Rentgenowska spektrometria fluorescencyjna (XRF) jest technika analityczng powszechnie
stosowang w analizie elementarnej szerokiej gamy probek statych. Niemniej jednak bezposrednia
analiza probek ciektych nadal wigze si¢ z trudno$ciami technicznymi, ktoére przyczyniajg sie
do znacznych btgdow w otrzymanych wynikach. Co wigcej, typowe granice wykrywalno$ci
na poziomie mg L sg niezadawalajagce w badaniach probek $rodowiskowych i przemystowych.
W zwigzku z tym w analizie XRF probek cieklych konieczne jest zastosowanie procedur wstepnego
zatezania. Biorgc pod uwage charakter pomiaru XRF, korzystne jest zastosowanie metod zat¢zania
prowadzace do otrzymania cienkich prébek (np. membran). Dla cienkiej warstwy mozna zaniedbaé
efekty matrycowe bedace jednym z gtéwnych zrodet btedow w analizie XRF oraz uzyskac niskie granice
detekcji nawet na poziomie ng L™, dzieki wysokiemu stosunkowi sygnatu do tta.

W ramach niniejszej rozprawy doktorskiej opracowano nowe procedury analityczne, oparte
na adsorpcji jonéw metali na powierzchni membran oraz ich bezposrednim pomiarze technikg
rentgenowskiej spektrometrii fluorescencyjnej z dyspersja energii (EDXRF). Nowe adsorbenty
stanowigce membrany krzemionkowo-celulozowe tj.: celuloza/SiO./SH, celuloza/SiO2/1N,
celuloza/SiO2/2N i celuloza/SiO2/3N otrzymano w wyniku pokrycia powierzchni wiokien celulozowych
krzemionka, uzyskang przez hydrolize tetractoksysilanu w $rodowisku zasadowym. Nastepnie
przeprowadzono modyfikacje jej powierzchni przy uzyciu organosilanéw zawierajacych grupy tiolowe
oraz aminowe. Strukture i sktad chemiczny uzyskanych membran przebadano technikg skaningowej
mikroskopii elektronowej z mikroanalizg rentgenowska, dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego
oraz rentgenowskiej spektrometrii fluorescencyjnej. Ponadto wyznaczono warto$é¢ pH punktu tadunku
zerowego membran metoda miareczkowania potencjometrycznego. Kolejnym etapem badan byto
sprawdzenie wlasciwosci adsorpcyjnych otrzymanych membran wzgledem wybranych jonow metali, tj.
Cu?*, Ni*, Co?*, Pb?*, Cr¥*, CrO4%, AsOs*, AsOs*, SeOs? i SeOs*. W tym celu przebadano wptyw pH,
objetosci probki i czasu adsorpcji. Nastepnie wyznaczono pojemnosci adsorpcyjne otrzymanych
membran dla wybranych jonéw metali oraz sprawdzono wptyw jondéw obcych na adsorpcje. Badania
wykazaty, ze membrany modyfikowane grupami tiolowymi selektywnie adsorbuja jony As(IIl),
natomiast membrany modyfikowane grupami aminowymi jony Cr(VI). W dalszej cze$ci pracy
opracowano metody analityczne do zat¢zania i oznaczania $ladowych ilosci jonow As(I1l) oraz Cr(VI)
z wykorzystaniem miniaturowych membran o §rednicy 5 mm oraz spektrometru EDXRF wyposazonego
w lampe rentgenowska o mocy 9W. Uzyskano granice wykrywalnosci jonow As(II) i Cr(VI)
na poziomie 0,045 pg L1 0,16 ug L. Otrzymanie tak niskich granic wykrywalnosci, nizszych o 3-4
rzedy wielkos$ci w porownaniu do bezposredniej analizy XRF probek ciektych, mozliwe byto dzigki
niskiemu thu oraz wysokim wspotczynnikom wzbogacenia wynoszacym odpowiednio 972 oraz 650.
Opracowane procedury analityczne z powodzeniem zastosowano do analizy probek wody pitnej,

wodociggowej, morskiej, gruntowej oraz Sciekow.



