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Szerokie zastosowanie metali szlachetnych w wielu dziedzinach technologii
i przemystu skutkuje znacznym wzrostem ich zawartosci w $rodowisku naturalnym.
Pierwiastki te pod wplywem wysokich temperatur, zachodzgcych reakcji chemicznych,
a takze w obecnosci odpowiednich ligandow moga ulegaé transformacji w zwigzki o wysokiej
biodostepnosci oraz toksycznosci dla cztowieka. W zwigzku z tym, niezwykle waznym
zadaniem staje si¢ kontrola zawartosci metali szlachetnych w poszczegélnych sktadnikach
ekosystemu. Oznaczanie metali szlachetnych w probkach rzeczywistych wykonuje sig
najczesciej za pomoca techniki atomowej spektrometrii absorpcyjnej z atomizacja w kuwecie
grafitowej (GF AAS). Niestety, niskie zawartosci metali szlachetnych oraz obecno$¢ innych
pierwiastkbw w znacznym nadmiarze, skutkuje wystapieniem licznych interferencji i brakiem
mozliwos$ci bezposrednich oznaczen. W zwigzku z tym, istnieje konieczno$¢ wprowadzenia
etapu wzbogacania i oddzielenia od matrycy metali szlachetnych przed ich oznaczeniem.
Zadanie to moze zosta¢ zrealizowane za pomocg metod ekstrakcyjnych, w szczego6lnosci za
pomoca ekstrakcji do fazy stalej (SPE), ktéra polega na adsorpcji jondw znajdujacych sig
w fazie ciekltej na stalym sorbencie. W technice SPE niezwykle wazny jest dobor sorbentu,
0 odpowiednich wilasciwosciach. Sposréd wszystkich poznanych dotad sorbentow
stosowanych w ekstrakcji do fazy statej na szczegdlng uwage zastuguja mezoporowate
materialy krzemionkowoorganiczne z odwzorowaniem jonowym. Posiadaja one zalety
modyfikowanych materiatow typu SBA-15, takie jak prostota syntezy, wysoka odpornos¢
termiczna, czy duza powierzchnia wlasciwa, a dodatkowo wprowadzenie odwzorowania
jonowego zapewnia znaczny Wwzrost powinowactwa oraz selektywnosci wzgledem
odciskanych jon6w metalu.

Celem rozprawy doktorskiej byla synteza i charakterystyka fizykochemiczna
materiatow typu SBA-15 z odwzorowaniem jonowym Pt(1V), Pt(ll), Pd(Il) i Au(lll)
modyfikowanych za pomocg alkoksysilanu zawierajacego grupy rodankowe oraz ocena ich
przydatnosci do wstgpnego wydzielenia i wzbogacenia platyny, palladu i zlota z roztworow
otrzymanych po mineralizacji probek geologicznych.

Przeprowadzone badania obejmowaty jednoetapowa synteze¢ zol-zel materiatéw typu

SBA-15 modyfikowanych za pomocg tiocyjanianopropylotrietoksysilanu (TCTES),



W obecnosci odwzorowywanego jonu metalu przy uzyciu réznych stosunkéw molowych
tetractoksysilanu i monomeru modyfikujacego oraz réznych ilosci odciskanych jonéw,
a nastgpnie posyntezowe odmycie odwzorowywanych jonéw metali szlachetnych. Uzyskane
materialty poddano badaniom za pomocg technik XRD, XPS, FTIR oraz SEM, a takze
wyznaczono ich izotermy niskotemperaturowej adsorpcji/desorpcji azotu, dzigki czemu
okreslono wpltyw ilo$ci monomeru modyfikujacego i odciskanego jonu na morfologi¢
otrzymanych materiatow oraz ich parametry strukturalne. Wykonano takze szereg badan
modelowych, w celu okreSlenia mozliwosci zastosowania uzyskanych materiatow
W procesach wzbogacania/wydzielania jonow Au(Ill), Pt(IV), Pt(Il) oraz Pd(Il) z roztworow
otrzymanych w wyniku kwasowej mineralizacji probek geologicznych.

Przeprowadzone badania pozwolily stwierdzi¢, ze materialy z odwzorowaniem
jonowym charakteryzuja si¢ wyzsza pojemnoscia adsorpcyjna oraz lepsza selektywnos$cig
w stosunku do odciskanych jonow metali niz materiaty kontrolne. Ponadto, w przypadku
materialow z odwzorowaniem jonowym czas potrzebny do ustalenia si¢ rownowagi
adsorpcyjnej jest znacznie krotszy niz w przypadku materiatdw kontrolnych. Analiza
przeprowadzonych wynikoéw badan umozliwila opracowanie schematu procedury analitycznej
umozliwiajacej oznaczenie platyny, palladu oraz zlota w rzeczywistych probkach
geologicznych. W celu walidacji przedstawionej procedury analitycznej zawarto$¢ palladu,
platyny 1 zlota oznaczono w certyfikowanych materialach odniesienia pochodzenia
geologicznego. Otrzymano zadowalajaca zgodno$¢ uzyskanych wynikow z warto$ciami
umieszczonymi w certyfikacie. Oszacowano takze wartosci niepewno$ci rozszerzonej

zaproponowanego postepowania analitycznego.



