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Title

Determination of fluorine by high resoluti@montinuum sourcenolecular absorption
spectrometry (HFCS-MAS)

Annotation

The determination of F using the molecular absorption of gallium monofluoride (GaF)
at the 211.248 nm rotational line has been optimized ussmm@ontrAA 600HR-CS-ETAAS.
The electron excitation spectrum of GaF was generated by atlolimgyy Ga per injedébn into
the graphite tube as a moleciitgming reagent with the addition of a mixed chemical modifier
1.5myRh+30ngCA. I n this way a maxi muGcoydbe usedy s i
and the optimal molecule formation temperature was $400C. Sever al mi ner
and beverages and one certified reference mat@i&T SRML566b Oyster Tiss)evere
analyzed. The results were in good agreement with the certified value. The detection limit anc
the characteristic mass of the methodewe2 u d."* F and0.19ng F, respectively.
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1 Pbvod

Fludr jehapraltkersi sti ckymi vliastnost ami, Kk
stanoven[l,1-5.Podr obnej Si e bude t atmaplreodd jeimsd ji kk
napriek potencialnym komplikaci ammgea@adndbrbmn\ee |
spektrometrigk o n k r é iMB ], ICRSOES][7], LIBS[7], XRF[2] € i n a-g3$ MASHR

[1-3. Pre stanovenielp&ttbeaedlatngtnhekeyavatné
ISE [2], CE [2,8,9], al ebo neutr édnofllt Soahkltaidvoan® nnia amp@.
speciacnej analyzy, upl atneni ektmaglitédd z e
nevyznamnej S[1,210}G&,2,10] CHRA[X2,10]

Piw bere vhodne]j met 6dy zohravaju donh&rzZok y
na obsluhu, cenarmo znost ruti nmkjti ehalndzyky ana p
kompatibilitusd et ek c nym mosrit é& momt ear f e r [@,Bl.diaenméegptrd d ys |
pre stanovenie F mdZemometoadye | madnhpad idgezmdyac h
uUumoZhuj Gce pr flladrneo hsttoa npopdtEleandeu na an aldyzznwy ch
uhl ov. Nepriamaomtnal Famat endtZt@dwakydadai g me
analytu do formy vhodnej & n a | [§,14,&2] c A& mato zmysleje aj rozdah | @aj §

Gpravy postlvena napdedterdekndi ivzma tknwiolboeh & v .
pri padcmavidlanjue né Cp miidldto podpor ujvariace podmienky v u

vhodné pr&ozanaVvVguupredl Zuyuzwy Sturjvea nmiet raamadl hy
nar omoéywi eksitk ont amastrtae@ainal yt u (napr . pfl8] pr
azaroven pritomnostkysredtdaniisSg keyaghl bééiznpiedineols ta
a doérazom na enviroNmepahk) nédprnaveiut méd ,
zabtnaenpiri azni vému v plrumaprk @ iz @ z tikogbe intafarenpiiddl. at G

Nepriane met 6 dCOP-OESK/D ICP-MS [6], AAS [14] vy u Z i voakjadun & ] ma
moderneé postupy na mokr[k],steetwedfkb@kd mas
mo Z eajsd r a d i pdostupmimia suckjceste1,2],z a h r nnag. taver vzorek apod.

Medzi techniky schopné -pEsSedrm&kh o odtea nma \ce&ryime
(ETV)[1]al ebo | aser ov[a]uLIBS [F]l¢éi c i YARF i(eLtAo) spravidiad y

vyzaduju | en drobné fyzikalne Upravy vzori
met 6dbyh adom na anal yzu p e v obmedzenej dastopnaste k

vhodnych kalibracdnych Standardov.
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VsucCasnoptoipr edi a odo s F pomaoudHRCEMAGBe nikd or é un
dobr é r osmhoveBigEmiae sa opovej arovni . Taktie?z

vzorky a je mozné pouziptl armeanme yz ootz ya,d

vgrafitovej] peci . Met 6da je obl UuUbepéaeanoP
arychl ost analyzy. Probl e /St i EKTaMASSt ajneo veen G
praca.

~

2 Teoreticks8 | assS

21 Vgeobecn® wilasamostanavenia F

Fludér jpatpiwack medki ofi@bomag@gmy zdr ojmimes al
Vyznacuj e sa vysokou el et og@egay ¢cWwe ltpoawk

vadazbovou energiou pri naviazani na uhl ik,
sapr¢ avuj epomajomaawni s , beZ-Hglebo CC,v &kztboa néi rmeakj o
energiu. Fludér ma tak schapntaos ts ptekd rriatl nsytca

vykazuj e r ezWnhaankCunoév efji aorbyimaf@4a].i (pod 100
Medzi pozitivne vlIastnost if yfzliukéarlun asd® i dmdo isgt
at akti ez schopnosdleeddipudabytl ud&mnadyeasapiltah 2z |

nevyhaaedde dané yklazgdiemii ndyobr 0 e n vasrcohnonpennots:

bi oakumul aci e. Prihodné je spomenut napr
nedavno zaradil Stokhol msky dohovor medzi
[3,4].

Fludédr je beZnou su0Capbdbodby mér ganiac kuypdetannikele o &

apr i emys/| e. hasieciclpprsittroinmendyk ovc h , nadateroch, pov
tefl on) alebo textiliach. FIl udér j e aj s UC:
vyrobe hlinika. V rédmci danych [4d5Iblc esovVv sc¢

Fl uor s a Vyuziva ako kat aldgt @dore ] pwviyr oh
Kspracovaiu at vor be produkt ov HR( akkoon kk a&tt ale Yozvayt uo
cel osvetovej produkci e HF s a Vyuziva na

fluorovodiku) vo finadalnom produkte je v3ak
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kovovylosvhvadt emobi |l ovom priemysle. Nasl edne
spalovani paliva. Legi sl at ibeme imiee pjoevi o

HF neZziaduca pr[&7,18]li votné prostredie

Fl umdp odst atné uplatneni e okr em dgaastabkbelhlob epnroi
sucastou |ieciv. Ppibt otmeé s2tdid rabbld 20586 v 6 I a
zl epSuje far maknokitnetliick®&i vyl aako | e bi ol
met abolickada stabilita. AvEaghk vayg e#dloe dp®il tkoo
doZi votného prostredia. Dobrym prikladom r

anti deiphrvd syivy na Zi vocCi chy41o vodnom prostr

Vr amci medi ci ny n az3oiberla zfol vuadcri cuhp |taetcnhenniikea cvh
rezonancia(MR)al8eozi t r 6nova emisnada tomografia (P
ktoré dokéadazu sl edovat doirsgtarniibzinted.w N ebviuydhaandy &

technik na badze fludru je cenov§fl9gnédrocnost

HI avnym zdrojom prijmu pPbuoavipye(Fedp.je
fluoridovanou vodou).Vp ot r avi nach s a mag hadalae bw &ad i
nadpojochmaVvyonb) mn¥zstvach modprevr @amicy v gptosp
zubnej] skl oviny alebo zniZzZenia pritomnost
apitnejvody)Denna davka je stanoven&a na O0.,Fd% démg
je vdaka vysdloji ci e aklzideamtve pa Ekood ceni Kr
vykazuje vplyvy, ako zubna fl uoursdaarilkt emrad
hydr oxi dohydrio&kryyapatitu, Ci m krae hktBg BdjelE my
sfluor édzou bol iv yzSaeznnoanmepnrabsphorepFrdi & ij zo \ol@astiach,
kde sa obohacuje pitGianBY)yada dHplkiviemi (hiabp
hor monal nu suOUséendakr iCmol wedicaknyeky att 4 ¥ lh@ s toi va
i munit np6280925t ém

Stanovenie fludru je podstaxati mamst alet okom m
alebo priemysleaf ar macno takéadmeiz ajvotnémoi pooseént
analyzy. Vyuzi stiyem faju é mitordnsatsvtoivev v nuj e do
prostredia, nPavpkrmé&@ myad rzoi svfoét nngég ap ri or sty k elvdpi | ey &
prispiznwea&ti skeniu podpemey klysiCbivakaidovna
,dodavatelom*® fludoru do Zli&gommehot Pa oBit v yea

tvori zl|l GadCen.i nyo oabtsmchsufj dircye sFa dost dava sope

15



uhlia, €o je nanesStastie Casty antropogeéent
HF, SikaleboCk.Schopnost dobpébstB8édinja dana aj
al i pofilnym charakter om npnroihtyocnhn yoid].gf a nui ocr koynt

22 Vybr me®-sdyanovenz2 F

2.21 Me t -att movej spektrometrie

2.2.1.1 ICP-MS

ICP-MS ni e je obvykl ou statneemn iuk ¢ .t h@o wd iavCamad n
oneci el enda met 6du stanoveni a, ktorua e n
vyuzivanymvplrybreompllzmy je argon, ktory ni
ionizac¢nu energiu Hfomégat i vileuodsri jihear oz @ io
energiou 17,42 eV, zatial Rioe&ermrirmityahtgor
pouzitie iného typu plynu pre tvorbu plaz]
energia dosahuje 246emaz fuj e tak Uspedné stanoveni e

>

StanovenidFme t 0ICBMSk omp | dalenjt er ferenci e, Ci uz

iny typovadatakymvpasme m/ z) alebo nespedtral

Castym spos o brickprepOPM P rjaer ye wizr akci a tuhou f a
pre vodné vzorky, u prchavych | e I-MEp Si e
Probl émom SPE mdéze byt stopoCéa8psodotbenbsf
zvykne nahroad zbaatl alnicpnodw tltkneaketi o u . saK vyuzi va
par ov, ktora oproti SPE umoznuje del enie
vyuzit aj nedbkru digesciu

Nevyhodou je pritomhymvuskposti npeufiracdse wali
Met 6da je citliva na pritomnost vogptyynena vy
namer avnyysclhe d k o v . Pr atvveorwaed as pwe&kdiraa |l Wy € ¢ k ai
koncentraci a pdklesuskiug pgpol uv z or ke k

Obvyklym spbésobodmo ppliavzondyu jaenTad &kd wit ez &doi & a
fluoru menej ef ek¥HNM May, k &d e &vn mit kedFHa 6 o |
Nevyhodou je taktiez vysCdedieknohnnpadmndad pene

prietokovld rychl os tejcpladauiunrayi,Z el jm edfoeckhtaidvziat ek

16



RieSenim je el ekt (EDVYI[23] pniktoranesa vzdrkagostpne zatirieva
na teplotu 200 C za sucasného odparovania ntizi ad!
1100° C tvori oblak obsahuj Gci pld&myekt ory je i

Kdetekcii sa pouziva-MSuadrruepsopl.o vtyr oaMbatPyly zqaut
stanoveni snadz my e intgrteréricignaprspjr vk ami akokysedi k,
pochéadzagriuictiaomhnnyxz h | &4t ok pri ioni zaci. (1
Keliminacii tychto interferlm(MiF)"slAkZi ktowc
sUcfCjastvhodny hlinik ¢i barium. Probl émom f
sMg*, ZrtaFé' . Kich elimindcii je nutné pouzit
Zeleza). Fluoridy baria s0 vhodnémolekdgnk a
di sponuju vySSou hmotnostdd., ¢im sa separ.

2.2.1.2 ICP-OES

Met 6da opti ckej <anizdson\eijn dpkedane]plazmedCPrOES) nie

je za normal nychstokmd wnersitov fvthioa@mm ud &v o-d u &
MS,at o vdaka vysokej i oni zaCN&jo zestaer giei moa
stanovit fl uodwy PSoOakiitoam zd&mau sener gi ou (h
Prostredie inertného plynu je dol eZPirtoé | kévn
predst avwljreowd el 2ka emi $8ychz¢c¢9ar7(pra 8050
argbe)lekémyt meto@adye djppmayCPOES j e mene| cit |
nez -MCP lkteors&hopndéa ultrastoppp)fj detekci e

2.2.1.3 LIBS

LIBS e met &wdhaodnéd najma pre prvky C, cl , S
infracervenej obl agnteit 6dyyhd BBuU |ja&] amaV yhiradac
Technika je odbremenena od pouzitia vakua,
sa zabranilo tpovbkeminvediiehenciAnakyza by

ani e | e nutravavzovky{/h2dlzna Up

Laserova abl dacia je pulznd emisna metepda,

at omi z&ditiacai . LIBS je priama met dodkadust a

vzorky za tvorby aerosoléu.i nfpviyMzag mlea sstai .v y
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pouzitia silnych |l aserovych impulzov opr ¢
pretrhnuat atomoveée vazby, ¢im sa zjednodusS:

je tiez praca z aabsericimad fnrsi{Agzbl&adk utal aku a

Obl dbenou met 6dou LI @aE8myjk ommuatdoxcrmé@&a dzah rpira
dodani energi e, napr. elektrickom vyboj.i
poskytnuta plazme | aserom. L as elektickduiskrouc i t «
Co zvySuje citlat alotsite Zz dormiuz eenmiusisi gnal u p
pomeru signal/ S$um. RozloZenie teploty pl a
absencia potreby vysokého pocCiatoc¢ného na
ioni zaci u.

Vsug€mosti je najobl UubenejSou | aserovou tec
vi acnapsuolbznny Met 6da opatovného ohrevu plazm
vyZarujuce Ziarenie v Cervenej a infracer
vmnohych Studi d&ch nebol o mozné wysalnedkit @d
az vaopanovsym ohrevom pl azmy. Opatovny o
vyhodnpyo hdjadzu i ntenzity pouzitého | aserove
elektrickymmeyboj emt ale menej deStrddadeh & e
anikini ku materpatl enceil @kamdbéhblyts pamat beeent &
Nebola zaznamenanfi2@ni kordézia elektréd
Met 6dy vyuwXxicMajacaa K aser sU0 vhodnéhemiec kaé
zobrazovanie ¢i mapovanie. @pmatcteeni &, maX d
ocenovo naroc¢né postupyvyzaduwbjekZntti dzabodlaod

Cenovda naroc¢nost sa proep aatvouvjney cnha j onfa27¢pvroi m zpx

2.2.1.4 XRF

Stanovenie réntgenovou fluorescenciou | e
vhodné pre stanovenie rdznych typov mater
avi acpr vkovme tcohdayr.a kRreabl émom je nizkyiafl u
fluorescencného Ztahmtemi @dwo du adthaek | itCan o VZe 1

i nym halogénom nsisSnethéeédmodyZl.L®Bcae techrt
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Nutné je tiez pouzivat adekwedtsnie varda!l ydtoisc
existuje velké mnozstvo n3&Zz®al@y ch fl udr ove

222 ChromatogNalf gc& ®saparal n® techniky

Met 6dy chromatografie maju uplmaetdaryi e@rreajz

citlivosti (napr. spojenie HPLACP-MS) . To vsSak nevyl ucuj e
chromatografie pr e stanoveni e fluoru. Ch
technid m viac obl Udbené, kedze vdaka separachn
vSetkych halogénov. Nevyhodou je nutnd Urg
pritomnéfhlo uhl i ku

Chromatografické metody umozZduganiag¢kyy peica .
ako sU napriklad pesticidy alebo metabol it
LC, pod ktoru spadada aj kvapabhi obvygmht seygsatat
detekcie rdéznymi typmi det¥ksodevekZaaz mkit
nenaroc¢na, moemosvyehot detlkektor u, ktory p
t akt i-MSdetek€lf2].Pr edovsSet kym v zostave s kvapa
o dostatoc¢ne <citlivd nkedted dcuh raojmaptroeg rsatfa ncokvas
separovat st anoivéonvoavn € i nitéenryf eroednci e (ako
vzmienenomMS/ MS sysVg¢medou je tiez jednoduchdiad
tvrdé met 6adyhromaklogdafjadaodriinextemkcip[@8f Mppr c hav
mobilna faza sa zarwvoye®adk yoethraae/plietsd oovchma rei |
vyuzivajlUce prepojenie so separ dd2ynwhlasyst
l i mit kvantifikZcHPeCGIOPIMS O ,e0c8h5n inkga Lmal aovys
HR-ICP-MSaj e v hodnad& vpiraec emdgimie ched wrdoprepojenia e vy s §
cena, ktoru obhnag#ipgy vsetky MS

FIl uor sa da stanovit [2h] Tpelnytnoo vpoous tcuhpr osma tvoy
vzorky, Co robi prnoaccehsy | Cnaesj o8vio nmaa rsotCrnaetjys ia n
tiez Iintzrnd&iretneniea.a Probl émom mbdéZze btydr é& e

reagofjgasi ckymi al ebo anoRgani ckymi zIl ozka

MoZnost. pre stanovenie F ponukdCICl. PeZasp
stanovenia met 0 kemuennglloGi lsdhcad hednd zua vwaeolOWYyC,pr i

nadsl edne s a fluorovodi k stabsovibujsa pepmd oo
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chromatografiou s vodivostnou detekciou.
naorganaokéganické zlozky pomocou extrabaoié
odstranit i neat f ahdovoacthe vkiréonkyo cah srt mamp etnd dil
byt pouzita aj hmot nostna spektrometri a.

ultrastopovej armalvy zreo nmeeonrt ideRKOE(j N aapnra.l yvz e )

Nevyhody Cl C met 6dy j e mo zZ n é el iminovat
sobratenymi fazami . Nutny je vznik deriva
trifenyl hykdyrsolxoyms i prams t(rvedi ymoZ®P®ji& § &k sh et
automatizovanu analyzu. Okrem derivati zaci
vzorky (pomocou sorbentuask t i vny mdeifhll o) dacai a C€i ni dl om
fluoru v prir odn yHPIC hedootld ©Chl4 dyd Buoridui1,2210]1 R P

Kstanoveniu organického fludédru méze 6bgyve,j

zostave alebo ako RP. VacsSinu stanovovan
zl uceningt@Rb€eni K je potrebna separacia
fluoru. Nevyhnutnou je taktiez derivati zac

Pre stanovemganifdkuyrwi avzanej forme je vhoct
snutnodépobuvati zaci e apddet eni eJetiah ogaken o vy
derivatizac¢ne ¢ i hyloxbhium t jeé¢ r gpoohulzdrtzye |l ezi €etan
kvantitativnou al kyokodiwntoeut rfalchdetz&mh ez iTr amnm

reaktivitusd a | i mi o ragharmrigakny ik yami Cinidl ami, Kt

S
¢

vzorky, O postup obmefd210l e najmada pre vodr

223 EIl ekt r o aadektrpforet d katdet@dy

Medzi elektroanal ghatkeemét ddyuvbadnadk st
el ektr é6daldechdE)ka je pomerne jednoducha,
asel ektivitu. NajbeznejsSim standMeeodndm vyana
Gpravu vzorky, no vypydoly d[@,I|nygionuo sktt ol @1
kmensSim stratam prchavych zloZziek nez na
odpar uzaid raz i mbvsagrap&vnom r ozt ok u,ISE30]¢ may tja&t k e

azaroven sa tym oddeluju od matrice.
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Stanovenie fludru je mozné aj el ektrofore
el ektroforéza, konkr étne CZE. Vyhodami s
nenaroc¢nostr. ( sprekttirahapmo nzearrnieadeyns aknd @i t
moznost i UV alebo fluorescencnej detekci e
stanovenie viacer CZkE kal dagénay sGbaspecaacd
tensavysituielenvj ednom i 6novom stave). Stanovenie
davkovaint lai vay det ekt or (zvycajne sa pouzi
stanovenia pomocout GZB appoadao buet ebrifoenmaeknrco neo, | es
ekt roforetickou pohyblivostou ako hal ogé
charakteru (n[@pr. krvné sérum)

Ktransportu io0nov sa Vvyuwiiekd r @ldeokktgr dkft doryeyt i
kandde. To je vhodné pre stanovenie ani onc
nNi ZSiu i dénovu silu nez nosny eblastik40r400 nynt .\
vkt orej bezne ani 6y} nevykazuj 0 absorbciu

Zaujimavym vyuzitim @&danc&yshamatveéamical &khdn
met 6d kapilarnej el ekkysfdi dzy PFCIA.f Vyarzig
aSl wzor ku upakoureandintarovaniu. Detek6nég Plmmit
Bez predkoncentar alcOE hma ki rodwirt {h0h2 Dhazn é3 3v ymsc
podtrhuju doélezitost Upravyfvz owrlédio spoéobeat o &
i zoméru kyseliny dinitrobenzoovej (DNBA).
vykazoval analyta 4r oven koncentr adcia chromof drovej
CE[9].

224 Neutrrnov§ aBanalall na

Medzi okrajové met 6dy pat hnikouNtandveniadetu@d & aj
len zriedkavonaj mad ako referencéna met 6dapri stopoej c e
anal yze. Vyhodou j e ni zbkiaolnoigeircak eijn tneartfreircei
C, H, N alebo O c h nespbsobujsit appivermsit.opdedmoduc

napomaha, Ze NAA jei@rjaemouthé&chhbkotuédadup
okrem vysokej ceny, je zlozité technické
Speci al ne Hezxmyp ed medataondeb @rpnadt[ljo b s | u h u
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23 St anovenie fl u-CBEMASpomocou HR

FIluor je najcCastejsSie stanovovanym hal ogé

Dovodom je vysokéa <citlivost stkaorvarn eni Gi td
preukazuj e aj LOD met 6dy, ktord&a |j e pnde eha
i stpbi@aogr amy. Tvorba silnejsSich vazieb flu
oproti i nym hal ogénom.

Met 6da j e zal ozena na Zaznamenavani ex
dvojatomovych mol ekul . Dv o jgd tudé nkoovnét i mauladd kne

¢im dochéaddza k tvorbe molekul &rnych absor
réznymi st avmi mol ekul . Spektra sa nachado
vyraznou rotac¢nou Strukspebturumavoaencmar

Sirka ¢i a[t3,16,20,21p3@]d o b n &

~

Podstata st anmprveekiriyat is poiCdrvyaotwdéonpa dbsoeh

di at 6movej vrhmoldalkeuluy .prkekryvu je nutné pou

(xendénova | ampa), ktory wviokzrnvabeepséCrdkow
(185900 nm) . Typickeé je pouzitie dvojitéhc
rozliSenie. Monochr oméator di s gomeailjlee hmrain

kdosi ahnuti uderteeziciiSensilal.z i K Cha ez pkd wjre R
grafitova pecpec&GrasfoiCtacnypospovitakmer vyhrad

vristvou a pritomnéd méze byt platforma (nag

Zdvojatomovych mol ekaual t mot ekpthAr Mfdjudnbmc
najled i u ci t [3,18/18,31}i k &mdkekuly ako Caf5,13,17,21,28,3234] alebo SrF
[22,34,35]ponUukaj u vacsiu tepelnd stabi loidtod.no¥y

voci intekédremcice&@m,u ipouzitia korBbl3&»¥nych
napriek najvyS$SsSregj wd & dawzisitar etodfE3ls181,38,32 a F
34]. Mol ekula tvorenda galium samnwgElsadtvioun eF,

naopak, pri vysokych Zmepastyl37t aci ach (napr.

Apl i kaeCGSa MARS pr e stanoveni e f lvzodek wodys a
[3,4,4,20,22,35] p[B4d, whlia[38] C i potravin (napr.[132L38B]ek o,
pripadne produkt ¢giv,28 oMeé ba apij iee mypholdina na
fludoru (teda vVi@azalné&mo aj i 6N BEEéhK)t,orma st a
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i 6noveée [BWr Mmyy hodou met 6dy je mozZnost pou?z
r ozpu §is,a620,21/)31]

23.1 Odbera*%apr ava vzorky

Odber,transportapr ava vzoriek podlieha zauzivanym
stopovej anal yzy. D6raz sa kl adie vnoa nghro
prostredia @ ot r azxahjy ameni e kknrettd mitrednd iue vaZ or ky .

stabilizatory pre nestabilné vzorky.
Probl émom pri analyze fluoru mbéze bytprekl| as
stabi Pou&@é¢ituwe hinvkdyohlz kit adu, Ci uz kyselin

kstrate analytuF | u6r ma tendendctgkdorchwadknd tZkhia vyt
Preukazanysibmldbpotka epiosdIlup uk bHND:[Iblou ¥y hna t
strat am, alebo ich obmedzit, je mozZné pou
techni k umozZnuopvénefl2lh Pmreée amzorskynpevného sl
je vhodna tvorba suscpietnlziiveos tMy roamrnoét ir ofzadrir
stanoveni mol ekulou CaF) sa neprebk@amzal ima/(
[13].

Extrakcia je doélezitym krokom Upravy vVvzo
Zivotného prostredia. Osvedcenou met 6dou
sorbentovanodi fi kacii. To je vhodné n&a| méarprik
exi stuje znacné mnozstvo z| 0cCseenpianr.acRrii o&ax
fludoru od anorganicky viazaného, kde EOF
anorganicky fludor sa ez pustVin dve nwo dmoo memi
pre dané stanowlemiec kjéehoz ihvliacda.ska i de o
di vinyl benzén (pre Oasis #HBILiIi hbageloonwgd . s ol
al kyl-oCi@.Mé st ovaatr 6owé& as @ rboentoming kioveysendywaval
organicky fluor vo vdiowikmylhb e n zekovsevayhwsdodryb.ee
koncentr 89.e fl uoru

Faktorom ovplyvnuj dci m sor pSctilud ikio |sbéan yt € set oh
pH 29 . NajvysSSia koncent r akyi sal o m updrrpd)tdjod dai  z(
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Doltezm krokom pri SPE extrakcii je vyber
vhodnej §i netzakadetzonjig ri epsSau \zmesSibmetanel n e z
acetonitril, Ak o el uc¢né <¢i ni dINHs OB (vd vodnersrozioku)® k y meéa b k &
vplyv koncentracie aménkKemoehydaony duonsaah
0,1-0,001%amu zi t & bol a—-0adifWARR@AI plkemdemt r aci i 0,
znacne znizZena, nas OHr mnebodt szhwipadodd?domskd
fluoridovych i 6nov. Ako i deéalton®01% MHOP/HO® U k a :
[4,39,40]

Hodnoty LOD sU0U -@6B7Z GiFMAB.,a8REYHR bez extra
Konkr ét nEODIpresfanovenye v o Vv z dorok & ¢ hta@B4uyd g (s SPE
abez extrakc¢ného kroku). Podobny tr é&hwd bol
8. 79 (EYPEDezSPEkrokUY]. Vysl edné detekéné | imity
stanovitelné EOF vo vzorkach vodyj Sitzlkdy av
interferenciiami ni mal ne str aty jardaldy nsal p@ isddtedpdiavidy
me t §4¢39,41]

Vhodnou met d6dou paealiypzaeviul warou i p& &|j e X t
fazami . LLE b od»xat rpaokrcoivonua viman &aywaev f y kA -HBlaz & ¢
aSPEWAX. Por ov w&wanzan obsd’'l seextrakd&nych systém
apl acenty (analyzoeMWS)na NoaojmoecpoSui eH PILyCGSWAXd k y
spriemernou vytaznostou 75% -AHBL t maltavapmy
vytaznWantas9 absSi zvegslkebHomebldd42.Vysl edky sa
pre typ testulPWwaEAy cbhol laa tiib8ki 6 di& | ForEejuskiaaz ad a

vyt a

N¢

nost PF&a&At mall accLE i 6novych péarov pod

podobmiZ nogtt pr eSPEWAXAO @aPKkFOC Au | 441.42] 2SS i a
Vytaznost metddy i o6novych péarov je ovplyv
medzi analytom a ¢inidlom io6novych parov.

byt opok tvorby stabil kyé@dh kyanroet@zapm), PR
sa Vinazimta ai Zzovat tym vytdihgmtretagcompF/
sa preukadzala ako vhodinky mir er eetxa 2z @a&kmii u( red
PFCA alebo Cl1l2 PRSK) aleradoi &l uéotael omérnyec

vykazovala n@@Rlhorsi vysl edok
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JednywmZzmnych spbsobov separ dcie je pouzitie
met 6dy DrvsStPeEr rakly wao navi azalz nlat mraéholfalsit i
roztoku vzorky ako adsorbepontftas Nahvwimogami & &
snanoCaszacamtaaného pouzitia ultrazvuku,
fludru naankarndtCarsitd cExtaakaabofa testavanmaivzorka c \rody

(jazernd, vodovodna, stelyljZda8 a mor sk&a vc

Prave vodné vzorky sU0 vhodné pre vyuzitie

akojeCi stenie vdod, kdsepoepfeaitacka@lEiwvzyaudki vaj u

Vplyv adsorpcie 4dwplryvnnuag eC ansiteircue zTaik® nc e
faktorom je mnozstvdt podivuizi g g cthd htamwp&lalksd d 8
efektivita anaj vy §Si signglribadnodest @ lkmggadisyp d Ics i nma
faktorom je hodnotapHa dsor bci a bodsanptZ2 sa 2o wlald.al K ci i p
pouzité HN®OHNaj | epSiu adsorpciu mpotyepHdlbaz al
viozmedzivimpd Sdaorpcia klesalbamoyk Kkdlnik up o j
adsorpcii fluoridovym io6nowm)sStAdbii deaknea

420 Testovanym faktorom bola aj doba ul tr;

zmensSuje Castice sorbentob, edtnium Zwedd Dwjaemyp
bol 5 az 30 sdeekstantd .s ekravmydc absor bancia r ast
arovni . Casovy intervals$tdfee].ab exsakck ot dzorkao |

odstredena cteuttarsiofvwrgae d-6d wni naptl.n éKmu usadeni

troch mindveaedthabsorl®d20hci e uzZz ner st

Pri testovani mrxholaikcpegomewadndg Zzi adne i

vysl edkom UspedSnegxtprraekdckioencmponmo @acu enanoc a

nanocastic bol podmi enedhgbrialh a&dpear HFdicky,m
adsorpci e, zdnasdobowmou nhekédwa cenoukyas | ghbam
al kalickych podmi enkach. Vysl edkommLmet 6

apredkoncentracny[20f akMtedrodpr ¢ eF vivedm@g! e@x ry
matriciach a nevyzZzaduje pouzitieouf0lgani cky
Exi stuje ale vacsSia Skala napoéagt vepr kyop
uhl i kove, silicové alebo polymérne nanocCa
podi el atiinal @xok atlbsahuj dci c hRCSIMAS[4b)r pr i p C
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VacsSina novych extrakénych postapbbai sar pal
met 6du. Extrakcia tuhou f azou poandik ap duU zri
réznych typoevxtsroarkbceinit ofvl.udk u bol i pouzite
nanometrovym i rakléenboom n{aZgrnGt i cké nanocCast
Vyuzitie ma aj mi kroextrakcia t unhowl afk&doc
(CAR/PDMS) [20,43]

Ultrazvukov &ancg xk OR akpcrieauk az al a adekvatne f
porovnatOdl m@nometrového zirkdédnu (wazaamr ocowemnm,
bol det ek &dnvya Iriandiyt nmazgdniet n@ky cth nanoc¢as
(spektrof ot omet rheadshate nskroaxtrakoredHSi PEME,) &sio ws i | o
viaknom (stanovenie plynovou c¢hr osodenorgr af
zaktivnehastukeldna ualmhlaC ylrolu RPt ek Eny | i mit

oxidu Zeleza 7x hors8i. Prinos metody je vi
bez prekoncentraéného kr okluzatL QD -@8rEE MASMESP E
26380 LYgs pouzitim @aFLY)Rple GaF 0, 26

232 Viber vhodn®ho mol ekul §rneho | inidla

Kedze fludér nie mozZné stanovritzmepaododoRmmAA
vobl asti kradtkych vinovych di zZok (priblizr
azaznam mol ekul &rnych spektier. Dvojatodmoyv
vinovychjdimeanbh ayu@$ tGRMAD.duViHRInNny enagpyj G
sfluéorom su kovy, napr. vapni k, tvgrielCary@aF, hl
AlF, SlF vk ondenzovanej faze) . Podmi enkou | e

absorbanci e, spbopnesti 2Zofriokatad itvseopclioat chnoam
mol ekul y v acnoita mMred&v & 0We lkklost di soci acnej

molekuly aj e | ochranu pred tepelnym rozkladom
citlivosti anal yzykanc entek&aiineawenvecCajaé)
Taktiez sa prihkaadaenabyespar wWuoakh,bo dk taadraya tn ic

vovzorkevn ad mer nom[354b6p Zst v e
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2.3.2.1 CaF

Vapni k je vhodnym ¢inidlom pre stanoveni e
energiou vacnodaz daredv SOM&klJabsor buje zZiarer
di 2ke (resp. vinovych diZkach) ©pre techn
vapenat ej zl uceniny ovplywinauhej i apemoota
vapni ka, ktory jenipgdsitesm.y (@(d&ien nsotsa notvweo
koncentradny rozsah romglotkudowapdphkGe G®tPo a
Koncent rsdacila nkadlk ne z v y¥ o Waalxa npuom Uudroosvieanh | 1a0
20pg Ca. Taky s le&s abnoél opng 0 ZCsat, v on o3 0ani zmeoe U Z
absorbancig21].

UCinnost tvorby CaF méZu nengqdtriivome, ownpl ym
interferencie mhaliimap mietomnérleen kvedze pri

reagovalretihoét Cz2lp%ldedowany bol taktiez v
mnozstvo vapnika. Pri analyze vzor?kyr andii e
kt od®@Bdnérlast u a pejsminua botiprehmotrosti 0,1 mg €45]. PocC a:s
stanovenia fluoru vo vmgcC&kB2ldapui bobket pova
rastlinného materi a%[16]. sMnpdstivioo pOu@G@i5 émg
rozdieme g odl a v3etkého je ovplyvnené t y?pmim m:
testovani uhlia, kedze \otvorbeKaridoy]5,16838 r e s p

Na roéznych typoch vzori ek Iswaa nptoirfoivknédacviad
stanoveni fludéru vo -€GRAASAboIH.ODvd,18@ F[2t) Pri6 d o u
priamom stuwmloivemdl Fdosi ahnuty pfldo®mgpril i mi

stanovasntil vnnom materiali bqglel. LPDi redanov e
caju bol l' i mit derf3kcie horsi, ¢inil 1,6
2.3.2.2 GaF

Galium |jepredle¥yiomamych kovov vhodnych pre

potrebnych pre sptlaynnonvegini fea zfel ubvaoari Vst abi
mol ekul ar nu ab spoorrpoCvnnia na n asloy zaul. ad e ni n a mi Ce
tepel ne stabilny, no ponuka vys$Siu citlivos

azaroven je odolnd3l]si Svaedbventerpeebnehamp
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nm, ¢co je atomarna C¢iara gali a. Experi men
nm [31].

Teplota pyrolyzy je podstatnym faktorom pi
tepl oty doSI| orosahu306e883j0 ALYy kSeini v pPphsot Bedamei
Vintervale 600 az 650 ° Cn &solleadnaeb s oprrbiand a l:
teploty, zatatdmni kbekbatpoWzi tfA], t€épl peprvapgLCoO
Heitmanna &ol.[47], kde bol a po6€zi Naztep’l @)e atl bkt e ZE

aj Gleisner&ol.[37], pri analyze zubnej pasty.

ZvySena teplota je vyhodna prmodlidp Xide oo o 3r
avapni k)pydrooSllyoz ek®° €7 poi za@a00Oven sa tvddaH Il i

Taktiez bol a sk Uamaonvaa nti eep | okttao rper eb od dop °dCo s t
(idealny teph60h@) roRcddbriél Ot0e pSltoltdyi ikobU ey a
[15].

Pri nepriamom stanoveni fludru | e memdnsit at
analytu na GakF, br ani s ttraakttdne ZF zpryiSarbuie z lc!
ostrého signal u. AkzmesiRd/Zf31]fQpkt a tnoarl ibzoal Can gpno uf Z
mnozstvo modktfarkdat ®irmi | a 7 ,[33]. Juegd nRd asvay S@e, nli!
vporovpaadcbBadzaj u@li mkdgs k aungpoPudzligl addr5l Zvy
hmotnostiviedlok | epSeni ul0%i tAkoomaodi foi k atapRukijt er ¢h
bréadani tvorbe GaO. Oxid gatnhzeamai mreyavhyea
Pouzityc RuBlvo tormé chiergiu (RuG).

Vplyv na vysledniu absor b@an@liums andp raij podoben IZ & |
monohydr ajs kt GafyNOa apl i kova&klo dwamio ks pg£d snd td
napovrch grafitu (spolu so zmes®d/Zr)az &r oven priamo do vzorKky
v hmotnostiachdo60@ g, i ded&dl na hmgtn®stvébnkihpgadap
[31]. VacsSie hmotnost.i nobneedzen€) kapde grdfioeej trwbich | a d
at vor be rztaki @a(N@zpr i vysSSich[3kdB8lncentr aci ach

Met 6da pr euk qzdallF§81],L ODo Opeindevji agor omg at elpm & c
[3,19,374H9..Jedna badhakyoni ZSie nez péinipoiuel
Sr alebo Al . Vyhodou met 6dy je taktie?z
dografitovej peci alebo priamo do vzorkyta ez zvySenie efektiwvn

vySSe,] teploty. UmoZznené e aj cphou&tiandcar
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Met 6du je mozné pouzibimédprg.i ckroim sntad o Vv & iy
rozkladap ot rebné praco[8a8 za nizkeho pH

Vo vysledku tak GaF umozZznuje spmomedzi |l dwv

detekci i. Nevyhodou sU0U vmpebhkRésthopdaoiyt st e
gal i a, Czovydedie¢g Kanci znecCi st emutanopsrtii
vysokocCi std soli géalia

2.3.2.3 SrF

Fludédr je mozné stanov.i tTatjo pnearldekkd@ik laald @ éne &
SrR. Pre detekciu SrF boti e st ované wlhdoawé md inZzak y¢os naj | e
Absorbcia Ziarenia prebiehala pri 665, 541
364,602,352,970204, 150 nm. Vhodnu absorbciu preuk
nm, privCoosni cSirtFl ina Ur ovi4ikir 465V AL&7T amm)gddblo pa i
VS§tudii tak bola nasledne poB3.ivana vl nové

Pyrolyza bola U0Ciatma@amipz ac it d3pp\VostteRdBOO® s°aC tai
vplyv modifikatorov, KkonkZré.t nkRea lbbénd ic u o oquZ &
negati vmyhowpsleynvi ea ci tl i vostvorBenar étivgrer fl e
Podobné vysl edky bZodpioudad gii @h motdé fdjk &g olrrov
citlivosti nie je vhodné. rMrecAashtuviol) .pacduds @&
mnozstvo pre zachowdgdhli ePidiinpauiityi bod©ds j0
stroncizav ydSoesniou &c iztalriowesitik e nmanisi gmiau3dyr as

NevyhodouSrmd@auei byt tiez tvor baeakcinshalt bgeam
(br d moml é&r o m) al e byoaSDf. awvyisolnemdk oD j e zni Ze
vzorkach bez matrice je efekt me n §pio.u 2T & k
Standardnych pridavkov neZnkght bvaémuchkpt
[35].

233 Optimali z8cia teplotn®ho programu
Cielom optimalizacie je najst o najvhod

naj vacsej citlzaroswen stanopapmensi aftaktomwt r at
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ovplyvinuj uciodlpapypyvahyzu sa modi fi kat mory, k
(pece), konkrétne na pyrolyticky wgawaifazar
vapni ku na grafit, 2)t.e dZaa rvozvneink us tkaabribliidzouvj e( (

mat eri al om prPdalebotbd]. fi kator | e

Teploa py r o |byozl ya t ewsz holvaadwmdanx i kmal ne mu det ekov;
(absorbancieate pl ot né optawma& Ipolei pyorod W usPo,eesp. mo d
Il r modi fi5]. K &thomrdohnmu t epl ot ou° {ysr arloyda ¥ [b]skaad pa
potvrdzujkwapjal ity g@28B2¢ zor i e k

Dané teploty su vysSie, nez pri pouziti n
osvedci | a °hjaxia,47t rasp. 550 033,37]. VysSsSia teplbooauj
odstréanenia prchavych | at ok . °TJé8}t onvoa nziv ybSoi
pri totmniont er f@aFenci i CaF a

Teplota odparovania CaF bol a °pQ)dobana pprrii jp
(2100° C)nenmal a podstatny vplyv na vysledny s|
2100° 5], ke dZe nad touto hrani coul[5mdGaCra Fb ovlyaS Sc
preukazana 1640°Z2@Bla tepl ot a

234 VoOba vinovej dOgky

ObvyklymZzitdrepnom predAASU] kavtYydWojukd HCL) . °

pre stanoveni e ilkdvoavtyocnho vpyrcvhk osvpe&kt i er , no
(napr. fludru)nePreokry¥vma rsipoda&ti vmarvn e ¢ i airaruy
dvojga 6 mov e mol ekul y. Probl eémom sud agi airmtm
pl ynnych prvkov matrice. Tento probl ém je

klasicke] HCL. Spolu svoj i tym monoC®GD odcdhat ekbmr am pos
anal yzlwhodou zostavy | e aj mo 2 no skl isztkaonsc
pracovnej [2l46lovej di zky

Pre stanovenC® GEAASoOpue HRO6Il ezi ta disociac
molekuy —ener gi a by mal a kbnot:. vagkEdra whedd nse00
kst anoveniu fludru je podstatnym krokom pr
Vel kost disoci aCmabdjsoemEémgiheot kyYyalijezda® ot uche
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zlozitostou prechodov medzi pymenr gsettaivcek.y mC
di soci ac¢na energia vacsSia,32Llym j e mol ekul &

Vyber viIinovej dizky je doélezitym kEAobemia

vyhnuat i nt er fsamongjciilivesi vybréhgj vieove) | Z2jkey Z2i adlce,
vokol i nevyskypektat a( nsapsrie id mppdevvokdoovm nxat r i c e
sposobovali prekrydi 28ymi zvolenej vinove,j

Vyber éwhWmerm o i nokrentovplunaniacitlivostia n a lognegzujgo ou z i t i
ni ekt oryRhobnmedadmadpdl&kmmst anovenia fludru s

dochiaksaokpcii vo v[@lkuovej UV obl ast:i

Vt abul ke sU0 uvedené niektor éi anol ceikud i v &

avl nova di zka [BB8Sdrpci e Ziareni a

Tab.1Hodnoty Tdihs eniedlgnd O@dkor an TiedgreMAS ni d

Molekula Do (kJ mol™?) Vinovg8 dOgka ( nm)
GaF 584 211.248

CaF 529 606.440

SrF 538 651.187

BaF 580 495.088/495.263*

*absorbcia merana simultéanne pre dve vinov

235 VoOba chemick®ho modifi k8tor a

Pouzitie modifikatora je vhodné préeepdami
(pripadne umozneni a) absorbcie ziareni a.
apyrolyzu. UCinok je dany grveofribtooum,i nctimm kiar
dvojat dmovyghafmott @ekyilh povr chom cteilbykarbidua p r
vapni ka) , ktoré tym stabilizdjuamkcPods tmotdn
Jednymkovzsvyuzi tim vhodnym prneagi@aVMguwykarge f i k
Ziadanyazw§iSmpl tepl2a0t @ epry rt oolhyoz yznaeheycitlivbstisS | o
stanovenig47].Dobrouv o bou sa Pd k &z alr@ kwtr grechavejformg t r a

GaO a umoznilo Z2iadanu abwsmBbciu pri vl no\
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Kstratam f 1l udr u pnoddZzoeb ed oHcFh &( dppogltaosh jiszoaydte.o i Mfar ia
sU0 vhodnym modifi padadobemveddyéhsobizt okov.
k tvorbe NaF, daktieZz zvySeneij35Lvorbe GakF

236 Praktick8 aplstkd&8mowe MAS fplre:- r u

2361 Anallza vzoriek ¢givotn®ho prostredia
AnalTza pitnl ogh,vrmihmer &lhnwdhd a

Jednoummo Znosti pouzitia fludru j e fplruceemiiZacif
tvoreného pri priemysel nzijt kéo vn{spohd toihdbodd ov y il
Castd&d pritomnost vody ako matrice p3r4il5 st a
Okrem fludéru obsahuje vodnéa mat r i chioridavh a ¢ n
kt orpotseanci o npd chiee &nadiZznut er f er encavaebt pkuu gn
tvorby dvojat 6 mdnam.jGaRjBd)]lld k ul y f |l udr u

V3§t u[d,15] vzoriekr i e nygkt ovrod anal yzoval rmezaznamenala s t |
negativny V,C&'yMg®dd mabsorbdiaGaF Vpl yv na interf
mat napr. koncentrdacia vzorky alebo typ v

riecna).

D6l ezZzkngknom saaal pry byt spdsob davkovani a
Vramci anal ybyl rsipengyin erjo zvda deyl dparvikdarganic® b o v z
rozpeahed!ljeho pritomnosti orRBraei ¢ kjeq kwh dodn
davkovat <¢inidlé&da tvorisaadimolzak wlry, amo @iof
Vpripade orgaeani cakéhvzorky | e | enpaSjiper vu pd aavt|
pridavneée | atky nez v zoorpkauC.n oAtk psoa avgtdoseniunpe dp
stabil nej kvapky a[4ddochadza k strate vzor k
Pri analyze povrchovych véd poryivtao npnréohbol éfmic
vyZzaduje zakoncentrovaniTadtozoekhZhni kapumoteé
organickeého fl uodr u, kiedsazarmdryd a n iocrkgemao fc & & mifC
zl ozka, ktorda je ro4ustnd vo vode, sa vyr
Vhodnymi vzorkami pre a20p! F2wos U méaj nmaavtlgi
vplyvamé ze spbsobovapopbhodehyerhbsstuowa rastl i
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Zzmleta af i | trovania cez polystyrénové&ositadasH
Krozkl adu vzorky mbéze byl miotuzdetie kmd ike omd tn
rastlinny0 ma@eimidalbypoda nepi oskidierancf0], ¢ o
mohl o byt vysledkom predkoncentracného kr
DMSPE anandiO>C astriast Vi nnom mat er ipvkyiakosAkCan, 7z u
Cu,K,Mg,MnaleboZznpyomer ne vysokych hodnotach, no

ai nterferencie i 0[BOhv je mozZné zanedbat

Anal T ma aulplet r oprdukiovi ¢ kT ¢ h

Anal yza uhlpgevnoem nmsotzanvae ,v € o [3B}) Vprvam mdewie jac e r
nutna Uprava vzorKky, o zjednoduSuje proc
smalou mierou systematigkc h  ctha/lbt iaeZ s a z nk &Zrutj amimi aecriae
Ak o dv odmotekumioolp o u ZAIF [38. Obmedzenim pouzitia
maxi mal na v hoamal yhkwwa mtboyskta kaj zvVyceodinyk pos
hlinik, k@n k Mak hnendlAna hmotnost mgxi dPu i hlvial
mnozstvach sa méze prejavit vysoky signal
Al> aAl.0, ktor é v zn isdgditpvou platfoimoulimit detekcieme t Gbdly
0,17u gyt [38].
AnalyzarrissgyuSanycbHeproodtu&wapmean wethnvd rvonment
[28.TaZapraacovani e nappepatjedeymizh Zfi askott mré
prostredie a8t anovenie ropnych prodakyaeae ptaldtsiieh
ropné kaly, ktoré su vprsddkedkomedSmymcmivas:i

analyzuje pritomnost kovoveZt[#8kudkwych or gse

ZvycCaj ne pevyncéh vozdoprakdyo vr ospan pkgdehhnakynpotoV
k testovaniu toxicity. Vzorky saanalyzvip o d obe s us p e nzzniiez, e nai buy ndna
mat er i al u spaoovenie Bapajeheoy kpr odukty/ odpady disp
vzorky je vhodné pdgaBfobit testom vytaznost

Kedysi, pri pouziti I-QY cMASnethal anad ({18l wnz
Krozkladu sl 0zil|l oOaldNOsa. | esbpoa Idoevhaan i oefl8kIT a\cais ai
nadrocneé procesy Skodldwdea pmres tzii voa ntEa Pptryrmns t
|l en organiat¢lo@ ¢ fearnmuat nke odstrani tt omoorn ga nvihi
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extrakcia kyd8lRrodod édhomi Gnawmroovemy @ah fprudd w
absencia certifi kawdnyyohl amryand[18kntodws trvaopry Fs

Pri stanoveni benzi mu gjamiwhkodm & owzzpdirSk ua drl iee
rozpustit mnohénaporpbnkél [&air\Vol dauskttnyo sjt @ anal yzc
z4dvisia od jednotl, i vkyatlr ép rviptl yman ynah fzlzad Xkiad |
akoteplotavaru(v ozmedzi od 390CHdaki @& rn € okB2din@ao e |
nez 80 kPa pri teplote 37,8 °C). Rozdi el ni
no benzin z hydrokrakovania vykazuje naj
benzinu vplyvaj énanca talbisvoorsbtaendea rua pZiieagr ap e k't
[18].

Na interferenciiancuh spar i méaznua | pyadei ebleantz nP®I e k
[18]. I nterferethwcorebe plo@&fmyeantbil teikvany s f I [U8hr om
Interferencie zapri ci 8t jiBismmi »pFieas klamdd otvy | p
aCi astocnyS@Opeyyh€8oa @8t MAY HBsizgwalsl os &
anal ytu, o mbéze byt probl momdar anall wzZy
apridruzeny h ekdknrz @énah ip® Dztdky,vzoriek, pdvodnej V:
bol detek Ckgy[18l.i mit 2 mg

Pri ampwylcgzelygahewsElol pouzity CaF ako dia
preukd z al a pri pogdmpmdryazwanviysakl spepalvatal sat ale
matrice. Rozdielv nt enzi t e si gnal ov roxlialnop modnptauvpH (bolip r i
testované vyl uhy pH2388 adk €9n3y)c, h Gamlielsblodapasiiou ss

vyl 0hokomtektead anou matri cou (a zI|l ozi tylsntou

detekcie bol 0,01 mg™t[28].

2362Anallza pbygiewtnkach potrieb

Ml i eko je jednou z potravin, ktora bf3a fI
Zauj i mavou novenmisda osla sjtawni | o byt mlekuzpret i e
tvorbu dvojat dmovej mol ekuly akbaEl mVyboloeg & @ ¢
nutné dodatoc¢ne pri d38]tOpmomwltdk wloadtnwar mré z& iorki

af I udsi ngjmi pritomnyimier @mimk akhiV aa hojne v
fosfor[@8Bfbamhgzi tée je tiez mysliet na vhodn:

vzorkyapr i pravy St ampddrphaaw, m&K mapodwodizod & mat
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(mlieko), no Standardy suU povahy vodného rozt
vys!| eBrkioenmer ny Imenti &d yd edt oeBk206l re(B3j.

Pritomowewierd j e deafzi rpoV anmmdymnmogemmh, & &c i kKt or e
vinice oSeesttriocviadma obsaRUl.vaoamyz €& pki gaomno
nepre(@kl&pdlyv matrice vina na tepelné chov
zanedbatelné vplyvgnaihnyzafleolkachécecainis & &y«
foriem vzorky (ak bolopr i t omné dostatoCNghmboud s €D 60 ¢ @

MAS pri analyze vina bol o stanovenmng@llbez r

Midka je vhodnou surovinou pre stanovenie
vt vorbe kaSe pomol[@l3p¥r dmeboklUyYydZy i tmda k weboihet 6
Zi stené spektralne interferencie (napr .

por ovnayval matricoosbvezorjlkg PPritomnosti, no nebrt
To vylucuje pritomnoesrtenmce $ p e kdtarnglcrhy crha pirnt
detekcie meg[d3y bol 0, 22

FIl udor sa 9wy s% yztuubjney cve péagt t i @maena |[[3pgREvVokjec o0 u
vpaste pritomay ak o vSrApwaFoaeiddg NPOF [50]. Vy znam
pritompastsjegrewencia tvorhyadtubhbhakope rkElunya
Dvodamakyze zubnych p&safpejie dsl throadtoab ofm usokrl
ich premena na [G0fRroizparstyymm d Oelmum anal yzy
nezadvadnossipl pprodekpoz?adovany[87hPt édi $soban o
je nutné u,kCawddc hvazdozrak ur o z p u s tdeidnizovanejnvade. e mu
Vzorkasanefiltrueai e j e nutna Wpt g¥pbionadntoetsyt opvHa.n é
aminfl M&EPi.d Nabol i pr idtlvastn ere rdané elaynalvyt
Zaznamenaneé ani interferencie vplyvom tvao
riedené a pouzity H3) Mentadddbay tfadrnka ¢ ybmeyipakisa g a
vyznacoval a | 55mgtlomnadleytzeak cpreebi ehal a bez
aspouzitim ArbEnNneajk o m&ipdkouml y detekcie je pc
vpripade zubnej pasty, obsahuj tcej znacné

stanovenig[50].
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2363 Anallza bmategi §kbeh

Bi ol ogické vzorky suBlfkboedédévykbadiujeunamhte
mikrovinnou digesciou]31]. Ky sl é prostredie je vhodné pr
Schopnost -CtMAY &HRklygztymaprostredi je vy
met 6dam typu | SE (ktora neun3izMrug nctig[@1d no v
met by i analyzované ZzivocCisSne tkaniva a b
ummi |l o vysSSiu tdémll etdnep ¥i @l Yoalys t & dernuerngized onha
l en mini malny vplyv mal mi tedeateXivthieIn's g t y
[31].

Vnas!| ejduwmjbufatk?)j e zhr nut é por oepriamend stanopenia & me
sohladom na typ vpokky, anpapyt pci&wytDe antert i0lkdL
Vzorky analyzované pniakyor g¢anprviepadodblol |
riedeni m, navazeni m, us t rvayzswiskeanvi yym vd chsktors & |

[1,3,5,16,21,33,35,37,556].

Tab.2Por ovnanie vybranlch met-d stanovenia fl u- |

Technika LOD Matrica Kateg:- Sptsob pr2 LT
HR-CSMAS 0. 000 36 voda enviroment D.A. [35]
0.00010 voda enviroment D.A. [51]
0. 00010 mlieko potraviny  D.A. [51]
0, 0003 uhlie fosiln DA 5]
0.00022 muka potraviny  suspenzia [13]
5.5 mg L! zubnéa pastainé suspenzia (50]
5 plg g oxid nébia enviomat suspenzia [57]
HR-CSGFMAS 0, 362 pgrastlinny mbiovzorky D.A. [16]
0. 00000 voda enviroment D.A. (3]
0,2 lpg detska vyzi potaviny DA [54]
0,00028ryby a mor s potraviny D.A. (53]
0,2a'ugzubnéa pastainé D.A. [37]
0,003 pkoncentrat iné D.A. [52]
HR-CSETAAS 0, 00 0 2 6 mlieko potraviny D.A. [33]
HR-CSGFAAS 0, 00018 vino potraviny  D.A. [21]
TR-XRF 0,00, 07 voda enviroment D.A. [595]
5 mg L voda enviroment D.A. (55]
LIBS _ ] ine de.pozicia [58]
1.18-047wt% s k|l oi onomér vzoriek
14,4mg kg'* cigarety botanika D.A. [56]
ICP-MS N podda enviroment mi kr ov | nné [59]
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ICP-OES 16 fg gmineralne d farmaceutkapyr ohydr ol [60]
IC N cigarety botanika mi krovl nné [61]
N poda enviroment mi kr ov |l nné [59]
0, 030" p hlina enviroment pyrohydr ol [62]
0, 045" p uhlie enviroment pyr ohydr ol [63]
N polyamid vy iné mi krovl nné [64]
99 (g ganorganické iné mi kr ovl nné [69]
0,36 pugsilikatové iné pyrohydr ol [66]
ISE 20mg kg'? rastlinny m botanika ulahé¢ena e [67]
N mor ské pl od potraviny mi krovI| nné [68]
6,5 ug karténové t iné pyrohydr ol [69]
N hlinikovy o né rozklad kyselinou [70]
F-ISE 0,15 pugliediva obs farmaceutka UV f ot ol y z [71]
GC N spotr ebovan botanika oSetrené HI[72

N) neuDAYpiamaanal yza

3 Pr ak

31 Poug

3.1.1 Mi kr

Mi kr ovl
Berghof
kompl ex
nachadz
uhlia, at a k t

Zari ade
mi kr ovl

dvojico

tick8 | assS

it8 ingtrument8ci a

ovl! nnidl rsoySgaedvale Xpert

nna digescia bol aSpeedwhve XKpemetneckejofiimy c o u
Zari adenWa moadmwl e erdokakdua2d®PYOh v zo

nych matric. Zar i adeni e tlahumapdaimenjee r
a pri uprave vzoriek stavebnych mat
rnémciv f ar maecneyustliuc kaelheob oprpri  anal yze
ni e j e nerezovej konStrukci e pot.i
nnoar mydm opl meni m, o ulahcuje obsl
u magnet rdond@lmmiykr evdinmnysasyet ém) . I

sfrekvenciou 2450 MHz. Kuhova mi krzeawlerzm@deotnuojigeean nu  di s

mi krovli

n a rovRomer nygbsehhaeayket ddriygneis ¢jneeé maazdno

mani pulndawatj,e audcaléypmar dmatPlsyn vznikajOci

pl ynovy

m kol ektorom, ktory je napojeny Kku
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Digescné nadoby s0 pol ymér nehao ocshtaarta kctkeyr ut,
TFM™ PTFE Nadoby ponukaj u Siroky rozsah |
smini mali zovanou porovitostoumi miemdlédme vy&
efekty. Nadoby nie je nutné predamcmerkauat
casu. Nadbjenoch1l®th B8 nadob pre)tlak 100 barov

Ovli adanie prebiehjaecmaznddtyjkowvyg giaamleku apon

Software obsahuje databazu digescnych pro

traveni a. Di g e s c fe@otyptlale bri edhlan @m dmeesgea,ni @o 2z v
procesu. Mer ani e teploty zabezpecCuje bezk:«
Tl ak je merany taktiez bezkontaktne, prec

nadadoby. TepmplmotzZmye niyo p9g &k 3D0°g@rezsah tlakujG-€150H&rov
[73,74]

speedwave

&l
]

Obr.iZzari adenie pre mikroed[#ddl rozkl ad Speedwav.

3.1.2 HR-CS AAS contrAA 600

Anal yzu vzor i edSAASbpektrgnetéroonteABO OHR' yr abany sp

Analytik Jena.c ont r6A0A0® | e at omovy ads s ov ypkaawe ny p ej

vyhrievanym el ektrotermickym atomi zator c

monochromatwyoakym r e CSETAAS) M PHRecdny ohr

zaistuje konStantny teplotny profil po cel

matrice a minimalizuje sa pamadtovy ef &€kt.
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vkrokochpo 1 °C. Ako zdroj Ziarenia je pouzit:i

optimalnu intenzitu v S§Sir-ekKWdOm nrnoz sa hsl Wil
svetelny zdroj pre vsSetky prvky. Pre vl a
at omovu absorpcénu ¢iaru, Ci mol ekul ovy péa
alebo fosfor. Vdaka pouZzitiu monochrométo
Echelle mriezky) a citlivého pl o8névhaonacCCcC
simultéanne. Signal je tak monitorovany a.
umoznuje | epsSiu identifikaciu a korekciu,
matrici ach. Spektrometer sa VvVyzrmre&ku e uvmon
Sirsim Iinedrnym dynamickym rozsahom, vys
vykonavat priame stanovenie v kvapalnych

potom prevysSuje vykow[/fbeznych AA spektr ome

Obr. 2 HR-CSAA SpektrometontrAA ®0 751 77]
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3.1.3 Software
Pre spracovanieiant er pr et aci u vysl edkov MAILAB. pouzi

ADSTATj e soft wagtatsil ItZii aelgperj akcaonvaa nyizue daat . Sof
operacny SystMdSDOW®i nadowp!| aat neni e nachadza
avysmknych UGOstavov az povylsaobkoéer a& kbalny. pRraacgn
kat egniodulov—anal yakxmer tridsiati mi met 6dami
anal yzu, di agnonsetliiknue adrantua krteigeréedsanuapage dii k ©n
met 6dy. Vyrobcom soft Ww&®mu je Tril oByte St ¢

MATLAB je inziniers@gpalsyZda wdéae, st a@éhacck
vizual vyaoiji al goritmov. P r o gablasth mgtematikiyk a
asSt at imd&stkryojae pre mat emat ipclka emod d e liroavfal rcitked
funkcie pre vizualizaciu dat. Vyv oA om
Program je zal oZejazyku @@+t+ g¢MrAd drABma@ayv gpaovm v er z
v roku 1974[80-82].

314 nal gi e | aboratpamleckyri adeni a a

T Labor atéodr@eMmAX ( Cesk)d Republi ka

T Anal yti cké v ahhg0.R2 RaddayAPGIské) S

1 Zariadeneprepri pr a v u ejuobdytsivaaitos s@. 055 p S c¢ niBedforavi | | i
USA)

T Automatické pipety (Biohit, Nemecko)

3.2 Zoznam vzoriek

Aquila,Kar | ovar sk é mi(rCers&lanir ewaidy ,i ka.)s .
Korunni, Kof ol a Kbéfelas(kCoeSslkoav e respkucb | a .ksa.)
Dobra voda, Cdatktaomiepabs i ka)

River Tonic, MASPEX Czechs.r.0.S1 ovenska republ i ka)
Schweppes Tonic, Schweppes International Lim{ialandsko)

Pilsner Urquel |l , PasZeNXKY rRPADDR Kla,)
Red Bull, Red BullGmbH Ra k U s k 0)

©O O O o o o o
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0o CocaCola, The Coc&ola CompanyUSA)
o Vincentka, VINCENTKAas( Ceska republ i ka)

33 Pr2prava roztoku gs8li a

Roztok G&"0 koncentYbéocli iprliOprgavenytonohpds tié oi mh
g al | (Ga(M):8H20) v redestilovanej vode.

34 Prz2prava modifi k8tor a

Modi fi kator ob'saanse¢lki zu BREistar diroivpir.avi | o z o
okoncentrativilo®weeG mgyselina citronova bol
>99. 9VW® 8f ar me meH ¥HYOdZ e sun yC modi f i k5gL'dRh o b
+10g L™ CA.

35 Pr2prava CRM

Ako referencny materi @l bol poRef ¢wye CKRMy Nir

pripraveny mikrovianbpadenheKpéertzaci ou v

Mi neral i zovagnGRMlan e ol @z kOl.alde s a podipadxidl| a
vodi ka, k on kzriedéne goontere n82 mMiNhQ:ok oncentr a mitiny30
program bol nasl edovny:

l. 20 minut privykphet @0%80r da@pab5 min.)
Il. 20 minut privykphet @0%20r da@pab5 min.)
Il 10mi nut pri twywKone 1LOW (rCamp 1 min.)

Vysl edny mineralizat bol dp lenesdedtipvangou wbadou 2 5
po rysku.
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36 Pr2prava kalibralnlTch roztokov

Kali brac¢né roztoky boli pri pkoanveeenrét bt i 4 & s
Vi eZi me aut omati ckej k a e Bpeldranieteu cqntbABO0C 0 u
Pripravené roztoky mal i20@ublcentr aciu 25, &

37 Pr2prava re8l nych vzoriek

Vzorky boli uditnr.a zzva k 0 ¥ @ In @ mzb wabrkyt prédnviastnoua C

analyzou boli pripadne | en riedené vodou.

4 V1 s | e digkysia a

41 Vi ber mol ekul 8vrinneohvoe j| idndgdklya a

Pr e anal yzu fl «CBMAIS phloaonloic oz v dHIRe r1G&a F € i rAindall &

prostrednictvom Sir$sfkardbobal i spegsaiana ni 23§

GaF.l né atomy typu hlinik, vapni k al ebo mac
cCinidiel, kedzZezZznédbypoVanmamhashizip elkybcdv @l y\
kali braci e, optimali zaciu pouzitej koncen
pamatového efektu. Nevyhody prevazuju aj

di soci acnou emreirgpouzi Nimogakia sa da[8o¢ak

Priebeh wadalyssdm ditkeyy kaj sapouzitia molekuly

Analyza prebiehala pri vinovej dizkeval1l1l. :
obr.3.Pre potreby optimalizacie boeprisleldoovaaj
211. 197 nm. Vibratné preolbpoyedal-i Ovli novy
a211.3719 nm.

Zobr a3zje&kzur e j mé , Ze za po ydteglofep 2 r o &@ nGteploteo k
1500° Qo,r i d a20klovvzaorrik u o ROomLEEW t p rAic i 50wy Gaad i g
Rh + 20pu gCA reakcia prebiehapr ospech tvor b¥t cahttoonad & e d o

pozornost venovana spb6bsobu davkovania mod
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modi f i k(@& a0 e scmaskedkeudavkovani e modi f i

vlastnou vzorkou.
Zgrafickgjidrdad)vypgl yva, Ze pridanie modi fi
zvySuje absorbciu ZiOarenetohohe aj el ap 8 o0& pCc et

ako je uvedBnésvakiteyausdie pri teplote 9°¢

5
0.2 2111228 211.2480 211.3719

Wavelength [nm] GaF

0.20

50 Ga + ZRh-1500V500 11

0.15

Absorbance

0.05

o 25 50 75 100 125 150 175 200
pixel

Obr.3Ab s o ®gpektEGaF (211. 480 nm) a Gavkalodpbetl 8§19 7
r e f e ®ne spektru k n i gspektomemvamo d rriSv ka z §zejamall Ir 2\8.1 n
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0.028

2111228 211 2480 2113719 (A)

Wavelength [nm] GaF
0.azo | EvEenotn o

50 Ga + ZRh-1500i500 172

0015

0.010

Absorbance

0.005

-0.005

0.025

211.1228 211.2480 211.3719 (B)

Wavelength [nm] GaF
0azo | et

50 Ga + 2Rh-1500V500 111

0.015

0.010

Absorbance

0.005

0 w

-0.005

o 25 50 75 100 125 150 175 200
pixel

Obr.4 2Da b s oésgekttmGaFaGapr i d av k ov a mpred viasindu vEorkéua t o r
(A,respsucasne ¢h vzor kou
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Absorbance

-002

-0.01s

-0

Absorbance

-0.005

(A)

Absorbance

Absorbance

(B)

Obr.53 D
(A),

absor pm@dF aGa ekrtir

resp.

sS¥l| asne

SO
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42 Optimali z8cia teplotn®ho progr amu

ZaUcCel om dosiahnutia maxi malervejdemiat dibe o €din
teplotnéhdeptogngmp.r ogframy pouzdeasn idvarksm, rgsp.r o |
odparovanie mol ekul ( va tporniipzddd@ivuk)y.mscic&le d m
dostatofného mnoZzstvaalpro&mamivea nGy trianitEplotakau & |
je dostatoc¢ne vysoka, adyovdeils| oo kabgnbdon§ ibe
kstrate analytu. D6l ezi t & | e tozvprbspertpGaEPiet € «
opti masuzéadpouzita CCdedokaaienezorky Ky vet e; ci e

zabezpecit pozvolné odparovanie materi &l u

Obr. 6 Sledovanie chovania vzorky v kyvete pomocou CCD kamery

Teplota pyr ol y teplotnorordzsahust0000° oG kaoksdn 100° CV. tomto
pripadaeomiotacna tepgls@t @ Zkbormm&wkguw t § so@mt, i nidel n
teplotav y kazuj tca naj vysSSP @memna rshiagnncd luu Ca bns dra
v teplotnom rozsahu 126@ 2 0 0 kr@kom HOO° CTeplotaat omi zaci e bol a «
pri konStant nB0p° C.e b4 aiwéy pp Wil y zhe | vy ktaeplj at
naj vysSsSiu absot6GanaAkao ¢ ptedazinad [deén0OB otlepl ot y
Ta = 17Ziétdhodhddys por ov natogploma cenym5Chodd od anb
[8.Opti mal i zovany tteah wltanryn epjr opgoraidlond lg ket wé d e n

V grafickej podobeg t epl ot ny progr &8&m uvedeny na obr
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adbtsomibafh il

's
< T T T T 15 O
< 100 - 2
[0} O
2 E
g 410 %
o i
3 50F 2
() N
= 1° 3
=2 k=
© 5
&) 0 1 1 1 0 e
300 400 500 600 700 800 900 1000 &
Teplota pyrolyzy (°C)
'
o T T m T 15 O
< 100 - ®
) Q)
e E
3 110 2
= ()]
o P
3 50F 2
© N
= 1° &
= g
© =
g =
X o — ' . 0 €
1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 &
Teplota atomizace (°C)
Obr.7Gr afi ck® zobrazenie vzSahu medsp.
Tab.3Tepl ot nl program
Step Temperatulr Ramp s ° (Hold(s) Cas
SusSénie 95 10 5 124
SusSeni e 110 10 20 215
SusSeni e 280 10 10 27.0
Pyrol yza50® 300 10 10.7
Pyrol yza500 0 5 5.0
At omi z & c 1400 2000 5 55
Ci steni €2450 500 4 6.1

ad 4 v k o 2ainvzoeky spolusy hodny m o b | 1®glo kysefings$ gL Rh

bt epl ot a

pyr ol y 200,resp.140°cCmi zaci e
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43 Optimali z8cia mnogstva modi fi k8tor

Pritomnost modifi kator a smé bz dhb etzyp epoizta dzowyas

azabr anit tvorbe interferentov GaoO.

VIiiterature | e mo Zz n é naj st pr e stanoveni
modi f i Watoadmogoud.i f i kat orom pre adekvatekt ovy
pripadoch [3ja€tanokjodrnygddat oC[B]é Aby dapadesus Zo
signal Jy3)d&Zvk dwdny predPprzidawvnm vphpyldyYmd b
pal adi a, no stabilizéacia veznnipko jpicregr me | re
pyrolyzy[3l.( 2Ri0e®«&€)im je pridavok or ga3.iZrcke,]
bol testovany ako dRll avreh monap fyizthathkismpaoWMa v
prinieslo vhodnu°Cgpl Dobrpyr kbmnmbyné&b&DOuU s
taktnuwtZzZnosst ou apli kovarnd3lla pkedmpdi 8akaihnyz
pouzif, apo RRu¢i dokenmykRinekjoré for my"[3laldbam n a
RuCk v HCI [31].

Vr amci analtyezjyt of |lgakdanooid iviih @ Hk 4 azmaskyiselinyc i t vejd n o
aR** Rhni e je zdrojom spperkitrst ayechernint mirdletra
tomu napr. priPd, slevt omt o o hl ade univerzal nePdoldome c h
pouzitie kyseliny cetoonamwméej spe s kbodndeojps
askorbovou. Pyrolyzou kKkywveltienyv ed kl€o rnbnoovzesj
uhl ikkyuv eat u jpe avutdreé nych cykl och Cipotziotf ovRe
pri pouziti K¥4&)]iny citrdédnovej

Zmesny modi f i GRgLORA* A0 gla® kyselinaditr-nowj. Opt i mal i z o
bol obj em dilowdk d v &krdd roar adzomek@yzvigls ly r &d\Kkwp !l y v a,
opti mal rpredstavhjgSein z me s i muovdel df el nkéaht od 1t zaol royz eand pao
absol Gt nenbad3m oFiprespluy sel iny citrdénovej .

Od mnod0s towa2 phf'jeRz viditelny pokl @$ dilobenz

o méze byt spdsobené kompetitivnynrhodigpr av e
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MnozZstvi kyseliny citronové (ug)

0 10 20 30 40 50 60
110 T T T T T 3

100
90
80
70
60
50
40,

Relativni absorbance (%)

30

Pomér intenzit signalu Ga/GaF

20 105

0 0.5 1 1.5 2 25 3
Mnozstvi Rh* (n9)

Obr.10Gr af i ck ® zBwh rsd mesrtii emmnbosy@rt wayn eeike mow i f i k8t or

44 Optimali z8ci¥ mnogstva Ga

Galium, ako molekul otvor soliGa'rSvalt Glboimo mpo
mol ekul od ivroir chléd o drastuhaldsdracie r o y & o v a n i(wi asr.illy. n &1
DochadzalydowammiZst valb@akuaat 6movej f or my
l i mitujuceho mnoZzstva signal kl esal, ¢o

Nadbytok G&' by sa prejavil vspektrew a mci  Ga | ini e.

Vr dnocpit i mad dlz atcd ot ov any h180qtgnGaEmtpodinienk eEosya h |
pyr o509°zG,epl oty 15000 @l.ZugRh+@ 0gGA.Naj vy sSSi a abs
bol a =z azn amotost & g p’Qiai d 1d)bPo . p r e sminachznsuttpnig 1 2
Ga*d o ¢ h & diztail eop ekakiow pdiykvineni u Gcéinnphgngepef ¢
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1

1

Relativni absorbance (%)

Obr.11Gr af i c k ®

10

00

90

80

70

60

50

40

30

20

10

Pomér intenzit signalu Ga/GaF

0 20 40 60

80

Mnozstvi Ga* (19)

45 Kal i br 8ci a

Kal
Zo0

roztokov vr o z me d z i
opakovaniach

met 6da

i braci a buloanan e alkiyz @wanoa oal

smer ni caneisbti sekac h
zhrnuabuul ke

Tab.40d hady

Zmer ana

zobrazenie

uvedenych

parametrov kal

z8vi¥losti

100 120

br8§cie (Yseku

aut osampl é

zadsobného raonmaclknt § ddbotbpab®Pr genych 5
kOe2@0cuedriltFr Firce i kazdy zo d
aXdilks2danmb.Bnei dapai beol aoc
| i ne(ad ned2. Rammetrey yisé edného

groch n

mo d e |

a

Smerodat

Parameter Odhad odchi Ika

tkrit®rHypot®zvliznamnos

Hladina

B(0)
B(1)

0.018040 0.0014221
0.0004711€ 0.000011563

12.686
40.747

zami et n0.001
zami et n0.000
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BOaB(1) znac¢ia uUsek, resp. smernicu kalibracneée

u.125__§_F_____5_ _________ - S
D 211248 nm |
. Area ;
_ oa00p TR L. e [ R
T | I
>0 1 1
= ' :
0, . . . .
gl 176 A R~ e L
g : : 1 1
o | | ' :
o | | '
B I : :
3 u.us-u_ﬁ: _________ R poenooees A
0.025 0 L L. e [ R
0 50 100 150 200
Conc. [pgiL]

Obr.12Gr af regresn®ho model u

Kvaltar egresi e beplbamovgpadyeémanych paabomBkeo
Korelac¢ny koeficient, vyjadrujuci zavi sl o
zastupenie bodov patriacich regresii, su v
kali bracie. Test o\aind .&) @Eolwdzup e svry&maknmros it eabd
model u, a rovnako tak dokmalbpehmaeziydéd av ypk

homoskedasticitu Kal i br aci a sa dahpdwazZzopvet dabdsSkwue

Tab.5Vy bregtna® i sti ck® parametre kvality regresie

Viacnasobny korelac¢ny koefi ci er0.99910
Koeficient detreminaci e, R~ 2 0.99820
Predi kovany korelac¢ny koefi ci er0.99699
Strednd&d kvadraticka& chyba pr edi0.0000054891
Akaikehoi nf or maéné kritérium, Al C -62590
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Tab.6Test ovani e r eigneakvali®@maodela r i pl et u

FisherSnedecorov test vI 16604

Tabul kovy -diffay mh trm)l F ( 10.128

Zaver Modeljev y znamny
SpoCitandd hladina vyz 0.000

Scottovo Kkrit®rium mu -5.6146x1015

Zaver Model je korektny
CookWeisbergov test heteroskedasticity, Sf  1.6393

Tabul kovy kalfaldt i | , C 3.8415

Zaver Re zi duéa henysgkedastigtul

Spofitana hladina vyz 0.200
JarqueBer r ov test nor mal 0.39364
Tabul kovy k-alfa2) t i | , C 5.9915
Zaver Normalita je pri/|j
Spofitana hladina vyz 0821
Wal dov test autokorel 17036

Tabul kovy k-alfal) t i | , C 3.8415
Zaver Rezidud nie su au-
SpoCitand hladina vyz 0192
Znami enkovl test, Dt 0.10911
Tabul kovy k-alfal) t i | , C 1.6449
Zaver Rezidua nevykazuj

Spoc¢iht amdna vyznamnos 0457

46 Val i1 d&8ci a

Kvalidacidi bol pouzity referenc¢ny materi al
nezavi sl e miner al iPzocewa nvél apsa chioaul ya nvaz oyrzkoyu. &
alebo 50xvodou. Zvy sl edkov twuakdleh§gcor & bwyuwziztiisrhk awn
uvedeného regresnéehdyh moeelzyaf¢wniéd déekmpvawa z a
hodnotou bola dosiahnuta dobra zhoda.

Tab.7VI s | etdnkbwenia F v SRM NIST 1566B

Dekl arovanéNaj ddené R (%)
NIST SRM 1566B 240 255 £+ 43 106

aVy s ok ggdivedey akopriemerz 3 nezavislych stawpyaddfgmeaei s
smerodatrej odchylky

53



47 AnalTza re8lnych vzoriek

Navr hnut & met 6da bol aéappoguwzvi,t ak opnrker éamal vy
sl adeennyecrhg,et alckgrdl iackych napoinioner avlznoyrckhy
mézu javit ako jednoduché&d matrica, no pome
aal kal i cké zemi ny) al ebo chl orbimkyd,zujkit oraé

Navr hnut & met 6da b oVyas |daocsa hayt toiCcnkey psoibguneérin an
reamaeji ce ovwpEinyapmmesd 330 b r .

Absorbance

Absorbance

Obr.133Da b s o rsplen@Fra®avmat ri ci re8l nej vzorky mi

Vzorky boli me r2x)na@ a 3 x a kK V sadcie it baktai rsbr y ¢ X iy mi
kali bpaogeame ADSTAT bol o mokméhcesnéanavci e
vzoriek (vi d .8 abSt anovena ol adajhr @dwmiranad lkonf i
charakterizp c e h @ me&iinei st ot u (vv ydablla8.kNamer ané h o
koncentraci.i bol idegkdraawnwamég mh o dvrl@ toancia me
vyuzité hodNanyg S Keakslitabreoavcaneé hodnoty pre ko
overit pri vsSetkych vzorkach.
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Tab.8Pri amy odhad koncenmgbt®cie re8lnych vzoriek

Vzorka N&8j deiDol n8 meHorn8 medDekl ar o\
Aquila 0.275 0.245 0.305 0.2
Korunn? 0.502 0.353 0.651 0.61

Dobr 8 voda 0441 0.308 0.574 0.7

River Tonic 0.327 0.278 0.376 a

Schweppes Tonic 0.316 0.161 0.471 a

Pilsner Urquell 0.852 0.676 1.028 a

RedBull 0.760 0.607 0.913 a

CocaCola 0.123 0.111 0.135 a

Vincentka 2.912 2.712 3.112 2.99

3 neuvedea

Porovnanie koncentjredcnioit | Fvgthnananyzlhveany
prehladnost znldNanjgmujz&di olmm&ahk F bol-Cadyt anc
anaj vys8s8i vo vzor ke Vi ncdobrg zhode hodnatduaa &k 20 arc @ in

vyrobcom.

T T T T T T T |

Vincentka
Koncentrace F (ppm)
Korunni
| | — 3.0529
River Tonic
@quila Sc@zep Tonic Cc;ca-Cola
RedBull .

3 Q 5 ° = 011771
ilsner
L @)bré voda ]

1 1 1 1 1 1 1 1 1

Vzorek

Obr.144V1 sl edky stanovenia koncentr8cie F vo vzol
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48 Anal yti ck® parametre met - -dy

Detekcny I i mi t (LOD) zmewvadge bokgrveyspioeC i n
odpovetdag ircéamebkdatnej odchyl ky ziskarnnej n
=10)s | e pekhsaL OD met 6 dyu d&8F respl0.1FagFabsol Gt ne pr
objemvzorky2quL Char akter i shola0.O&@m. hmot nost m

Det ekcny | i mittej dos pathwd & fjeelvny so skor pub
vpodobnych §t udi awdivodne) mdtrignzeutj dudceQe MASHpl ouudzri t i
molekuly GaF (6ugL™) [84], 8.1ugLH [15]. Na druhd stranu | epsSi
limitusv y u Z i t dosmhli&siBner &ol. ( 0 . 216 [3)3F], Gaworakol. (0.43p d-?)

[31] anapr Metzger aol. (0.88pu d ) [4. Dal EnéZenie hodnoty d
(5.27ngLY)  j e pombcoBs epar aci e pr o[d]tMed dpdtigrit steoma S
praci je tak memnhepeprmnydtlesiw@adim&@ch,y no det ek
dostatocne citlistyanajvipred niyndl umar ocne
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5 Z8ver

Pr & bola venovana problematke stanoveia F technilouHR-CSMASsv yuzi t i m mo
GaF. Vys|l edkoanptb onade x pé&ci ame nt & lok yabriujucigh ovdontii beun
vhodneéhoa ¢ienhiod |, mnohesmivaak iéfhipjehd tkkancenticiea s p d s ob
davkovtaankitai eaz o pt i ma teplobdacpogramaMetk & cha nkediloa Vv :
pomocou ¢ rledaetraeCREAMNIST 1566b Oyster Tissu®y p tacnbdli hodnoty

d e t ého dimitu a charakteristickj hmotnosti, k on k r ét n k!, r&sp.20.19uny,
charakterizuj c e i t | makroutejfne t 6Mdys | edky ogpnalmazdy za mc e
di skusi e porovnaval. so Studi ami , -CkMASr é
svyuzitMet Gd.tespovaanadovsiahta vysSsSie hod
Studie. Pozitivom jBCpoukittoirgy mediofl i kdaott err |
fluoru. ModifidkaporupenynspFEpolopumaddi fi kaci e
interferencii an i iZ Sotre b u en@ikydty, kK r s’td® bu a+xmdwWwywyyaduj e ¢

modfikhAciCw, je vyhodné pre samotniu analyzu a

Met dadsat a1 e dost at ocne ciurleiavd &y g h&eghsmikadbalad v e 1

apl i kovani@davk on kvadnhdumatricou.

Pre stanovere bol 0 mo Z n tmetgyprniathejkalibracie sv o d n tamdarémi, miesto
Cavméar o ny ohpri daosvdkwp dar du. Kv al i araeramechiola d y
charakterizovanéd Statisticky.

Vzhladomuk Ze je fludzipovtobmvipahtgitaeappdgagt
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