STRESZCZENIE

MODYFIKOWANE NANOMATERIALY WEGLOWE W ADSORPCJI | OZNACZANIU SLADOWYCH ILOSCI
METALI TECHNIKA RENTGENOWSKIEJ SPEKTROMETRII FLUORESCENCYJNEJ Z CALKOWITYM ODBICIEM
PROMIENIOWANIA

Zdolno$¢ do bioakumulacji toksycznych pierwiastkow w organizmie cztowieka oraz ich
powszechna obecnos¢ w srodowisku sprawiaja, ze istotnym zagadnieniem chemii analitycznej jest
ich oznaczanie na poziomie sladowym oraz ultrasladowym. W powszechnie stosowanych metodach
spektroskopowych czesto pojawiajg si¢ trudnosci w przypadku analizy probek o ztozonej matrycy,
ktora sprawia, ze granice wykrywalnos$ci takich technik sa niewystarczajace do przeprowadzenia
analizy sladowej. W zwiazku z tym, konieczna jest separacja analitow z otoczenia matrycy
organicznej i nieorganicznej. Najczgsciej stosowanymi metodami izolowania pierwiastkow sa
techniki ekstrakcyjne. Szczegdlnym zainteresowaniem cieszy si¢ ekstrakcja do fazy stalej oraz,
w ostatnim czasie jej wariant, tzn. dyspersyjna ekstrakcja do mikrofazy statej (DMSPE). W tym
obszarze poszukuje si¢ odpowiednich adsorbentéw o duzych pojemnosciach adsorpcyjnych,
charakteryzujacych si¢ selektywnoscia oraz, w przypadku metod dyspersyjnych, zdolnoscig do
tworzenia stabilnych zawiesin.

W ramach niniejszej rozprawy doktorskiej opracowano szereg nanomateriatdéw weglowych,
tj. membrany z tlenku grafenu i nanorurek weglowych (GO/CNT), tlenek grafenu modyfikowany
hydroksyfulerenem (GO-Ceo(OH)22) oraz nanorurki weglowe i tlenek grafenu modyfikowany
tiosemikarbazydem (CNT-TSC oraz GO-TSC). Struktur¢ i sktad chemiczny otrzymanych
adsorbentow przebadano technikami spektroskopii w podczerwieni oraz Ramana, spektroskopii
fotoelektronow, skaningowej mikroskopii elektronowej, dyfrakcji rentgenowskiej oraz
rentgenowskiej spektrometrii fluorescencyjnej. W kolejnym etapie przebadano wiasciwosci
adsorpcyjne  (pH, kinetykg, pojemnosci adsorpcyjne, wplyw sity jonowej i jonow
wspolistniejacych). Membrany GO/CNT wykazaly odpowiednie wlasciwosci adsorpcyjne
w uktadzie przeptywowym w stosunku do jonow dwuwartosciowych (Co(ll), Ni(1l), Cu(ll), Zn(Il),
Cd(ll) oraz Pb(Il)). W przypadku GO-Ceo(OH)22 zaobserwowano selektywne wlasciwosci
adsorpcyjne w stosunku do jonoéw Pb(II), natomiast dla GO-TSC oraz CNT-TSC wysoka
selektywno$¢ wobec jonow Hg(Il). Na podstawie przeprowadzonych badan zaproponowano
mozliwe mechanizmy adsorpcji jonow.

Opracowane membrany GO/CNT zostaty zastosowane w adsorpcji jonow Co(II), Ni(II),
Cu(ll), zn(ll), Cd(1l) i Pb(ll) oraz ich oznaczaniu technikg rentgenowskiej spektrometrii
fluorescencyjnej z catkowitym odbiciem promieniowania (TXRF). Uzyskano granice
wykrywalnoéci w zakresie 80-210 pg mL™* dla wzbudzenia promieniowaniem lampy z anoda
wolframowa i 1,0-110 pg mL™* dla wzbudzenia lampa z anoda molibdenows. Pozostale
nanomateriaty, GO-Cgo(OH)22, GO-TSC i CNT-TSC, dzigki wysokim pojemnosciom
adsorpcyjnym i doskonatej rozpraszalnosci w roztworach wodnych wykorzystano w ekstrakcji
dyspersyjnej (DMSPE). Zastosowanie GO-Ceo(OH)22 w DMSPE umozliwitlo 0znaczanie
ultrasladowych ilosci Pb(II) w probkach wod technikag TXRF, uzyskujac granice wykrywalnos$ci
wynoszaca 2,3 pg mL™. Natomiast GO-TSC i CNT-TSC zostaty przeznaczone do oznaczania
sladowych oraz ultrasladowych stgzen Hg(II) w probkach wod, napoi, roslin, zywnosci oraz tkanek
zwierzecych, obnizajac granice wykrywalnosci techniki TXRF do poziomu 2,1-2,6 pg mL™
w przypadku probek ciektych oraz 1,8 ng g* dla probek statych.



