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Stanovenie taikfch kovov v kyseline octovej

PETER STVTO-STPFAN GERGELY-MILAN DRDAK-JOLANA KAROVIEOVA

Suhrn. Pr6ca sa zaober6 stanovenim t'aZkfch kovov v surovej kyseline octovej, ktord
bude shiZid ako substr6t na produkciu biomasy urdenej na vyZivu hospod6rskych zvierat. Na
z|klade vj'sledkov ziskavanych pomocou metody ICP-OES sa zistil relativne vysoky obsah
Ni. Fe a Cd, do m6Ze byf sp6soben6 eroziou ocelovej aparatfiry pouZitej na vfrobu a sklado-
vanie kyseliny octovej, ako aj kontamindciou z6kladnej suroviny dreva listnatjch stromov
priemyselnlimi emisiami. Mn a Cu sa vyskytovali v relativne nii5ich koncentricirich a pri-
tomnost' As, Co, Cr, Hg, Pb a Zn nebola potvrdend.

Kontamin6cia potravinov6ho retazca najr6znejSimi skupinami cudzorodych
l6tok sa stala v sirdasnosti velmi aktu6lnym probl6m, vyZadujircim si okrem
in6ho komplexny pristup k rie5eniu tak zavalnlho celospolodensk6ho probl6-
mu.

Jednou z efektivnych moZnosti zamedzenia prieniku cudzorodych kitok je
d6sledn6 kontrola ich obsahu nielen v potravin6ch ako takych, ale aj surovi-
n6ch a krmovin6ch urdenych na vyZivu hospod6rskych zvierat [].

Z|vaLnouskupinou kontaminantov sir faZk6 kovy $f;. eri ich nadmernom
vlfskyte v potrave m6Zu tak po5kodit' jednotliv6 org6ny, Ze to m6Ze viesf
k vzniku chronickych ochoreni, di dokonca k ich tot6lnemu zlyhaniu [2-5].

Na z6klade tychto skutodnosti treba kontrolovat' hladiny rizikovych l6tok uZ

v prvotnych vstupoch (napr. krmovindch) a tak primdrne zabraiovat' nislednej
kontamin6cii potravinov6ho ret'azca.

Jednou z najefektivnejSich metod stanovenia kovov je emisn6 spektrometria
s vyuZitim indukdne viazanej plazmy (inductively coupled plasma - optical
emission spectrometry - ICP-OES). T6to met6da sa vyznaduje vysokou rozli-
Sovacou schopnost', dostatodnou citlivost'ou a reprodukovatelnost'ou, pridom je
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dasovo nen6rocn6 a umoZiuie stanovit' aj take prvky, ktorych stanovenie klasic-
kou emisnou spektr6lnou analyzou je znadne problematicke vzhladom na tai,-
kosti spojen6 so ziskavanim hodnovernych spektier. Vyhodou je tieL to, Le

signill nie je vyznamne ovplyviovany charakterom vzorky, ako je to napr. pri
AAS [6.7]. Navy5e, citlivost metody moZe byt'eite zvy5en6 pouZitim techniky
akumul6cie spektier [8].

KedZe bolo experimentalne dok6zane, Ze bakterie i kvasinky moZu vychyt6-
vat'a kumulovat' toxicke prvky z kultivadnych medii [9], cielom tejto prdce bolo
stanovit'koncentraciu vybranych t'aZkych kovov v surovej kyseline octovej,
ktor6 bude sluZit' ako substrdt na produkciu mikrobi6lnej biomasy, vhodnej na
vyZivu hospod6rskych zvierat.

Materi6l a met6dy

Surovu kyselinu octovti, ktor6 vznik6 ako jeden z vedlaj5ich produktov pri
suchej destil6cii drevenej hmoty, sme podrobili analyze na pritomnost taZkfch
kovov.

Pri priprave Standardnych roztokov TK sme vychddzali zo zasobnych rozto-
kov sledovanych prvkov koncentrdcie I g .l t. Z tychto roztokov sme pripravili
dva roztoky koncentr6cie 0,1 g.l I pre tieto kovy: Standardny roztok I - Cd,
Co, Cu, Cr, Mn a Fe; Standardny roztok 2 - As, Hg, Ni, Pb a Zn. Obidva
roztoky sme stabilizovali pridavkom I cmr koncentrovanej HN03 p.a.Z rozto-
kov sme pripravili fin6lny Standardny roztok kovov koncentr6cie l0 mg.l-r,
ktori bol opdt'stabilizovany pridavkom HNO3. Pri manipul6cii so Standardny-
mi roztokmi sme vyhradne pouZivali piestove pipety s polyetylenovymi piestami
a kadidky z teflonu. Na pripravu roztokov sme pouZili deionizovanri vodu,
ktor6 bola e5te dodisten6 metou reverznej osmozy (Barnstead Nanopur System,
Wilhelm Werner, NSR).

Vzhladom na zloLit'(r matricu vzorky kyseliny octovej, ako aj predpokladny
nizky obsah sledovanych prvkov, sme na stanovenie kovov pouZili met6du
Standardnfch pridavkov.

Samotn6 stanovenie TK sme uskutocnili na sekvendnom spektrometri 3510-
-ICP (ARL, USA) zatychto experimentdlnych podmienok:

Monochrom6tor
Rozli5enie
Optika
Rozsah vlnovych <tiZot< tOS-800 nm

holografick6 mrieZka (2400 vr/mm)
l3 pm (prvf riadok)
usporiadanie podla Czerneho-Turnera

Strbina
Zhmlovac
Nas6vanie
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20 pm
koncentricky podla Meinharda
volne (1,5 ml. min-r)
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Priamy vykon 1200 W
Prietok argenu 14 I . min-l
Spracovanie ridajov pomocou riadiaceho poditada PDP-l l/03

Vfsledky a diskusia

Na zist'ovanie velkosti emisn6ho signrilu v maxime sledovanej diary sme

pouZili metody snimania spektier v intervale 0,1 nm okolo emisnej diary. Tento
postup umoZnil sirdasn6 sledovanie spektr6lnej situ6cie v okoli sledovanej diary,
ako aj kvantitativne vyhodnotenie merania.

Na kvantitativne vyhodnotenie emisn6ho sign6lu sme pouZili najintenzivnej-
Sie diary sledovanych prvkov. Vlnov6 diZky tyichto diar spolu s medzou stanove-
nia a vlfsledkami merania uv6dza tab. 1.

Tabulka l. Charakteristick6 vlnove diZky, medze stanovenia v Standardnom roztoku
a koncentr6cie sledovanych kovov vo vzorke kyseliny octovej

r a b r e r 
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s o r u tio n a nd

Napriek snahe analyzovat' p6vodnri vzorku bez riedenia bolo potrebn6 vzhla-
dom na zh65anie plazmy v d6sledku znaEnej tenzie pilr kyseliny octovej vzorku
riedit'. Ako optim6lny pomer sa osveddilo riedenie vzorky s deionizovanou
vodouvpomere 1:5.

Koncentr6cie prvkov v kyseline octovej sme vypoditali met6dou regresnej

analyzy a chyba stanovenia sa odhadla z rozptylu bodov okolo regresnej priam-
ky, ako aj z absolirtnej vf5ky piku. V pripade Cd, Fe a Ni bola chyba stanovenia
10o/o, v pripade Cu a Mn 19 %.
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Medza stanovenia v roztokus

lmg.l-'l
Obsah vo vzorkea

As
cd
Co
Cr
Cu
Fe

Hg
Mn
Ni
Pb
Zn

228,8t2
2t4,438
228,616
267,'716
324,754
259,940
253,652
25'l,610
221,647
220,856
213.856

0,193

0,022
0,024
0,01I
0,009
0,005
0,t23
0,002
0,034
0,267
0.011

menej ako 0,97
0,73

menej ako 0,12
menej ako 0,06

0,l4
I,61

menej ako 0,62
0,36
3,66

menej ako 0,34
menej ako 0,06

rMetal; 2Line; rLimit of determination in solution;aContent in the sample;5Less than.



Ako vyplyva z tab. l. z 11 sledovanych prvkov bolo 6 pod medzou stanove-
nia kovov vo vzorke a tri prvky sa vyskytovali v relativne vy5Sich koncentr6-
ci6ch (Fe, Cd, Ni). Zvyieni koncentr6cia Fe v kyseline octovej by mohla byt'
sp6soben6 postupnou er6ziou ocelovej aparatury a z6sobnych nhdrii, kde sa

kyselina octov6 skladuje. Zvyleny obsah Cd, ale najmii Ni by mohol byd dany
do sirvislosti s kontamin6ciou Zivotn6ho prostredia, pretoie sa zistila korel6cia
medzi stupilom znedistenia Zivotneho prostredia Tt< a ich vyskytom v dreve
listnatych stromov [10]. Na ziklade tohto poznatku by bolo moZne ovplyviovaf
koncentrdciu Tf v surovej kyseline octovej t'aZbou z6kladnej suroviny -listnat6ho dreva v oblastiach, ktor6 nie st zata\enb priemyselnymi emisiami,
pridom nemoZno ani vyludit' moZnosd hromadenia sa kontaminantov v drevenej
hmote v d6sledku nadmern6ho vyskytu znedisfujucich l6tok v pdde.
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Determination of heavy metals in acetic acid

Summary

The paper presented deals with heavy metals determination in raw acetic acid serving as

substrate for biomass production designed ibr farm animals sustenance. On the basis of results
acquired by means of ICP-OES method. relatively high level ol Ni. Fe and Cd was found, which
might be due to the erosion of steel equipment having been used lor the production and storage of
acetic acid. as well as due to the contamination olprimary material - wood olbroadleaved trees

by industrial emissions. Mn and Cu occurrence were recorded in relatively lower concentrations and
presence of As, Co. Cr. Hg. Pb and Zn was not proved.
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Onpe4e.nenne rffNcerblx MeramroB r yrcycnofi Kf,cJrore

Pegror"re

Pa6ora 3aur.rMaercc onpeAeJreHlreM TtxeJILIx MeraJrJroB a crrpofi yrcyorofi KI{cJIore, Koropat
,aonxEa cJryxlrr cy6crparou AJII rrpoayKrlr.ru 6uo*raccrr nanpaueunofi gJrr fir,rraHrr AoMarrrHero
cxora. Ha ocnoBe pe3yJrbraroB floryqeHHhrx MeroAoM ISP-OES 6rma onpegerena orHocxreJrbHo

BbrcoKar gona Ni, Fe, Cd, qro Moxer 6rrrs srr3gaHo apornefi MeraJrJrr.rqec(oi annaparypu
[cnoJrb3oBaHHofi,qle npouuoAcrBa ]r xpaHeH[r yxcycuoi KucJrorLr Kax u KoHTaMmaqefi ocnop-
Horo cbrpbr - AepeBa Jrr{crBeuxbrx nopog npoMbIIrIJIeIrHbIMu art6pocavu. Mn u Cu BcrpeqaJll{cb

B orHocrrreJrbuo r{r{3rrrfix KoHrrenTpaq[tx u rrpIlcyrcrBne As, Co, Cr, Hg, Pb, Zn ne6uno rlorBep-
x,IIeHO.
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