ROZDZIAL 1

Ogodlne metody badania zywnosci

1.1. Oznaczanie catkowitej zawartosci arsenu i selenu w artykutach ywnosciowych
metodg atomowej spektrometrii absorpcyjnej 7 generacjg wodorkow (HGAAS) po
mineralizacji cisnieniowej zgodnie z normg PN-EN 14627:2005P [N1] polega na
oznaczaniu tych pierwiastkéw w roztworze badanym (po mineralizacji ci§nieniowej)
technikg atomowej spektrometrii absorpcyjnej z generacja wodorkow HGAAS w pota-
czeniu z technikg generowania par, wyrazeniu ich zawartosci w badanej probce w po-
staci utamka masowego!. W celu wyznaczenia catkowitej zawartosci arsenu nalezy

I Atomowa spektrometria absorpcyjna AAS (ang. Atomic Absorption Spectrometry) opiera si¢
na zjawisku absorpcji promieniowania elektromagnetycznego emitowanego przez wzbudzo-
ne wolne atomy metali powstajgce w trakcie atomizacji najczesciej pod wptywem temperatury
(1000— 4000 K). Absorbowane jest promieniowanie o specyficznej dtugosci fali odpowiadaja-
cej promieniowaniu atomow okre§lonego pierwiastka. Schemat blokowy spektrometru absorpcji
atomowej przedstawiono na rys. 1.1.
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Rys. 1.1. Schemat spektrometru absorpcji atomowe;j

W celu selektywnego odparowania nieorganicznych i organicznych sktadnikow roztworu w jak
najwyzszej temperaturze, w ktorej nie nastgpuje jeszcze odparowanie metali atomow analitu,

29



Badanie towardéw spozywczych

przeprowadzi¢ reakcje, w ktorej jony arsenowe ulegaja przemianie do arsenowodoru
w reakcji z borowodorkiem sodu w roztworze kwasu. Wydzielony w wyniku tej reak-
cji arsenowodor jest przenoszony strumieniem gazu do ogrzewanej rurki pomiarowej
i ulega rozkladowi, a arsen jest oznaczany metoda atomowej spektrometrii absorpcyj-
nej przy dlugosci fali 193,7 nm. Ze wzgledu na r6zng czuto$¢ w technice generacji
wodorkow wykazywang przez arsen(lll) i arsen(V), dla unikniecia bledow w pomia-
rach konieczna jest redukcja arsenu(V) do arsenu(Ill). Jezeli jest potrzebne catkowite
przeksztalcenie zwigzkdéw arsenu w wodorki, a takze podczas oznaczania wszystkich
réznorodnych form arsenu w artykutach zywnosciowych, nalezy zastosowa¢ ich mine-
ralizacje w temperaturze do 320°C. Podczas reakcji jonow selenowych z borowodor-
kiem sodu w roztworze kwasu ulegaja one przeksztalceniu do selenowodoru. Tg me-
toda generacji wodorkdéw nie mozna oznacza¢ selenu(VI), dlatego nalezy dobra¢ takie
warunki rozktadu, aby powstawat wylgcznie selen(IV). Temperatura rozktadu powinna
by¢ nizsza od 280°C, aby zapobiec wzrostowi ilosci selenu(VI).

Do wykonania oznaczenia bedzie potrzebny spektrometr absorpcji atomowej z syste-
mem rejestracji pomiaru i akcesoriami do generacji wodorkéw, lampa z katodg wngkows
lub bezelektrodowa lampa wytadowcza oraz taznia ultradzwigkowa. Ponadto nalezy przy-
gotowa¢ nastepujace odczynniki i roztwory: kwas chlorowodorowy (solny), kwas azo-
towy, roztwor jodek potasu—kwas askorbinowy, roztwor chlorowodorku hydroksyloami-
ny, roztwor borowodorku sodu, roztwory arsenu (podstawowy, wzorcowe i kalibracyjne)
do oznaczania iloSci arsenu, roztwory selenu (podstawowy, wzorcowe i kalibracyjne) do
oznaczania iloci selenu oraz roztwory kompensujace (wzorcowy i zerowy). Roztwory
wzorcowe arsenu i selenu powinny zawiera¢ odpowiednie ilosci kwasu chlorowodoro-
wego, np. 3 cm® HCl na 100 cm® roztworu. Roztwory kalibracyjne arsenu i selenu moz-
na przygotowac z odpowiednich rozcienczonych roztworé6w wzorcowych w naczyniu
stosowanym do pomiardéw przez dodanie odczynnikow do redukcji wstepnej. Roztwor
zerowy kompensujacy zawiera wode i kwas w identycznym st¢zeniu jak w roztworze
probki. Wszystkie odczynniki i roztwory przed wykonaniem oznaczenia nalezy przygo-
towa¢ wedlug procedury opisanej w normie przedmiotowe;.

W celu oznaczenia catkowitej zawarto$ci arsenu do naczynia stosowanego do po-
miarow w systemie do generacji wodorkow nalezy wprowadzi¢ i doktadnie wymieszaé

stosuje si¢ rozktad termiczny — mineralizacje w podwyzszonej temperaturze. Chmura wolnych
atoméw oznaczanego pierwiastka zdolnych do absorpcji promieniowania charakterystycznego
jest wytwarzana w atomizerze. Stosuje si¢ rozne typy atomizeréw: ptomieniowe, elektrotermicz-
ne (bezptomieniowe), wodorowe — do pierwiastkow tatwo tworzacych wodorki, a atomizery
zimnych par — do oznaczania rteci. Technika atomowej spektrometrii absorpcyjnej z generacja
wodorkéw (HGAAS ang. Hidride Generation AAS) w potaczeniu z technikg generowania par
stata si¢ podstawowg metodg oznaczania takich pierwiastkow, jak: As, Se, Ge, Bi, In, Pb, Sni Te.
Monochromator eliminuje caty zakres promieniowania nieb¢dacego promieniowaniem zrodta,
a przepuszcza jedynie promieniowanie emitowane przez oznaczany pierwiastek.
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