
�inidla, byla potvrzena správnost dvou zvolených hodnot pH pro další testování návratností 
sorpcí všech analyt�. Pro 9Be, 51V, 59Co, 60Ni, 111Cd a 208Pb je vhodná hodnota pH 6 a pro 
89Y, 232Th a 238U hodnota pH 8, návratnosti sorpcí pro tyto hodnoty pH jsou uvedeny na obr. 
�. 28 a 29. Návratnosti sorpcí se u n�kterých analyt� liší pouze o 10 %, ale samoz�ejm�
u n�kterých analyt� jsou rozdíly markantn�jší v rozmezí 20-30 %. P�i zohledn�ní nejvyšších 
návratností pro v�tšinu sledovaných analyt� se nejlépe osv�d�ilo organické �inidlo ALS, 
proto bylo pro další podrobn�jší testování sorpcí zvoleno práv� toto �inidlo v p�tinásobném 
hmotnostním nadbytku, což odpovídá koncentraci 900 µg·l-1. 
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Obr. �. 28: Porovnání návratností sorpcí v p�ítomnosti r�zných organických �inidel. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody p�i  pH 6, poté 10 ml 5	10-4 mol	l-1 

roztoku tenzidu Zephyraminu pH 6; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i 

pH 6; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.
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Obr. �. 29: Porovnání návratností sorpcí v p�ítomnosti r�zných organických �inidel. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody p�i  pH 8, poté 10 ml 5	10-4 mol	l-1 

roztoku tenzidu Zephyraminu pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i 

pH 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl. 
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22.6. Vliv r�zných typ� tenzid� na ú�innost sorpce 

V této kapitole je záv�re�né porovnání sorpce pouze samotného standardu bez použití 
tenzidu a organického �inidla, následuje sorpce pouze s použitím tenzidu Zephyraminu 
v kondiciona�ním kroku a bez p�ítomnosti organického �inidla. Dále následuje sorpce analyt�
v p�ítomnosti organického �inidla ALS a tenzidu Zephyraminu (jako zástupce kationtového 
tenzidu) v kondiciona�ním kroku. Pro úplnost byl jako zástupce neiontového tenzidu použit 
Brij 35 v kondiciona�ním kroku, taktéž bylo u této sorpce použito organické �inidlo ALS.  
Jako zástupce aniontového tenzidu byl testován dodecylsíran sodný (SDS) v kondiciona�ním 
kroku, taktéž bylo použito organické �inidlo ALS. Výsledky jsou zobrazeny na obr. �. 30 a 31. 

Nej�ast�ji se rozdíly mezi jednotlivými sorpcemi pohybují u jednotlivých analyt� v rámci 
10 %. Jak už bylo zmín�no klí�ová je p�ítomnost kationtového tenzidu pro sorpci 51V, 
u n�hož dochází rázem ke kvantitativní sorpci (p�vodní hodnota návratnosti, která je kolem 
10 % se zvýší na 99-101 %). Z tohoto d�vodu je pro další sorpce na Silikagelu-C18, 
používán práv� Zephyramin v koncentraci 510-4 moll-1 (ta již byla ov��ena v p�edchozí 
kapitole). 
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Obr. �. 30: Porovnání návratností sorpcí v p�ítomnosti r�zných typ� tenzid�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody p�i pH 6, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu o pH 6; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS v 50 ml o pH 6; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.



84 

� � �� �� � �� �� �� �

!�,���-./�.0� ��
� ��
� ��
� ��
� ��
� ��
	 ��
� ��
� ��
�

�!�10.%�/ ��
� ���
� ��
� 	�
� ��
� ��
� ��
� ��
� �	
�

�!�10.%�/2'(� ��
� 	�
� ��
� ��
� ��
� ��
	 ��
� ��
� �	
�

�0�3���2'(� ��
� ��
� ��
	 ��
� ��
� ��
� ��
� ��
	 	�
�

�)�2'(� ��
� ��
� ���
� ���
� ��
� 	�
� ��
	 ��
	 �	
�

�

��

��

��

��

���

���

�
�
�
��
��
�
	�
�	
�
��
��
��
�
�

Obr. �. 31: Porovnání návratností sorpcí v p�ítomnosti r�zných typ� tenzid�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody p�i pH 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu o pH 8; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS v 50 ml o pH 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.

22.7. Optimální podmínky sorpce analyt� na sorbentu Silikagel-C18

Po optimalizaci všech parametr� sorpce (vliv pH, tenzidu, elu�ní sm�si a organických 
�inidel) mohly být sestaveny optimální podmínky pro sorpci sledovaných analyt� na 
nepolárním sorbentu typu Silikagel-C18. Nejvhodn�jší postup pro kondicionaci je 10 ml 
ethanolu, 10 ml destilované vody upravené na p�íslušné pH (6 nebo 8), 10 ml 510-4 moll-1

roztoku tenzidu Zephyraminu s taktéž upravenou hodnotou pH (6 nebo 8). Pro samotnou 
sorpci analyt� je optimální roztok o celkovém objemu 50 ml s p�tinásobným hmotnostním 
nadbytkem organického �inidla ALS (900 µg·l-1). Následn� byla kolonka se sorbentem vždy 
propláchnuta 20 ml destilované vody. Zachycené analyty byly eluovány sm�sí ethanolu 
a acetonu v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 mol·l-1 HCl. Jelikož organická rozpoušt�dla ruší 
stanovení pomocí ICP-MS, musel být eluát p�ed samotným m��ením odpa�en na teflonových 
miskách pod infra�ervenou lampou na zbytkový objem 1-2 ml, který byl poté kvantitativn�
p�eveden do odm�rné ba�ky a dopln�n na objem 10 ml destilovanou vodou.    

23. Optimalizace sorp�ního procesu na Silikagelu-C8 

Dalším testovaným sorbentem byl Silikagel-C8. Jelikož se jedná taktéž o nepolární 
sorbent, byly zde aplikovány již nabyté zkušenosti p�i sorpcích na Silikagelu-C18. Byl použit 
op�t Zephyramin v koncentraci 510-4 moll-1 v kondiciona�ním kroku. Organické �inidlo bylo 
aplikováno v 5-ti násobném hmotnostním nadbytku v��i analyt�m (900µg·l-1) a na eluci byla 
použita sm�s acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol·l-1 HCl. 
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23.1. Vliv pH na ú�innost sorpce 

Z obr. �. 32 je patrné, že vyšších návratností u 9Be, 111Cd a 208Pb je dosaženo p�i nižších 
hodnotách pH. U 51V, 59Co, 60Ni a 89Y se návratnosti sorpcí v testované škále pH p�íliš 
nem�nily, pouze v p�ípad� 59Co a 60Ni u hodnoty pH 9 došlo k poklesu návratností o 13% 
a 18%. Naopak u 232Th a 238U se s rostoucí hodnotou pH zvyšuje i návratnost sorpce, kde 
nejvyšších hodnot je dosaženo p�i pH 9 a to 62% a 89%. Sorpce probíhala za standardních 
podmínek popsaných u obrázku �. 32. 
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Obr. �. 32: Vliv pH na ú�innost sorpce analyt� na sorbentu Silikagel-C8. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody s nastavenou hodnotou pH (5-9), poté 10 ml 5	10-4 mol	l-1 

roztoku tenzidu Zephyraminu p�i daném pH (5-9); Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1

ALS v 50 ml p�i zvoleném pH (5-9); Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu v pom�ru 1:1 

v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.

23.2. Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce 

Tabulky �. 11 až 15 porovnávají vliv jednotlivých organických �inidel ALS, APDC, PAR,   
8-HQS a kationtového tenzidu Zephyraminu na návratnost sorpce. V jednotlivých tabulkách 
je vždy porovnávána návratnost sorpce pro systém s použitím tenzidu a systém bez použití 
tenzidu. V poslední tabulce je pak uvedena pro porovnání sorpce bez použití jakéhokoliv 
organického �inidla. M��ení bylo provád�no pro již ov��ené hodnoty pH 6 a 8.  

23.2.1. Vliv amonium pyrrolidindithiokarbamátu (APDC) 

Zm�ny v návratnostech sorpcí se tém�� u všech prvk� pohybují do 10 %, ve v�tšin�
p�ípad� je návratnost vyšší v p�ítomnosti tenzidu Zephyraminu, s vyjímkou 111Cd a 232Th, kde 
v obou p�ípadech u pH 8 je návratnost vyšší v systému bez použití tenzidu a to o 6-8 %. 
Zásadní je p�ítomnost tenzidu pro sorpci 51V, u n�hož návratnost vzroste p�i pH 6 o 93 % 
(12 % � 105 %) a p�i pH 8 o 81 % (17 % � 98 %).
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Tabulka 11. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�

v p�ítomnosti APDC. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid 

použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 APDC; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 100,4±1,1 95,3±1,8 68,6±1,7 67,4±1,4 
51V 104,5±1,9 12,1±1,3 98,3±0,8 16,6±2,4 

59Co 100,1±2,3 91,9±1,4 81,2±0,4 84,1±4,1 
60Ni 95,4±1,9 93,6±1,9 93,1±4,2 78,6±2,4 
89Y 54,8±2,6 58,3±3,1 55,4±1,3 45,3±3,4 

111Cd 89,7±4,5 91,1±2,2 79,7±0,7 86,2±1,0 
208Pb 96,0±3,9 104,7±2,1 83,5±3,4 70,3±1,4 
232Th 59,0±1,5 47,9±5,3 39,1±1,3 47,0±3,9 
238U 67,8±4,9 68,4±2,8 84,5±2,7 88,5±2,6 

23.2.2. Vliv 8-hydroxy-5-sulfonové kyseliny (8-HQS)

Porovnáním systému s tenzidem a bez tenzidu v p�ítomnosti 8-HQS lze konstatovat, že 
u 9Be,111 Cd, 208Pb a 238U se zm�ny pohybují pouze v rozmezí 5 %. U 89Y p�i pH 8 dochází 
k poklesu návratnosti o 13 % v systému bez použití tenzidu, taktéž dochází k poklesu 
v témže systému u 232Th p�i hodnot� pH 6 o 13 %, p�i pH 8 je to o 9 %. St�žejní je op�t 
p�ítomnost Zephyraminu pro 51V, kde dochází p�i obou pH k nár�stu návratnosti o 86-88 %. 
Velmi podobná je situace p�i pH 8 pro 59Co a 60Ni, kde v systému s tenzidem vzrostou 
návratnosti o 82-84 %. P�i pH 6 dochází u 59Co a 60Ni v systému s tenzidem k nár�stu 
návratnosti o 15 % a 45 %.

Tabulka 12. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�

v p�ítomnosti 8-HQS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid 

použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 8-HQS; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 99,8±2,0 101,7±0,7 75,9±3,8 71,1±2,9 
51V 100,6±0,1 14,9±2,2 101,8±0,7 13,8±2,2 

59Co 103,6±0,6 88,7±0,9 102,7±0,8 20,6±2,5 
60Ni 89,6±2,7 45,0±3,4 102,0±1,1 17,7±6,7 
89Y 71,8±1,4 67,0±3,0 54,9±3,2 42,0±1,8 

111Cd 92,7±1,1 98,6±0,7 85,2±2,1 83,8±1,6 
208Pb 86,8±3,7 88,5±2,8 58,6±4,5 61,0±2,7 
232Th 60,0±5,5 47,2±3,8 53,1±3,5 44,1±2,5 
238U 72,9±2,1 77,6±3,0 78,7±5,6 81,5±3,9 

23.2.3. Vliv sodné soli 1,2-dihydroxyantrachinon-3-sulfonové kyseliny (ALS) 

V tabulce �. 13 jsou uvedena data pro sorpce v p�ítomnosti Zephyraminu a bez jeho 
použití v p�ítomnosti organického �inidla ALS. Zm�ny mezi t�mito systémy se pohybují 
nej�ast�ji v rozmezí 5 %. S výjimkou 89Y p�i pH 8, kde v systému s tenzidem dochází 
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k nár�stu návratnosti o 28 %, v témže systému se návratnost 232Th zvyšuje o 38 %, u 232Th 
p�i pH 6 se návratnost zvýší o 9 %. Op�t má p�ítomnost tenzidu nejv�tší vliv na návratnost 
51V, u kterého dochází k nár�stu v obou p�ípadech pH o 85-86 %. 

Tabulka 13. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�

v p�ítomnosti ALS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid 

použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 

1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 99,9±1,5 101,2±1,3 78,2±4,4 76,3±4,3 
51V 102,9±0,4 18,0±1,8 102,4±1,1 15,5±1,2 

59Co 101,0±1,4 99,4±1,6 96,9±2,4 97,6±2,2 
60Ni 110,7±1,9 108,9±2,7 104,9±3,4 102,2±1,7 
89Y 65,4±4,1 58,7±3,7 72,5±1,8 44,9±2,7 

111Cd 95,6±1,2 99,0±0,6 80,7±2,4 84,7±2,9 
208Pb 82,2±7,3 83,1±3,0 71,6±1,6 71,4±5,4 
232Th 62,0±2,7 52,7±1,7 64,9±0,6 27,1±1,3 
238U 69,2±6,2 71,5±0,6 79,6±4,8 83,7±4,0 

23.2.4. Vliv 4-(2-pyridylazo)resorcinolu (PAR) 

Posledním testovaným �inidlem je PAR. Sorpce jako v p�edešlých p�ípadech byly 
provedeny s použitím tenzidu Zephyraminu a bez jeho použití. Zm�ny se nej�ast�ji u analyt�
pohybují v rozmezí 8 % u 60Ni a 89Y p�i pH 8 až o 10 %. P�i pH 8 dochází k ješt� trochu 
vyššímu nár�stu návratnosti 232Th a to o 14 %. Op�t nejvyššího významu nabývá p�ítomnost 
tenzidu pro návratnost 51V, která se zvýší p�i obou hodnotách pH o 86-88 %.

Tabulka 14. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�

v p�ítomnosti PAR. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid 

použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 97,9±1,8 99,3±1,3 76,5±2,0 75,1±4,7 
51V 101,1±0,6 14,6±1,4 100,4±0,1 12,4±0,7 

59Co 104,8±2,7 96,8±1,6 103,5±1,9 97,2±1,2 
60Ni 108,5±6,3 107,0±2,4 109,4±4,1 99,3±3,4 
89Y 64,6±4,9 57,3±3,5 59,0±3,6 48,8±2,6 

111Cd 89,2±1,7 95,5±1,2 84,2±1,2 86,0±0,6 
208Pb 81,1±4,2 74,8±5,9 68,2±4,6 62,3±7,4 
232Th 47,1±2,8 50,0±2,4 48,3±4,4 33,6±3,3 
238U 63,1±2,4 63,9±0,5 74,5±4,0 78,8±1,9 

23.2.5. Sorpce bez p�ítomnosti organického �inidla 

V tomto p�ípad� byla sorpce provedena bez použití jakéhokoliv �inidla. Byl testován 
pouze samotný vliv tenzidu. Sorpce mají podobný trend jako v p�ítomnosti n�kterého 
organického �inidla. Pro zvýšení návratnosti sorpce 51V je zásadní p�ítomnost tenzidu, 
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p�ítomnost organického �inidla již není tak st�žejní. Dále bylo zaznamenáno, že u n�kterých 
analyt�, p�edevším 9Be, 111Cd a 208Pb je dosaženo vyšší návratnosti bez použití tenzidu 
v nep�ítomnosti organického �inidla. U n�kterých analyt� však docházelo k �áste�nému 
vymývání p�i použití promývací vody, proto byla zvolena varianta s použitím organických 
�inidel p�i jednotlivých sorpcích. 

Tabulka 15. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1

roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1

standardu v 50 ml o pH 6 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 

1 mol	l-1 HCl.  

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 101,4±1,3 97,4±2,5 80,2±4,1 80,4±3,6 
51V 102,0±1,2 11,3±0,7 103,4±2,0 10,1±1,7 

59Co 96,7±3,0 98,2±1,4 94,4±2,6 89,8±2,3 
60Ni 103,3±4,6 108,8±4,8 103,6±3,7 100,6±2,3 
89Y 63,1±2,6 60,9±0,9 55,7±3,4 49,6±4,9 

111Cd 87,8±2,0 94,9±0,7 71,9±2,9 77,6±2,7 
208Pb 76,9±3,1 107,1±3,3 55,6±2,1 56,2±3,4 
232Th 54,4±3,0 37,3±3,5 57,7±2,5 41,7±2,6 
238U 59,4±3,6 64,7±5,4 69,8±4,7 76,2±3,4 

23.2.6. Souhrn vlivu organických �inidel na ú�innost sorpce 

Na obr. �. 33 a 34 jsou porovnány sorpce v p�ítomnosti všech �ty� používaných 
organických �inidel, pátá sorpce je provedena bez organického �inidla p�i hodnotách pH 6 
a 8. Na základ� tohoto porovnání lze konstatovat, že v p�ípad� 9Be a 51V p�ítomnost 
jakéhokoliv organického �inidla významným zp�sobem neovliv�uje návratnost sorpce, 
návratnosti jsou tém�� totožné pro všechny testované systémy. V p�ípad� dalších analyt� je 
p�ítomnost organického �inidla žádoucí, dochází k navýšení návratností ve všech p�ípadech, 
krom� situace, kdy bylo použito jako �inidlo APDC a hodnota pH byla 8, v tomto p�ípad�
došlo k výraznému poklesu návratnosti v porovnání sorpce bez použití organického �inidla. 
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Obr. �. 33: Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce analyt�, na sorbentu Silikagel-C8. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s  pH 6, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku 

tenzidu Zephyraminu p�i pH 6; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 organického �inidla 

v 50 ml p�i pH 6; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1

HCl.
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Obr. �. 34: Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce analyt� na sorbentu Silikagel-C8. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s  pH 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku 

tenzidu Zephyraminu p�i pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 organického �inidla 

v 50 ml p�i pH 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1

HCl.
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24. Optimalizace sorp�ního procesu na Silikagelu-Fenyl 

Dalším testovaným sorbentem byl Silikagel-Fenyl. I v tomto p�ípad� se jedná o nepolární 
sorbent, proto zde byly aplikovány již získané zkušenosti p�i sorpcích na Silikagelu-C18. Byl 
použit op�t Zephyramin v koncentraci 510-4 moll-1 v kondiciona�ním kroku. Organické 
�inidlo bylo aplikováno v koncentraci 900 µg·l-1 a eluce byla provedena sm�sí acetonu 
a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol·l-1 HCl. 

24.1. Vliv pH na ú�innost sorpce 

Na obr. �. 35 je zobrazena závislost návratnosti sorpce na hodnot� pH. Je z�ejm�, že pro 
51V se návratnost sorpce se pr�b�hu rostoucí hodnoty pH nijak nem�ní. Nár�st návratností 
s rostoucí hodnotou pH je patrný pro 238U, podobnou avšak kolísav�jší a mírn�jší tendenci 
má i 232Th. U 89Y je návratnost vyšší p�i nejnižší testované hodnot� pH, se vzr�stající 
hodnotou pH návratnost mírn� klesá a to o 14 % a následn� p�i dalším zvyšování hodnoty 
pH, návratnost op�t roste až tém�� na p�vodní hodnotu p�i pH 5. U ostatních sledovaných 
analyt� dochází k výraznému poklesu návratností s rostoucí hodnotou pH, a to u 9Be o 32 %, 
59Co 7 %, 60Ni 17 %, 111Cd 19 % a 208Pb 49 %.
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Obr. �. 35: Vliv pH na ú�innost sorpce analyt� na sorbentu Silikagel-Fenyl. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s nastavenou hodnotou pH (5-9), poté 10 ml       

5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu p�i daném pH (5-9); Sorpce: 20 µg·l-1 standardu 

a 900 µg·l-1 ALS v 50 ml p�i zvoleném pH (5-9); Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 

v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.

24.2. Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce 

Tabulky �. 16 až 20 porovnávají vliv jednotlivých organických �inidel ALS, APDC, PAR,   
8-HQS a kationtového tenzidu Zephyraminu na návratnost sorpce na Silikagelu-Fenyl. 
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V jednotlivých tabulkách je vždy porovnávána návratnost sorpce pro systém s použitím 
tenzidu a systém bez použití tenzidu. V poslední tabulce je pak uvedena pro porovnání 
sorpce bez použití jakéhokoliv organického �inidla. M��ení bylo provád�no pro již ov��ené 
hodnoty pH 6 a 8.  

24.2.1. Vliv amonium pyrrolidindithiokarbamátu (APDC) 

V p�ípad� použití APDC a v p�ítomnosti Zephyraminu dochází k nár�stu návratnosti do 
5 % u analyt� 9Be a 59Co. Naopak u n�kterých analyt� p�i hodnot� pH 6 je návratnost sorpce 
vyšší bez p�ítomnosti tenzidu a to u 60Ni o 14 %, 89Y o 12 %, 111Cd o 5 %, 208Pb o 6 % (taktéž 
p�i pH 8 je návratnost vyšší bez p�ítomnosti tenzidu o 4 %), 232Th o 20 % a 238U o 12 %. 
Nár�st návratnosti sorpce o 17 % až 18 % se projevil v p�ítomnosti Zephyraminu u 232Th 
a 238U p�i hodnot� pH 8. Nejvýznamn�jší nár�st je zaznamenán op�t u 51V, u kterého se 
návratnost v p�ítomnosti Zephyraminu zvýšila p�i hodnot� pH 6 o 72 % a p�i hodnot� pH 8 
dokonce o 84 % (tabulka �. 16).

Tabulka 16. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�

v p�ítomnosti APDC. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid 

použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 APDC; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 96,7±1,4 95,8±1,8 75,0±1,5 70,4±2,7 
51V 100,0±0,3 28,1±1,4 102,8±0,1 18,5±2,5 

59Co 99,9±1,0 99,9±1,0 93,1±1,1 94,2±2,6 
60Ni 94,5±4,7 108,7±1,1 89,8±3,6 80,7±1,4 
89Y 58,6±3,0 70,8±2,6 55,0±2,0 43,3±4,0 

111Cd 96,2±1,8 101,3±1,1 89,1±2,2 86,0±1,6 
208Pb 101,3±4,0 106,6±2,2 67,6±5,4 72,3±8,0 
232Th 42,4±4,4 61,5±1,2 60,8±0,8 43,6±3,2 
238U 64,8±2,8 77,2±0,4 76,7±1,5 58,8±2,8 

24.2.2. Vliv 8-hydroxy-5-sulfonové kyseliny (8-HQS)

Vliv 8-HQS a p�ítomnosti tenzidu na ú�innost sorpce je shrnut v tabulce �. 17. P�ítomnost 
tenzidu p�i použití 8-HQS minimáln� ovlivnila návratnost sorpce u následujících prvk� 9Be, 
89Y a 111Cd, zm�na nep�evyšovala 3 % u obou hodnot pH. V p�ítomnosti tenzidu klesla 
návratnost pro 208Pb a 238U, p�i hodnot� pH 6 o 6-7 % a p�i pH 8 o 10-13 %. V p�ípad� 232Th 
došlo k nár�stu o 10 % v p�ítomnosti Zephyraminu p�i pH 6. Výrazných rozdíl� bylo 
dosaženo pro 51V, 59Co a 60Ni, u nichž se návratnost v p�ítomnosti tenzidu zvedlo o 70-79 % 
p�i hodnot� pH 8, o stejnou hodnotu se zvedla i návratnost 51V pro pH 6. P�i pH 6 došlo 
taktéž k nár�stu návratnosti 60Ni o 46 %, návratnost se zvýšila i pro 59Co, ale pouze o 5 %.
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Tabulka 17. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�

v p�ítomnosti 8-HQS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid 

použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 8-HQS; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl. 

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 100,0±2,1 100,8±1,3 77,0±1,6 76,7±2,8 
51V 101,0±1,1 23,6±3,8 100,3±0,9 21,2±1,0 

59Co 101,2±1,2 96,0±4,6 99,4±0,5 29,3±5,2 
60Ni 94,2±0,9 47,7±1,8 95,1±2,9 15,9±3,3 
89Y 65,0±2,1 62,1±2,5 54,4±3,7 53,7±3,1 

111Cd 98,9±2,5 99,6±0,6 91,0±0,8 89,7±3,1 
208Pb 88,9±2,8 95,6±2,9 64,3±1,8 76,6±2,1 
232Th 59,6±3,8 50,2±1,3 50,9±2,9 50,3±4,8 
238U 67,6±4,2 73,9±1,4 76,4±1,1 86,3±4,5 

24.2.3. Vliv sodné soli 1,2-dihydroxyantrachinon-3-sulfonové kyseliny (ALS) 

V tabulce �. 18 jsou výsledky získané pro sorpce v p�ítomnosti ALS s použitím tenzidu 
i bez jeho použití. U tém�� všech analyt� zm�ny nep�ekra�ují hranici 8 %. Pouze v p�ípad�
89Y a 232Th dochází v p�ítomnosti Zephyraminu k nár�stu návratnosti sorpce o 24 % a 38 %. 
Op�t je p�ítomnost tenzidu klí�ovou záležitostí pro návratnost 51V, kde dochází k nár�stu 
o 73 % p�i hodnot� pH 6 a o 81 % p�i pH 8. 

Tabulka 18. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�

v p�ítomnosti ALS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid 

použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 

1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 100,2±4,0 101,7±1,4 78,8±2,2 71,0±4,0 
51V 100,6±3,1 27,5±3,1 102,1±0,3 20,8±1,2 

59Co 94,7±1,0 101,0±0,7 94,3±0,6 88,2±2,5 
60Ni 102,6±3,2 103,5±1,4 97,5±0,4 91,8±2,8 
89Y 68,7±2,5 65,6±2,3 72,6±2,2 48,7±3,6 

111Cd 99,5±0,5 99,6±0,9 88,2±0,8 82,1±3,2 
208Pb 91,5±3,2 84,6±0,4 68,0±1,8 62,0±4,6 
232Th 57,2±3,1 49,5±2,6 62,7±3,9 25,1±3,2 
238U 67,9±1,2 72,7±0,6 79,4±0,8 73,2±2,0 

24.2.4. Vliv 4-(2-pyridylazo)resorcinolu (PAR) 

Z tabulky �. 19 je patrné, že v p�ítomnosti PAR a s použitím Zephyraminu, p�ípadn� bez 
použití tenzidu, dochází u v�tšiny sledovaných analyt� ke zm�nám nep�evyšující 7 %. V�tší 
zm�ny jsou zaznamenány pro 89Y, kde došlo k nár�stu návratnosti o 10 % p�i hodnot� pH 6, 
za stejných podmínek se zvedla i návratnost 232Th o 12 %. P�i vyšších hodnot� pH 8 
a p�ítomnosti Zephyraminu se zvedla návratnost sorpce pro 232Th o 18 % a 238U o 13 %. 
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Op�t velkého významu nabývá použití tenzidu pro návratnost 51V, kde došlo k nár�stu 
v obou p�ípadech o 80 %.

Tabulka 19. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�

v p�ítomnosti PAR. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid 

použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl. 

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 96,3±1,9 96,5±4,3 69,9±3,5 71,3±4,0 
51V 98,8±1,4 20,1±1,6 100,0±0,8 20,2±1,4 

59Co 100,3±1,1 93,7±4,9 100,6±1,1 97,3±0,4 
60Ni 106,7±1,3 100,1±4,7 101,4±4,7 96,0±2,4 
89Y 59,3±2,8 49,3±2,7 50,1±4,2 46,1±3,0 

111Cd 95,5±1,2 93,3±4,0 85,5±2,3 82,5±2,6 
208Pb 72,5±3,3 73,1±6,4 53,4±3,0 59,2±3,4 
232Th 54,1±2,4 41,9±2,4 53,7±2,5 35,7±2,2 
238U 57,9±3,0 62,1±4,4 67,8±2,2 81,3±2,9 

24.2.5. Sorpce bez p�ítomnosti organického �inidla 

V tomto p�ípad� byla testována sorpce pouze v p�ítomnosti �i nep�ítomnosti kationtového 
tenzidu Zephyraminu. U 9Be, 59Co a 111Cd byly zm�ny v návratnosti sorpce menší než 5 % 
v obou testovaných p�ípadech pH. U analyt� jako je 60Ni, 89Y, 232Th a 238U došlo ke zm�nám 
v návratnosti, které nep�evyšovaly 10 %. P�i hodnot� pH 8 došlo k nár�stu návratnosti 
sorpce o 12 % u 208Pb. Nár�st 73-76 % byl zaznamenán pro 51V p�i obou testovaných 
hodnotách pH. Výsledky jsou zobrazeny v tabulce �. 20.

Tabulka 20. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1

roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1

standardu v 50 ml s upraveným pH 6 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 

v prost�edí 1 mol	l-1 HCl. 

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 100,9±3,4 100,4±1,6 71,0±0,8 71,5±3,6 
51V 101,9±0,5 26,4±2,7 92,6±2,0 19,7±1,6 

59Co 101,1±1,2 100,2±1,2 85,4±1,2 90,4±0,9 
60Ni 105,9±3,3 109,5±2,2 105,1±2,7 98,6±1,0 
89Y 61,4±3,3 65,5±1,1 53,7±2,1 47,2±5,7 

111Cd 100,3±1,2 99,9±0,8 79,5±2,1 84,4±2,0 
208Pb 85,0±1,6 87,2±1,7 66,6±3,6 55,1±1,9 
232Th 47,8±1,9 42,6±1,5 32,6±2,3 41,9±2,9 
238U 63,7±1,3 73,0±2,0 70,9±2,8 78,6±4,0 

24.2.6. Souhrn vlivu organických �inidel na ú�innost sorpce 

Na obr. �. 36 a 37 jsou porovnány sorpce v p�ítomnosti všech �ty� používaných 
organických �inidel, pátá sorpce je provedena bez organického �inidla p�i hodnotách pH 6 
a pH 8. Na základ� tohoto porovnání lze konstatovat, že v p�ípad� 9Be, 51V, 59Co 
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a 111Cd p�ítomnost jakéhokoliv organického �inidla významným zp�sobem neovliv�uje 
návratnost sorpce (rozdíly jsou v rozmezí 5 %) p�i hodnot� pH 6. V p�ípad� dalších analyt� je 
p�ítomnost organického �inidla žádoucí, dochází k navýšení návratností tém�� ve všech 
p�ípadech (pouze pro n�které analyty dochází v p�ítomnosti PAR a APDC ke snížení 
návratnosti pro ur�itou hodnotu pH). Opa�ná situace je v p�ípad� 60Ni, kdy je návratnost 
totožná, p�ípadn� o n�co vyšší bez použití organického �inidla.
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Obr. �. 36: Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce analyt�, na sorbentu Silikagel-Fenyl. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s  pH 6, poté 10 ml 5	10-4 mol	l-1 

roztoku tenzidu Zephyraminu p�i pH 6; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 organického 

�inidla v 50 ml p�i pH 6; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí 

1 mol	l-1 HCl.
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Obr. �. 37: Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce analyt� na sorbentu Silikagel-Fenyl. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s  pH 8, poté 10 ml 5	10-4 mol	l-1 

roztoku tenzidu Zephyraminu p�i pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 organického 

�inidla v 50 ml p�i pH 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí 

1 mol	l-1 HCl.

25. Optimalizace sorp�ního procesu na polárním Silikagelu 

Jelikož se jedná o polární sorbent, byl zde v úvodu proveden test elu�ních sm�sí, 
následn� organických �inidel v celé škále hodnot pH od 5 do 9. Dále pak byly testovány vlivy 
r�zných typ� tenzid� na ú�innost sorpce. 

25.1. Vliv elu�ní sm�si 

Byly testovány �ty�i r�zné elu�ní sm�si, jejichž složení je totožné jako u sorbentu 
Silikagel-C18 a je uvedeno na stran� �. 69. 

Na základ� p�edchozích zkušeností byly sorpce provedeny rovnou v p�ítomnosti 
kationtového tenzidu Zephyraminu o koncentraci 510-4 moll-1 a v p�ítomnosti organického 
�inidla PAR, který byl p�idán v p�tinásobném hmotnostním nadbytku v��i sledovaným 
analyt�m (900 µg·l-1). Dále byly elu�ní sm�si testovány pro dv� hodnoty pH 6 a pH 8 na 
základ� rozdílné ú�innosti sorpce pro jednotlivé analyty p�i r�zných hodnotách pH. Výsledky 
t�chto sorpcí jsou zobrazeny na obrázcích �. 38 a 39. 

Na základ� nam��ených dat a vzájemného porovnání jednotlivých elu�ních sm�sí, byla 
pro optimální sorp�ní proces vybrána sm�s acetonu a ethanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí 
1 mol·l-1 HCl na základ� nejvyšších návratností sorpce pro v�tšinu sledovaných analyt�. 
Pro následující sorpce testující vliv organických �inidel a tenzid� byla použita sm�s 
v obrázcích ozna�ená �íslem 2. 
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Obr. �. 38: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody p�i pH 6, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu o pH 6; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu 

a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 6; Eluce: �ísla ur�ují použitou elu�ní sm�s, jejíž složení je 

popsáno v textu.
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Obr. �. 39: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody p�i pH 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu o pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu 

a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 8; Eluce: �ísla ur�ují použitou elu�ní sm�s, jejíž složení je 

popsáno v textu.



97 

25.2. Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce 

Na obrázcích �. 40-43 jsou zobrazeny celé závislosti ú�inností sorpcí pro sledované 
analyty v p�ítomnosti daného organického �inidla ALS, APDC, PAR nebo 8-HQS 
a kationtového tenzidu Zephyraminu v široké škále pH od 5 do 9. Následn� tabulky �. 19-23 
porovnávají sorpci v p�ítomnosti daného organického �inidla p�i dvou hodnotách pH 6 a 8 
v p�ítomnosti kationtového tenzidu Zephyraminu a v jeho nep�ítomnosti. Ve všech p�ípadech 
byl použit vždy 5-ti násobný hmotnostní nadbytek organického �inidla, což odpovídá 
koncentrací 900 µg·l-1. V poslední tabulce �. 25 jsou uvedena nam��ená data pro sorpce bez 
organického �inidla pro vzájemné porovnání návratností sorpcí. 

25.2.1. Vliv amonium pyrrolidindithiokarbamátu (APDC) 

Na obr. �. 40 je zobrazena závislost návratnosti sledovaných analyt� v p�ítomnosti APDC 
a Zephyraminu na hodnot� pH. U 9Be, 89Y a 208Pb dochází se vzr�stající hodnotou pH 
k poklesu návratností sorpce, podobná závislost je zaznamenána i pro 232Th, kdy u sorpce 
p�i hodnot� pH 9 dochází k op�tovnému nár�stu návratnosti pro tento analyt. U 51V a 238U se 
hodnoty návratností pro celou testovanou škálu pH tém�� nem�ní, kolísají v rozmezí 10 %. 
Závislost, u níž je zaznamenán nejprve nár�st s rostoucí hodnotou pH a s dalším 
zvyšováním hodnoty pH naopak pokles návratnosti, je zjišt�na u 59Co, 60Ni a 111Cd. 
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Obr. �. 40: Vliv pH v p�ítomnosti APDC. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované 

vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu p�i daném 

pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 APDC v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml 

roztoku acetonu a ethanolu v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

Z tabulky �. 21 lze vy�íst, že u v�tšiny prvk� se sorpce bez tenzidu anebo v jeho 
p�ítomnosti neliší o více jak 7 %, u n�kterých analyt� je naopak návratnost sorpce vyšší 
v nep�ítomnosti tenzidu, nap�. 9Be (pH 6) 89Y (ob� pH), 111Cd (ob� pH) a 208Pb (pH 6). Vyšší 
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návratnosti sorpce v p�ítomnosti tenzidu je dosaženo pro 9Be o 11 % (pH 8), dále pro 
51V o 18 % (pH 6) a 37 % (pH 8), 89Y o 12 % (pH 6) a 238U o 10 % (pH 8). 

Tabulka 21. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�

v p�ítomnosti APDC. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid 

použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 APDC; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 92,0±2,5 97,1±1,8 73,7±2,8 63,0±3,6 
51V 78,0±2,5 59,3±1,6 79,6±1,8 43,2±1,1 

59Co 96,3±1,1 95,7±0,2 89,2±0,9 89,0±1,8 
60Ni 92,4±2,2 80,2±0,9 74,5±1,6 69,7±2,2 
89Y 56,9±4,4 63,4±1,7 40,2±4,2 43,7±1,7 

111Cd 84,9±2,2 91,2±0,7 82,5±2,6 86,7±0,1 
208Pb 96,5±2,1 100,5±1,8 75,5±2,3 72,3±0,2 
232Th 50,2±3,1 47,7±2,2 42,5±3,2 38,1±2,3 
238U 61,5±0,9 68,8±1,4 78,6±1,5 68,9±1,9 

25.2.2. Vliv 8-hydroxy-5-sulfonové kyseliny (8-HQS)

Na obr. �. 41 je zobrazena závislost návratnosti sorpce pro sledované analyty 
v p�ítomnosti jak organického �inidla 8-HQS tak i kationtového tenzidu Zephyraminu na 
testované škále hodnot pH. U 9Be a 60Ni dochází se vzr�stající hodnotou pH k poklesu 
návratností sorpce. V p�ípad� 51V dochází se vzr�stající hodnotou pH k poklesu návratnosti 
z 96 % na 84 %. Závislost, u níž je pozorován nejprve se vzr�stající hodnotou pH nár�st 
návratnosti, avšak s dalším zvyšováním její pokles, byl pozorován u 59Co a 111Cd. Opa�ná 
situace nastala u 89Y, 208Pb a 232Th, kdy došlo nejprve k poklesu a op�tovnému nár�stu 
návratnosti se zvyšující se hodnotou pH. �ist� rostoucí závislost se zvyšující se hodnotou 
pH byla zjišt�na pro 238U, kde došlo k nár�stu návratnosti z 55 % na 82 %. 

V p�ípad� použití organického �inidla 8-HQS je ve v�tšin� p�ípad� dosaženo vyšších 
návratností bez použití kationtového tenzidu Zephyraminu p�i kondicionaci, tabulka �. 22. 
Sorpce n�kterých analyt� je v nep�ítomnosti tenzidu vyšší až o 16 – 18 % (nap�. 59Co, 208Pb). 
V p�ítomnosti Zephyraminu je návratnost sorpce vyšší pro 51V o 31 – 34 % v p�ípad� obou 
testovaných hodnot pH, dále pro 60Ni o 24 % (pH 6) a 41 % (pH 8), 232Th o 21 % (pH 8). 
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Obr. �. 41: Vliv pH v p�ítomnosti 8-HQS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované 

vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu p�i daném 

pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 8-HQS v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml 

roztoku acetonu a ethanolu v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.

Tabulka 22. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�

v p�ítomnosti 8-HQS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid 

použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 8-HQS; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 82,9±2,7 83,1±2,5 62,3±2,5 73,0±3,1 
51V 79,5±1,0 47,8±1,6 82,1±1,1 47,5±1,1 

59Co 91,3±1,0 92,5±1,1 73,4±2,0 88,7±1,2 
60Ni 61,1±2,9 37,0±2,3 53,5±2,4 13,3±0,8 
89Y 54,4±1,3 55,4±1,4 40,5±3,5 49,1±1,9 

111Cd 93,2±1,7 91,7±1,2 83,5±1,4 88,6±0,8 
208Pb 64,2±2,7 67,5±1,9 52,5±2,9 71,3±2,0 
232Th 63,8±3,0 43,0±2,2 39,6±1,9 53,8±2,8 
238U 58,6±0,5 60,4±1,9 62,9±1,7 72,0±1,0 

25.2.3. Vliv sodné soli 1,2-dihydroxyantrachinon-3-sulfonové kyseliny (ALS) 

Obr. �. 42 zobrazuje závislost návratností sorpce pro sledované analyty v p�ítomnosti ALS 
a tenzidu Zephyraminu na testovaných hodnotách pH od 5 do 9. Se zvyšující se hodnotou 
pH dochází k poklesu návratností sorpce pro 9Be, 51V, 89Y a 208Pb. V p�ípad� 59Co, 60Ni 
a 111Cd dochází nejprve k výraznému nár�stu návratnosti sorpce a následnému mírnému 
poklesu návratnosti se zvyšující se hodnotou pH. Ke st�ídavému nár�stu a poklesu s m�nící 
se hodnou pH dochází v p�ípad� 89Y, 232Th a 238U.
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Obr. �. 42: Vliv pH v p�ítomnosti ALS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody 

s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu p�i daném pH; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml roztoku 

acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.

Tabulka 23. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�

v p�ítomnosti ALS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid 

použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 

1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 96,1±0,7 98,4±3,3 60,9±5,0 75,2±4,2 
51V 90,3±1,4 41,5±1,5 83,4±1,2 58,4±1,4 

59Co 96,6±0,9 98,4±0,8 89,2±0,9 94,1±1,6 
60Ni 100,3±1,9 105,8±0,7 97,1±2,2 97,5±1,7 
89Y 52,8±2,8 59,7±2,2 53,1±2,4 42,3±1,0 

111Cd 91,1±1,8 95,8±1,0 70,7±3,3 87,0±2,0 
208Pb 80,4±3,6 88,8±2,1 71,3±5,6 63,2±0,8 
232Th 53,1±0,7 35,4±2,0 37,1±4,8 26,1±0,9 
238U 58,8±2,1 63,0±2,5 52,0±3,1 83,5±3,0 

U v�tšiny analyt� se sorpce bez tenzidu a s tenzidem neliší o více než 9 %.  U 89Y a 232Th 
je návratnost sorpce v p�ítomnosti tenzidu vyšší o 11 % p�i pH 8, tatáž situace je u 232Th i p�i 
pH 6, tentokrát je návratnost vyšší o 18 %. Stejná situace nastala i u 51V, kde je návratnost 
v p�ítomnosti tenzidu p�i pH 6 vyšší o 48 % a p�i pH 8 o 25 %. Negativní efekt p�ítomnosti 
Zephyraminu byl zaznamenán u 9Be, kde došlo k poklesu návratnosti sorpce o 14 %, dále 
u 89Y o 16 % a nejvyšší pokles byl zaznamená pro 232U o 32 %. 
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25.2.4. Vliv 4-(2-pyridylazo)resorcinolu (PAR) 

Na obr. �. 43 je zobrazena závislost návratnosti sorpce v p�ítomnosti organického �inidla 
PAR a kationtového tenzidu Zephyraminu na testované hodnot� pH v rozmezí 5 – 9. 
K poklesu návratnosti sorpce se vzr�stající hodnotou pH dochází u 9Be, 60Ni, 89Y, 208Pb 
a 232Th. U 111Cd dochází nejprve k výraznému nár�stu návratnosti a následn�
k jejímu pozvolnému poklesu s rostoucí hodnotou pH. Závislost, u níž dochází nejprve 
k poklesu návratnosti sorpce a následn� k jejímu op�tovnému nár�stu se vzr�stající 
hodnotou pH, byla zaznamenána pro 51V a 59Co. Vzr�stající trend závislosti návratnosti na 
zvyšující se hodnot� pH byl zaznamenán pro 238U. 
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Obr. �. 43: Vliv pH v p�ítomnosti PAR. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody 

s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu p�i daném pH; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml roztoku 

acetonu a ethanolu v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.

V porovnání sorpcí s tenzidem a bez p�ítomnosti tenzidu za sou�asné p�ítomnosti PAR 
dochází u 9Be, 59Co a 111Cd ke zm�nám v rozmezí 10 %. K výraznému zvýšení návratnosti 
sorpce došlo u 51V o 24 – 30 %, 60Ni o 51 – 56 %, 89Y o 23 % (pH 8), 208Pb o 13- 24 % 
a 232Th o 16 – 19 %. Naopak v p�ítomnosti tenzidu klesla návratnost sorpce pro 238U o 11 % 
(pH 8). 
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Tabulka 24. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�

v p�ítomnosti PAR. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid 

použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 97,7±1,8 99,7±1,6 70,3±1,2 65,6±1,3 
51V 74,1±1,9 50,0±2,1 76,6±2,0 47,2±1,8 

59Co 11,4±0,1 6,1±0,3 12,3±0,7 4,3±0,3 
60Ni 79,9±1,2 24,2±2,3 63,4±1,4 11,5±1,7 
89Y 64,5±4,8 54,2±4,1 48,7±1,2 26,3±1,3 

111Cd 89,0±1,6 98,9±1,0 80,0±2,3 85,2±2,2 
208Pb 108,8±2,2 85,0±2,0 64,2±0,3 50,7±2,7 
232Th 63,9±0,9 48,3±2,2 47,2±1,2 28,3±2,5 
238U 60,1±1,1 60,1±3,7 64,2±2,2 74,5±3,2 

25.2.5. Sorpce bez p�ítomnosti organického �inidla 

V tabulce �. 25 jsou uvedeny výsledky pro sorpce bez p�ítomnosti jakéhokoliv 
organického �inidla. Jsou zde porovnávány sorpce bez použití tenzidu a v jeho p�ítomnosti. 
Lze konstatovat, že rozdíly mezi t�mito sorpcemi se pohybují v intervalu 10 % pro všechny 
sledované analyty a ob� testované hodnoty pH. Výjimku tvo�í 232Th, u které ho došlo 
k nár�stu návratnosti v p�ítomnosti tenzidu až o 12 %. Ješt� vyšší návratnosti sorpce bylo 
dosaženo pro 51V, kde p�i hodnot� pH 6 byl zaznamenaný nár�st 27 %, p�i pH 8 pak 38 %.

Tabulka 25. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na návratnosti sorpcí sledovaných analyt�. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1

roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1

standardu v 50 ml s upraveným pH 6 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 

v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 84,8±2,3 83,4±1,7 73,3±1,4 75,0±2,3 
51V 79,7±2,1 53,3±1,4 82,1±2,5 43,5±1,3 

59Co 96,7±1,2 98,0±2,5 92,1±1,1 95,0±2,4 
60Ni 103,2±0,6 104,6±0,6 103,5±4,5 100,2±3,1 
89Y 46,0±1,4 53,8±2,7 53,4±2,4 51,4±2,4 

111Cd 84,2±2,6 94,1±1,5 80,6±1,9 87,3±2,3 
208Pb 56,5±4,1 62,9±4,7 61,8±1,2 60,9±2,5 
232Th 50,0±1,1 47,1±1,7 62,2±0,8 50,1±1,3 
238U 48,7±0,4 57,4±5,7 68,0±1,6 75,4±1,6 

25.2.6. Souhrn vlivu organických �inidel na ú�innost sorpce 

Na obrázcích �. 44 a 45 jsou porovnány návratnosti v p�ítomnosti r�zných �inidel p�i 
hodnotách pH 6 a 8. Z obr. �. 44, kde byly sorpce provedeny p�i hodnot� pH 6, lze vy�íst, že 
návratnosti jsou v p�ítomnosti organických �inidel ve v�tšin� p�ípad� vyšší, pop�ípad� stejné 
jako sorpce bez použití organického �inidla. Pouze v p�ípad� 60Ni je návratnost sorpce bez 
organických �inidel nepatrn� vyšší než návratnosti sorpce s organickými �inidly. Trochu jiná 
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situace je p�i sorpci s hodnotou pH 8, kde naopak ve v�tšin� p�ípad� je nejvyšší návratnosti 
dosaženo bez použití organických �inidel. Pouze v p�ípad� 208Pb bylo dosaženo s použitím 
organických �inidel vyšší návratnosti sorpce krom� �inidla 8-HQS. Nepatrn� vyšších 
návratností v p�ítomnosti organických �inidel bylo dosaženo i pro 111Cd a v p�ípad� použití 
APDC i pro 238U. 
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Obr. �. 44: Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce analyt�, na sorbentu Silikagel. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s pH 6, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku 

tenzidu Zephyraminu p�i pH 6; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 organického �inidla 

v 50 ml p�i pH 6; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1

HCl.
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Obr. �. 45: Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce analyt�, na sorbentu Silikagel. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s pH 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku 

tenzidu Zephyraminu p�i pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 organického �inidla 

v 50 ml p�i pH 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1

HCl.

25.3. Vliv r�zných typ� tenzid� na ú�innost sorpce 

V této kapitole je záv�re�né porovnání sorpce pouze samotného standardu bez použití 
tenzidu a organického �inidla, následuje sorpce pouze s použitím tenzidu Zephyraminu 
v kondiciona�ním kroku, bez p�ítomnosti organického �inidla. Dále následuje sorpce analyt�
v p�ítomnosti organického �inidla ALS a tenzidu Zephyraminu (jako zástupce kationtového 
tenzidu) v kondiciona�ním kroku. Pro úplnost byl jako zástupce neiontového tenzidu použit 
Brij 35 v kondiciona�ním kroku, taktéž bylo u této sorpce použito organické �inidlo ALS.  
Jako zástupce aniontového tenzidu byl testován dodecylsíran sodný (SDS) v kondiciona�ním 
kroku, taktéž bylo použito organické �inidlo ALS. Výsledky jsou zobrazeny na obr. �. 46 a 47. 

Nej�ast�ji se rozdíly mezi jednotlivými sorpcemi pohybují u jednotlivých analyt� v rámci 
15 %. Op�t je z�ejmé, že nejv�tší význam má kationtový tenzid v p�ípad� návratnosti 51V, 
u n�hož dochází k nár�stu návratnosti o 30-40 %. Lze �íci, že p�i nižší testované hodnot� pH 
jsou návratnosti v p�ítomnosti všech typ� tenzid� nepatrn� vyšší, s výjimkou 89Y a 232Th, kde 
naopak dochází k poklesu návratnosti. Naopak p�i vyšší hodnot� pH je p�ítomnost tenzid�
spíše nežádoucí a dochází ve v�tšin� p�ípad� k poklesu návratností v porovnání sorpce bez 
tenzidu a bez organického �inidla.
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Obr. �. 46: Porovnání návratností sorpcí v p�ítomnosti r�zných typ� tenzid�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody p�i pH 6, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu o pH 6; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS v 50 ml o pH 6; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.
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Obr. �. 47: Porovnání návratností sorpcí v p�ítomnosti r�zných typ� tenzid�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody p�i pH 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu o pH 8; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS v 50 ml o pH 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.
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26. Aplikace sorp�ního postupu na reálné podmínky 

26.1. Aplikace sorp�ního postupu s využitím Silikagelu-C18 

26.1.1. Vliv matri�ních prvk� na ú�innost sorpce 

Pro testování vlivu matri�ních prvk� ve vodách na sorpci v p�ítomnosti organického �inidla 
ALS a tenzidu Zephyraminu, které byly zvoleny pro optimální postup sorpce na sorbentu 
Silikagel-C18, byly vybrány následující prvky: Na+, K+, Ca2+, Mg2+, Al3+ a Fe3+. Prvky byly 
stejn� jako v úvodní �ásti, rozd�leny do t�í skupin podle koncentra�ních hladin, ve kterých se 
p�irozen� vyskytují v p�írodních vodách. Vždy byly testovány u každého prvku t�i 
koncentra�ní hladiny. Do první skupiny pat�í Al3+ a Fe3+, testované koncentra�ní hladiny byly 
1, 10 a 100 mg·l-1, do druhé skupiny pat�í pouze ho��ík, který byl testován v koncentracích 
10, 100 a 500 mg·l-1. Do poslední skupiny pat�í Na+, K+ a Ca2+, u nichž byly testovány 
nejvyšší koncentra�ní hladiny, a to 100, 500 a 1000 mg·l-1.  

V p�ípad� 9Be má nejv�tší efekt nejvyšší testovaná koncentrace Fe3+, u které klesla 
návratnost 9Be o 25 %. U ostatní matri�ních prvk� se návratnost snížila maximáln� o 5 %. 
Stejná situace je i u 51V, nejv�tší pokles návratnosti byl zaznamenán pro Al3+ o 49 % a Fe3+

o 12 %. Podstatn� horší situace je u 59Co a 111Cd, kde návratnosti klesly až na pouhých 20 % 
v n�kterých p�ípadech ješt� mén� až na jednotky procent. Obdobný pokles je zaznamenán 
i pro 60Ni, kde se návratnosti pohybují kolem 40 %, u dalších matri�ních prvk� klesla 
návratnost až na pouhých 20 %. U 89Y se návratnosti pohybují nej�ast�ji mezi 60-75 %, což 
odpovídá návratnosti sorpce za optimálních podmínek. Návratnost sorpce 208Pb v p�ítomnosti 
Al3+ a Fe3+ se pohybuje mezi 85-95 %, u ostatních matri�ních prvk� jsou návratnosti 
v rozmezí 60-80 %. Návratnosti pro 232Th se pohybují v p�ítomnosti matri�ních prvk�
nej�ast�ji v rozmezí 30-50 %, s výjimkou Al3+, kde se návratnosti zvýšily na 60-80 %. 
Podobná situace je i u 238U, kde návratnosti sorpce v p�ítomnosti Al3+ dosahují až 90 %, 
v p�ítomnosti ostatních matri�ních prvk� se návratnosti pohybují nej�ast�ji v rozmezí 60-
80 %.   
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Tabulka 26. Vliv matri�ních prvk� na návratnosti sorpcí sledovaných analyt� na Silikagelu-

C18. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml            

5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1

ALS a p�íslušná koncentrace matri�ního daného prvku v 50 ml s upraveným pH 6 nebo 8; 

Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

c (mg·l-1) 9Be 6 51V 6 59Co 6 60Ni 6 89Y 8 111Cd 6 208Pb 6 232Th 8 238U 8

Al3+
1 97±3 97±1 20±2 26±1 80±2 21±2 80±1 64±2 83±2 

10 99±2 51±2 47±2 57±3 99±1 51±1 87±3 62±2 98±1 
100 97±1 82±1 27±3 51±4 94±2 30±3 92±4 85±4 94±2 

Fe3+
1 94±3 90±1 25±1 37±1 76±2 31±2 86±3 48±4 74±3 

10 93±2 94±1 32±2 41±2 96±1 31±2 96±1 53±2 84±1 
100 76±4 88±2 23±1 44±2 * 26±2 93±3 * *

Mg2+
10 95±2 100±1 20±1 27±2 57±3 21±1 65±3 31±3 56±2 
100 91±3 100±1 1±0,1 14±2 72±2 3±1 61±3 53±1 73±2 
500 100±3 100±2 1±0,1 12±1 63±3 3±1 68±4 37±2 63±3 

K+
100 96±2 98±4 23±1 42±3 69±1 23±1 77±2 42±2 71±2 
500 97±2 99±1 6±1 18±1 71±2 9±1 80±2 46±2 63±3 

1000 95±2 95±1 4±1 13±2 66±3 7±1 91±4 41±2 53±2 

Na+
100 90±3 99±1 62±3 89±5 61±3 50±3 78±4 49±4 59±3 
500 96±2 98±3 27±2 38±3 61±1 27±2 75±3 36±2 67±3 

1000 97±4 98±4 16±1 28±2 62±2 21±1 73±3 36±1 57±1 

Ca2+
100 104±1 98±1 4±1 16±1 71±1 6±1 80±1 28±4 71±2 
500 98±1 98±1 2±1 10±2 77±2 3±1 67±2 35±3 78±3 

1000 100±2 100±2 1±0,1 15±2 74±3 2±1 62±2 35±2 84±3 

* Sorpci v p�ítomnosti 100 mg·l-1 Fe3+ nebylo možné provést, jelikož již p�i nastavení požadované 

hodnoty pH 8 vznikly v roztoku jemné sraženiny. 

Pozn. �ísla uvedená za jednotlivými analyty 6 a 8 zna�í pH testované sorpce.  

Dále byly pro orientaci testovány nejb�žn�jší anionty p�ítomné ve vodném prost�edí. 
Testované koncentrace byly dohledány v literatu�e, m�lo by se jednat o nejvyšší koncentrace 
b�žn� se nacházející v p�írodních povrchových i podzemních vodách (nikoliv ve vodách 
minerálních). 

V tabulce �. 27 je uveden stru�ný p�ehled vlivu p�ítomnosti aniont� na návratnosti analyt�. 
V p�ípad� 9Be dochází v p�ítomnosti všech testovaných aniont� k poklesu návratnosti o 10-
20 %, zásadní vliv mají anionty na návratnosti 59Co, 60Ni a 111Cd, kde prakticky dojde 
k poklesu návratností na nulu, p�vodní návratnosti optimalizovaného postupu pohybující se 
kolem 100 % klesly na 5 %, 15 % a 10 %. Návratnosti 208Pb klesly v p�ítomnosti aniont�
v pr�m�ru o 30 %. V p�ípad� 51V a 89Y nemají anionty na návratnosti sorpcí žádný efekt. 
Návratnosti sorpcí se pohybují ve stejných hladinách jako sorpce provedená za optimálních 
podmínek bez p�ítomnosti aniont�. U 232Th a 238U došlo naopak k mírnému nár�stu 
návratností a to v pr�m�ru o 10-20 %. 
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Tabulka 27. Vliv aniont� na návratnosti sorpcí sledovaných analyt� na Silikagelu-C18. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1

roztoku Zephyraminu o pH 6 nebo 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS a p�íslušná 

koncentrace aniontu v 50 ml p�i pH 6 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 

v prost�edí 1 mol	l-1 HCl. 

anion mg·l-1 9Be 5 51V 8 59Co 8 60Ni 8 89Y 5 111Cd 5 208Pb 5 232Th 8 238U 8

SO4
2- 10 84±3 100±2 5±1 12±1 67±1 5±1 50±3 64±1 91±4 

100 88±2 98±1 3±1 11±1 70±3 5±1 52±2 72±2 90±3 
PO4

3- 1 85±4 99±1 5±1 14±1 65±1 5±1 51±3 66±2 89±4 
Cl- 50 77±3 99±1 4±1 13±1 65±1 5±1 53±3 60±3 88±2 

NH4
+ 10 85±2 97±1 6±1 14±4 63±4 5±1 51±4 68±3 82±4 

HCO3
- 250 86±2 98±1 6±1 14±1 70±2 14±1 65±3 78±2 98±3 

26.1.2. Aplikace stanovení sledovaných analyt� na vybrané vzorky         

reálných vod 

Pro studium sorpce sledovaných analyt� na reálných vzorcích vod, byly využity získané 
p�edchozí poznatky na sorbentu Silikagel-C18 pro p�t reálných vzork� vod. 

Jednalo se o následující vzorky, voda z vysokohorského plesa s p�edpokládaným nízkým 
obsahem polutant�. Druhý byl vzorek odebraný z brn�nského vodovodního �ádu. Další t�i 
vzorky byly získány z provozu, kde dochází k t�žb� a zpracování uranových rud. Jeden 
vzorek pochází z Turonské zvodn�, která je významným zdrojem podzemní vody, která 
m�že být do budoucna použita jako zdroj pitné vody pro místní oblast. Tato zvode� se 
nachází nad Cenomanskou zvodní, ve které probíhá chemická težba uranu, která je nyní již 
u útlumu. Tyto dv� zvodn� jsou od sebe odd�leny nepropustným podložím. Jelikož bylo 
nutné vodu obohacenou uranem z Cenomaské zvodn� dostat na povrch k jejímu dalšímu 
zpracování, musely být k tomuto ú�elu z povrchu navrtány vrty, které v první �ad� procházejí 
Turonskou zvodní a následn� p�es nepropustné podloží až do zvodn� Cenomanské. Proto je 
Turonská zvode� neustále kontrolována, zda-li nedochází k její kontaminaci vodami ze 
zvodn� Cenomanské. Další vzorek je z reten�í nádrže, kde jsou shromaž�ovány již 
vy�išt�né vody z provozu chemické t�žby p�ed samotným vypušt�ním do místní vodote�e. 
Poslední vzorek je pak z místní �eky Plou�nice, kam jsou posléze vypoušt�ny vy�išt�né vody 
z provozu chemické t�žby. Podrobný popis vzork� je uveden v experimentální �ásti této 
práce. 

Z d�vodu p�esn�jšího pohledu na testované vody byly u t�chto vzork� stanoveny obsahy 
jak makroprvk� (Na+, K+, Ca2+, Mg2+, Al3+ a Fe3+), tak i sledovaných analyt�. Analýza byla 
provedena pomocí p�ístroje ICP-MS. Všechny vzorky vod byly okyseleny pomocí kyseliny 
dusi�né na koncentraci 0,5%. Výsledky obsahu jednotlivých makroprvk� ve vzorcích vod 
jsou uvedeny v tabulce �. 28.
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Tabulka 28: P�ehled obsahu makroprvk� v testovaných reálných vzorcích vod 

c (mg·l-1) Na+ Mg2+ Al3+ K+ Ca2+ Fe3+

1 0,498±0,002 0,062±0,002 0,0127±0,0004 0,191±0,001 0,603±0,011 0,0004±0,0001 
2 2,671±0,022 3,581±0,021 0,0008±0,0002 2,084±0,006 113,733±0,579 0,0149±0,0002 
3 30,573±0,143 3,351±0,010 0,0048±0,0002 11,310±0,104 199,133±1,668 0,0260±0,0015 
4 41,723±0,180 14,467±0,071 0,0114±0,0004 18,734±0,019 42,593±0,158 0,0040±0,0001 
5 3,076±0,025 0,0303±0,0002 0,0018±0,0001 1,036±0,001 0,451±0,008 0,0044±0,0001

1 – vzorek z vysokohorského plesa, 2 – vzorek z brn�nského vodovodního �ádu, 3 – vzorek 
z �eky Plou�nice, 4 – vzorek z Turonské zvodn�, 5 – vzorek z Reten�ní nádrže 

V následující tabulce �. 29 jsou uvedeny výsledky návratnosti pro sledované analyty 
v reálných vzorcích vod. Sorpce byly provedeny na Silikagelu-C18, jelikož z testovaných 
druh� Silikagel�, zde bylo dosaženo nejlepších výsledk� návratností sorpce pro v�tšinu 
sledovaných analyt�. Vedle každého analytu je vždy uvedeno pH p�i níž byla sorpce 
provedena. Následuje návratnost sorpce za optimálních podmínek provedených 
v destilované vod�, jelikož u n�kterých analyt� nebylo p�es veškeré snahy dosaženo 
kvantitativní sorpce, jsou zde uvedeny maximální dosažené hodnoty optimálního sorp�ního 
postupu na Silikagelu-C18. Následuje sloupec s koncentracemi analyt� zjišt�nými p�ímou 
analýzou vzork� vod pouze po jejich okyselení kyselinou dusi�nou. Hodnoty n�kterých 
analyt� byly pod mezí detekce, což vedlo k záv�ru, že by bylo vhodné k testovaným vzork�m 
vod p�idat známou koncentrací sledovaných analyt�, aby bylo možné stanovit všechny cílové 
analyty. Ke všem testovaným vzork�m vod byl p�idán standardní p�ídavek o koncentraci 
20 µg·l-1 roztoku standardu. Nam��ené koncentrace vzork� s p�ídavkem standardu 
podrobených prekoncentra�nímu postupu jsou uvedeny v dalším sloupci. Jako poslední údaj 
je vypo�tená návratnost sledovných analyt� v naspikovaných vzorcích vod, tu�ným písmem 
jsou zvýrazn�ny návratnosti, které jsou v dobré shod� se sorpcemi provedenými 
v destilované vod�. 

Sorp�ní postup na Silikagelu-C18 byl proveden následujícím zp�sobem: kondicionace 
byla provedena 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s upravenou hodnotou pH 6 nebo 8 
(uvedeno vedle analytu), 10 ml roztoku Zephyraminu o koncentraci 510-4 moll-1 s taktéž 
upravenou hodnotou pH 6 nebo 8. Pro samotnou sorpci byl k 50 ml roztoku vzorku vody 
naspikovaného 20 µg·l-1 roztoku standardu (každého sledovaného analytu) p�idán 5-ti 
násobný hmotnostní nadbytek ALS (900 µg·l-1). Eluce byla provedena sm�sí ethanolu 
a acetonu v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 moll-1 HCl. Každý vzorek byl takovýmto zp�sobem 
p�ipraven a následn� analyzován �ty�ikrát. 

Na základ� výsledk� uvedených v tabulce �. 37 lze �íci, že nejspolehliv�ji  je aplikovaný 
prekoncentra�ní postup ú�inný na 51V, u kterého je dosaženo návratností 89-100 % ve všech 
testovaných vzorcích vod. Velmi dobrých výsledk� je dosaženo i pro 9Be, kde se návratnoti 
pohybovali 89-103 %, krom� vzorku z vysokohorského plesa, kde návratnost byla o 10 % 
nižší a pohybovala se kolem 80 %. Uspokojivých výsledk� bylo dosaženo i pro 208Pb, 
u kterého se návratnosti v reálných vzorcích vod pohybovaly v rozmezí 70-83 % (tyto 
hodnoty odpovídají návratnostem dosažených v destilované vod�), krom� vzorku z �eky 
Plou�nice, kde návratnost dosáhla hodnoty pouze 54 %. U dvou vzork� bylo dosaženo 
shody s teoretickou hodnotou návratnosti i u 89Y a to u vzorku z vysokohorského plesa 
a Turonské zvodn�. U t�ech vzork� bylo dosaženo o 10 % vyšší návratnosti oproti teorii pro 
238U. Bohužel u ostatních analyt� nebylo dosaženo návratností sorpce zjišt�ných pro 
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optimální postup v destilované vod� z d�vod� matri�ních efekt�, které sorpci zabránily. Tyto 
efekty byly z�ejm� již p�i testování vlivu matri�ních prvk� na návratnosti jednotlivých analyt�. 

Tabulka 29: P�ehled obsahu sledovaných analyt� a jejich návratnosti v reálných vzorcích 

vod. 

Návratnost 
optimálního 

postupu 

Pleso Vodovodní voda
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 

% µµµµg·l−1 % µµµµg·l−1 % 
9Be 6 102±3 < LOD 15,9±0,2 80 < LOD 19,6±0,7 98
51V 6 99±1 0,034±0,004 17,9±0,1 89 0,040±0,002 20,3±0,2 100

59Co 6 100±1 0,030±0,001 1,5±0,1 7 0,064±0,001 0,2±0,1 1 
60Ni 6 108±2 0,190±0,008 3,9±0,4 19 1,118±0,028 1,8±0,2 7 
89Y 8 68±3 0,019±0,002 14,2±0,3 71 0,058±0,002 18,3±0,8 90 

111Cd 6 96±1 0,059±0,003 2,7±0,2 13 0,037±0,001 0,5±0,1 2 
208Pb 6 79±5 0,186±0,002 14,6±0,3 70 0,242±0,014 16,0±0,8 75
232Th 8 55±4 < LOD 0,5±0,1 3 0,039±0,019 1,9±0,2 9 
238U 8 80±2 < LOD 20,7±0,4 104 0,407±0,002 20,2±0,3 92

Návratnost 
optimálního 

postupu 

Plou�nice Turonská zvode�
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 

% µµµµg·l−1 % µµµµg·l−1 % 
9Be 6 102±3 < LOD 20,6±0,3 103 1,127±0,060 25,7±0,4 100
51V 6 99±1 0,848±0,009 24,1±0,1 99 0,258±0,009 20,8±0,2 98

59Co 6 100±1 0,075±0,005 0,4±0,1 2 5,734±0,032 0,6±0,1 1 
60Ni 6 108±2 2,343±0,036 4,3±0,4 14 20,910±0,130 3,8±0,1 3 
89Y 8 68±3 0,026±0,001 17,1±0,2 85 3,728±0,029 30,7±0,9 79

111Cd 6 96±1 0,059±0,003 0,5±0,1 2 1,113±0,019 0,6±0,1 2 
208Pb 6 79±5 7,602±0,364 31,4±0,9 54 0,021±0,005 16,7±0,3 83
232Th 8 55±4 0,067±0,053 5,3±0,3 26 < LOD 6,4±0,5 32 
238U 8 80±2 3,470±0,033 33,4±0,3 89 19,327±0,116 107,6±1,1 92

Návratnost 
optimálního 

postupu 

Reten�ní nádrž
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 

% µµµµg·l−1 % 
9Be 6 102±3 < LOD 17,8±0,5 89
51V 6 99±1 0,043±0,003 19,7±0,1 97

59Co 6 100±1 0,136±0,007 1,7±0,2 8 
60Ni 6 108±2 1,509±0,002 4,2±0,1 15 
89Y 8 68±3 < LOD 11,1±0,8 56 

111Cd 6 96±1 0,014±0,002 2,9±0,4 14 
208Pb 6 79±5 0,184±0,008 15,3±0,6 73
232Th 8 55±4 < LOD 3,8±0,5 19 
238U 8 80±2 0,011±0,001 13,7±1,1 68 
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27. Optimalizace sorp�ního procesu na sorbentu Strata SDB-L 

V této �ásti práce je pozornost v�nována optimalizaci všech faktor� ovliv�ujících 
výt�žnost sorp�ního procesu na sorbentu Strata SDB-L. Jedná se o nepolární sorbent, 
kopolymer styrenu a divinylbenzenu. Svými vlastnosti je velice podobný Amberlitu XAD-
1180. 

27.1. Vliv elu�ní sm�si 

Byly testovány op�t �ty�i r�zné elu�ní sm�si, jejichž složení je totožné jako u sorbentu 
Silikagel-C18 a je uvedeno na stran� �. 69. 

Sorpce byly povedeny jak bez p�ítomnosti Zephyraminu, tak i v jeho p�ítomnosti 
v kondiciona�ním kroku v ov��ené koncentraci 510-4 mol·l-1. Na základ� p�edchozích 
výsledk� byly sorpce provedeny op�t pro dv� hodnoty pH 6 a 8. Výsledky jsou zobrazeny na 
obrázcích �. 48-51. 
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Obr. �. 48: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 6; Eluce: �ísla ur�ují použitou 

elu�ní sm�s, jejíž složení je popsáno v textu.
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Obr. �. 49: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu pH 6; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu  

a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 6; Eluce: �ísla ur�ují použitou elu�ní sm�s, jejíž složení je 

popsáno v textu. 
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Obr. �. 50: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 8; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 8; Eluce: �ísla ur�ují použitou 

elu�ní sm�s, jejíž složení je popsáno v textu. 
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Obr. �. 51: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 8, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu  

a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 8; Eluce: �ísla ur�ují použitou elu�ní sm�s, jejíž složení je 

popsáno v textu.

Získané výsledky jsou pro všechny elu�ní sm�si podobné, nej�ast�ji se od sebe liší 
v rozp�tí 10 %. U n�kterých analyt� bylo rozp�tí o n�co vyšší až kolem 15 % (9Be, 51V, 60Ni, 
89Y, 111Cd, 208Pb a 232U). Nejv�tších rozdíl� bylo dosaženo v rozp�tí 30-47 % a to u 111Cd 
a 232Th. Jako nejvhodn�ji jevící se elu�ní sm�s, z hlediska nejvyšších návratností sorpcí pro 
v�tšinu sledovaných analyt� byla vybrána sm�s etanolu a 1 moll-1 HCl v pom�ru 1:1 (tato 
sm�s je v obrázcích ozna�ena �íslem 4). Tato sm�s byla použita pro eluci ve všech dalších 
testech provád�ných na sorbentu Strata  SDB-L.  

27.2. Vliv použitého objemu elu�ní sm�si 

Byl testován objem elu�ní sm�si nezbytný pro eluci všech analyt�. Eluce byla provedena 
po 1 ml až do celkového objemu 10 ml. Každý ml elu�ní sm�si byl samostatn� odpa�en 
a prom��en. Porovnáním provedené sorpce na obr. �. 52 a obr. �. 62 p�i stejné hodnot� pH, 
lze konstatovat, že u analyt� 9Be, 51V, 60Ni, 89Y, 111Cd a 208Pb bylo kvantitativní eluce 
dosaženo v prvních t�ech ml elu�ní sm�si, pro eluci 59Co, 232Th a 238U bylo zapot�ebí 
minimáln� 5 ml elu�ní sm�si. Na doporu�ení výrobce kolonek byl celkový objem používaný 
pro kvantitativní eluci analyt� zdvojnásoben. Nadále je tedy k eluci u všech dalších sorpcí 
používán objem 10 ml sm�si ethanolu a 1 moll-1 HCl v pom�ru 1:1.
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Obr. �. 52: Vliv použitého objemu elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml 

destilované vody o pH 5, poté 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu SDS pH 5; Sorpce: 20 µg·l-1

standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 5; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl 

v pom�ru 1:1. 

27.3. Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce 

Byla testována stejná organická �inidla jako na p�edcházejících sorbentech: APDC, ALS, 
8-HQS a PAR. Pro porovnání ú�innosti sorpcí pro jednotlivá �inidla byly provedeny sorpce 
ve škále pH 5-9 v p�ítomnosti tenzidu Zephyraminu. Následn� byly pro dv� vybrané hodnoty 
pH provedeny sorpce i bez p�ítomnosti kationtového tenzidu.

27.3.1. Vliv amonium pyrrolidindithiokarbamátu (APDC) 

Vliv APDC na ú�innost sorpce je zobrazen na obr. �. 53. U analyt� jako je 9Be, 59Co, 60Ni 
a 111Cd dochází nejprve p�i zvyšování hodnoty pH k nár�stu návratnosti, avšak p�i dalším 
zvyšování pH k jejímu op�tovnému poklesu. U 51V, 60Ni a 238U dochází se zvyšující se 
hodnotou pH k nár�stu návratnosti sorpce, naproti tomu u 89Y a 208Pb dochází se zvyšujícím 
se pH k poklesu návratnosti sorpce. U 232Th jeví návratnost v pr�b�hu testované škály pH 
kolísavý trend. 

Dále byla provedena sorpce bez p�ítomnosti Zephyraminu p�i dvou hodnotách pH 6 a 8 
(tabulka �. 30). U n�kterých analyt� bylo dosaženo vyšších návratností bez p�ítomnosti 
Zephyraminu nap�. 9Be (16 % v obou p�ípadech pH), 111Cd (o 6 % pH 6 a 36 % p�i pH 8) 
a 208Pb (5 % p�i pH 6 a 24 % p�i pH 8). Nej�ast�ji se zm�ny pohybují u ostatních analyt�
v rozmezí 15 %, s výjimkou 51V, kde návratnost v p�ítomnosti Zephyraminu stoupla o 52 % 
(pH 6) a o 80 % (pH 8). Naproti tomu návratnost 60Ni v p�ítomnosti tenzidu klesla o 63 % 
(pH 8). 
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Obr. �. 53: Vliv pH v p�ítomnosti APDC. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované 

vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i daném pH; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 APDC v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml roztoku 

ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

Tabulka 30. Vliv p�ítomnosti tenzidu na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu 

o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 5-ti 

násobný hmotnostní nadbytek (900 µg·l-1) APDC p�i pH 6 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku 

ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 65,7±2,6 82,0±3,0 58,1±4,2 73,9±3,3 
51V 57,4±2,2 4,7±0,4 83,2±1,9 2,7±0,1 

59Co 47,7±3,1 33,5±8,7 85,7±0,6 88,9±2,1 
60Ni 45,4±2,0 30,8±3,1 45,7±1,8 108,9±1,5 
89Y 46,6±2,7 42,2±4,3 37,6±3,9 51,7±1,5 

111Cd 64,3±2,2 69,7±2,4 65,6±2,8 102,4±3,9 
208Pb 67,7±2,3 72,7±4,4 40,0±6,1 64,1±3,7 
232Th 53,9±1,9 43,7±3,2 51,4±0,8 37,3±1,9 
238U 52,3±2,3 47,1±4,0 70,2±5,2 75,8±4,7 

27.3.2. Vliv 8-hydroxy-5-sulfonové kyseliny (8-HQS)

Na obr. �. 54 je zobrazen vliv 8-HQS ve škále pH 5-9. V p�ípad� použití 8-HQS dochází 
s rostoucím pH k nár�stu návratností sorpce u 9Be, 59Co, 60Ni, 111Cd, 232Th a 238U. S prvotním 
zvyšováním hodnoty pH dochází k poklesu návratnosti a následn� s dalším zvyšováním pH 
k op�tovný nár�st návratnosti sorpce, tento trend je zaznamenán u 51V a 208Pb. U 89Y 
dochází k nepravidelnému kolísání v pr�b�hu testované škály pH.  
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Obr. �. 54: Vliv pH v p�ítomnosti 8-HQS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované 

vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i daném pH; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 8-HQS v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml 

roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

Tabulce �. 31 zobrazuje výsledky sorpcí v p�ítomnosti i nep�ítomnosti Zephyraminu p�i 
hodnotách pH 6 a 8. V p�ípad� použití 8-HQS dochází k velmi výrazným zm�nám 
v návratnosti sorpcí v p�ítomnosti Zephyraminu, kde dochází k nár�stu návratnosti 
u 51V o 76 % (pH 6) a 84 % (pH 8), u 59Co o 48 % (pH 6) a 86 % (pH 8), u 60Ni o 68 % (pH 6) 
a 109 % (pH 8). U dalších analyt� se zm�ny pohybují do 20 % nap�. pro 89Y (pH 6), 208Pb 
(pH 8), 232Th (pH 8) a 238U (pH 6). U zbylých sorpcí zm�na v návratnosti sorpce nep�esáhla 
10 %. 

Tabulka 31. Vliv p�ítomnosti tenzidu na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 Zephyraminu o pH 6 

nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 5-ti násobný 

hmotnostní nadbytek (900 µg·l-1) 8-HQS p�i pH 6 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu 

a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 57,0±2,1 57,3±3,8 71,7±6,5 62,5±5,8 
51V 84,7±1,3 9,1±0,5 88,3±4,2 3,5±0,2 

59Co 63,1±2,6 15,3±1,7 98,7±4,9 13,2±1,8 
60Ni 84,8±3,3 16,6±2,7 117,9±4,6 8,8±0,6 
89Y 37,1±2,6 55,9±4,3 38,0±1,4 35,1±2,4 

111Cd 68,1±1,3 81,8±0,4 95,9±6,4 87,8±1,7 
208Pb 73,8±2,9 78,6±2,5 62,7±6,2 42,7±4,6 
232Th 49,4±2,0 48,4±3,3 71,1±5,6 54,6±4,8 
238U 50,0±1,9 67,5±4,8 75,6±6,9 75,4±5,5 
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27.3.3. Vliv sodné soli 1,2-dihydroxyantrachinon-3-sulfonové kyseliny (ALS) 

Na obr. �. 55 je uveden vliv ALS na ú�innost sorpce v testované škále pH 5-9. U v�tšiny 
analyt� dochází s rostoucí hodnotou pH k sou�asnému nár�stu návratnosti sorpce, jako 
u 9Be, 51V, 59Co, 60Ni, 89Y, 232Th a 238U. U zbylých prvk� 111Cd dochází se vzr�stajícím pH ke 
zvyšování návratnosti, avšak s dalším nár�stem pH naopak k poklesu návratnosti sorpce, 
u 208Pb je situace opa�ná s rostoucí hodnotou pH dochází k poklesu návratnosti sorpce, ale 
s dalším zvyšováním k mírnému zp�tnému nár�stu návratnosti sorpce. 
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Obr. �. 55: Vliv pH v p�ítomnosti ALS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody 

s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i daném pH; Sorpce: 

20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu 

a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

Rozdíly mezi sorpcemi v p�ítomnosti a nep�ítomnosti Zephyraminu za použití ALS jsou 
uvedeny v tabulce �. 32. U n�kterých prvk� je návratnost sorpce vyšší bez použití tenzidu 
nap�. 9Be, 59Co, 60Ni, 89Y, 111Cd (p�i pH 6) a 59Co, 60Ni, 111Cd a 238U (p�i pH 8). U 51V dochází 
v p�ítomnosti tenzidu k nár�stu o 81 % (pH 6) a 90 % (pH 8), v témže p�ípad� dochází 
i k nár�stu u 208Pb o 11 % (pH 8) a 232Th o 13 % (pH 8). Naproti tomu v p�ítomnosti tenzidu 
dochází k poklesu návratnosti u 59Co o 15 % (pH 6), 60Ni o 18 % (pH 6) a 111Cd o 23 % 
(pH 6). U ostatních analyt� jsou zm�ny v návratnostech mezi sorpcemi v rozmezí 10 %. 
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Tabulka 32. Vliv p�ítomnosti tenzidu na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu 

o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 5-ti 

násobný hmotnostní nadbytek (900 µg·l-1) ALS p�i pH 6 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku 

ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 60,0±3,3 68,9±3,7 66,5±3,7 60,5±1,3 
51V 87,8±1,8 6,5±0,4 92,8±1,5 3,2±0,2 

59Co 35,4±3,0 49,6±4,4 88,0±1,8 95,7±1,0 
60Ni 51,3±2,5 68,6±5,9 90,9±2,2 95,8±2,0 
89Y 55,0±3,7 58,0±4,0 62,2±4,1 60,4±2,7 

111Cd 70,0±5,7 92,6±4,9 81,7±3,9 84,7±2,0 
208Pb 76,0±2,8 72,0±1,7 59,5±3,6 48,8±5,3 
232Th 65,0±1,2 62,0±0,5 64,5±1,5 51,8±3,5 
238U 65,7±4,5 65,1±6,0 69,1±3,7 70,4±4,2 

27.3.4. Vliv 4-(2-pyridylazo)resorcinolu (PAR) 

Na obr. �. 56 je zobrazen vliv PAR na ú�innost sorpce v testovaném rozp�tí pH 5-9. 
S rostoucí hodnotou pH dochází k nár�stu návratnosti sorpce u 9Be o 65%, 51V o 21 %, 60Ni 
o 40 %, 111Cd o 76 % a 238U o 21 %. U 89Y, 208Pb a 232Th má závislost kolísavý trend. Naproti 
tomu návratnost 59Co se b�hem celé testované škály pH tém�� nem�ní, kolísání je v rozmezí 
2 %. 
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Obr. �. 56: Vliv pH v p�ítomnosti PAR. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody 

s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i daném pH; Sorpce: 

20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu 

a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 
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Tabulka 33. Vliv p�ítomnosti tenzidu na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu 

o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 5-ti 

násobný hmotnostní nadbytek (900 µg·l-1) PAR p�i pH 6 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku 

ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 47,1±3,3 66,8±2,4 63,1±5,0 65,5±2,0 
51V 63,1±2,3 17,6±1,2 88,1±1,4 3,6±0,2 

59Co 97,6±1,7 97,5±1,0 97,8±0,7 98,2±2,2 
60Ni 92,5±3,1 97,1±3,6 98,0±1,6 99,5±5,9 
89Y 42,1±3,0 48,5±3,4 39,4±4,0 41,1±6,6 

111Cd 52,4±0,3 97,0±3,0 84,1±2,8 73,5±4,6 
208Pb 57,6±0,9 63,6±4,7 40,9±5,2 49,7±4,6 
232Th 67,5±3,8 37,8±2,3 64,3±3,0 30,9±1,2 
238U 41,8±4,5 62,5±5,9 67,9±4,9 65,4±5,9 

Tabulka �. 33 uvádí rozdíly mezi sorpcemi v p�ítomnosti a nep�ítomnosti Zephyraminu za 
použití organického �inidla PAR. U n�kterých analyt� je návratnost op�t vyšší bez použití 
tenzidu nap�. 9Be, 60Ni, 89Y, 111Cd, 208Pb a 238U (p�i pH 6) a 9Be, 60Ni, 89Y a 208Pb (p�i pH 8). 
V nep�ítomnosti tenzidu je návratnost sorpce u 9Be vyšší o 20 % (pH 6), u 111Cd o 45 % 
(pH 6) a 238U o 21 % (pH 6). Naproti tomu v p�ítomnosti tenzidu dochází k nár�stu 
návratnosti pro 51V o 45 % (pH 6) a 84 % (pH 8) a pro 232Th o 30 % (pH 6) a 33 % (pH 8). 
U ostatních analyt� se zm�ny v návratnostech pohybují v rozmezí 10 %.

27.3.5. Souhrn vlivu organických �inidel na ú�innost sorpce 

Na obr. �. 57 a 58 jsou porovnány sorpce v p�ítomnosti všech �ty� používaných 
organických �inidel, pátá sorpce je provedena bez organického �inidla p�i hodnotách pH 6 
a 8. V p�ípad� použití sorbentu Strata SDB-L mají organická �inidla zna�ný vliv na 
návratnost sorpce pro jednotlivé analyty. U 59Co, 60Ni a 232Th p�i pH 6 nejvýrazn�ji ovliv�uje 
návratnost sorpce p�ítomnost organického �inidla PAR. Pro 51V mají nejv�tší význam �inidla 
8-HQS a ALS. Nižší návratnosti jeví 9Be, 111Cd, 208Pb a 238U p�i pH 6 v p�ítomnosti PAR. Pro 
89Y p�i pH 6 je nejnižší návratnosti dosaženo v p�ítomnosti 8-HQS. 

U sorpcí p�i pH 8 je u v�tšiny analyt� dosaženo nejvyšších návratností za použití 
organického �inidla 8-HQS, avšak v p�ípad� použití tohoto �inidla jsou nam��eny vyšší 
rozptyly jednotlivých stanovení než u ostatních organických �inidel. Na základ� nam��ených 
dat bylo pro další testy vybráno organické �inidlo PAR. 
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Obr. �. 57: Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i pH 6; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 organického �inidla v 50 ml p�i pH 6; Eluce: 10 ml 

roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1.
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Obr. �. 58: Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml 

destilované vody o pH 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1

standardu a 900 µg·l-1 organického �inidla v 50 ml p�i pH 8; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu 

a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1.
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27.4. Vliv r�zných typ� tenzid� na ú�innost sorpce 

V následující kapitole byly provedeny testy v p�ítomnosti organického �inidla PAR 
a r�zných typ� tenzid� v kondiciona�ním kroku: kationtového tenzidu (Zephyramin), 
neiontového (Brij 35) a aniontového (SDS). Taktéž byla provedena sorpce bez p�ítomnosti 
tenzidu a organického �inidla a poslední sorpce v p�ítomnosti tenzidu (Zephyraminu), ale bez 
použití organického �inidla PAR. Všechny sorpce byly provedeny pro dv� hodnoty pH 6 a 8. 
Výsledky t�chto sorpcí jsou uvedeny na obrázcích �. 59 (pH 6) a 60 (pH 8). 

Nejlepších výsledk� pro 9Be, 89Y, 111Cd a 208Pb bylo dosaženo p�i použití kombinace 
organického �inidla PAR a aniontového tenzidu SDS p�i hodnot� pH 6, kde návratnost 
sorpce vzrostla až na 93 %, 56 %, 103 % a 79 %, tatáž kombinace, avšak p�i hodnot� pH 8 
byla nejvhodn�jší pro návratnost sorpce 238U 85 %. Pro 51V a 60Ni je nejvhodn�jší volba 
kombinace organického �inidla a kationtového tenzidu Zephyraminu p�i pH 8, kde bylo 
dosaženo návratností sorpce 88 % a 98 %, pro 232Th je nejvhodn�jší tatáž kombinace, ale p�i 
hodnot� pH 6, kde návratnost sorpce byla 68 %. Pro 59Co byla d�ležitá p�edevším 
p�ítomnost organického �inidla, návratnosti se v p�ípad� 59Co pohybovaly v rozmezí 98-
102 % bez ohledu na p�ítomnost kationtového, neiontového  nebo aniontového tenzidu, 
dokonce i bez ohledu na hodnotu pH provedené sorpce. 

Na základ� t�chto výsledk� byla v dalších testech detailní pozornost v�nována p�edevším 
vlivu r�zným typ� tenzid� p�i r�zných hodnotách pH. Všechny tenzidy byly použity vždy 
v kondiciona�ním kroku jako doposud a to vždy v koncentraci 510-4 moll-1. 
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Obr. �. 59: Porovnání návratností sorpcí v p�ítomnosti r�zných typ� tenzid�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu p�i pH 6; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 6; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu 

a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1.
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Obr. �. 60: Porovnání návratností sorpcí v p�ítomnosti r�zných typ� tenzid�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu p�i daném 

pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 8; Eluce: 10 ml roztoku 

ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1.

27.4.1. Vliv p�ítomnosti Zephyraminu na ú�innost sorpce 

V p�ítomnosti Zephyraminu je nejvyšších návratností sorpcí dosaženo zpravidla p�i 
nejvyšší testované hodnot� pH 9, pro 9Be je návratnost sorpce 74 %, 51V 94 %, 59Co 99 %, 
60Ni 101 %, 111Cd 82 % (p�i pH 7 je návratnost nepatrn� vyšší až 85 %), 232Th 67 % a 238U 
80 %. Pro 89Y je nejvyšší návratnosti dosaženo p�i pH 5 a to 68 %, p�i pH 9 je návratnost 
o trochu nižší 63 %. Výsledky jsou uvedeny na obrázku �. 56. 

27.4.2. Vliv p�ítomnosti Septonexu® na ú�innost sorpce 

Byl otestován další kationtový tenzid Septonex®. V p�ítomnosti tohoto tenzidu bylo 
dosaženo pro 9Be, 59Co, 89Y, 111Cd a 232Th nejvyšších návratností sorpcí p�i pH 5 a to 86 %, 
103 %, 79 %, 96 % a 59 %. Pro 51V, 60Ni a 238U byly nejvyšší návratnosti zaznamenány p�i 
pH 8 a to 87 %, 103 % a 85 %. V p�ípad� 208Pb se nejlépe jeví sorpce provedená  p�i 
hodnot� pH 6, kde bylo dosaženo návratnosti sorpce 75 %. Výsledky jsou uvedeny na 
obrázku �. 61. 
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Obr. �. 61: Vliv pH na ú�innost sorpce p�i použití Septonexu®. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 

10 ml destilované vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Septonexu®

p�i daném pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 

10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1.

27.4.3. Vliv p�ítomnosti dodecylsíranu sodného (SDS) na ú�innost sorpce 

P�ítomnost SDS nejvíce ovlivnila návratnost sorpce 9Be, 111Cd a 208Pb, kde p�i hodnot�
pH 5 bylo dosažno návratností soprcí 98 %, 94 % (p�i pH 6 dokonce až 99 %) a 87 %. 
Návratnosti sorpcí 59Co a 60Ni se v celé testované škále pH od 5 do 9 pohybovala v rozmezí 
92-96 % a 95-109 %. Nejvyšší návratnost byla p�i pH 5 dosažena i u 89Y 59 % a 232Th 41 %, 
návratnost 238U �inila 83 %, avšak pro sorpci provedenou p�i pH 9. Nejmén� u�inná byla 
p�ítomnost SDS pro 51V, kde nejvyšší hodnota návratnosti sorpce byla pouhých 22 % a to p�i 
hodnot� pH 6. 
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Obr. �. 62: Vliv pH na ú�innost sorpce p�i použití SDS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml 

destilované vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku SDS p�i daném pH; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml roztoku 

ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1.

27.4.4. Vliv p�ítomnosti Brije 35 na ú�innost sorpce 

Brij 35 byl vybrán jako zástupce neiontového tenzidu. V p�ítomnosti tohoto tenzidu bylo 
dosaženo nejvyšších návratností sorpce pro 9Be 74 %, 60Ni 106 %, 111Cd 88 %, 238U 75 % 
a to p�i pH 7. Pro 51V, 59Co a 232Th bylo dosaženo nejvyšší návratnosti p�i sorpci provedené 
p�i pH 6, návratnosti pro tyto analyty �inily 26 %, 99 % a 47 %. Vysokých návratností sorpcí 
bylo dosaženo pro 89Y až 81 % a 208Pb 97 % pro sorpci p�i pH 5.  

Na základ� podrobných výsledk� pro 4 testované tenzidy, kde byl každým druhem tenzidu 
pozitivn� ovlivn�n alespo� jeden sledovaný analyt, byly testovány možnosti použití výše 
uvedených tenzid� ve sm�sích, pro zvýšení návratnosti co možná nejvyššího po�tu analyt�
sou�asn�, v rámci jedné sorpce. Kombinace tenzid� byly na kolonu zavád�ny nejprve 
postupn� jeden po druhém, poté byla ud�lána p�ímo sm�s  tenzid� a ta následn� p�ivedena 
na kolonu. Mezi ob�ma postupy nebyly zaznamenány žádné rozdíly, proto byly dále sorpce 
provád�ny tak, že byla p�ipravena sm�s tenzid� a ta byla v kondiciona�ním kroku p�ivedena 
na kolonu. Op�t byly provedeny testy v celé škále pH od 5 do 9. 
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Obr. �. 63: Vliv pH na ú�innost sorpce p�i použití Brije 35. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 

10 ml destilované vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Brij 35 p�i 

daném pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 

10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1.

27.4.5. Vliv sou�asné p�ítomnosti SDS a Septonexu® na ú�innost sorpce 

Vliv sou�asné p�itomnosti aniontového a kationtového tenzidu je zobrazen na obrázku 
�. 64. Nejvyšší návratnosti pro 9Be 75% a 60Ni 110 % bylo dosaženo sorpcí p�i pH 7. 
P�i nejnižší hodnot� pH 5 bylo dosaženo nejvyšší návratnosti sorpce pro 51V 48 %, 89Y 65 % 
a 208Pb 75 %. Pro 59Co a 232Th byly nejvyšší návratnosti zaznamenány pro sorpci 
provedenou p�i pH 8, návratnosti pro tyto analyty �inily 99 % a 67 %. P�i nejvyšší hodnot�
pH 9 bylo dosaženo nejvyšší návratnosti pro 238U a to 80 %. Pro 111Cd byla zaznamenána 
návratnost sorpce až 96 % p�i pH 6.   
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Obr. �. 64: Vliv pH na ú�innost sorpce p�i sou�asném použití Septonexu® a SDS. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 

5	10-4 mol	l-1 roztoku Septonexu® a SDS p�i daném pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu 

a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl 

v pom�ru 1:1.

27.4.6. Vliv sou�asné p�ítomnosti SDS, Septonexu®  a Brije 35 na ú�innost 

sorpce 

Na obrázku �. 65 jsou uvedeny výsledky pro sorpci provedenou v p�ítomnosti všech typ�
tenzid�, kationtového, aniontového i neiontového. 

Pro 9Be bylo dosaženo nejvyšší návratnosti p�i pH 7 a to 71 %. Pro 51V, 59Co, 89Y a 208Pb 
je nejlepších výsledk� dosaženo pro sorpci p�i pH 5, návratnosti pro tyto analyty �inily 46 %, 
98 %, 83 % a 97 %. Pro 60Ni bylo dosaženo nejvyšší návratnosti 102 % p�i pH 8. Pro 111Cd 
a 232Th bylo dosaženo nejvyšších návratností pro sorpci provedenou p�i pH 6, návratnosti 
byly 94 % a 63 %. Pro nejvyšší hodnotu pH 9 bylo dosaženo nejvyšší návratnosti pro 238U 
a to 79 %. 
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Obr. �. 65: Vliv pH na ú�innost sorpce p�i sou�asném použití Septonexu®, SDS a Brije 35. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 

5	10-4 mol	l-1 roztoku Septonexu®, SDS a Brije 35 p�i daném pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu 

a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl 

v pom�ru 1:1.

27.4.7. Souhrn vlivu tenzid�

Byly podrobn� testovány všechny typy tenzid� ve škále pH od 5 do 9. Následn� byly 
testovány možnosti použití sm�sí t�chto tenzid�, avšak tyto sm�si nep�inesly výrazn� lepší 
výsledky pro vyšší po�et analyt�, proto bylo od jejich dalšího použití upušt�no. Na základ�
nejvyšších návratností sorpcí pro v�tšinu prvk� bylo pro 9Be, 89Y, 111Cd a 208Pb zvoleno 
použití SDS v kondiciona�ním kroku p�i hodnot� pH 5. Pro zbytek analyt� 51V, 59Co, 60Ni, 
232Th a 238U byl jako nejvhodn�jší tenzid použitý pro kondicionci kolonky zvolen Septonex® p�i 
hodnot� pH 9. Jak je již uvedeno, bylo dále zjišt�no, že nadále bude vhodn�jší jako dv�
zvolené testované hodnoty pH pro podrobn�jší testy používat pH 5 a 9.  

27.5. Optimální podmínky sorpce analyt� na sorbentu Amberlit SDB-L 

Po optimalizaci všech parametr� sorpce (vliv pH, tenzidu, elu�ní sm�si a organických 
�inidel) mohly být sestaveny optimální podmínky pro sorpci sledovaných analyt� na 
nepolárním sorbentu typu Strata SDB-L. Nejvhodn�jší postup pro kondicionaci je 10 ml 
ethanolu, 10 ml destilované vody upravené na p�íslušné pH (5 nebo 9), 10 ml 510-4 moll-1

roztoku tenzidu SDS (pH 5) nebo Septonexu® (pH 9) s taktéž upravenou hodnotou pH (5 
nebo 9). Pro samotnou sorpci analyt� byl optimální roztok o celkovém objemu 50 ml 
s p�tinásobným hmotnostním nadbytkem organického �inidla PAR (900 µg·l-1) a 20 µg·l-1

standardu analyt�, pH roztoku op�t nastaveno na pH 5 nebo 9. Následn� byla kolonka se 
sorbentem vždy propláchnuta 20 ml destilované vody. Zachycené analyty byly eluovány 
10 ml sm�si ethanolu a 1 mol·l-1 HCl v pom�ru 1:1. Op�t byla organická rozpoušt�dla p�ed 
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samotným m��ením odpa�ena na teflonových miskách pod infra�ervenými lampami na 
zbytkový objem 1-2 ml, který byl poté kvantitativn� p�eveden do odm�rné ba�ky a dopln�n 
na kone�ný objem 10 ml destilovanou vodou. Každý vzorek ve všech p�edešlých 
i následujících m��ení byl vždy p�ipraven �ty�ikrát, kv�li statistickému zpracování výsledk�.    

28. Optimalizace sorp�ního procesu na sorbentu XAD-16 

Dalším testovaným sorbentem byl Amberlit XAD-16. Op�t se jedná o nepolární sorbent. 
V tomto p�ípad� byl sorbent p�ímo v naší laborato�i pomlet na odpovídající frakci 100 µm 
a následn� byl aktivován methanolem po dobu 24 hodin a napln�n do kolonek.  

28.1. Vliv tenzid� a organických �inidel na ú�innost sorpce 

Op�t byla testována tatáž �inidla jako v p�ípad� p�edchozích sorbent�: APDC, 8-HQS, 
ALS a PAR. Sorpce byly provedeny v p�ítomnosti kationtového tenzidu Zephyraminu, 
následn� pro dv� vybrané hodnoty pH 6 a 8 byly sorpce provedeny i bez p�ítomnosti tenzidu 
pro vzájemné porovnání. V posledním tabulce je pak uvedena sorpce bez použití jakéhokoliv 
organického �inidla. 

28.1.1. Vliv amonium pyrrolidindithiokarbamátu (APDC) 

Vliv APDC na ú�innost sorpce je zobrazen na obrázku �. 66. V p�ípad� 9Be, 51V, 59Co, 
60Ni, 111Cd, 232Th a 238U dochází se vzr�stající hodnotou pH k nár�stu návratnosti sorpce a to 
o 31 % u 9Be, 36 % u 51V, 42 % u 59Co, 76 % u 60Ni, 68 % u 111Cd, 37 % u 232Th a 42 % 
u 238U. Pouze v p�ípad� 89Y dochází se vzr�stající hodnotou pH k poklesu návratnosti sorpce 
a to o 32 %. U 208Pb dochází nejprve k nár�stu návratnosti s rostoucím pH, avšak u nejvyšší 
hodnoty pH 9 dochází k op�tovnému poklesu návratnosti sorpce.  

V p�ítomnosti tenzidu je návratnost sorpce významn� vyšší v p�ípad� 51V o 44 % (pH 6) 
a 57 % (pH 8), 89Y o 23 % (pH 6) a 29 % (pH 8) a 238U o 18 % (pH 6) a 23 % (pH 8). Taktéž 
k nár�stu návratnosti sorpce dochází i u 208Pb p�i pH 8 o 24 %. Nejvýznamn�jší negativní 
efekt p�ítomnosti tenzidu je zaznamenán u 60Ni, kde návratnost klesla o 21 % (pH 6) 
a o 33 % (pH 8). U ostatních analyt� p�ítomnost tenzidu procento návratnosti snižuje 
maximáln� o 17 %, nej�ast�ji však do 10 %. U 232Th p�ítomnost tenzidu žádným zp�sobem 
návratnost sorpce neovliv�uje. 
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Obr. �. 66: Vliv pH v p�ítomnosti APDC na ú�innost sorpce. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 

10 ml destilované vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu 

p�i daném pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 APDC v 50 ml p�i zvoleném pH; 

Eluce: 10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1.

Tabulka 34. Vliv p�ítomnosti tenzidu na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu 

o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1

APDC p�i pH 6 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 14,3±0,4 30,7±3,3 28,0±2,8 41,1±5,0 
51V 49,4±4,2 4,5±0,6 60,1±6,9 3,2±0,5 

59Co 6,3±3,5 17,2±4,8 28,0±2,9 26,3±0,1 
60Ni 23,9±7,1 45,4±2,8 57,4±6,8 90,3±3,2 
89Y 63,4±2,0 39,3±3,1 48,9±3,5 20,1±0,2 

111Cd 34,4±0,1 40,9±5,9 72,6±3,4 89,1±3,9 
208Pb 60,1±1,1 66,1±6,2 67,2±6,7 42,5±5,5 
232Th 35,5±4,7 36,0±4,1 53,8±4,4 51,8±0,5 
238U 65,7±2,2 47,9±1,4 75,4±2,0 52,3±1,1 

28.1.2. Vliv 8-hydroxy-5-sulfonové kyseliny (8-HQS)

Vliv organického �inidla 8-HQS na ú�innost sorpce je zobrazen na obrázku �. 67. Nár�st 
návratnosti sorpce se zvyšujícím se pH byl zaznamenán pro 9Be o 30 %, 59Co o 59 %, 60Ni 
o 74 %, 111Cd o 68 %, 232Th o 15 % a 238U o 47 %. Naproti tomu u 51V a 89Y dochází 
s rostoucí hodnotou pH k poklesu návratnosti sorpce a to o 25 % a 15 %. V p�ípad� 208Pb 
s rostoucím pH dochází k nár�stu i návratnosti avšak p�i pH 7 dochází s dalším zvyšováním 
pH k jejímu op�tovnému poklesu. 
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Obr. �. 67: Vliv pH v p�ítomnosti 8-HQS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované 

vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i daném pH; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 8-HQS v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml 

roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1.

V p�ítomnosti tenzidu se návratnost sorpce zvýšila u 5 analyt� a to v obou p�ípadech pH, 
u 51V o 84 % (pH 6) a 67 % (pH 8), u 59Co o 35 % (pH 6) a 65 % (pH 8), u 60Ni o 51 % (pH 6) 
a 39 % (pH 8), mén� výrazné nár�sty jsou pak pro 232Th o 17 % (pH 6) a 5 % (pH 8) a 238U 
o 14 % (pH 6) a 18 % (pH 8). Naopak u ostatních analyt� došlo k výraznému poklesu 
návratnosti v p�ítomnosti tenzidu u 9Be o 27 % (pH 6) a 10 % (pH 8), 111Cd 46 % (pH 6) 
a 11 % (pH 8), 232Th o 29 % (pH 6) a 10 % (pH 8). U 89Y došlo p�i pH 6 k nár�stu návratnosti 
v p�ítomnosti tenzidu o 12 %, naproti tomu p�i pH 8 k jejímu poklesu o 11 %.  

Tabulka 35. Vliv p�ítomnosti tenzidu na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu 

o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1

8-HQS p�i pH 6 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 14,2±3,8 41,3±4,0 30,8±5,7 40,6±1,7 
51V 89,5±1,4 6,3±2,1 69,7±2,5 3,3±0,7 

59Co 45,3±1,9 9,7±2,8 71,0±2,4 5,9±0,6 
60Ni 66,1±4,9 14,7±1,7 107,1±2,8 68,4±8,0 
89Y 61,4±2,0 49,4±3,9 18,1±0,7 28,7±5,1 

111Cd 13,4±3,9 58,9±1,5 71,6±3,2 82,8±3,2 
208Pb 84,4±1,3 67,4±4,4 42,9±1,0 38,0±2,4 
232Th 38,6±0,8 67,9±0,8 42,0±3,1 51,7±5,7 
238U 67,8±2,0 54,0±4,0 77,9±5,1 59,9±5,1 
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28.1.3. Vliv sodné soli 1,2-dihydroxyantrachinon-3-sulfonové kyseliny (ALS) 

Vliv ALS na ú�innost sorpce je zobrazen na obrázku �. 68. U 59Co a 238U dochází se 
vzr�stajícím pH i k nár�stu návratnosti sorpce a to o 19 % a 29 %. U ostatních analyt�
návratnosti se vzr�stající hodnotou pH kolísají, u 9Be dochází nejprve k nár�stu o 40 %, ale 
k op�tovnému poklesu na kone�nou návratnost sorpce 28 %. U dalších analyt� hodnoty 
návratností kolísají v rozmezích pro 51V 65-79 %, pro 60Ni 13-60 %, pro 89Y 58-70 %, pro 
111Cd 2-78 %, pro 208Pb 58-77 % a pro 232Th 39-61 %.  

Nejvýznamn�jší nár�st návratnosti sorpce v p�ítomnosti tenzidu je zaznamenán pro 
51V o 66 % (pH 6) a 74 % (pH 8), dále pak pro 111Cd o 17 % (pH 8) a pro 238U o 28 % (pH 8). 
Naproti tomu nejvýrazn�jší poklesy návratnosti vlivem p�ítomnosti tenzidu jsou zjišt�ny pro 
60Ni a to o 54 % (pH 6) a 56 % (pH 8), dále pak pro 232Th o 21 % (pH 6). Rozdíly 
v návratnosti do 10 % pro ob� pH jsou zm��eny pro 9Be. U ostatních analyt� hodnoty 
návratnosti sorpce kolísají v rozp�tí 5 %.  
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Obr. �. 68: Vliv pH v p�ítomnosti ALS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody 

s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i daném pH; Sorpce: 

20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu 

a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 
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Tabulka 36. Vliv p�ítomnosti tenzidu na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu 

o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1

ALS p�i pH 6 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 24,7±2,0 19,2±3,6 45,6±3,2 36,1±4,9 
51V 70,5±2,4 5,0±0,4 77,1±2,1 2,7±0,2 

59Co 3,3±0,7 4,4±1,2 18,5±6,8 23,5±1,2 
60Ni 35,0±6,6 88,6±8,5 59,6±6,6 115,5±7,6 
89Y 58,8±2,3 61,1±2,7 70,0±2,7 68,1±2,3 

111Cd 15,7±3,2 14,2±5,0 77,8±5,2 61,2±4,0 
208Pb 77,1±1,2 74,9±3,7 72,2±1,2 71,5±0,9 
232Th 50,0±2,2 70,8±1,9 60,9±0,4 64,6±1,8 
238U 62,5±3,2 60,9±2,9 82,1±0,4 53,8±5,0 

28.1.4. Vliv 4-(2-pyridylazo)resorcinolu (PAR) 

Vliv organického �inidla PAR na ú�innost sorpce je zobrazena na obrázku �. 69. Nár�st 
návratnosti sorpce se vzr�stající hodnotou pH je zaznamenán pro 9Be o 42 %, 51V o 7 %, 
111Cd o 86 %, 232Th o 12 % a 238U o 31 %.  Naproti tomu u 89Y a 208Pb se vzr�stající hodnotou 
pH dochází ke snížení návratnosti sorpce o 17 % a 9 %. Návratnosti 60Ni se v celé testované 
škále pohybují mezi 120-130 %, nejspíš zde došlo ke kontaminaci sorbentu, p�i jeho 
manipulaci. Návratnosti 59Co se v pr�b�hu testované škály tém�� nem�ní a pohybují se mezi 
99-100 %. 
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Obr. �. 69: Vliv hodnoty pH v p�ítomnosti PAR. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml 

destilované vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i 

daném pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 

10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 
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P�ítomnost tenzidu má nejv�tší význam op�t pro 51V, kde návratnost sorpce vzrostla p�i 
pH 6 o 29 % a p�i pH 8 dokonce o 69 %. Další významný nár�st je zaznamenán pro 238U p�i 
hodnot� pH 8 o 16 %, dále pak u 60Ni, kde se návratnost sorpce zvedla o 23 %, v tomto 
p�ípad� je však navýšení návratnosti spíše nežádoucí, vzhledem k tomu, že je tak dosaženo 
návratnosti až 124 %. Nejspíše byl vzorek kontaminovaný. Pro další analyty byly naopak 
v p�ítomnosti tenzidu zjišt�ny poklesy návratností sorpcí, a to u 9Be o 15 % (pH 8), 111Cd 
o 33 % (pH 8) a 232Th o 14 % (pH 8). U ostatních analyt� se zm�ny v návratnostech pohybují 
v rozmezí 10 %. 

Tabulka 37. Vliv p�ítomnosti tenzidu na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu 

o pH 6 nebo 8, ve druhé variant� nebyl tenzid použit; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1

PAR p�i pH 6 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

pH = 6 pH = 8
s tenzidem bez tenzidu s tenzidem bez tenzidu

9Be 20,2±3,4 22,3±3,3 28,7±2,4 43,6±2,7 
51V 56,3±2,2 27,3±1,3 73,6±2,3 5,4±0,6 

59Co 98,9±1,5 92,6±1,3 99,5±1,1 92,7±2,6 
60Ni 124,1±0,6 100,9±2,5 104,4±6,9 114,2±1,9 
89Y 57,6±2,7 65,6±2,3 55,3±5,5 58,0±3,5 

111Cd 20,7±1,0 23,3±3,2 48,7±4,6 81,5±3,5 
208Pb 72,3±6,2 82,1±1,6 54,7±8,6 65,7±2,2 
232Th 39,4±5,4 52,6±1,6 61,5±3,3 60,3±2,4 
238U 61,6±3,7 66,4±3,3 84,8±4,8 69,4±2,3 

28.1.5. Souhrn vlivu organických �inidel 

Na obr. �. 70 a 71 jsou porovnány sorpce v p�ítomnosti všech �ty� používaných 
organických �inidel p�i hodnotách pH 6 a 8 provedené na Amberlitu XAD-16. Návratnosti 
analyt� jsou pro n�které analyty velice podobné, nap�. 9Be, 89Y a 238U p�i pH 6. Velkého 
významu nabývají organická �inidla PAR a 8-HQS pro návratnosti sorpcí pro 59Co a 60Ni p�i 
obou testovaných hodnotách pH, v p�ípad� použití PAR jsou sorpce pro oba prvky 
kvantitativní. Lze �íci, že pokud je pH sorpce 6 je nejlepších výsledk� pro nejv�tší po�et 
analyt� dosaženo p�i použití 8-HQS, naopak pokud je pH sorpce 8 nejlépe se jeví pro v�tšinu 
analyt� ALS. 
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Obr. �. 70: Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i pH 6; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 organického �inidla v 50 ml p�i pH 6; Eluce: 10 ml 

roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1.
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Obr. �. 71: Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i pH 8; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 organického �inidla v 50 ml p�i pH 8; Eluce: 10 ml 

roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1.
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28.2. Vliv r�zných typ� tenzid� na ú�innost sorpce 

V této kapitole byly provedeny testy v p�ítomnosti organického �inidla PAR a r�zných typ�
tenzid� v kondiciona�ním kroku: kationtového tenzidu (Zephyramin), neiontového (Brij 35) 
a aniontového (SDS). Taktéž byla provedena sorpce bez p�ítomnosti tenzidu a organického 
�inidla a poslední sorpce pouze v p�ítomnosti tenzidu (Zephyraminu), ale bez použití 
organického �inidla PAR. Všechny sorpce byly provedeny pro dv� hodnoty pH 6 a 8. 
Výsledky t�chto sorpcí jsou uvedeny na obrázcích �. 72 (pH 6) a 73 (pH 8). 

Nejlepších výsledk� pro 9Be, 111Cd a 208Pb bylo dosaženo p�i použití kombinace organického 
�inidla a aniontového tenzidu SDS p�i hodnot� pH 6, kde návratnost sorpce vzrostla až na 
89 %, 97 % a 76 %. Pro 51V, 59Co, 60Ni a 238U je nejvhodn�jší volba kombinace organického 
�inidla a kationtového tenzidu Zephyraminu p�i pH 8, kde bylo dosaženo návratností sorpce 
74 %, 99 %, 124 % a 85 %. Nejvyšší návratnosti pro 89Y bylo dosaženo p�i sorpci, kde byla 
kombinace neiontového tenzidu Brije 35 a organického �inidla, návratnost sorpce p�i pH 8 
�inila 63 %. U 232Th bylo dosaženo nejvyšší návratnosti sorpce 70 % a to sorpcí p�i pH 6 
a pouze v p�ítomnosti kationtového tenzidu Zephyraminu. 
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Obr. �. 72: Porovnání návratností sorpcí v p�ítomnosti r�zných typ� tenzid�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 6, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu p�i pH 6; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 6; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu 

a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 
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Obr. �. 73: Porovnání návratností sorpcí v p�ítomnosti r�zných typ� tenzid�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu p�i daném 

pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 8; Eluce: 10 ml roztoku 

ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

29. Aplikace sorp�ního postupu na reálné podmínky 

29.1. Aplikace sorp�ního postupu s využitím Amberlitu SDB-L 

29.1.1. Vliv matri�ních prvk� na ú�innost sorpce 

Pro testování vlivu matri�ních prvk� ve vodách na sorpci v p�ítomnosti organického �inidla 
PAR a tenzidu SDS (pH 5) nebo Septonexu® (pH 9), které byly zvoleny pro optimální postup 
sorpce na sorbentu Strata SDB-L, byly vybrány tytéž matri�ní prvky jako u p�edešlého 
sorbentu Silikagelu-C18. Podrobný popis a koncentra�ní hladiny testovaných matri�ních 
prvk� jsou uvedeny na stran� �. 105. 

V p�ípad� 9Be a 111Cd dochází k významnému poklesu návratnosti sorpce p�i použití 
vyšších koncentrací Fe3+ 100 mg·l-1 a Al3+ 10 mg·l-1. Návratnost se nem�ní o více jak 10 % 
p�i nejvyšších testovaných koncentracích Na+ a K+. Naopak již p�i nejnižších koncentracích 
Mg2+ a Ca2+ je návratnost sorpce pouze kolem 10 %. Tém�� totožná situace je i u 208Pb, 
s tím, že ješt� koncentrace Mg2+ a Ca2+ 100 mg·l-1 m�ní návratnost sorpce maximáln�
do 13 %. Návratnosti pro 89Y se p�i nejvyšších testovaných koncentracích matri�ních prvk�
snížily o 30 %. Pro 51V jsou hodnoty návratnosti v p�ítomnosti Fe3+ a Al3+ kolem 80 %, avšak 
v p�ítomnosti dalších matri�ních prvk� dochází k výraznému poklesu až na hodnoty kolem 
50 % již p�i nejnižších testovaných koncentracích matri�ních prvk�. Naproti tomu u 59Co se 
návratnosti sorpce i p�i nejvyšších koncentracích matri�ních prvk� snížily maximáln� o 15 %. 
Podobná situace je i u 60Ni, kde byl tento pokles nepatrn� vyšší a to kolem 20 %. U 232Th se 
návratnosti pohybují nej�ast�ji mezi 60-70 % s výjimkou Ca2+, kde návratnost klesla na 50 %. 
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V p�ípad� 238U se návratnosti u všech matri�ních prvk� pohybují kolem 90 % s výjimkou 
p�ítomnosti Na+ nebo K+, kde došlo k poklesu na 80 %.

Tabulka 38. Vliv matri�ních prvk� na návratnosti sorpcí sledovaných analyt� na Amberlitu 

SDB-L. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 5 nebo 9, 10 ml 5	10-4

mol	l-1 roztoku SDS o pH 5 nebo ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Septonexu® o pH 9; Sorpce: 20 µg·l-

1 standardu a 900 µg·l-1 PAR a p�íslušná koncentrace matri�ního prvku v 50 ml p�i pH 5 nebo 

9; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1.

c [mg·l-1] 9Be 5 51V 9 59Co 9 60Ni 9 89Y 5 111Cd 5 208Pb 5 232Th 9 238U 9

Al3+ 
1 100±1 86±2 98±1 94±2 97±1 100±1 99±1 77±1 89±2 

10 41±1 79±1 96±1 95±3 94±2 28±1 53±1 92±1 97±1 
100 16±1 82±3 94±2 95±2 25±1 7±1 21±1 86±1 93±2 

Fe3+ 
1 100±1 85±1 85±1 92±2 93±2 98±1 94±2 89±1 86±2 

10 95±2 95±1 97±1 119±1 88±1 94±1 91±1 93±1 96±1 
100 29±3 *  * * 73±3 12±3 78±2 *  * 

Mg2+
10 54±2 52±1 76±2 88±3 74±3 70±1 90±1 56±2 91±2 
100 14±1 48±2 86±1 84±2 85±1 9±1 87±1 68±3 85±2 
500 7±1 12±1 90±2 75±3 93±1 2±1 65±4 78±2 88±2 

K+ 
100 97±1 69±1 94±1 95±1 75±3 97±1 95±1 64±2 80±1 
500 99±1 38±2 93±2 95±2 79±3 96±1 111±2 63±4 79±3 

1000 94±2 22±1 95±2 93±2 84±3 95±1 129±2 68±1 80±1 

Na+ 
100 99±1 69±1 93±1 99±1 71±1 98±1 96±2 69±2 80±2 
500 96±1 26±1 92±1 92±2 75±4 95±1 95±1 67±1 77±1 

1000 89±1 12±1 94±1 95±1 78±4 87±2 95±3 73±2 81±2 

Ca2+ 
100 16±2 48±2 90±2 99±4 88±1 11±1 94±3 49±1 95±1 
500 7±1 17±1 88±3 83±2 91±1 2±1 38±3 56±4 94±1 

1000 5±1 9±1 85±2 77±2 72±3 1±1 41±2 46±3 96±2 

* Sorpci v p�ítomnosti 100 mg·l-1 Fe3+ nebylo možné provést, jelikož již p�i nastavení požadované 

hodnoty pH 9 vznikly v roztoku jemné sraženiny. 

*  Pozn.: �ísla uvedená za jednotlivými analyty 5 a 9 zna�í pH testované sorpce.  

Dále byly pro orientaci testovány nejb�žn�jší anionty p�ítomné ve vodném prost�edí. 
Testované koncentrace byly dohledány v literatu�e [186], m�lo by se jednat o nejvyšší 
koncentrace b�žn� se nacházející v p�írodních povrchových i podzemních vodách (nikoliv ve 
vodách minerálních). 

V tabulce �. 39 je uveden stru�ný p�ehled vlivu p�ítomnosti aniont� na návratnosti analyt�. 
Lze konstatovat, že v p�ípad� 9Be, 60Ni, 89Y, 111Cd, 208Pb a 238U nemá žádný testovaný anion 
v žádné testované koncentraci výrazný efekt na návratnost sorpce z t�chto uvedených 
analyt�. Výrazný negativní efekt mají sírany na návratnost 51V, kde došlo k poklesu 
návratnosti v nižší testované koncentraci o 48 %, v p�ípad� vyšší testované koncentrace 
síran� až o 75 %. Negativní efekt mají taktéž hydrogenuhli�itany na návratnost 51V, kde 
došlo k poklesu o 20 %. Naopak u 232Th má p�ítomnost všech aniont� pozitivní efekt, 
návratnosti se ve všech p�ípadech pohybují kolem 70 %, což je o 25 % více než sorpce 
provedená za optimálních podmínek.
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Tabulka 39. Vliv aniont� na návratnosti sorpcí sledovaných analyt� na Amberlitu SDB-L. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 5 nebo 9, 10 ml 5	10-4 mol	l-1

roztoku SDS o pH 5 nebo ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Septonexu® o pH 9; Sorpce: 20 µg·l-1

standardu a 900 µg·l-1 PAR a p�íslušná koncentrace matri�ního prvku v 50 ml p�i pH 5 nebo 

9; Eluce: 10 ml roztoku ethanolu a 1 mol	l-1 HCl v pom�ru 1:1. 

anion mg·l-1 9Be 5 51V 9 59Co 9 60Ni 9 89Y 5 111Cd 5 208Pb 5 232Th 9 238U 9

SO4
2- 10 98±1 35±1 81±1 95±1 65±4 99±2 83±2 67±2 88±3 

100 96±1 8±1 83±1 98±1 73±1 99±3 85±1 71±2 88±4 
PO4

3- 1 97±1 83±2 89±2 98±1 63±3 96±2 80±4 70±3 84±2 
Cl- 50 100±1 79±1 87±1 101±3 65±2 97±2 85±3 67±2 85±1 

NH4
+ 10 99±2 81±2 85±1 100±3 65±1 96±3 82±1 69±3 83±3 

HCO3
- 250 100±1 63±1 96±1 95±1 71±4 96±1 80±2 70±3 89±1 

29.1.2. Aplikace stanovení sledovaných analyt� na vybrané vzorky         

reálných vod 

Pro studium sorpce sledovaných analyt� na reálných vzorcích vod, byly využity získané 
p�edchozí poznatky na sorbentu Strata SDB-L. Jednalo se o stejné vzorky vod, které jsou 
podrobn� popsány p�i sorpci sledovaných analyt� na Silikagelu-C18 na stran� �. 107. 

Stanovené obsahy makroprvk� (Na+, K+, Ca2+, Mg2+, Al3+ a Fe3+) jsou uvedeny v tabulce 
�. 28 (strana �. 108), koncentrace sledovaných analyt� ve vzorcích vod m��ené p�ímo bez 
sorp�ního procesu jsou uvedeny v tabulce �. 40. Všechny vzorky vod byly okyseleny pomocí 
kyseliny dusi�né na koncentraci 0,5%. V tabulce �. 40 jsou uvedeny výsledky návratností pro 
jednotlivé analyty v reálných vzorcích vod. Sorpce byly provedeny na sorbentu Strata SDB-L, 
jelikož ze dvou testovaných nepolárních Amberlit�, zde bylo dosaženo lepších výsledk�
návratností sorpce pro v�tšinu sledovaných analyt�. Vedle každého analytu je vždy uvedeno 
pH p�i níž byla sorpce provedena. Následuje návratnost sorpce za optimálních podmínek 
provedených v destilované vod�, jelikož u n�kterých analyt� nebylo p�es veškeré snahy 
dosaženo kvantitativní sorpce, jsou zde uvedeny maximální dosažené hodnoty optimálního 
sorp�ního postupu na sorbentu Strata SDB-L. Následuje sloupec s koncentracemi analyt�
zjišt�nými p�ímou analýzou vzork� vod pouze po jejich okyselení kyselinou dusi�nou. 
Hodnoty n�kterých analyt� byly pod mezí detekce, což vedlo k záv�ru, že by bylo vhodné 
k testovaným vzork�m vod p�idat známou koncentrací sledovaných analyt�, aby bylo možné 
stanovit všechny cílové analyty. Ke každému testovanému vzorku vod byl p�idán p�ídavek 
standardu o koncentraci 20 µg·l-1 roztoku standardu. Nam��ené koncentrace vzork�
s p�ídavkem standardu podrobených prekoncentra�nímu postupu jsou uvedeny v dalším 
sloupci. Jako poslední údaj je uvedena vypo�tená hodnota návratnosti sledovaných analyt�
v naspikovaných vzorcích vod, dále jsou pak tu�ným písmem zvýrazn�ny návratnosti, které 
jsou v dobré shod� se sorpcemi provedenými v destilované vod�. 

Sorp�ní postup na sorbentu Strata SDB-L byl proveden následujícím zp�sobem: 
kondicionace byla provedena 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s upravenou hodnotou 
pH 5 nebo 9 (uvedeno vždy vedle analytu), 10 ml roztoku tenzidu o koncentraci 510-4 moll-1

s taktéž upravenou hodnotou pH 5 (SDS) nebo 9 (Septonex®). Pro samotnou sorpci byl 
k 50 ml roztoku vzorku vody naspikovaného 20 µg·l-1 roztoku standardu (každého 
sledovaného analytu) p�idán 5-ti násobný hmotnostní nadbytek ALS (900 µg·l-1). Eluce byla 
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provedena sm�sí ethanolu a 1 moll-1 HCl v pom�ru 1:1. Každý vzorek byl takovýmto 
zp�sobem p�ipraven a následn� analyzován �ty�ikrát. 

Na základ� výsledk� uvedených v tabulce �. 40 lze �íci, že nejspolehliv�ji  je aplikovaný 
prekoncentra�ní postup ú�inný u 59Co, u kterého je dosaženo návratností 96-103 % ve všech 
p�ti testovaných vzorcích vod. Dobrých výsledk� je dosaženo i pro 9Be, kde se návratnosti 
sorpce pohybovali v rozmezí 95-98 %, pouze pro vzorky z vysokohorského plesa a reten�ní 
nádrže (jedná se o velice �isté vzorky bez velkého obsahu matri�ních prvk�), pro tytéž 
vzorky vod bylo dosaženo dobrých výsledk� i pro 111Cd 100-101 %, 208Pb 88-93 % a 238U 
81 % (ve vzorku z vodovodního �ádu bylo dosaženo návratnosti 92 %). Bohužel u ostatních 
analyt� nebylo dosaženo návratností sorpcí zjišt�ných pro optimální postup v destilované 
vod� z d�vod� matri�ních efekt�, které sorpci znemožnily. Tyto efekty byly z�ejmé již p�i 
testování vlivu matri�ních prvk� na návratnosti jednotlivých analyt�.

Tabulka 40: P�ehled obsahu sledovaných analyt� a jejich návratnosti v reálných vzorcích 

vod. 

Návratnost 
optimálního 

postupu 

Pleso Vodovodní voda
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 

% µµµµg·l−1 % µµµµg·l−1 % 
9Be 5 98 ± 1 < LOD 19,0±0,3 95 < LOD 2,2±0,3 11 
51V 9 83 ± 3 0,034±0,004 3,3±0,2 16 0,040±0,002 1,2±0,4 6 

59Co 9 94 ± 1 0,030±0,001 20,3±0,1 101 0,064±0,001 20,4±0,2 100
60Ni 9 96 ± 1 0,190±0,008 60,4±1,0 302 1,118±0,028 42,3±0,6 165 
89Y 5 58 ± 3 0,019±0,002 16,6±0,3 83 0,058±0,002 17,9±0,8 88 

111Cd 5 94 ± 1 0,059±0,003 20,1±0,2 101 0,037±0,001 0,6±0,1 3 
208Pb 5 87 ± 2 0,186±0,002 18,6±0,2 93 0,242±0,014 13,5±0,5 64 
232Th 9 43 ± 4 < LOD 4,6±0,4 23 0,039±0,019 9,6±0,2 48 
238U 9 79 ± 1 < LOD 16,2±0,5 81 0,407±0,002 20,2±0,5 92

Návratnost 
optimálního 

postupu 

Plou�nice Turonská zvode�
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 

% µµµµg·l−1 % µµµµg·l−1 % 
9Be 5 98 ± 1 < LOD 1,0±0,1 5 1,127±0,060 2,0±0,1 8 
51V 9 83 ± 3 0,848±0,009 0,7±0,1 3 0,258±0,009 1,0±0,1 5 

59Co 9 94 ± 1 0,075±0,005 20,1±0,2 99 5,734±0,032 46,7±0,4 96
60Ni 9 96 ± 1 2,343±0,036 40,4±0,7 127 20,910±0,130 81,5±1,5 65 
89Y 5 58 ± 3 0,026±0,001 7,5±0,6 37 3,728±0,029 19,3±0,6 50 

111Cd 5 94 ± 1 0,059±0,003 0,4±0,1 2 1,113±0,019 1,1±0,1 4 
208Pb 5 87 ± 2 7,602±0,364 8,8±0,2 15 0,021±0,005 14,4±0,7 72 
232Th 9 43 ± 4 0,067±0,053 3,7±0,2 18 < LOD 4,7±0,5 24 
238U 9 79 ± 1 3,470±0,033 5,5±0,4 15 19,327±0,116 140,5±1,0 120 
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Návratnost 
optimálního 

postupu 

Reten�ní nádrž
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 

% µµµµg·l−1 % 
9Be 5 98 ± 1 < LOD 19,6±0,4 98
51V 9 83 ± 3 0,043±0,003 3,2±0,4 16 

59Co 9 94 ± 1 0,136±0,007 20,7±0,2 103
60Ni 9 96 ± 1 1,509±0,002 67,5±0,6 337 
89Y 5 58 ± 3 < LOD 15,5±0,4 77 

111Cd 5 94 ± 1 0,014±0,002 20,0±0,2 100
208Pb 5 87 ± 2 0,184±0,008 17,7±0,3 88
232Th 9 43 ± 4 < LOD 5,8±0,2 29 
238U 9 79 ± 1 0,011±0,001 16,1±0,5 81
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30. Optimalizace sorp�ního procesu na sorbentu Amberlit XAD-7 

V této �ásti práce je pozornost v�nována optimalizaci všech faktor� ovliv�ujících 
výt�žnost sorp�ního procesu na sorbentu Amberlit XAD-7. Jedná se o st�edn� polární 
sorbent, který je tvo�en ethylen-dimethakrylátovou prysky�icí.  

30.1. Vliv elu�ní sm�si 

Testované elu�ní sm�si m�ly totožné složení jako použité elu�ní sm�si u výše uvedených 
sorbent� (strana �. 69) 

Sorpce byly povedeny jak bez p�ítomnosti Zephyraminu, tak i v jeho p�ítomnosti 
v kondiciona�ním kroku v ov��ené koncentraci 510-4 mol·l-1. 

� � �� �� � �� �� �� �

� ��
� ��
� ��
� ��
� �	
� ��
	 ��
� ��
� ��
�

� ��
� ��
� ��
� 		
� ��
� ��
� ��
� ��
� ��
�

� ��
� ��
� �	
	 ��
� ��
� ��
� ��
� ��
� ��
�

� ��
� ��
� ��
� ��
� �	
� ��
� �	
� ��
� �	
	

�

��

��

��

��

���

���

�
�
�
��
��
�
	�
�	
�
��
��
��
�
�

Obr. �. 74: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 5; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 5; Eluce: �ísla ur�ují použitou 

elu�ní sm�s, jejíž složení je popsáno v textu. 
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Obr. �. 75: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 5, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu pH 5; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu  

a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 5; Eluce: �ísla ur�ují použitou elu�ní sm�s, jejíž složení je 

popsáno v textu. 
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Obr. �. 76: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 9; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 9; Eluce: �ísla ur�ují použitou 

elu�ní sm�s, jejíž složení je popsáno v textu.
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Obr. �. 77: Vliv elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 9, 

10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu Zephyraminu pH 9; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu  

a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 9; Eluce: �ísla ur�ují použitou elu�ní sm�s, jejíž složení je 

popsáno v textu.

Na obrázcích �. 74-77 je zobrazen komplexní vliv elu�ní sm�si na ú�innost sorpce 
sledovaných analyt� na sorbentu  XAD-7. Na základ� zm��ených dat a za p�edpokladu, že 
pro zvýšení návratností sorpcí bude používán n�jaký tenzid, se jako nejvhodn�jší elu�ní 
sm�s jeví sm�s acetonu a ethanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 moll-1 HCl, která je 
v obrázcích ozna�ena �íslem 2. Pro tuto sm�s bylo dosaženo nejvyšších návratností pro 
v�tšinu prvk� v p�ítomosti tenzidu p�i pH 5 pro 51V, 59Co, 60Ni, 238U a p�i pH 9 pro 9Be a 238U. 
U ostatních �inidel jsou návratnosti zna�n� nesourodé (návratnosti analyt� velice 
prom�nlivé). Proto byla tato elu�ní sm�s acetonu a ethanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí  
1 moll-1 HCl použita u všech dalších test� provád�ných na sorbentu XAD-7. 

30.2. Vliv použitého objemu elu�ní sm�si 

Na obrázku �. 78 je zobrazena ú�innost eluce použitou sm�sí acetonu a ethanolu 
v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 moll-1 HCl. Eluce byla provedena 10 ml elu�ní sm�si vždy po 
1 ml, které byly samostatn� odpa�eny pod infra�ervenou lampou a dopln�ny na kone�ný 
objem 10 ml destilovanou vodou. 

Pro v�tšinu prvk� 9Be, 59Co, 60Ni, 111Cd, 208Pb a 238U je dosta�ující objem pro kvantitativní 
eluci 5 ml elu�ní sm�si. Kv�li zabezpe�ení kvantitativní sorpce byl objem elu�ní sm�si 
zdvojnásoben. U  dalších test� byl používán objem 10 ml elu�ní sm�si. Pro 51V, 89Y a 232Th 
nebylo dosaženo kvantitativní eluce ani p�i použití celkového objemu 10 ml elu�ní sm�si. 
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Obr. �. 78: Vliv použitého objemu elu�ní sm�si. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml 

destilované vody o pH 5, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku SDS pH 5; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu 

a 900 µg·l-1 APDC v 50 ml p�i pH 5; Eluce: sm�s acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1

HCl. 

30.3. Vliv r�zných typ� tenzid� na ú�innost sorpce 

V této �ásti byly porovnány sorpce provedené v p�ítomnosti r�zných druh� tenzid�
p�ípadn� bez jejich p�ítomnosti, testovaný tenzid byl p�idán vždy v kondiciona�ním kroku 
v koncentraci 510-4 moll-1 (obr. �. 79 a 80). Bylo zjišt�no, že jednozna�n� nejvyšších 
návratností sorpcí pro 9Be, 111Cd a 208Pb je dosaženo p�i použití aniontového tenzidu SDS p�i 
hodnot� pH 5. Pro 51V, 59Co, 60Ni, 232Th a 238U je vhodn�jší použití kationtového tenzidu 
v kondiciona�ním kroku. Vyšších návratností p�i použití Zephyraminu bylo dosaženo u 51V 
(58 % p�i pH 5), 59Co (97-99 % pro ob� testované hodnoty pH), 60Ni (98 % p�i pH 9), 232Th 
(53-55 % pro ob� testované hodnoty pH) a 238U (80 % p�i pH 9, pro Septonex® byla 
návratnost nepatrn� vyšší, a to 84 %). Výt�žnosti sorpcí u 89Y dosahují vyšších hodnot p�i 
nižších testovaných hodnotách pH 5, ve všech testovaných sorpcí se návratnosti pohybují 
v rozmezí 56-59 % s výjimkou použití kationtových tenzid�, kdy návratnost sorpce klesá až 
o 40 %. 
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Obr. �. 79: Porovnání návratností sorpcí v p�ítomnosti r�zných typ� tenzid�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 5, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu p�i pH 5; 

Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i pH 5; Eluce: 10 ml roztoku acetonu 

a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl. 
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Obr. �. 80: Porovnání návratností sorpcí v p�ítomnosti r�zných typ� tenzid�. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 9, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku tenzidu p�i daném 

pH 9; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 APDC v 50 ml p�i pH 9; Eluce: 10 ml roztoku 

acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl. 
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30.4. Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce 

V této kapitole byla testována organická �inidla: APDC, 8-HQS, ALS a PAR. Op�t byly 
provedeny sorpce pro všechna �inidla v celé škále pH 5-9 v p�itomnosti Zephyraminu 
v kondiciona�ním kroku. 

Na základ� výsledk� z p�edešlé kapitole byly provedeny další dopl�kové sorpce. V první 
�ad� byly provedny sorpce p�i hodnotách pH 5 a 9 bez p�ítomnosti jakéhokoliv tenzidu, dále 
p�i zmín�ných hodnotách pH 5 a 9 byly provedeny sorpce v p�ítomnosti SDS 
v kondiciona�ním kroku (jelikož se prokázalo, že tento tenzid má významný vliv na 
návratnost n�kterých analyt�, nap�. 9Be, 111Cd a 208Pb). 

30.4.1. Vliv amonium pyrrolidindithiokarbamátu (APDC) 

V p�ípad� použití organického �inidla APDC v p�ítomnosti Zephyraminu dochází u všech 
prvk� s rostoucí hodnotou pH sorpce k nár�stu návratností sorpce s výjimkou 59Cd a 208Pb, 
kde je maximálních návratností dosaženo p�i pH sorpce 6 a 7. U 232Th je nejvyšších 
návratností dosaženo p�i hodnotách pH sorpce 7 a 8.  
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Obr. �. 81: Vliv hodnoty pH v p�ítomnosti APDC. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml 

destilované vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i 

daném pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 APDC v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 

10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

V p�ítomnosti SDS  p�i pH 5 je dosaženo velice dobrých výsledk� pro 9Be, návratnost 
vzrostla až o 85 % oproti sorpci provedené bez p�ítomnosti tenzidu, v porovnání se sorpcí 
v p�ítomnosti Zephyraminu je to ješt� více a to 92 %. Podobná situace je i u 59Co, kde 
návratnost v p�ítomnosti SDS (pH 5) je 96 % což je o 82 % více v porovnání se sorpcí bez 
p�ítomnosti tenzidu a o 91 % více než p�i použití Zephyraminu. P�i hodnot� pH 9 je 
v p�ítomnosti SDS dosaženo návratnosti 84 %, která je tém�� totožná s návratností sorpce 
bez použití tenzidu 86 %, což je o 65 % více než v p�ítomnosti Zephyraminu. Totožná 
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situace, která je u 59Co, je i u 111Cd a 208Pb. V p�ítomnosti SDS je pro 111Cd (pH 5) dosaženo 
návratnosti 93 %, což je o 78 % více než sorpce bez použití tenzidu a o 90 % více než 
sorpce provedená v p�ítomnosti Zephyraminu. P�i pH 9 je pro SDS a pro sorpce bez použití 
tenzidu dosaženo tém�� stejných výsledk� 81 % a 83 %, což je o 64 % více než sorpce 
v p�ítomnosti Zephyraminu. Návratnost sorpce pro 208Pb (pH 5) v p�ítomnosti SDS byla 86 %, 
to je o 32 % více než sorpce bez p�ítomnosti tenzidu, a o 73 % více než v p�ítomnosti 
Zephyraminu. Pro 51V, 232Th a 238U je nejvyšších návratností dosaženo v p�ítomnosti 
Zephyraminu  p�i hodnot� pH 9 a to 17 %, 61 % a 90 %. Pro 60Ni je dosaženo nejvyšší 
návratnosti v p�ítomnosti SDS a to pro ob� hodnoty pH 5 i 9 (101-115 %), p�ípadn� pro 
sorpci bez p�ítomnosti tenzidu p�i pH 9.

Tabulka 41. Vliv p�ítomnosti tenzidu na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 5 nebo 9, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu, 

SDS nebo bez tenzidu o pH 5 nebo 9; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 APDC p�i pH 5 

nebo 9; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH 5 pH 9
  SDS Zephyramin bez tenzidu SDS Zephyramin bez tenzidu

9Be 98,0±2,2 6,3±0,5 12,7±0,7 57,3±2,6 23,9±1,8 50,5±3,0 
51V 7,2±0,7 11,3±0,7 10,0±0,8 4,5±0,5 16,7±1,0 6,0±0,8 

59Co 95,9±2,9 4,8±1,0 13,9±1,4 83,8±1,9 18,8±3,2 85,5±2,5 
60Ni 114,9±2,7 9,6±0,3 26,4±2,0 100,8±2,5 25,7±0,6 101,0±2,8 
89Y 64,8±1,9 16,5±2,2 64,3±2,8 48,7±4,2 43,0±1,9 51,4±1,9 

111Cd 93,4±1,9 3,3±0,1 15,2±1,5 80,6±2,5 16,9±0,7 82,5±2,4 
208Pb 85,6±1,8 12,8±0,8 54,3±2,6 54,5±4,7 42,4±3,7 58,8±2,5 
232Th 44,9±6,9 45,4±3,6 43,1±3,8 25,8±2,0 61,4±1,1 30,3±3,6 
238U 64,4±2,4 48,7±1,2 69,3±1,4 35,3±1,0 90,3±2,1 33,8±2,5 

30.4.2. Vliv 8-hydroxy-5-sulfonové kyseliny (8-HQS)

Vliv organického �inidla 8-HQS na ú�innost sorpce v p�ítomnosti Zephyraminu je 
zobrazen na obr. �. 82. U všech analyt� dochází s rostoucí hodnotou pH sorpce k nár�stu 
návratnosti sledovaných analyt�. Výjimkou je 51V, u kterého naopak dochází k výraznému 
poklesu návratnosti sorpce s rostoucí hodnotou pH. Závislost návratnosti sorpce na hodnot�
pH u 232Th kolísá v rozp�tí 45-60 %. 

Nejvyšších návratností pro 9Be, 111Cd a 208Pb je dosaženo p�i použití SDS 
v kondiciona�ním kroku p�i pH 5 a to 98 %, 93 % a 86 %, dobrých výsledk� je dosaženo za 
stejných podmínek i pro 59Co 87 % a 60Ni 88 %. Naproti tomu nejvyšších návratností 
v p�ítomnosti Zephyraminu je dosaženo pro 51V (82 % p�i pH 5), 59Co (92 % p�i pH 9), 60Ni 
(114 % pH 9). 232Th (50 % p�i pH 9, ješt� o 5 % vyšší návratnost byla zjišt�na pro sorpci bez 
p�ítomnosti tenzidu p�i hodnot� pH 5) a 238U (93 % p�i pH 9). Pro 89Y byla zjišt�na nejvyšší 
návratnost sorpce p�i pH 5 a bez p�ítomnosti jakéhokoliv tenzidu a to 73 %, p�i hodnot� pH 9 
nemá p�ítomnosti tenzid� žádný efekt a návratnosti všech t�í typ� provedených sorpcí se 
pohybují v rozmezí 51-53 %. 
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Obr. �. 82: Vliv hodnoty pH v p�ítomnosti 8-HQS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml 

destilované vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i 

daném pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 8-HQS v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 

10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.

Tabulka 42. Vliv p�ítomnosti tenzidu na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 5 nebo 9, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu, 

SDS nebo bez tenzidu o pH 5 nebo 9; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 8-HQS p�i pH 

5 nebo 9; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH 5 pH 9
  SDS Zephyramin bez tenzidu SDS Zephyramin bez tenzidu

9Be 98,2±0,2 7,2±0,5 17,4±3,4 46,1±2,1 24,0±2,9 47,1±1,9 
51V 6,4±0,8 81,6±4,3 15,5±1,1 4,2±0,6 17,9±0,9 5,2±0,8 

59Co 87,2±2,4 11,1±1,7 16,7±1,4 2,6±0,4 92,4±2,0 5,0±1,0 
60Ni 87,5±1,2 22,7±1,1 26,0±2,4 17,2±1,0 113,9±2,5 17,6±0,8 
89Y 63,1±2,3 17,1±1,0 73,2±4,8 52,6±3,3 50,9±4,5 52,7±3,3 

111Cd 93,3±3,9 2,8±0,2 24,1±2,9 84,6±3,0 24,1±1,8 84,8±2,7 
208Pb 85,9±1,0 14,0±0,4 74,5±2,7 58,6±2,2 50,4±0,8 56,4±3,1 
232Th 30,0±4,5 44,7±4,6 54,8±1,7 27,1±1,8 50,1±1,5 27,3±2,5 
238U 61,1±5,1 64,7±1,4 72,8±2,6 15,8±1,6 93,0±1,3 15,6±1,8 

30.4.3. Vliv sodné soli 1,2-dihydroxyantrachinon-3-sulfonové kyseliny (ALS) 

Na obrázku �. 83 je zobrazen vliv organického �inidla ALS na ú�innost sorpce za 
sou�asného použití Zephyraminu v kondiciona�ním kroku. U všech analyt� krom� 51V a 232Th 
je zaznamenán nár�st návratností sorpcí s rostoucí hodnotou pH. Pouze u 51V dochází 
naopak k poklesu návratnosti sorpce se zvyšujícím se pH. U 232Th je dosaženo maximálních 
návratností v rozmezí pH 6 až 8 a to až 78 %. 
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Obr. �. 83: Vliv hodnoty pH v p�ítomnosti ALS. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml 

destilované vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i 

daném pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 

10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

Nejvyšších návratností v p�ítomnosti SDS v kondiciona�ním kroku p�i pH 5 bylo dosaženo 
pro 9Be 89 %, 59Co 82 %, 111Cd 83 % (stejné návratnosti bylo dosaženo i pro sorpci bez 
p�ítomnosti tenzidu p�i pH 9) a 208Pb 78 %. V p�ítomnosti téhož tenzidu, avšak p�i pH 9 bylo 
dosaženo nejvyšší návratnosti pro 60Ni a to 106 % (podobné návratnosti byly zjišt�ny pro 
tutéž sorpci p�i pH 5 a to 102 % a sorpci p�i pH 9 bez p�ítomnosti tenzidu, taktéž 102 %). 
V p�ítomnosti Zephyraminu v kondiciona�ním kroku bylo dosaženo nejvyšších návratností 
pro 51V (29 % p�i pH 5), 89Y (62 % p�i pH 9, stejná návratnost byla zjišt�na i pro sorpci bez 
p�ítomnosti tenzidu p�i pH 5), 232Th (34 % p�i pH 9, návratnost o 2 % vyšší byla zjišt�na pro 
sorpci bez použití tenzidu p�i pH 5) a 238U (77 % p�i pH 9). 

Tabulka 43. Vliv p�ítomnosti tenzidu na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 5 nebo 9, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu, 

SDS nebo bez tenzidu o pH 5 nebo 9; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 ALS p�i pH 5 

nebo 9; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH 5 pH 9
  SDS Zephyramin bez tenzidu SDS Zephyramin bez tenzidu

9Be 89,2±5,4 7,8±0,6 18,3±2,4 55,5±4,0 30,8±3,1 48,0±4,0 
51V 6,2±0,8 28,5±1,8 10,7±0,5 3,4±1,2 10,7±1,5 5,6±0,5 

59Co 81,9±4,7 3,4±0,3 17,0±2,1 76,2±5,0 20,7±1,8 72,8±2,9 
60Ni 102,0±5,0 14,4±1,2 32,5±2,4 106,0±2,0 41,1±2,6 101,7±2,5 
89Y 55,0±3,4 44,5±1,0 61,8±0,9 45,4±3,1 62,2±2,6 43,4±2,9 

111Cd 83,1±4,8 3,8±1,4 21,8±3,0 79,7±4,0 23,8±3,0 82,9±4,4 
208Pb 78,1±5,3 20,5±2,5 73,8±1,5 52,8±6,0 50,9±3,3 46,9±8,9 
232Th 33,8±1,6 31,9±1,4 36,0±1,8 20,0±5,1 33,7±3,0 23,6±1,4 
238U 56,8±3,0 61,4±3,7 61,8±0,5 29,5±2,0 76,8±3,6 30,7±3,0 
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30.4.4. Vliv 4-(2-pyridylazo)resorcinolu (PAR) 

Obrázek �. 84 zobrazuje vliv organického �inidla PAR na ú�innost sorpce v p�ítomnosti 
Zephyraminu. Nár�st návratnosti sorpce se zvyšující se hodnotou pH byl zaznamenán pro 
9Be, 89Y, 208Pb a 238U. Naopak u 51V dochází se zvyšující se hodnotou pH k poklesu 
návratnosti sorpce. Pro 111Cd a 232Th je dosaženo nejvyšších návratností p�i hodnotách pH 7 
a 8. U 59Co a 60Ni se návratnosti v celé testované škále pH pohybují kolem 95 až 99 % 
(s výjimkou pH 5 u 60Ni, kde je návratnost pouze 77 %).   
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Obr. �. 84: Vliv hodnoty pH v p�ítomnosti PAR. Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml 

destilované vody s nastavenou hodnotou pH, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu p�i 

daném pH; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR v 50 ml p�i zvoleném pH; Eluce: 

10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

Nejvyšších návratností sorpcí v p�ítomnosti SDS p�i hodnot� pH 5 bylo dosaženo 
u následujících analyt�: 9Be 99 %, 60Ni 129 % (v tomto p�ípad� došlo pravd�podobn� ke 
kontaminaci vzorku, bez p�ítomnosti tenzidu p�i pH 5 byla návratnost sorpce 100 %), 111Cd 
98 % a 208Pb 87 %. Naproti tomu v p�ítomnosti Zephyraminu bylo dosaženo nejvyšších 
návratností sorpce pro následující analyty: 51V 58 % (pH 5), 59Co 97-99 % (p�i obou 
testovaných hodnotách pH), 60Ni 98 % (pH 9), 232Th 55 % (pH 9, tém�� totožné návratnosti 
53 % bylo dosaženo taktéž v p�ítomnosti Zephyraminu, ale p�i pH 5) a 238U 80 %. Nejvyšší 
návratnosti pro 89Y bylo dosaženo sorpcí bez p�ítomnosti tenzidu p�i pH 5 a to 56 %, 
podobné návratnosti 50 % bylo dosaženo i pro sorpci v p�ítomnosti Zephyraminu p�i pH 9. 



151 

Tabulka 44. Vliv p�ítomnosti tenzidu na ú�innosti sorpce analyt�. Kondicionace: 10 ml 

ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 5 nebo 9, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku Zephyraminu, 

SDS nebo bez tenzidu o pH 5 nebo 9; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 PAR p�i pH 5 

nebo 9; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

pH 5 pH 9
  SDS Zephyramin bez tenzidu SDS Zephyramin bez tenzidu

9Be 99,0±2,0 6,1±0,9 14,8±2,1 65,7±6,8 31,3±2,9 54,9±3,6 
51V 16,9±1,3 57,7±0,4 16,7±1,0 3,4±0,3 15,0±0,9 3,5±0,4 

59Co 72,2±3,4 98,8±0,6 44,3±1,8 5,3±0,5 97,0±2,1 7,8±0,4 
60Ni 128,7±1,2 77,0±1,7 99,6±1,3 50,6±1,3 98,4±2,4 58,1±1,5 
89Y 47,3±3,0 15,8±1,5 56,1±2,4 47,3±3,0 49,9±2,2 36,5±3,6 

111Cd 97,7±1,9 2,9±0,3 16,2±1,9 86,9±0,6 12,1±1,8 70,3±3,6 
208Pb 86,5±1,4 17,0±0,5 60,7±4,4 65,1±3,2 46,0±2,2 43,7±3,2 
232Th 28,8±1,4 53,3±1,5 35,4±2,1 17,7±0,5 55,0±0,4 11,9±0,8 
238U 60,3±2,6 66,3±2,7 57,6±2,7 47,5±3,5 80,3±1,7 55,8±3,8

30.4.5. Souhrn vlivu organických �inidel 

Na obrázcích �. 85 a 86 jsou porovnány návratnosti v p�ítomnosti r�zných �inidel p�i 
hodnotách pH 5 a 8. Z obr. �. 85, kde byly sorpce provedeny p�i hodnot� pH 5 lze vy�íst, že 
nejvyšších návratností pro v�tšinu sledovaných analyt� je dosaženo p�i použití organického 
�inidla APDC (9Be, 59Co, 89Y, 208Pb, 232Th a 238U). P�i pH 8 je dosaženo výrazn� vyšších 
sorpcí pro 59Co a 60Ni v p�ítomnosti organických �inidel 8-HQS a PAR, v p�ípad� použití 
�inidla PAR bylo dosaženo i velice dobrých výsledk� pro v�tšinu analyt� v�etn� 232Th a 238U. 
U 89Y se p�i pH 8 nejlépe jeví organické �inidlo ALS, které ale v ostatních p�ípadech není tak 
ú�inné, proto bylo jeho použití vylou�eno. Na základ� všech výsledk� byly zvoleny dv�
možné varianty optimálního sorp�ního procesu, op�t se analyty rozd�lily do dvou skupin 
podle pH probíhající sorpce. Dalším d�ležitým aspektem byla vhodn� zvolená kombinace 
organického �inidla a tenzidu. Proto bylo nadále u sorpcí s nastavenou hodnotou pH 5 
zvoleno organické �inidlo APDC, u sorpcí jejichž hodnota pH byla 8, bylo vždy použito 
organické �inidlo PAR, a to v p�tinásobném hmotnostním nadbytku (900 µg·l-1).  
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Obr. �. 85: Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce analyt�, na sorbentu XAD-7. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s  pH 5, poté 10 ml 5	10-4 mol	l-1 

roztoku tenzidu SDS p�i pH 6; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 organického �inidla 

v 50 ml p�i pH 5; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1

HCl.
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Obr. �. 86: Vliv organických �inidel na ú�innost sorpce analyt�, na sorbentu XAD-7. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s  pH 8, poté 10 ml 5	10-4 mol	l-1 

roztoku tenzidu Zephyraminu p�i pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 organického 

�inidla v 50 ml p�i pH 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu v pom�ru 1:1 v prost�edí 

1 mol	l-1 HCl. 
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30.5. Optimální podmínky sorpce analyt� na sorbentu XAD-7

Po optimalizaci všech parametr� sorpce (vliv pH, tenzidu, elu�ní sm�si a organických 
�inidel) mohly být sestaveny optimální podmínky pro sorpci sledovaných analyt� na 
nepolárním sorbentu typu XAD-7. Nejvhodn�jší postup pro kondicionaci je 10 ml ethanolu, 
10 ml destilované vody upravené na p�íslušné pH (5 nebo 8), 10 ml 510-4 moll-1 roztoku 
tenzidu SDS o hodnot� pH 5 nebo 10 ml 510-4 moll-1 roztoku tenzidu Zephyraminu 
o hodnot� pH 8. Pro samotnou sorpci analyt� je optimální roztok o celkovém objemu 50 ml 
s p�tinásobným hmotnostním nadbytkem organického �inidla APDC 900 µg·l-1 p�i pH 5 nebo 
900 µg·l-1 organického �inidla PAR p�i pH 8. Následn� byla kolonka se sorbentem vždy 
propláchnuta 20 ml destilované vody. Zachycené analyty byly eluovány sm�sí ethanolu 
a acetonu v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 mol·l-1 HCl. Eluát byl p�ed samotným m��ením odpa�en 
na teflonových miskách pod infra�ervenými lampami na zbytkový objem 1-2 ml, který byl 
poté kvantitativn� p�eveden do odm�rné ba�ky a dopln�n na kone�ný objem 10 ml 
destilovanou vodou.    

31. Aplikace sorp�ního postupu na reálné podmínky

31.1. Aplikace sorp�ního postupu s využitím XAD-7 

31.1.1. Vliv matri�ních prvk� na ú�innost sorpce 

Pro testování vlivu matri�ních prvk� ve vodách na sorpci v p�ítomnosti organického �inidla 
APDC a tenzidu SDS (pH 5) nebo v p�ítomnosti organického �inidla PAR a tenzidu 
Zephyraminu (pH 8), které byly zvoleny pro optimální postup sorpce na sorbentu XAD-7. 
Byly vybrány stejné matri�ní prvky ve stejných koncentra�ních hladinách jako 
u p�edcházejících sorbent� (strana �. 105).  

Nejvýznamn�jší negativní vliv matri�ních prvk� je zaznamenán pro 9Be, kde dochází 
k výraznému poklesu návratností sorpce již v nejnižších testovaných koncentracích 
matri�ních prvk�, kde v pr�m�ru dochází k poklesu p�ibližn� o 25 %, u Ca2+ a Mg2+ je situace 
ješt� horší, zde je zaznamenán pokles až o 90 %. U 51V se návratnost za optimálních 
podmínek pohybuje pouze kolem 17 %, proto nemá smysl vliv matri�ních prvk� n�jakým 
zp�sobem komentovat. V p�ípad� 59Co nemají matri�ní prvky tém�� žádný negativní efekt, 
sorpce se stabiln� pohybují kolem 90 % ve všech p�ípadech (pokles maximáln� do 10 %), 
s výjimkou Al3+ 100 mg·l-1 a Fe3+ 1 mg·l-1, kde návratnost klesla o 15-20 %. V p�ípad� 60Ni 
jsou pro v�tšinu matri�ních prvk� zaznamenány mírné zm�ny v návratnosti sorpce a to 
v rozmezí 10 %, krom� 10 mg·l-1 Fe3+ u n�hož došlo k poklesu o 43 %, výrazný pokles byl 
zjišt�n již pro nejnižší testovanou koncentraci Ca2+ (pokles o 34 %) a 100 mg·l-1 Mg2+ (pokles 
o 51 %). U 89Y se návratnosti nem�ní v p�ítomnosti jakékoliv koncentrace Na+ a K+, v p�ípad�
nejvyšších koncentrací Ca2+ a Mg2+ dochází k poklesu návratnosti o 25 %, u nižších 
koncentrací Al3+ a Fe3+ dochází naopak ke zvýšení návratnosti a to až o 20 %, ta se však 
s dalším zvyšování koncentrace interferentu op�t snižuje. U 111Cd a 208Pb je situace velice 
podobná 60Ni, u nejnižších koncentrací Al3+ a Fe3+ nedochází k tém�� žádnému poklesu 
návratnosti sorpce. K žádnému poklesu nedochází ani v nejvyšších testovaných 
koncentracích Na+ a K+ (kolísání v rozmezí maximáln� 10 %). Naopak je tomu v p�ípad�
Ca2+ a Mg2+, kde dochází již p�i nejnižších testovaných koncentracích k zamezení sorpce 
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analyt�, pokles až o 75-85 % u 111Cd, v p�ípad� 208Pb je pokles mírn�jší o 25-35 %. U 232Th 
dochází k výraznému poklesu v p�ítomnosti 1 mg·l-1 Al3+, a to o 30 %. v p�ítomnosti ostatních 
matri�ních prvk� se nej�ast�ji návratnost 232Th pohybuje kolem 60 %, což je o 20 % mén�
než návratnost sorpce za optimálních podmínek. Návratnost 238U se ve v�tšin� p�ípad� vlivu 
matri�ních prvk� pohybuje v rozmezí 65-80 %, p�i�emž návratnost za optimálních podmínek 
�iní 86 %. 

Tabulka 45. Vliv matri�ních prvk� na návratnosti sorpcí sledovaných analyt� na  XAD-7. 

Kondicionace: 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 5 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1

roztoku SDS (pH 5) nebo Zephyraminu o pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1

APDC pH 5 nebo 900 µg·l-1 PAR pH 8 a p�íslušná koncentrace daného matri�ního prvku 

v 50 ml s upraveným pH 5 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 

1 mol	l-1 HCl.  

c [mg·l-1] 9Be 5 51V 8 59Co 8 60Ni 8 89Y 5 111Cd 5 208Pb 5 232Th 8 238U 8

Al3+ 
1 77±3 14±1 92±1 102±2 89±3 78±2 89±2 42±3 79±3 

10 7±1 22±2 90±1 98±1 24±1 4±1 14±1 27±1 52±3 
100 4±1 49±3 84±1 94±2 6±1 2±1 9±1 47±4 27±4 

Fe3+ 1 90±1 76±1 70±3 95±2 83±3 90±1 85±2 71±2 89±2 
10 76±1 83±6 64±2 50±1 72±1 83±1 46±3 47±1 79±1 

Mg2+
10 15±1 13±1 95±2 85±5 63±1 19±1 60±1 63±2 76±3 
100 4±1 8±1 86±1 42±4 64±3 4±1 37±3 57±2 78±3 
500 2±1 6±1 84±1 33±3 37±2 1±1 21±4 60±2 51±2 

K+ 
100 76±2 12±1 97±1 103±4 64±1 94±2 98±1 56±2 73±3 
500 25±1 8±1 98±1 108±1 63±2 95±3 105±1 52±1 74±2 

1000 12±1 7±1 97±1 102±1 72±3 96±2 117±2 60±2 72±1 

Na+ 
100 65±3 9±1 97±1 110±7 59±1 94±1 97±1 41±1 67±4 
500 17±1 7±1 95±2 107±5 69±2 94±1 97±3 69±3 67±1 

1000 8±1 6±1 93±1 104±6 67±3 93±1 96±2 71±5 68±3 

Ca2+ 
100 6±1 10±1 94±1 59±1 79±2 8±1 52±1 56±3 94±1 
500 2±1 6±1 90±2 51±3 56±2 3±1 30±2 58±2 39±2 

1000 2±1 12±1 90±1 70±3 41±1 2±1 22±1 48±1 14±1 

*  Pozn. �ísla uvedená za jednotlivými analyty 5 a 9 zna�í pH testované sorpce.  

V tabulce �. 46 je uveden stru�ný p�ehled vlivu p�ítomnosti aniont� na návratnosti analyt�. 
Lze konstatovat, že nižší testovaná koncentrace síran� má negativní efekt hlavn� na 89Y 
a 232Th, kde došlo k poklesu návratnosti až o 20 %, p�i vyšší testované koncentraci síran� se 
negativní efekt projevil už u všech sledovaných analyt� s výjimkou 59Co a 238U. 

P�i koncentraci chlorid� 50 mg·l-1 se také projevil negativní efekt u 9Be, 60Ni, 232Th a 238U, 
pokles návratnosti se pohyboval v rozmezí 10-20 %. Amonné ionty nem�ly v testované 
koncentraci žádný efekt na žádný sledovaný analyt. Hydrogenuhli�itany naopak u n�kterých 
analyt� návratnost i nepatrn� zvýšily nap�. 60Ni a 238U, výrazný pokles v p�ípad�
hydrogenuhli�itan� je zaznamenán pouze pro 9Be a to o 30 %. 



155 

Tabulka 46. Vliv aniont� na návratnosti sorpcí sledovaných analyt� na XAD-7. Kondicionace: 

10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody o pH 5 nebo 8, 10 ml 5	10-4 mol	l-1 roztoku SDS 

(pH 5) nebo Zephyraminu o pH 8; Sorpce: 20 µg·l-1 standardu a 900 µg·l-1 APDC pH 5 nebo 

900 µg·l-1 PAR pH 8 a p�íslušná koncentrace daného matri�ního prvku v 50 ml s upraveným 

pH 5 nebo 8; Eluce: 10 ml roztoku acetonu a ethanolu 1:1 v prost�edí 1 mol	l-1 HCl.  

anion mg·l-1 9Be 5 51V 8 59Co 8 60Ni 8 89Y 5 111Cd 5 208Pb 5 232Th 8 238U 8

SO4
2- 10 91±2 11±1 95±1 81±1 44±4 94±2 80±1 48±2 85±2 

100 62±1 7±1 92±2 71±2 74±2 71±1 75±1 24±2 82±3 
PO4

3- 1 96±3 16±1 96±2 65±4 69±2 97±2 84±4 63±2 88±3 
Cl- 50 86±2 14±1 92±2 77±5 65±2 91±1 79±2 47±4 76±2 

NH4
+ 10 90±1 17±1 92±1 101±2 67±2 91±2 79±4 50±1 81±1 

HCO3
- 100 91±2 14±1 101±1 82±2 74±2 97±2 92±2 62±3 76±2 

250 68±2 14±1 103±1 97±4 76±2 98±2 94±2 64±1 85±2 

* Pozn. �ísla uvedená za jednotlivými analyty 5 a 9 zna�í pH testované sorpce.  

31.1.2. Aplikace stanovení sledovaných analyt� na vybrané vzorky         

reálných vod 

Pro studium prekoncentrace sledovaných analyt� v reálných vzorcích vod na sorbentu 
XAD-7 byly využity p�edchozí získané poznatky na sorbentech Silikagelu-C18 a Strata SDB-
L. Jednalo se o totožné vzorky vod, které byly podrobn� popsány p�i sorpci sledovaných 
analyt� na Silikagelu-C18 (strana �. 107). 

Stanovené obsahy makroprvk� (Na+, K+, Ca2+, Mg2+, Al3+ a Fe3+) jsou uvedeny v tabulce 
�. 28 (strana �. 108). Všechny vzorky vod byly okyseleny pomocí kyseliny dusi�né na 
koncentraci 0,5%. 

V následující tabulce �. 47 jsou uvedeny výsledky návratnosti pro sledované analyty 
v reálných vzorcích vod. Sorpce byly provedeny na st�edn� polárním sorbentu XAD-7. Vedle 
každého analytu je v tabulce uvedeno vždy pH p�i níž byla sorpce provedena. Následuje 
návratnost sorpce za optimálních podmínek aplikovaných na destilovanou vodu, jelikož 
u n�kterých analyt� nebylo p�es veškeré snahy dosaženo kvantitativní sorpce, jsou zde 
uvedeny maximální dosažené hodnoty optimálního sorp�ního postupu na sorbentu XAD-7. 
Následuje sloupec s koncentracemi analyt� zjišt�nými p�ímou analýzou vzork� vod pouze po 
jejich okyselení kyselinou dusi�nou. Hodnoty n�kterých analyt� byly pod mezí detekce, což 
vedlo k záv�ru, že by bylo vhodné k testovaným vzork�m vod p�idat známou koncentraci 
sledovaných analyt�, aby bylo možné prekoncentrací stanovit všechny cílové analyty. Bylo 
tedy p�ikro�eno k p�ídavku standardu ke všem testovaným vzork�m vod o koncentraci 
20 µg·l-1 roztoku standardu. Nam��ené koncentrace vzork� s p�ídavkem standardu 
podrobených prekoncentra�nímu postupu jsou uvedeny v dalším sloupci. Jako poslední údaj 
je vypo�tená návratnost sledovaných analyt� v naspikovaných vzorcích vod, dále jsou pak 
tu�ným písmem zvýrazn�ny návratnosti, které jsou v dobré shod� se sorpcemi provedenými 
v destilované vod�. 

Sorp�ní postup na sorbentu XAD-7 byl proveden následujícím zp�sobem: kondicionace 
byla provedena 10 ml ethanolu, 10 ml destilované vody s upravenou hodnotou pH 5 nebo 8 
(uvedeno vždy vedle analytu), 10 ml roztoku tenzidu o koncentraci 510-4 moll-1 s taktéž 
upravenou hodnotou pH 5 (SDS) nebo 8 (Zephyramin). Pro samotnou sorpci byl k 50 ml 
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roztoku vzorku vody s p�ídavkem standardu 20 µg·l-1 (každého sledovaného analytu) p�idán 
5-ti násobný hmotnostní nadbytek APDC (900 µg·l-1 p�i pH 5) nebo 5-ti násobný hmotnostní 
nadbytek PAR (900 µg·l-1 p�i pH 8). Eluce byla provedena sm�sí ethanolu a acetonu 
v pom�ru 1:1 v prost�edí 1 moll-1 HCl.  

Na základ� výsledk� uvedených v tabulce �. 56 lze �íci, že nejspolehliv�ji  je aplikovaný 
prekoncentra�ní postup ú�inný na 59Co, u kterého je dosaženo návratností 89-97 % ve všech 
p�ti testovaných vzorcích vod. Ve t�ech vzorcích z p�ti (Pleso, Reten�ní nádrž a Turonská 
zvode�) lze bez problému stanovit 208Pb a to v návratnostech 90-91 %, p�i�emž návratnost 
v destilované vod� se pohybuje kolem 86 %. Obdobná je situace pro 111Cd, které lze stanovit 
pouze ve dvou vzorcích Plesa a Reten�ní nádrže s návratností sorpce 92-96 % (hodnota 
optimálního sorp�ního procesu pro porovnání je 96 %). V t�chto vzorcích lze spolehliv�
stanovit i 238U, kde bylo dosaženo návratnosti v obou p�ípadech 88 %, což odpovídá 
optimálnímu procesu u n�hož návratnost sorpce byla 86 %. V nej�istším testovaném vzorku 
Plesa bylo možné ješt� stanovit 60Ni, jehož návratnost byla 90 % (optimální proces 93 %) 
a 89Y, jehož návratnost byla 72 % (za optimálních podmínek 65 %). Ostatní analyty nebylo 
možné ve vzorcích stanovit, vlivem již vysokého obsahu matri�ních prvk�, které zabránily 
prekoncentraci sledovaných analyt�. 

Tabulka 47: P�ehled obsahu sledovaných analyt� a jejich návratnosti v reálných         

vzorcích vod. 

Návratnost 
optimálního 

postupu 

Pleso Vodovodní voda
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 

% µµµµg·l−1 % µµµµg·l−1 % 
9Be 5 98 ± 2 >LOD 3,3±0,1 17 >LOD 0,4±0,1 2 
51V 8 17 ± 1 0,14±0,01 2,9±0,2 14 0,09±0,01 1,8±0,1 9 

59Co 8 96 ± 2 0,12±0,02 19,2±0,1 93 0,08±0,02 18,6±0,4 91
60Ni 8 93 ± 5 >LOD 17,9±0,2 90 0,36±0,01 10,2±0,7 47 
89Y 5 65 ± 2 >LOD 14,3±0,3 72 >LOD 8,1±0,8 41 

111Cd 5 93 ± 2 0,14±0,03 19,0±0,5 92 0,05±0,01 0,7±0,1 3 
208Pb 5 86 ± 2 >LOD 18,0±0,2 90 >LOD 8,0±0,5 40 
232Th 8 76 ± 3 >LOD 9,2±0,1 46 >LOD 2,0±0,3 10 
238U 8 86 ± 3 0,09±0,01 17,9±0,3 88 0,31±0,01 1,5±0,1 7 

Návratnost 
optimálního 

postupu 

Plou�nice Turonská zvode�
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 

% µµµµg·l−1 % µµµµg·l−1 % 
9Be 5 98 ± 2 >LOD 0,3±0,1 2 1,63±0,08 0,5±0,1 2 
51V 8 17 ± 1 1,83±0,01 1,4±0,1 5 0,77±0,02 1,7±0,1 7 

59Co 8 96 ± 2 0,14±0,01 19,3±0,3 93 5,37±0,01 41,5±0,4 89
60Ni 8 93 ± 5 2,02±0,03 21,6±1,2 72 16,09±0,04 21,5±0,6 21 
89Y 5 65 ± 2 0,02±0,01 3,4±0,3 17 5,77±0,01 4,8±0,6 9 

111Cd 5 93 ± 2 >LOD 0,5±0,1 3 0,86±0,02 3,6±0,7 15 
208Pb 5 86 ± 2 0,05±0,01 5,7±0,7 28 0,03±0,01 18,4±0,5 91
232Th 8 76 ± 3 >LOD 4,9±0,1 25 >LOD 2,9±0,4 15 
238U 8 86 ± 3 3,28±0,02 1,0±0,1 3 89,30±0,50 12,1±0,2 3 
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Návratnost 
optimálního 

postupu 

Reten�ní nádrž
P�ímá  

analýza 
Spike 

20 µµµµg·l−1 Návratnost 

% µµµµg·l−1 % 
9Be 5 98 ± 2 >LOD 9,5±0,4 48
51V 8 17 ± 1 0,05±0,01 3,6±0,2 18 

59Co 8 96 ± 2 0,09±0,01 19,8±0,1 97
60Ni 8 93 ± 5 1,17±0,02 17,5±0,4 68 
89Y 5 65 ± 2 >LOD 5,5±0,4 28 

111Cd 5 93 ± 2 >LOD 19,2±0,4 96
208Pb 5 86 ± 2 >LOD 18,1±0,2 90
232Th 8 76 ± 3 >LOD 6,2±0,3 31 
238U 8 86 ± 3 >LOD 17,6±0,4 88
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ZÁV�R:

Práce byla zam��ena na prekoncentra�ní techniky pro stanovení analyt�, m��ením 
konkrétních izotop�: 9Be, 51V, 59Co, 60Ni, 89Y, 111Cd, 208Pb, 232Th a 238U, na modifikovaných 
pevných sorbentech ve spojení s finálním stanovením na ICP-MS. Všechny stanovované 
analyty se v p�írodních vodách vyskytují ve velmi nízkých koncentracích, ve kterých není 
možné je �asto zm��it b�žnými analytickými metodami. Proto je nezbytné provést bu�
prekoncentraci a nebo vzorky m��it na p�ístrojích s velmi nízkými detek�ními limity. Takovým 
p�ístrojem je práv� ICP-MS, avšak jeho použití je limitováno jednak vysokými po�izovacími a 
následn� i provozními náklady. Pro ú�ely zvýšení ú�innosti prekoncentra�ního procesu byla 
použita r�zná organická �inidla a tenzidy, vytvá�ející se sledovanými analyty komplexy 
p�ípadn� iontové asociáty, které jsou na sorbentech zachyceny. 

Vlastnímu studiu sorpce p�edcházela optimalizace p�ímého stanovení 9Be, 51V, 59Co, 60Ni, 
89Y, 111Cd, 208Pb, 232Th a 238U pomocí ICP-MS. V prvním kroku byly vybrány vhodné izotopy 
sledovaných analyt�. Následn� byly vybrány vhodné vnit�ní standardy (200 µg·l-1) pro 
jednotlivé analyty:  6Li pro 9Be, 45Sc (51V), 72Ge (59Co, 60Ni, 89Y), 103Rh (111Cd), 209Bi (206Pb, 
207Pb, 208Pb, 232Th a 238U). Pozornost byla dále v�nována vlivu minerálních kyselin použitých 
v elu�ní sm�si (HCl, HNO3), vlivu p�ítomnosti tenzid� (Septonexu®) a organických �inidel 
(Amonium pyrrolidindithiokarbamátu, 8-hydroxy-5-sulfonové kyseliny, sodné soli               
1,2-dihydroxyantrachinon-3-sulfonové kyseliny a 4-(2-pyridylazo)resorcinolu) a vlivu 
matri�ních prvk� na intenzitu signálu p�ístroje ICP-MS. 

Pro prekoncentraci analyt� byl použit polární Silikagel, dále t�i modifikované Silikagely-
C18, -C8 a -Fenyl. Na Silikagelu-C18 byla otestována vhodná elu�ní sm�s, která byla 
následn� využita u všech modifikovaných Silikagel�, Pro polární Silikagel byl test elu�ních 
sm�sí poveden zvláš�. Další sorbenty, použité pro prekoncentraci, byly r�zné typy Amberlit�. 
Jednalo se o nepolární Amberlit XAD-16 a Strata SDB-L  a st�edn� polární Amberlit XAD-7 
(pro nepolární Amberlity byl test elu�ních sm�sí proveden na sorbentu Strata SDB-L, zvláš�
byl test proveden pro Amberlit XAD-7). Následn� byl testován vliv kationtového (Septonex®, 
Zephyramin, Ajatin), aniontového (dodecylsíran sodný) a neiontového tenzidu (Brij 35). 
Pokud byl tenzid p�idán do sorp�ního procesu, byl aplikován vždy v kondiciona�ním kroku.  

Na základ� výsledk� získaných pro všechna m��ení byl vybrán vždy jeden zástupce 
a podroben dalšímu podrobn�jšímu testování, konkrétn� se jednalo o Silikagel-C18, Stratu 
SDB-L a Amberlit XAD-7. U takového sorbentu byl testován vliv matri�ních prvk� K+, Na+, 
Ca2+, Mg2+, Al3+, Fe3+, NH4

+ a aniont� SO4
2-, PO4

3-, Cl-, HCO3
- na ú�innost sorpce. Následn�

byly optimalizované postupy aplikovány na reálné vzorky p�írodních i pr�myslových vod. 
Jelikož byly koncentrace vždy alespo� jednoho sledovaného analytu ve vzorcích pod mezí 
detekce, bylo p�ikro�eno k p�ídavku standardu sledovaných analyt� k reálným vzork�m vod. 

Ze skupiny Silikagel� byl vybrán Silikagel-C18, u kterého bylo dosaženo nejvyšších 
návratností sorpce pro v�tšinu analyt� za použití organického �inidla sodné soli                
1,2-dihydroxyantrachinon-3-sulfonové kyseliny. Optimální postup byl zvolen dvojí, jelikož je 
stanovován v�tší po�et analyt� odlišných vlastností, nebylo možné dosáhnout uspokojivé 
sorpce p�i jedné hodnot� pH pro všechny sledované analyty. Z tohoto d�vodu byly použity 
dv� optimální hodnoty pH 6 a 8. Ty byly dále testovány a v záv�ru aplikovány na reálné 
vzorky vod. Návratnosti pro jednotlivé analyty za optimálních podmínek byly pro 9Be 102 % 
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(pH 6), 51V 99 % (pH 8), 59Co 100 % (pH 6), 60Ni 108 % (pH 6), 89Y 68 % (pH 8), 111Cd 96 % 
(pH 6), 208Pb 79 % (pH 6), 232Th 55 % (pH 8) a 238U 80 % (pH 8). 

P�i aplikaci optimálního postupu na reálné vzorky vod bylo dosaženo velmi dobrých 
výsledk� pro 51V, kde bylo dosaženo u všech testovaných vzork� návratnosti v rozmezí 89-
100 %, což se shoduje s 99% návratností sorpce referen�ních vzork� vod (destilovaná voda 
s p�ídavkem standardu analyt�). Postup m�že být použitelný i pro 9Be, kde bylo u �ty� z p�ti 
vzork� dosaženo návratnosti 89-103 %, což je v souladu s testy na laboratorn� p�ipraveném 
vzorku vody, kde bylo dosaženo 102 % návratnosti. Ve �ty�ech z p�ti vzork� je možné 
spolehliv� stanovit i 208Pb, u kterého bylo dosaženo návratnosti sorpce v rozmezí 70-83 %, 
za optimálních podmínek �inila návratnost pro 208Pb z referen�ního vzorku vody 79 %. 
U t�ech vzork� bylo možné také stanovit 238U, pro který vycházela návratnost o 10 % vyšší 
než dosažená návratnost za optimálních podmínek z laboratorn� p�ipraveného referen�ního 
vzorku vody, ta �inila 80 %. U dvou vzork� z vysokohorského plesa a turonské zvodn� bylo 
dosaženo i dobré shody návratnosti pro 89Y 71-79 %, p�i�emž návratnost sorpce za 
optimálních podmínek byla kolem 68 %. U ostatních analyt� bohužel nebylo dosaženo dobré 
shody návratností sorpce pro reálné a referen�ní vzorky vod, a to pravd�podobn� z d�vodu 
vlivu p�ítomnosti matri�ních prvk�, které již p�i testování v laboratorn� p�ipravených vzorcích 
vykazovaly zna�ný vliv na n�které sledované analyty (nap�. 59Co, 60Ni, 111Cd). 

Ze dvou testovaných nepolárních amberlit� XAD-16 a Strata SDB-L, byl na základ�
vyšších návratností pro sledované analyty vybrán sorbent Strata SDB-L. Návratnosti analyt�
byly p�i r�zných hodnotách pH r�zné pro velkou škálu analyt�, byly tedy op�t zvoleny dvojí 
podmínky sorpce (pH 5 a 9). Návratnosti sledovaných analyt� pro sorpci za optimálních 
podmínek provedené v destilované vod� byly pro 9Be 98 % (pH 5), 51V 83 % (pH 9), 59Co 
94 % (pH 9), 60Ni 96 % (pH 9), 89Y 58 % (pH 5), 111Cd 94 % (pH 5), 208Pb 87 % (pH 5), 232Th 
43 % (pH 9) a 238U 79 % (pH 9). 

P�i aplikaci optimálního postupu na reálné vzorky vod bylo dosaženo nejlepších 
návratností pro 59Co a to ve všech testových vzorcích vod. Návratnost sorpce se pohybovala 
v rozmezí 96-103 %. Dále bylo dosaženo uspokojivých návratností pro n�které další analyty, 
ale pouze v n�kterých reálných vzorcích vod. To platí nap�. pro 9Be, kde bylo dosaženo 
návratnosti 95-98 %, ale pouze pro vzorky z vysokohorského plesa a reten�ní nádrže. Pro 
stejné vzorky vod bylo dosaženo dobrých výsledk� i pro 111Cd 100-101 %, 208Pb 88-93 % 
a 238U 81 % (ve vzorku z vodovodního �ádu bylo dosaženo návratnosti 92 %). Uvedené 
analyty bylo možné stanovit pouze v t�chto dvou vzorcích vod, pravd�podobn� z d�vodu 
nízké koncentrace matri�ních prvk�. U ostatních vzork� vod to z hlediska vyšších obsah�
matri�ních prvk� nebylo možné. Pro další sledované analyty 51V, 60Ni, 89Y a 232Th nebylo 
dosaženo uspokojivých výsledk� ani v jednom testovaném vzorku vod a proto je tento 
sorp�ní postup v reálných podmínkách pro tyto analyty nepoužitelný.  

Jako poslední sorbent, který byl podroben detailn�jšímu testování, byl st�edn� polární 
sorbent XAD-7. Tak jako u p�edešlých sorbent� byly vytvo�eny dva optimální postupy sorpce 
pro skupinu prvk� s vyššími návratnostmi p�i nižší hodnot� pH 5 (9Be, 89Y, 111Cd a 208Pb) 
a skupinu analyt�, u nichž je dosaženo vyšších návratností p�i vyšší hodnot� pH 8 (51V, 59Co, 
60Ni, 232Th a 238U). Návratnosti sorpcí provedených za optimálních podmínek v destilované 
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vod� byly pro 9Be 98 % (pH 5), 51V 17 % (pH 8), 59Co 96 % (pH 8), 60Ni 93 % (pH 8), 89Y 
65 % (pH 5), 111Cd 93 % (pH 5), 208Pb 86 % (pH 5), 232Th 76 % (pH 8) a 238U 86 % (pH 8). 

P�i aplikaci optimálního postupu na reálné vzorky vod bylo dosaženo nejspolehliv�jších 
návratností v p�ípad� 59Co, u n�hož se návratnosti pohybovaly v rozmezí 89-97 % a to 
u všech p�ti testovaných vzorcích vod. Ve t�ech vzorcích z celkového po�tu p�ti vzork� lze 
bez problém� stanovit i 208Pb a to v návratnostech 90-91 %, což je ve velmi dobré shod� se 
sorpcí provedenou za optimálních podmínek v laboratorn� p�ipraveném vzorku vody, kde 
byla návratnost 86 %. 111Cd je možné stanovit pouze ve dvou vzorcích z vysokohorského 
plesa a reten�ní nádrže, s návratností sorpce 92-96 % (hodnota optimálního sorp�ního 
procesu je 96 %). V t�chto vzorcích lze spolehliv� stanovit i 238U, u kterého bylo dosaženo 
návratnosti v obou p�ípadech 88 %, což odpovídá optimálnímu procesu u n�hož návratnost 
sorpce byla 86 %. V nej�istším testovaném vzorku z vysokohorského plesa bylo možné ješt�
stanovit i 60Ni, jehož návratnost byla 90 % (optimální proces 93 %) a 89Y, jehož návratnost 
byla 72 % (za optimálních podmínek 65 %). Ostatní analyty nebylo možné ve vzorcích 
stanovit, vlivem již vysokého obsahu matri�ních prvk�, které zabránily prekoncentraci 
sledovaných analyt�. 
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33. P�íloha 2: SEZNAM POUŽITÝCH ZKRATEK 

8-HQS  8-hydroxychinolin-5-sulfonová kyselina 

AAS  Atomová absorp�ní spektrometrie 

ALS  Sodná s�l 1,2-dihydroxyantrachinonu-3-sulfonové kyseliny 

APDC  Amonium pyrolidindithiokarbamát 

Brij 35   Polyoxyethylen-23-dodecyletheru 

CDTA Kyselina 1,2-diaminocyklohexantetraoctová  

CRM Certifikovaný referen�ní materiál 

ET-AAS Atomová absorp�ní spektrometrie s elektrotermickou atomizací 

FAAS Plamenová atomová absorp�ní spektrometrie 

GFAAS Atomová absorp�ní spektrometrie s grafitovou píckou 

ICP-MS Hmotnostní spektrometrie s induk�n� vázaným plazmatem 

ICP-OES Optická emisní spektrometrie s induk�n� vázaným plazmatem 

PAR  4-(2-Pyridylazo)resorcinol  

PS-DVB Polystyren-divinylbenzen 

PTFE Polytetrafluorethylen 

SDS  Dodecylsíran sodný 

Septonex® Ethoxykarbonylpentadecyltrimethylamonium bromid 

SPE Extrakce pevnou fází (Solid Phase Extraction) 

UV-VIS Spektrometrie ve viditelné i ultrafialové oblasti 

XAD Amberlit 

XRF Rentgenová flourescen�ní spektrometrie 

Zephyramin Benzyldimethyltetradecylamonium chlorid 
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