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Stanovenie taZkych kovov v biologicl(rlrn rnateridli at6movou
absorpdnou spektrometriou po extraliinom skoncentrovani

MARI.\ Spai{I{o1,-A - LYDIA DUj]oVA - LfVIA S}TII],NoVA

Sirhrir. IXet6clrr, at6movej ab.^crpdnej sirektlornetric s plirlrlcilclr :tk,r irtorlrizili-
irjm prostlcclirn sa r. plici pcuZiltr, 11a sti,.rlc-,'.'irie sr,rl)i'\-I,:ir l;,rnc,,.r'trrltii Cd. P],r

a Cu tto lrlccicir:',tlzr..jririorr slioncentrovar.i k'rr',- r' ,':tilirl;,ir-, 1 r.: :,rri.:u. Pir;-lri:.,: tra-
stir-ir.rri: a'\tr.rliirt j-tl-1;i-:oclrelr'r:,tr- l;':,r',-,r i' sr'-.1:-'' .i , l l'..::- .t-: -'.1:-- zt,'-ri-j i,::r'ih-
rtut D]etiz'.r s:::rr,l\'i'r-i? iJolo\-a..-ri:'ir,r:l : :r: iz .l --:r::- -.-ir--. : :l-:-:.. .--r .lc,!:.4\'ei
absorpdnej spektronrtiie s elektroterrnicko,-r atcriizi,-1,'.r.

Met6da atdmovej absorpdnej spektrometrie (AAS) s pouZitirn plameria rLko

atomizadn6ho prostredia sa uplatiuje najmi. pri stanoveni prvkov zastfipenych
\r a,nalyzoy&teln11?ch vzork6,ch ako nizkoobsahov6 zloLky. Stopov6 konceltr6cie
prvlrov urilozriuje stanovit met6da AAS s elektloterrnichou atomiz*"ciou (ETA)
z poyrchu grafi.bu, volfrdLmu, pripadne tantalu. Fristroje tohto tvpu sir n5,klacl-
nejiie alio pristroje s plo,merioyou atorniz6ciou a ich pouZitre r" beZnych anal),-
tickych laboratdriS,ch je ojeclinel6.

I(ombindr,cia piameiovej AAS s extralidnou uiet6clou skoncentrol'ania sta-
novovanfch s'bopo-r;fch mnoZstiey lcovov rispeBne nahridza nS,kladafr AAS
a ETA a nachiclza 5irok6 uplatnenie v praxi. Volba r.irodndho extrakdn6ho sys-
t6rtru - clielitotr.om6ho irinidla a organick6ho rozpirBtaclla sfr pri tom rozhodLl-
jirce.

\r pr5,ci srr, uvd,dza aplik6,cia flu6rovan6ho i3-diketdnu, 1.1,1-triflu6r-5-
mebyllrexd,n -2,4-di6n:u, triviSr,lne nazvandho triflu6racetylizobul,yryimetaln
(TAB1\,[) na ext'rakciu pi'isluHnlfch cheld,tov Cd, Pb a Cu do p-xyl6nu v pritom-
nosti tri-rz-oktylfosfinoxidu (TOPO). V)?sledky stanovenia st6p u're,denl ch taZ-
k)?ch kovov v potravin6,rskych Zivodi5nych suroviniich yypraco\ranou estlakd-

AAS rnetddou polovn6'yajf sa s v)?sledkarni ziskanSimi metdilou -{.AS
s ETA.

Ri{Dr'. llii,ria Spankovri, CSc., RNDr. Lj'dia Dudo.,-6, R)iDr'. Lir-ia Smirnovd,,
CSc., Prirodolcdeckd fakuit:r UIl, Ill:'nskri, dolina, Sfl l5 Brtrtislar-a.
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zlovzky do minim6lneho objemu p-xyl6nu. Na ripravu roztoko'r yzoriek o pH
6-6,5 sa, pouZil tlmiv;i roztok KH2PO4, NaOH koncentricie c : l0-1mol.l-1,
objem sa doplnil na v;?slednfr i6novrl silu f : 0,I roztokotn NaClOo.

Podmienky pre synergickri extrakciu chel6,to..- Cd. Pb a Cu sir uveden6 v inej
pr6,ci [4], pri Stfciiu priebehu extrahcii. V tejto prrici srr pouZili dinidld
TABM : TOFO v pomere L :2 v gt-xyl6ne, ked c(TABII) : l.l0-e mol.I-l.
c(TOPO) - 5.10-3 mol.l-l. Na extrakciu sa pouZili oclcielor-ircie lierikv, trepa-
nte fhz 15 min pri miernom chode trepaik,v.

Po rozdeleni vodnej a xyl6novej f6,zy su t6,to pouZila pliauro nrr sttruovenie
koncentricie kovov plameilovou technikou AAS.

Podmienky pre meranie ab,*olirtrncie pri nasriratri xr-l6r.r,tr-eilt-, estr,rktu do
plamefia uv6"dza ttrbulka 1.

TabuIk,r, l. PodnierJi;.'IrleraDi& aton'',rr-ej air:,.:','r:: p.a.::;.:--r' 'i:i.'il!.lkl:-i
Taltle I. lhe condiric'ns of measuring the at.rmic ir|s.,,rpti..'n'i,r- i.rrn? t'-':hniqut

Stlbinar
lnml

Zhavonie; -\cer 5'len-r-zduch'
[.min-r]

228.8
28:1.3

0.7
0.7
{t.1'

5W
r0 \Y
8mA

i3.6
r 3.6
13.5

2.5
2.5
2.5

lMetal ; 2Typc of l:r,r:ip : 3Wave-length; {Slot; illeating; 6Acetylene--air,

Tysleilky a tliskusia

'I'abnlka 2 zhiim optimdr,lne podmienky predfpravy vzorieli (mnoZstv6' po-

trebnfch nd,vaZkov homogenizovanfch priemern;ich laboratdrnych vzoriek
z jednotliv;fch tkaniv vzhladom na pouZitf metodiku stanovenia a koncentri-
ciu Cd, Pb a Cu) a bas potrebnf na ripravu jednotlirrych clruhov tkaniv na ich
stanovenie extrakdne - AAS met6dou.

Mnoistvo MgO pridan6 k suiine vzorkv na zleplenie oxidd,cie sa, pohybovalo
okolo 0,5 ai, 0,8 g a umoZnilo ur;fchlit spopoliovanie vzoriek.

Vzorky sa mineralizovalivmiskd,ch z porcel6,nu.alebo platiny.Zo str6,nky che-

mickej odolnosti a vlastnosti povrchov stien boli misky z porcelinu s glazrirou
vyhovujrice, straty boli nepodst'atn6, zadrlanie zvySkov z predchddzajricich
stanoveni bolo neqfznamn6. Misky z porceldnu v5ak nevyhoveli zo str6,nky me-
chanickfch vlastnosti; napriek starostlivej manipul6,cii - postupnf zmeny,
opatrn6, pr5,ca - doch6dzalo k dast6mu praskaniu misiek.

Iliskl- z platinl- pri dodrZani pracovn6ho postupu (spalovanie v pritomnosti
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Tabulku 3. I{admium v biologickli'ch vzorkdcb
Table 3. Cadmium in biological samples

\rzorkal Nd,vaZokl
lol

Skoncen-
trovanio
n6soboka

AAS-plameir
po extrakcii{

lmg.kg-t1i+si

Po6er\6
Oblidky?
PItlcaE
Svalovinae
Vnrltornli tuklo
Slozinall

25
IO
25
25
25
25

3-5
5
5
t)

t0
5

0,0r4+0,003
0,044 + 0,004
0,018 +0,010
0,0r2 +0,003
0,004 +0,000r
0,0r 5 + 0,008

iL:r-er' : ?I{id.-

ii ,rsrecldili pri
. .<r. ,rti clovolo-
'-::-:-:1 lloruseniu
. .s-,ki-tn obsa-
i.-:L teplotd,ch

-..::-i-ch tkaniv
-- . r. ::..hujricich
. f': . nizliymi

!-':-i. pte ziska-

::.,. -,rtrcetvlizo-
: . zr:,'.l.itaclle pO

.. ,,':.r rnet6dou
':. :-ir:tna vSak

' ::-'.l,ilite a pr-
: :'-rj prrici [6].
:l '-'r {anick6ho
. : heltitov do

-.-i:rllrl TABM
: - rtodr- AAS
- -- :'-irorin6ch.
: -,::ek bravdo-
:_-.- :r.r 1' tabul-
- -'-'',e nivrrZky
:.i ..-z61isl tta
. -:: Stanclard-

= sialto\-en;m
..---_Elmer), po

r$amplo;2Weig'hing of snmplo; 3Ooncentration, rmrll,iplo; aAAS-flarno after extraction;5AAS-ET-\
direotly; Gl-ivor; ?Iiiclneys;8lungs; ellusclc fibrc; lolnner fat; lrSplcon.

Tabulha 4. Olovo v l:iologickS;ch vzorkich
Table 4. Learl in biological samples

\izorkal
Skoncon-
trovanio
nhsoboh3

AAS-plameir
po extrakciia

fmg.kg-r]
i:l- s ;

AAS.I'TA
priamo5

hog.kg-tl
r: -l- s;

Pcdori6
Obli6l<v7
PIirca8
Svalovinae
Vnirtornj. tuklo
Slczinall

25
25
25
25
25
25

4
4
4
4

l0
8

0,40+ 0,06
0,33 Jr0,07
0,35 + 0,10
0,34 + 0,06
t),06 +o,03
0, r4 + 0,04

0,30 l-0,08
0,27 1:0,06
0,40 + 0,0s
0,29 +0,08
0,10 + 0.02
0,I3l:0,0i1

Fol l-ll seo Table 3.

Vzorkal

Tabulka 5. Med v biologick;ich vzorl<:ich
Table 5. Coppcr in biological samplos

N6v0Zoks
tgl

Skoncon-
trovanio

n6sobr,rk3

AAS-plarneii{
[-g.kg-t]

r:Fs -

Iteicir 6

Obliiiir't
PIucrl5
Svrrlor-inirg
Vnirtrtrni- tukl!
Slezirrttrr

5
5

IO
2o
lr'i
1()

0
0
0
o
2
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samostatnej rnineraliz6cii, priamym meranim roztokov popolov za beln'fch
podmienok odporridanlfch vfrobcom pristroja l7l.

Vjsledky sa vypoditali z 5 samostatne analyzovanlf'ch vzoriek dan6iro tkani-
va, so smerodajnou odchflkou priemeru. Podrnienky merania signdlov z pro-
stredia organick6ho extraktu uvidza tabulka l, podmienky ripra,r'y vzoriek
tabulka 2.

Vzhladom na obsah Cd, Pb v analyzovanfch materiiloch, ktor6 boli nekon-
taminovan6 potrar-in6,rske suroviny, bolo potrebn6 pouZi€ na ich stanovenio
vo v5etkfch tkanivrich urdit6 skoncentrovanie. Na stanovenie Cu - s wjnim-
lcou rrnftorn6ho tuku - zvlf3end, citlivosf merania signilu alornizdcie Cu, (via-
zanej na flu6rovanlf cliket6n a nasdrvanie xvl6nov6ho roztoiiu cheli,l;u do
plameia) riplne vyhovela pre ostatnd tkanivir, a nebolo potrebn6 roztok;' |6n-
centrorrrf .

Zirrer

Dobrd zhoda v1i?sledkov analfz, uskutodnenlfch vypracoyanSim extrakdne -AAS postupom, s qfsledkami dosiahnutfmi technikou AAS s elektrotermickou
atomiziciou z grafitovej pece potwdila vhodnost' vJapracovan6ho postupu na
stanovenie stopovS?ch mnoZstiev Cd, Pb a Cu v beZnom laborat6riu, vybavenom
dostupnou technikou plameiovej AAS (napr. fy Zeiss, NDR,). Priemern;i das

trvania stanoveni sa pri extrakbnej AAS prakticky neprediZi oproti dasu potreb-
n6mu na stanovenie AAS s elektrotermickou atomizitciou priamo, bez extrak-
cie, najmd, pri s6riov;fch analliizach, ked je das potrebnf na extrakciu prakticky
kompenzovanf rfchlostou merania at6movej absorpcie plamei.ovou technikou,
ktorr4, je v6,diia ako pri technike s elektrotermickou atomiziciou.
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Onpegelenne rrril(enbrx ilreraJr.roB ri 6nororuqecxorr MaTeprraJre rrocpeqcrBo]r
aroMHoli a6cop64uonHor"r crreKTporlrerprrn [oc.rre aKcrpaKr\rroHrror-r KorrqeHTpaqrru

Peaolre

fi aacronqefi pa6ore upuMertflncfi lreroA iiroMlrofi a6cop6qnorlnofi cuenrporrerptrB
(AAC) c flJraMcrr(rr{ B r{aqe[,rBe aroMr.raaufiounofi cpe.tnr ]IJfi o[pe;Ie.]egr{F cJe:IoB Kogrlerrrpa-
qnfi Cd, Pb H Cu rrocJre rrpegmecrnyroqcir l{onqexrparrrrlr }{eraJJoB trprr tro}{oqrr rreroAa
gficrpartqulr. flpnuoe BoaobrBarrrre o]icrparira B-,:IrrrieroxelaroB Merit.-r,'IoB B Hcrr.-reEe B tr:raMtr
noaBoJrrrer Aocrnuryrr, trpeAe.r oilpefe.rerrrrr, cotrocraBnreJssbrfi c trpe.]enoM otrpe;Iene-
rrn;r no cpe[oTnoM TexHrrrilr -{.{C c 3JeHrpcrep}{u.re,:xofi arovusaqrrefi.

Detormination ol hoavy motals fo biological material by means ol atomic
absorption spochometry after oxtraction conesntration

Summarv

The method of atomic absorption spectrometry (AAS), rvith flame as an atomization
onvironmont, rvas used in this rvork to determine trace concentrations of Cd, Pb and Cu
following tho concentrat,ion of ihe metals by extraction method. The direct absorption
of tho oxtract of B-diketocholates of motala in xylene into flame made it possible to achievo
tho dotormination limit comparable with that of AAS technique s'ith electrothermal ato-
mization.
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