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1. Uvod

Vysoka selektivita a citlivost’ st v pripade modernych
detekénych metdd samozrejmost'ou. Aj napriek tomu si
stanovenie (ultra)stopovych koncentracii mnohych analy-
tov v komplexnych matriciach vyzaduje vypracovanie
separaénych postupov, ktoré vedu nielen k separacii sledo-
vaného analytu, ale aj k jeho nakoncentrovaniu. V sucas-
nosti je vSak potrebné zohladnit’ nielen spolahlivost’ vy-
pracovaného postupu, ale aj bezpecnost’, rychlost’, financ-
né naroky a v neposlednom rade sa do popredia dostavaji
kritéria zohl'adfujuce principy zelenej chémie'. V pripade
analytickej chémie je hlavnd pozornost’ sistredena na re-
dukciu pouzivania koncentrovanych kyselin a organickych
rozpustadiel, minimalizdciu Casu potrebného na upravu
vzorky a efektivne vyuzitie energie. VacSina postupov je
zamerand na miniaturizdciu extrakénych technik ako
aj snahu vynechat' organické cinidla v postupoch uplne.
Jednou z alternativ je extrakcia s vyuzitim teploty zékalu
micelarnych roztokov (CPE; z angl. cloud point extra-
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ction), kde st organické ¢inidla nahradené netoxickymi
a neprchavymi tenzidmi’. Pri vyuziti amfifilnych molekil
tenzidu dochadza k tvorbe nano-Strukturovanych kvapalin,
tzv. supramolekulovych rozpustadiel’. V CPE sa najéastej-
Sie vyuzivaji neidonové tenzidy a vznikajuce nano-agregaty
su micely. V tomto pripade dochadza k preskupeniu mice-
lotvornych zloziek a vzniku d’alSej fazy (Co sa prejavi
vznikom zékalu) v dosledku zmeny teploty. V klasickej
CPE sa tento krok uskuto¢niuje vo vodnych kupeloch.
Nasleduje separacia faz, urychlena centrifugaciou. Ziska-
vaju sa dve fazy, tenzidom obohatend faza (SRP; z angl.
surfactant-rich phase) a vodna faza. Nasleduje zvysSenie
viskozity SRP, s vyuZitim l'adového kupel'a. Po dekantécii
vodnej fazy sa k vysoko viskoznej SRP pridava urcité zrie-
dovacie ¢inidlo pre moznost’ nainjektovat’ ziskany extrakt
do zvoleného detektora. Z uvedeného je zrejmé, ze klasic-
ky CPE postup zahffia niekol’ko krokov, ktoré bezne trvaju
3045 minat. V pripade ionovych analytov je Castokrat
prvym krokom celého postupu pridanie vhodného komple-
xotvorného ¢inidla, ktoré vytvori so sledovanym analytom
hydrofobny komplex, ktory moze byt nasledne zachyteny
v hydrofobnych jadrach miciel, atak odseparovany od
rovnovazneho roztoku. Zried'ovacim ¢inidlom byvaja naj-
CastejSie metanolické roztoky zriedenych mineralnych
kyselin. Podrobnejsie vysvetleny princip fazovej separacie
spolu s detailnym postupom CPE ako aj opisom jednotli-
vych optimalizovanych experimentdlnych parametrov
mozno najst aj vpraci publikovanej v Chemickych
listoch®. Schématické znazornenie postupu pre CPE ionov
kovov je uvedené na obr. 1. Ako uz bolo spomenuté a je to
zrejmé aj z uvedeného obrazku, klasicky CPE postup trva
bezne desiatky mintt. Snaha nielen urychlit’ cely postup,
ale aj snaha vynechat’ metanolické roztoky vedie k navrhu
novgch CPE  postupov’, ktoré budu  opisané
v nasledujucom texte.

Viacsina publikovanych prac, v ktorych je vyuzita
CPE pri analyze i6nov kovov, je spojena so spektrometric-
kymi metdédami, z nich predovSetkym s plamefiovou ato-
movou absorp¢nou spektrometriou (FAAS), elektrotermic-
kou atomovou absorpnou spektrometriou (ETAAS)
a optickou emisnou spektrometriou s indukcéne viazanou
plazmou (ICP-OES). Je to predovSetkym vd’aka vysokej
selektivite tychto detektorov, ktoré su schopné spolahlivo
stanovit’ sledovany analyt aj v pripadoch menej u¢innych
separécii®. Poget prac venovanych spojeniu CPE s uz spo-
minanymi spektrometrickymi metédami méa narastajicu
tendenciu, pricom okrem prac venovanych separacii
a prekoncentricii rdznych kovov zaina narastat’ aj pocet
prac venovanych  Speciacii predovsetkym toxickych
a esencidlnych prvkov. Narastajuci trend vyuzitia CPE
postupov je znazorneny na obr. 2, pricom celkové pocty
publikacii, v ktorych je CPE postup pouzity na separaciu
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Obr. 1. Schématické znazornenie CPE postupu na separaciu a prekoncentraciu ionov kovov

a prekoncentraciu roznych analytov, predstavuju biele
stipce a poéty publikacii, v ktorych je CPE postup pouZity
na separaciu a prekoncentraciu id6nov kovov, predstavuji
gierne stipce. Najnoviim trendom v $peciaénej analyze
vyuzivajucej CPE postupy je selektivne stanovenie nano-
Castic kovov v pritomnosti ich iénovych Spécii. V tejto
posledne menovanej oblasti patri k Casto vyuzivanym de-
tekénym metdédam hmotnostna spektrometria s indukéne
viazanou plazmou (ICP-MS), ale aj ETAAS. Prace vyuZi-
vajuce tieto dve detekéné metody v spojeni s CPE separa-
ciou a prekoncentriciou su diskutované v kapitole 5.

2. Extrakcia s vyuzitim teploty zakalu
micelarnych roztokov: postupy
Setriace €as

Zna¢nu Usporu ¢asu mozno vyzdvihnat' v pripade tzv.
»rapidly synergistic CPE (RS-CPE, rychlo synergicka
CPE), kde po pridani zanedbatelného objemu oktanolu
mozno CPE uskutocnit’ pri laboratdrnej teplote a k tvorbe
SRP dochadza uz po 1 minute intenzivneho trepania®. Ok-
tanol v tomto pripade funguje ako synergické c¢inidlo, kto-
ré umoziluje znacne zniZit’ teplotu potrebnll na vytvorenie
zakalu (CPT; zangl. cloud point temperature).
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Obr. 2. Potty publikicii venované vyuZitiu CPE postupov pri separicii a prekoncentracii roznych analytov (biele stipce) a ionov
kovov (Cierne stlpce); databaza ,,ISI Web of Knowledge (Web of Science)®, jin 2017
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Z publikovanych prac opisujicich tento rychly spdsob
prevedenia CPE mozno vyzdvihnat' prva pracu, kde okta-
nol dokézal zna¢ne znizit' CPT pouzitého tenzidu (Triton
X-100; CPT 65 °C) a extrakciu bolo mozné bez problémov
uskutocnit’ pri laboratornej teplote (20 °C). Vo vSetkych
ostatnych publikovanych pracach je vyuzivany tenzid Tri-
ton X-114, ktorého CPT sa pohybuje medzi 23-25°C
(cit.). Zaujimavou aplikiciou vyuZivajicou RS-CPE je
stanovenie stopového olova bez pouzitia komplexotvorné-
ho ¢inidla’.

V pripade ,,flow-based“ CPE (CPE v prietokovom
usporiadani) mozno tieZ hovorit’ o ¢asovej Uspore, avSak
zahriatie a vytvorenie zékalu ako aj retencia SRP su kritic-
kymi aspektami v prietokovom usporiadani CPE so zvole-
nym detektorom®. Prietokové usporiadanie bolo navrhnuté
v snahe usetrit’ ¢as, ktory je v klasickom prevedeni veno-
vany centrifugacii av snahe znizit' zriedovaci faktor.
V nedavno publikovanom prehlade’ su detailne opisané
a zhodnotené vyhody aj obmedzenia takéhoto prietokové-
ho usporiadania so zameranim hlavne na i6nové anorga-
nické analyty pred ich stanovenim spektrometrickymi me-
todami.

Vyuzitie ultrazvuku alebo mikrovinového ziarenia
v postupoch ,,ultrasound-assisted“ CPE (UA-CPE, ultra-
zvukom podporovana CPE)'’ a , microwave-assisted CPE
(MW-CPE, mikrovlnami podporovana CPE)"' vedie
k urychleniu tvorby zékalu, ¢o mozno tiez hodnotit’ pozi-
tivne. V pripade Speciacie chromu, kde vypracovany pos-
tup vyuzil redukciu Cr(VI) jodidom v kyslom prostredi,
ultrazvuk napomohol nielen pri urychleni tvorby zékalu,
ale urychlil aj spominana reakciu'®. V praci, v ktorej boli
porovnané dva CPE postupy, a to RS-CPE a UA-CPE, bol
vysoko vyzdvihnuty prvy znich, ktory naozaj viedol
k znaénej tspore ¢asu'’. V pripade MW-CPE autori opisu-
ju urychlenie fazovej separacie pri niz§ich reakénych tep-
lotach. V literatire mozno najst’ vyuzitie tychto postupov
pri separacii Pt, Pd a Rh pred ich stanovenim metédou
ICP-MS (cit.'*19).

3. Extrakcia s vyuZitim teploty zakalu
micelarnych roztokov: postupy
vynechavajice metanolické roztoky

Dvojnasobne dlhé postupy, ktor¢ vSak veda
k vynechaniu metanolickych roztokov, v tzv. ,,dual“ CPE
(d-CPE, dualna CPE) boli navrhnuté v snahe vyuzit' de-
tekéné metody vyuzivajuce indukéne viazani plazmu'’.
V tomto pripade sa pouzivaju dva klasické CPE postupy za
sebou, kde je analyt spitne extrahovany do vodnej fazy'®.
Takto pripraveny extrakt neovplyviluje zakladné charakte-
ristiky plazmy. Postup umoziujici simultdnne separovat’
a prekoncentrovat’ Cd, Co, Ni, Pb, Zn a Cu pred ich stano-
venim metodou ICP-OES je idealnym prikladom vhodné-
ho vyuzitia d-CPE postupu'’. Prace vyuzivajuce d-CPE
postup na prekoncentraciu As, Cd, Ni a Pb pred ich stano-
venim metodou ETAAS (cit.'”) alebo prekoncentraciu
stopovej Cu pred jej stanovenim metédou FAAS (cit.”")
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mozno povazovat’ za zbytocne dlhé a to z toho dovodu, ze
v pripade pouZitia uvedenych detekénych metdd neboli
v literatare opisané ziadne negativne vplyvy pri injektova-
ni metanolickych roztokov*.

4. Extrakcia s vyuzitim teploty zakalu
micelarnych roztokov: postupy
zvySujuce selektivitu stanovenia

V pripade ,,displacement* CPE (D-CPE, vytesiiovacia
CPE) je dolezitym parametrom konstanta stability vznik-
nutého komplexu sledovaného i6nu s pouzitym ¢inidlom.
Princip spociva vo vytesneni kovu z komplexu s nizSou
konstantou stability kovom, ktorého konStanta stability
vzniknutého komplexu s danym ¢inidlom je vysSia. Vo
vsetkych publikovanych pracach vyuZzivajacich tento prin-
cip bol pouzity ako komplexotvorné ¢inidlo dietylditiokar-
bamat (DDTC). Takyto postup bolo mozné urobit’ v dvoch
krokoch??, ale bol opisany aj jednokrokovy D-CPE
postup®. Dvojkrokovy postup mozno zilustrovat reakciou
Cu a DDTC v prvom kroku a nésledne pouzit’ Cu-DDTC
komplex v druhom kroku pre stanovenie Ag (cit.?") alebo
reakciou Zn a DDTC v prvom kroku a nésledne pouZit’ Zn-
DDTC komplex pri stanoveni Pb (cit.?). V snahe zjedno-
dusit’ dvojkrokovy postup bol navrhnuty jednokrokovy
postup, kde zohraval ddleziti ulohu sled pridavanych re-
akénych ¢inidiel”’. Po optimalizacii celého postupu bolo
mozné uskutoénit’ simultannu separaciu a prekoncentraciu
Cu aAg zpdd, morskej vody a vysoko ¢istych soli, ¢o
mozno povazovat' za naozaj komplikované matrice”. Vy-
hodou opisanych D-CPE postupov je znacné zvySenie
selektivity stanovenia sledovanych analytov.

Na zéver tejto Casti mozno zhrnit, Ze nové trendy
v CPE separécii a prekoncentracii mali za ciel’ zredukovat
Cas, zvysit' selektivitu alebo vynechat’ metanolické rozto-
ky. V publikovanych pracach su dosahované rozne pre-
koncentracné faktory ako aj rézne medze ddkazu. Porov-
nanie niektorych experimetalnych parametrov a niektorych
dosiahnutych analytickych charakteristik pre CPE postupy
opisované v kapitolach 2—4 mozno najst’ v tab. 1.

5. Extrakcia s vyuzitim teploty zakalu
micelarnych roztokov: postupy
vyuzité pri separacii nanocastic kovov

V pripade separacie anaslednej kvantifikacie nano-
castic kovov a oxidov kovov boli doposial’ publikované
iba klasické CPE postupy pozostavajice z krokov opisa-
nych v Givode tohto ¢lanku. AvSak vyuzitie tychto postu-
pov na separaciu a prekoncentraciu nanocastic kovov pred
ich spektrometrickou detekciou mozno jednoznaéne pova-
zovat’ za najnovsiu a sl'ubnt alternativu v smerovani tych-
to extrakcii vyuzitel'nu na spolahliva kvantifikaciu Studo-
vanych nanocastic kovov. Prave preto je aj tato Cast’ zara-
dena medzi nové trendy v smerovani CPE.
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Tabulka I
Porovnanie niektorych experimetalnych parametrov a dosiahnutych analytickych charakteristik pre CPE postupy opisované
v kapitolach 2—4
Extrakény Analyt Tenzid Teplota Cas PF* LOD® Detekéna  Lit.
postup [°C] [min] g™ metdda
CPE Co; Ni TX-114 40 25 10; 13,3 1,40; 1,00 FAAS 24
CPE Cd; Ni; Zn TX-114 60 25 42; 40; 43 0,37;2,60; 2,30  FAAS 25
CPE Sb TX-114 40 20 28 0,03 ETAAS 26
RS-CPE Cu TX-100 20 1 18 0,40 UV-Vis 6
RS-CPE Pb TX-114 20 1 40 1,60 FAAS 7
RS-CPE Se TX-114 20 124 0,20 UV-Vis 13
UA-CPE Cr CTAB NZ 2 20 12,0 UV-Vis 12
UA-CPE Pb; Cd NP-7 a NP-9 NZ NZ 57; 63 0,50; 0,28 FAAS 10
UA-CPE Se TX-114 50 20 10 0,30 UV-Vis 13
MW-CPE Rh; Pd; Pt TX-100 NZ 10 8 0,01; 0,05; 0,06 ICP-MS 15
MW-CPE Pt TX-100 90 5 NZ NZ ICP-MS 16
MW-CPE Au; Tl TX-114aCTAB NZ NZ 125; 110 0,125 0,02° ICP-MS 11
d-CPE Cd; Co; Ni; Pb; Zn; TX-114 55 50 20;10;20;10; 0,01;0,04;0,01; ICP-OES 17
Cu 19; 22 0,34; 0,05; 0,04
d-CPE As; Cd; Ni; Pb TX-114 50 30 52;58;48; 44 NZ ETAAS 19
d-CPE Cu TX-114 NZ NZ 78 0,046 FAAS 20
D-CPE Ag TX-114 NZ NZ 21 0,20 TS-FFAAS 21
D-CPE Pb TX-114 NZ NZ 31 0,50 TS-FFAAS 22
D-CPE Ag; Cu TX-114 30 5 24; 22 1,00; 0,50 FAAS 23

* Prekoncentraény faktor; ® medza dokazu; © ng I"!; NZ: nezistené; TX-114: Triton X-114; TX-100: Triton X-100; CTAB:
cetyltrimetylamonium bromid; NP-7: alkylfenol etoxylat NP-7; NP-9: alkylfenol etoxylat NP-9

Z dovodu svojich unikatnych fyzikalno-chemickych,
biologickych, magnetickych a optickych vlastnosti nacha-
dzaju v sti¢asnosti nanoCastice (NPs; z angl. nanoparticles)
vyuzitie naozaj v réznych priemyselnych odvetviach, me-
dicinskej diagnostike alebo farmaceutickom priemysle?’.
Ich znac¢né pouzivanie vedie a aj bude viest k stale sa zvy-
Sujucim koncentraciam v réznych zlozkach zivotného pro-
stredia. Tento fakt spolu s potvrdenymi negativnymi
vplyvmi na Zivé organizmy®® vedie jednak k snahe spol’ah-
livo kvantifikovat’ ich koncentracie v realnych komplex-
nych matriciach®, ale §pecialna pozornost’ je venovana aj
rozliSeniu medzi NPs a ich i6novymi $péciami’’. Zo sepa-
racnych technik, ktoré je mozné vyuZzit' pred samotnou
detekciou NPs, patri CPE urcite k jednej znajnovsich.
Prva praca opisujica vyuZitie CPE pre termoreverzibilni
extrakciu arecyklaciu roéznych NPs bola publikovana
v roku 2009 (cit.*"). Separacia Ag-NPs z prirodnych vod
aroznych antibakterialnych produktov s vyuzitim CPE
bola opisana aj v daldich pracach’*. Po separécii nasle-
doval rozklad ziskané¢ho extraktu s vyuzitim mikrovinové-
ho ziarenia a detekcia ICP-MS. VyuZitie ICP-MS detekcie
bolo opisané aj po separacii ZnO-NPs (cit.**) a CuO-NPs
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(cit.*3). Bez rozkladu, pri pouziti ETAAS detekcie po

CPE separacii, bolo mozné spol'ahlivo kvantifikovat
Au-NPs (cit.’*®) a Ag-NPs (cit.*’). V pripade vyuzitia
ETAAS detekcie bola SRP nariedena pridavkom
etanolu®?*’. Nedavno publikované postupy CPE separacie
v spojeni s chemiluminiscen¢nou (CL) detekciou pre kvan-
tifikdciu ultrastopovych koncentracii Ag-NPs, Au-NPs,
Fe;04-NPs, ale aj ich ionov viedli k vysokym extrakénym
vytaznostiam a nizkym medziam stanovenia®’. V pripade
selektivneho stanovenia NPs v pritomnosti ich iénovych
$pécii boli vypracované postupy vyuzivajuce komplexo-
tvorné €inidla na maskovanie tychto ich foriem. Po opti-
malizécii postupov vznikali nabité komplexy sledovanych
i6nov, ktoré neboli extrahované do SRP. Vyuzitymi ¢inid-
lami boli tiosiran sodny’ alebo tiokyanatan aménny*®.
Schématické znizornenie postupu pre CPE separaciu
a prekoncentraciu nanocastic kovov je uvedené na obr. 3.
Jednotlivé kroky daného postupu su takmer identické
s krokmi uvedenymi na obr. 1, avSak rozdiel v postupoch
predstavuje optimalizdcia experimentdlnych parametrov.
V prvom pripade (ak ide o separaciu i6nov kovov) sa opti-
malizuji podmienky tak, aby dochadzalo k vzniku hydro-
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Obr. 3. Schématické zniazornenie CPE postupu na separiciu a prekoncentriciu nanocastic kovov

fobneho komplexu sledovaného i6nu s pouzitym komple-
xotvornym c¢inidlom a takto modifikovany analyt sa dosta-
va do tenzidom obohatenej f4zy. V druhom pripade (ak ide
0 separaciu nanocastic kovov v pritomnosti ich iénovych
Spécii) sa optimalizujii podmienky tak, aby prislu$né i6ny
kovu vytvorili nabity komplex a do tenzidom obohatene;j
fazy sa nedostali. DetailnejSim opisom dvoch postupov,
ktoré sa pouzivaju s uréitymi obmenami pred zavere¢nou
kvantifikiciou metodami ETAAS (cit.’) a ICP-MS (cit.*)
je mozné priblizit' vyuzitie tejto extrakénej techniky pri
selektivnej separacii a prekoncentracii nanocastic kovov.

Tabulka I1

Prvym krokom byva vzdy tGprava pH. Nasleduje pridavok
maskovacieho ¢inidla a tenzidu. V obidvoch spominanych
pracach bol ako maskovacie ¢inidlo pouzity tiosiran sodny
a ako neidnovy tenzid bol pouzity Triton X-114. V prvej
z nich®” slazil tiosiran sodny na redukciu Au(IIl) iénov na
Au(l) a tvorbu negativne nabitého komplexu [Au(S,05),]*,
ktory zostal vo vodnej faze. Nasledovala inkubacia vo
vodnom kupeli pri teplote 40 °C, centrifugacia na urychle-
nie fazovej separacie, 'adovy kupel’ na zvySenie viskozity
tenzidom obohatenej fazy a dekantacia vodnej fazy. Ziska-
la sa tenzidom obohatend faza, v ktorej sa nachadzali

Porovnanie niektorych dosiahnutych analytickych charakteristik pre CPE postupy pouZité na separaciu a prekoncentraciu

nanocastic kovov

NPs Matrica Detekéna PF* LOD" RSD° Koncentracie MNPs Lit.
metoda [%] v analyzovanych vzorkach
Ag vody ICP-MS 100 6ngl” 5,6 1,19-3,72 pg 1! 32
Ag antibakterialne ICP-MS Nz 0,12 ng kg 5,2-23 0,018972 pg g 33
produkty
Ag vody ETAAS 242 2ngl’! 4,6 22-35ng1" 38
Ag vyluhy® ETAAS 242 2ngl! 4,6 0,009-1,44 pg g 38
Ag vody ETAAS 80 0,7ngl™ 1,8-12,8 360-382 ng I 39
Au vody ETAAS 80 S5ngl! 8,2 10,8244 ng 1" 37
Zn0 vody ICP-MS 62 50ng 1™ NZ 0,54-225 ug 1! 34
CuO vody ICP-MS 86 40 ng 1™ 6,6 0,67-1,44 pg 1™ 36
CuO vody ICP-MS 89 20ng ! 6,8 0,30-1,53 ug 1! 35
CuO vody ETAAS NZ 60ng "' 8,8 ETAAS nepouZita® 35
Ag vody CL NZ 1,9 pmol 1! 1,9-14,5 25,0-33,6 pmol 1"’ 40
Au vody CL NZ 1,1 pmol I 2,3-12.4 < 1,1 pmol I 40
Fe;0, vody CL NZ 0,8nmol 1" 2,5-13,1 1,3-5,2 nmol 1! 40

“Prekoncentraény faktor; "medza dokazu;°relativna smerodajnd odchylka; ®vyluhy z &istiacich handier a néplasti;
“ETA-AS nebola pouZita pri analyze redlnych vzoriek; NZ: nezistené; NPs: nanocastice; MNPs: nano¢astice kovov
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Au-NPs. Tenzidom obohatena faza bola nariedend etano-
lom a takto pripravend vzorka bola pouzitd na stanovenie
Au metdédou ETAAS (cit.*”). Dosiahnuté boli extrakéné
vytaznosti v intervale 91-103 %. V tejto praci bola Spe-
cidlna pozornost' venovand aj vplyvu organickej hmoty
a anorganickych koloidov na extrakénu vytaznost. Vplyv
organickej hmoty bol simulovany pridavkom komercne
dostupnych huminovych kyselin. AZ pri koncentraciach
huminovych kyselin nad 10 mg 1" sa zadali prejavovat’
vyznamné zmeny Vv extrakénych vytaznostiach. Zmes
TiO, nanometrickych rozmerov spolu s Au-NPs bola pou-
zita pri §tadiu vplyvu anorganickych koloidov na extra-
ként vytaznost Au-NPs. Do koncentracie 50 mg 1™ nebol
pozorovany Ziadny vplyv na extrakénti vytaznost™’. Rov-
naké kroky CPE postupu boli opisané aj v pripade selek-
tivnej separicie Ag-NPs pre pouzitim ICP-MS (cit.*).
V tomto pripade bol pouzity tiosiran sodny na maskovanie
Ag(I) ibnov. Ziskana tenzidom obohatena faza bola rozlo-
zend zmesou koncentrovanej HNO; a koncentrovaného
H,0; s vyuzitim mikrovinového Ziarenia. Po optimalizacii
experimentalnych podmienok boli dosiahnuté extrakéné
vytaznosti nad 89 %. Vypracovany postup bol pouzity na
kvantifikaciu Ag-NPs v Siestich roznych antibakterialnych
produktoch. Zatial' ¢o vyrobca deklaroval vyskyt Ag-NPs
vo vSetkych analyzovanych produktoch, opisanym postu-
pom boli Ag-NPs kvantifikované len v troch z nich®®.
Porovnanie niektorych dosiahnutych analytickych
charakteristik pre CPE postupy pouzité na separdciu
a prekoncentraciu nanocastic kovov mozno vidiet v tab. II.

6. Zaver

Extrakcia s vyuZzitim teploty zékalu miceldrnych roz-
tokov (CPE) patri k zna¢ne vyuzivanym na separaciu
a prekoncentraciu roznych i6nov kovov od svojho zavede-
nia (rok 1977). Klasické CPE postupy sa skladaji
z niekol’kych krokov, pri¢om experimentalne parametre st
najCastejSie optimalizované jednokrokovo, v uritom po-
stupnom slede. Nielen tato optimalizacia experimental-
nych parametrov je znacne ¢asovo narocna, ale aj samotny
vypracovany klasicky CPE postup trva castokrat 30—45
min. Ziskava sa vysoko viskozna tenzidom obohatend
faza, ktora sa nasledne upravuje tak, aby ju bolo mozné
nainjektovat’ do zvoleného detektora. V pripade spektro-
metrickych metod vyuzivajucich indukéne viazanu plazmu
byva tenzidom obohatend fiza najcastejsie rozloZena
s vyuzitim mikrovinového ziarenia, v pripade FAAS
a ETAAS detekcie sa najcastejSie riedi metanolickymi
roztokmi zriedenych mineralnych kyselin. Tento opis od-
hal'uje uskalia klasickych CPE postupov, kde snaha o ich
urychlenie alebo vynechanie metanolickych roztokov vied-
la k navrhu novych CPE postupov.

Nové smerovanie vo vyuZiti klasickych CPE postu-
pov je ur€ite pri selektivnej separdcii a prekoncentracii
nanocastic kovov v pritomnosti ich i6novych $pécii. Tato
oblast’ vyskumu je relativne nova. V publikovanych pra-
cach su vsak vysoko vyzdvihnuté dosahované vysoké pre-
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koncentra¢né faktory, vysoké extrakéné vytaznosti a nizke
medze  stanovenia. Kombiniacia CPE  postupov
a spektrometrickej detekcie predstavuje urcite sl'ubnu al-
ternativu pri separdcii, prekoncentracii a naslednej kvanti-
fikacii  nanocastic kovov nielen v homogénnych
a jednoduchych matriciach, ale aj v komplexnych environ-
mentalnych matriciach. S vyuzitim daného spojenia boli
doposial’ opisané spolahlivé stanovenia nanocastic kovov
v roznych environmentalnych vodach (pitnych, jazernych,
riecnych, minerdlnych, morskych, ale aj upravenych
a neupravenych odpadovych) a v niektorych antibakterial-
nych produktoch. Snaha urychlit klasicky CPE postup
bude uréite viest' k navrhu modifikovanych postupov, po-
vodne vyuzitych pri separacii a prekoncentracii idonov ko-
vov. Ziadny z postupov uvedenych v kapitole 2, 3 a 4 ne-
bol doposial’ pouzity pri vypracovavani postupov vhod-
nych pre spolahlivi kvantifikaciu nanocastic kovov.

Praca vznikla v ramci rieSenia projektu, ktory je fi-
nancne podporovany grantom Vedeckej grantovej agentii-
ry Ministerstva skolstva, vedy, vyskumu a Sportu SR a Slo-
venskej akadémie vied VEGA 1/0153/17.
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I. Hagarova (Institute of Laboratory Research of
Geomaterials, Faculty of Natural Sciences, Comenius
University, Bratislava, Slovak Republic): Current Trends
in Cloud Point Extraction — Utilizable in Ultratrace
Analysis of Metallic Ions and Metallic Nanoparticles

Cloud point extraction as a separation technique for
(ultra)trace metals has received great attention which is
due to its ability to achieve high preconcentration factors
and quantitative extraction recoveries of a target analyte in
different matrices. The current review provides a brief
description of new approaches to this separation technique.
In the case of metallic ions, described procedures have led
to time saving, improving of selectivity, or elimination of
organic solvents. Recently published procedures for selec-
tive separation of metallic nanoparticles in the presence of
their ionic species can be considered as the latest trend in
the development of this extraction technique.



