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DISPERSIVE LIQUID-LIQUID SEMI-MICROEXTRACTION OF
MOLYBDENUM(VI) WITH 6,7-DIHYDROXY-2,4-DIPHENYLBENZOPYRILIUM
CHLORIDE FOR ITS SPECTROPHOTOMETRIC DETERMINATION

Bc. Anastasiia Klochkova
Skolitel’: prof. Dr. Yaroslav Bazel, DrSc.

Department of Analytical Chemistry, Institute of Chemical Sciences, Faculty of Science
UPJS, Moyzesova 11, 041 54 KoSice, Slovakia

Molybdenum is an essential trace element that plays a vital role in biological processes
of various living organisms. Molybdenum (Mo) occurs in a wide range of metalloenzymes in
bacteria, fungi, algae, plants and animals where it forms part of the active sites of these enzymes
[1]. On the other hand, excessive intake of Molybdenum(VI) leads to copper deficiency in
grazing animals — molybdenum and sulfur form compounds, which are known as
thiomolybdates, that prevent the absorption of copper and can cause fatal copper-dependent
disorders [2].

In this study, dispersive liquid-liquid semi-microextraction coupled with UV/Vis
spectrophotometry (DLLsME-UV/Vis) was applied for the preconcentration and quantification
of Mo(VI). The applying of semi-microtechniques by far reduces the environmental pollution,
does not require specific equipment like microextraction, and is not possessed of errors related
to dosing microliter volumes. On the other hand, the proposed DLLsME-UV/Vis procedure for
Molybdenum(VI) determination does not need extra time-consuming stages, so the method is
quite express. The 6,7-dihydroxy-2,4-diphenylbenzopyrilium chloride (DHDPhB) was chosen
as the chelating ligand whose spectroscopic and complexing properties were described in detail
in works [3,4]. Under optimal conditions determination of molybdenum(VI) was easy to use,
rapid and at the same time the calibration plot of Mo(VI) was linear in the range 8-192 pg L!
with correlation coefficient of 0.997 and LOD of 2.4 pg L'!. The suggested technique has been
successfully applied for determination of Molybdenum(VI) in tap water and multivitamin.
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VYVOJ CERIMETRICKEHO STANOVENIA ZELEZA V RUDACH
Bc. Damian Mihaly
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Ciel'om prace bolo vyvinut’ novu analytickli odmerntt metddu na stanovenie Zeleza v Zeleznych
rudach. Viedol nés k tomu fakt, ze aktudlne sa v hutnickom priemysle eSte stile vyuZiva
bichromatometria. Pri tejto metdde sa ako odmerné ¢inidlo vyziva dichroman draselny, ktory
je karcinogénny. Preto bolo naSim hlavnym ciel'om nahradit’ tito latku za in1 nekarcinogénnu
a v naSom pripade to bol siran ceriCity. Bola vyvinutd nova spol'ahliva metoda, ktora je zalozena
na cerimetrickej titracii s potenciometrickou ale aj indikéatorovou indikaciou ekvivalentného
bodu. Spravnost metédy bola overend pomocou Standardného normovaného
bichromatometrického postupu stanovenia Zeleza v rudach. Bichromatometricky odmerny
postup ako aj vzorky rad nam boli poskytnuté z prostredia metalurgického priemyslu v
Kosiciach.
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Chyba! Nenasiel sa ziaden zdroj odkazov.SKUMANIE MOZNOSTI
VYLEPSENIA ANALYTICKYCH PARAMETROYV ,,CPE*

Bc. Dominika Rerkova
Skolitel': RNDr. Jana Sandrejovd, PhD.

Katedra analytickej chémie, Ustav chemickych vied, Prirodovedeckd fakulta UPJS,
Moyzesova 11, 041 54 Kosice

Cloud point extraction (CPE) metdda, ktora tiez nazyvame extrakcia s vyuzitim bodu zakalu,
je alternativnou technikou extrakcie s rozpustadlom. Na rozdiel od klasickych metdd vyuziva
ako rozpustadlo povrchovo aktivnu latku [1]. Aj pre tuto skutocnost’ sa tato technika radi medzi
zelené analytické metody. Poskytuje vynikajuce vyhody v sulade s poziadavkami zelenej
chémie. Predkladand praca skuma moZznosti analytickych parametrov ,,CPE“ a spociva
v spoznavani jej metodoldgie. Ako modelovy analyt, na zaklade ktorého sa sledovali moznosti
vylepSenia analytickych parametrov metody, sa zvolilo potravinové farbivo brilantnd modra
(BM).

Na zaklade experimentalnych vysledkov boli v praci podrobne rozpracované faktory
vplyvajice na extrakciu ako pH, koncentracia povrchovo aktivnej latky a elektrolytu, cas
a teplota ohrevu ako aj vhodny spdsob oddelenia vyextrahovaného analytu a pouzitie vhodného
rozpustadla pre zniZenie viskozity pred detekciou.

Po preskimani uvedenych parametrov bol vypracovany postup pre stanovenie farbiva
brilantnej modrej. Linedrny rozsah stanovenia bol 0,017-0,168 mg L~' BM. Detekény limit
a limit kvantifikacie bol 0,001 mg L' a 0,01 mg L~!. Navrhovana metoda bola uspesne pouzita

pri stanoveni farbiva vo vzorke napoja s vyuzitim spektrofotometrickej detekcie.

Literatura:

1. W.IL. MORTADA: Recent developments and applications of cloud point extraction: A
critical review. Microchemical Journal, 157 (2020).
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HPLC ENANTIOSEPARACIA NA CHIRALNEJ STACIONARNEJ FAZE S

CYKLOFRUKTANOM
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Katedra analytickej chémie, Ustav chemickych vied,
Prirodovedecka fakulta UPJS, Moyzesova 11, 040 01 KoSice

Chiralne separacie lieCiv maji v oblasti farmaceutickej chémie nenahraditel'né
postavenie. Na priamu enantioseparaciu lieCiv a inych organickych zlucenin st vhodné aj
cyklofruktanové chirdlne stacionarne fazy. Zatial' co nativne cyklofruktdny maju pri HPLC
obmedzenu enantioselektivitu, derivatizované formy vykazuju jedinecné schopnosti chirdlneho
rozpoznavania.

Tato praca sa zaobera Stidiom enantioseparacie chiralneho lieCiva pouzivaného pri liecbe
depresii, obezity, a i. diagnoéz. Chiralna separacia bola Studovand metédou HPLC v rdznych
chromatografickych modoch na stacionarnej fadze s chirdlnym selektorom, derivatizovanym
cyklofruktanom 6, RN-CF6. Ide o chirdlnu stacionarnu fazu, ktorda vykazuje vynikajicu
enantioselektivitu vo¢i roznym typom analytov ako s napr. sekundarne a terciarne aminy.
Uskutocnila sa optimalizacia r6znych experimentalnych parametrov ovplyviiyjlicich chirdlne
rozliSenie. Vypracovana bola nova, rychla LC metdda na priamu chiralnu separaciu a analyzu

chiralneho lie¢iva. Metdda bola pouzitd na analyzu redlnej vzorky.

Literatura:
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Chiral Separations (2019) 183-200
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MIKROEXTRAKCNE TECHNIKY V STANOVENI POLYCYKLICKYCH
AROMATICKYCH UHLOVODIKOV

Bc. Lydia Rancikova
RNDr. Jana Sandrejova, PhD.

Univerzita Pavla Jozefa Safarika, Prirodovedecka fakulta, Katedra analytickej chémie, Ustav
chemickych vied, Moyzesova 11, 041 54 KoSice

Polycyklické aromatické zlticeniny (Polycyclic Aromatic Hydrocarbons — PAH) patria medzi
latky, ktoré su vel'mi rozsirené ¢i uz v prirode alebo v samotnych organizmoch. Dnesny spdsob
zivota ako je vicsie pouzivanie priemyselnych technolégii, ¢i CastejSie pouzivanie motorovych
vozidiel a mnoho d’alSich zdrojov prispieva k ich eSte vic¢Siemu rozsireniu a je takmer nemozné
aby nejaky clovek nepriSiel do kontaktu s tymito zluceninami. Je vel'mi dolezité aby tieto
zluCeniny podliehali CastejSej analyze v r6znych vzorkach kvoli ich skodlivosti, karcinogenite
¢i mutagenite [1].

Cielom tejto prace bolo spracovanie literarnej reSerSe o mikroextrakénych postupoch
predupravy vzorky pred samotnym stanovenim PAH. Mikroextrakéné techniky su jednoznac¢ne
environmentalne vhodnejSou alternativou oproti klasickym extrakénym technikdm a preto je o
nich vo vedeckej odbornej verejnosti aj nad’alej vel’ky zaujem. NajCastejSimi popisanymi
technikami pre izoldciu a zakoncentrovanie PAH su techniky na principe extrakcie tuhou fazou
(Solid Phase Extraction — SPE). Menej castejSie su vyuzivané mikroextrakéné techniky na
principe extrakcie kvapalina-kvapalina (Liquid-Liquid Extraction — LLE). V praci st podrobne
rozpracované zakladné mikroextrakéné techniky ako aj ich modifikécie, ktoré boli vyvinuté
prave pre potreby lepsej izolacie PAH zlucenin z r6znych typov vzoriek. Sucast’ou su prehl'adné
tabul’ky, ktoré sumarizuji zdkladné analytické parametre stanovenia polycyklickych
aromatickych uhl'ovodikov.

Mikroextrakéné techniky na
principe SPE v stanoveni PAH

So

- : na -
mikroextrakcia
miesadlom

Obr. 1. Grafické znazornenie zéakladnych mikroextrakénych technik na principe SPE pouzitych k stanoveniu PAH

Literatara:

1. H.L. Abdel-Shafy, M.S.M. Mansour. A review on polycyclic aromatic hydrocarbons:
Source, environmental impact, effect of human health and remediation. Egyptian Journal
of Petroleum (2016), vol. 25, 107—123.
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ANALYZA PARABENOV METODOU HPLC-UV
Be. Viktoria Salonova
doc. RNDr. Katarina Reiffova, PhD.

Katedra analytickej chémie, Ustav chemickych vied, Prirodovedecka fakulta UPJS,
Moyzesova 11, 040 01 KoSice

Parabény st konzervacné latky so Sirokym spektrom pouzitia. Z chemického hladiska ide o
alkylestery kyseliny 4-hydroxybenzoovej a ich soli. V kozmetickom priemysle sa pridavaju do
vyrobkov dennej kozmetiky ako st mydld, Sampony, sprchové gély, telové krémy, make up-y,
dezodoranty, antiperspiranty a mnoho d’al$ich. V cistej forme su to bezfarebné latky bez chuti
a zapachu, stabilné, dostatocne rozpustné vo vode a v tukoch. Su to biologicky ucinné latky,
v neutralnom a mierne zasaditom prostredi so Sirokym antimikrobidlnym spektrom. Ich
antimikrobidlny u¢inok arozpustnost’ v tukoch sa zvySuje s diZkou alkylového retazca
a naopak, znizuje sa rozpustnost’ vo vode. Su prakticky netoxické u jedincov s normalnym
typom koze, avSak pri aplikacii na poskodenu alebo poranenu kozu mozu spdsobit’ jej
senzibilizaciu a nasledne aj dermatitidu. Niektoré Studie na laboratornych zvieratach vsak
vyslovuju podozrenie, ze nemetabolizované parabény maju slaby estrogénny potencial. Pre
tieto negativne vplyvy Eurdpska unia zaviedla regulécie, ktoré obmedzuju ich pouzitie.

V praci bol vypracovany postup stanovenia Styroch najpouzivanejSich parabénov
metylparabénu, etylparabénu, propylparabénu a butylparabénu v kozmetickych vyrobkoch
pomocou vysokoucinnej kvapalinovej chromatografie s ultrafialovou detekciou (HPLC-UV).
Na analyzu bola pouzitd koléona Nucleosil C-18 (250 nm x 4mm x Sum) a dvojzlozkova
mobilna fiza acetonitril-voda (55:45, v/v) s prietokom 1 ml.min ! v izokratickom elu¢nom
mode. ZloZenie mobilnej fazy bolo optimalizované z dovodu dosiahnutia simultannej analyzy
vSetkych Styroch parabénov s dobrym rozliSenim. Rozlisenie (Rs) medzi jednotlivymi
dvojicami parabénov v optimalnej mobilnej faze bol na urovni 2,22, 3,52 a 4,54. Vypracovana
metoda bola aplikovana na analyzu redlnych vzoriek Samponu, sprchovacieho gélu a pletového
mlieka, zakapenych v obchodnej sieti. Vzorky boli pred davkovanim do kolény upravené
jednoduchou metddou s pouzitim ultrazvuku a metanolu a prefiltrované cez filter. V jednej z
analyzovanych vzoriek bola potvrdend pritomnost’ metylparabénu, a v druhej bola potvrdena
pritomnost’ metylparabénu aj etylparabénu, Co bolo v stlade s deklarovanymi tdajmi
uvedenymi na etiketach vyrobkov. Vyvinutd HPLC-UV metdda je vhodnd na priebezné
monitorovanie obsahu parabénov v testovanych kozmetickych vyrobkoch.

Literatura:
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