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Pot¯eba stanovenÌ stopov˝ch mnoûstvÌ kov˘ v biologic-
k˝ch materi·lech se objevuje nejen v klinickÈ biochemii, ale
i v anal˝ze potravin a v celkovÈm monitorov·nÌ stavu zneËiö-
tÏnÌ ûivotnÌho prost¯edÌ. Jen velmi m·lo metod umoûÚuje
p¯ÌmÈ stanovenÌ kov˘ ve vzorku. Pro vÏtöinu metod je nutn·
p¯edch·zejÌcÌ destrukce vzorku tak, aby vzorek byl v kapalnÈ
formÏ bez organickÈ matrice.

NejbÏûnÏji pouûÌvanÈ metody destrukce vzorku m˘ûe-
me obecnÏ rozdÏlit na such˝ a mokr˝ rozklad1,2. Such˝ zp˘-
sob se prov·dÌ v otev¯enÈm nebo uzav¯enÈm systÈmu. P¯i
destrukci vzorku probÌh· vysuöenÌ, zuhelnatÏnÌ, zpopelnÏnÌ
a p¯evedenÌ nespalitelnÈho podÌlu do roztoku. Pro suöenÌ se
nejËastÏji pouûÌv· horkovzduön· suö·rna, topn· deska, Ëi pÌ-
seËn· l·zeÚ. Tento krok je nejproblÈmovÏjöÌ z hlediska konta-
minace vzorku1ñ3 . VlastnÌ spalov·nÌ pak m˘ûeme prov·dÏt
nad plynov˝m kahanem, v elektrickÈ kelÌmkovÈ nebo muflovÈ
peci1,3.

Mineralizace v uzav¯enÈm systÈmu se prov·dÌ v kalori-
metrickÈ bombÏ nebo v kovovÈm autokl·vu. Tato metoda opÏt
p¯in·öÌ nebezpeËÌ kontaminace vzorku, tentokr·t vöak korozÌ
za¯ÌzenÌ1.

UrËitou modifikacÌ uzav¯enÈho systÈmu je mineralizace,
kter· spoËÌv· v kombinaci suchÈho rozkladu se zav·dÏnÌm
smÏsi oxidaËnÌch plyn˘ O2 + O3 + NOx nad spalovan˝ vzorek.
VedlejöÌm produktem procesu je kyselina dusiËn·.

KoneËnÈ zpracov·nÌ nespalitelnÈho produktu u metod su-
chÈho rozkladu p¯edstavuje louûenÌ popela nejËastÏji v kyse-
linÏ dusiËnÈ4ñ7, v kyselinÏ chlorovodÌkovÈ8,9 nebo ve smÏsi
obou kyselin10ñ12.Celkov· ˙Ëinnost se zvyöuje pouûitÌm ultra-
zvukovÈ l·znÏ.

Podstatou mokrÈho rozkladu je oxidace vzorku smÏsÌ sil-
n˝ch anorganick˝ch kyselin za zv˝öenÈ teploty. Varianty to-
hoto rozkladu se od sebe liöÌ pouûit˝mi kyselinami a dobou
jejich p˘sobenÌ1. Metoda mokrÈho rozkladu se prov·dÌ v otev-
¯enÈm, polouzav¯enÈm, Ëi uzav¯enÈm systÈmu.

V otev¯enÈ soustavÏ se pouûÌvajÌ k¯emennÈ nebo sklenÏnÈ
baÚky. V˝hodou rozkladu je jednoduch· manipulace p¯i p¯Ì-
davku Ëinidel a pouûitÌ vÏtöÌho mnoûstvÌ vzorku. Nev˝hodou
tohoto postupu je moûn· kontaminace vzorku, ˙let analytu
a velk· spot¯eba Ëinidel.

Pro destrukci materi·lu v uzav¯enÈm systÈmu se pouûÌv·
autokl·v, Ëi kalorimetrick· bomba. P¯ednostÌ je zamezenÌ
˙niku analytu, menöÌ spot¯eba Ëinidel a nemoûnost kontami-
nace zvenku, m˘ûe zde ovöem dojÌt ke kontaminaci zevnit¯
za¯ÌzenÌ1,2.

Jin˝m ˙Ëinn˝m mineralizaËnÌm procesem je metoda mok-
rÈho rozkladu s mikrovlnn˝m oh¯evem. Tato metoda se pro-
v·dÌ za atmosfÈrickÈho i zv˝öenÈho tlaku. MineralizaËnÌ n·-
dobky musÌ b˝t chemicky i tlakovÏ odolnÈ. NejvhodnÏjöÌ
z hlediska chemickÈ odolnosti je teflon. Pokud je nutno p¯i
rozkladu pouûÌt vyööÌ teploty neû 250 ∞C, musÌ se volit n·dob-
ky sklenÏnÈ13. NejËastÏji pouûÌvan˝mi reagenty jsou kyselina
dusiËn·, kyselina chlorovodÌkov·, kyselina fluorovodÌkov·
a peroxid vodÌku.

HlavnÌm cÌlem tÈto pr·ce je stanovit optim·lnÌ zp˘sob
rozkladu nÏkter˝ch biologick˝ch materi·l˘. RozhodujÌcÌmi
faktory ˙spÏönÈ mineralizace jsou ekonomickÈ n·roky, vylou-
ËenÌ moûnosti kontaminace vzorku a minimalizace ztr·t ana-
lytu. DalöÌm v˝znamn˝m kriteriem je vhodnost metody vzhle-
dem k druhu vzorku a k velikosti nav·ûky vzorku.

Experiment·lnÌ Ë·st

R e a g e n c i e

Pro mineralizaci byly pouûÌv·ny kyseliny H2SO4, HNO3,
HCl (suprapur, Carlo Erba Reagenti), H2O2 (p.a., Lachema,
Brno). P¯i mÏ¯enÌ arsenu a selenu hydridovou technikou byl
pouûit NaBH4 (pulver 98%, Aldrich) a KOH (p.a., Lachema,
Brno). StardardnÌ roztoky mÏdi, zinku, ûeleza, olova, kadmia,
arsenu a selenu byly p¯ipraveny ze z·sobnÌch roztok˘ Asta-
sol (Analytika, Praha). D·le byl pouûit certifikovan˝ refe-
renËnÌ materi·l lidsk˝ch vlas˘ GBW 07601 a rostlinn˝ ma-
teri·l NIST 1515 ñ jabloÚovÈ listy (dodavatel 2THETA, »esk˝
TÏöÌn).

A p a r a t u r a

Pro rozkladnÈ procesy obou referenËnÌch materi·l˘ byl
pouûit Dry Mineralizer Apion (Tessek, Praha), mineraliz·tor
Progmin 02 (P.R.O. Servis, NeötÏmice) a mikrovlnn˝ minera-
liz·tor UniClever (Plazmatronika, Wroclav, Polsk· republi-
ka).

Pro mÏ¯enÌ obsahu sledovan˝ch kov˘ v mineraliz·tech byl
pouûit plamenov˝ atomov˝ absorpËnÌ spektrometr Spectr-
-AA20+ s hydridovou jednotkou VGA-76 (Varian, Mulgrave,
Austr·lie).

P r a c o v n Ì p o s t u p y

Pro kaûd˝ ze zp˘sob˘ mineralizace bylo p¯ipraveno vûdy
pÏt paralelnÌch nav·ûek certifikovan˝ch referenËnÌch materi·-
l˘ pro kaûdÈ hmotnostnÌ mnoûstvÌ. Rostlinn˝ materi·l byl
navaûov·n v hmotnostech 1 a 3 g, vlasov˝ materi·l v hmot-
nostech 0,5 a 1 g.

M i n e r a l i z a Ë n Ì p o s t u p y n a s u c h È c e s t Ï

Nav·ûky rostlinnÈho a vlasovÈho materi·lu byly v k¯e-
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menn˝ch kelÌmcÌch p¯evrstveny 3 g dusiËnanu ho¯eËnatÈho
a spalov·ny v mineraliz·toru Progmin programem, kter˝ je
uveden v tabulce I.

Pro rozklad v mineraliz·toru Dry Mineralizer Apion neby-
lo vyuûito p¯evrstvenÌ vzorku dusiËnanem ho¯eËnat˝m. Vzor-
ky byly spalov·ny v kyvet·ch za p¯Ìtomnosti smÏsi plyn˘ O2 +
O3 + NOx za podmÌnek, uveden˝ch v tabulce II.

Po  spalovacÌm  procesu  bylo  k popelu  p¯id·no 5 cm3

kyseliny chlorovodÌkovÈ (37 %) nebo 5 cm3 kyseliny du-
siËnÈ (65 %) a na p¯ÌmotopnÈ desce Flexius byl vzorek za-
h¯Ìv·n po dobu 5 h p¯i teplotÏ 70 ∞C. Po ukonËenÌ celÈho
programu byl mineraliz·t zfiltrov·n do odmÏrnÈ baÚky ob-
jemu 10 cm3 aû 50 cm3 (podle nav·ûky vzorku a druhu ma-

Tabulka I
PodmÌnky metody suchÈho rozkladu v automatickÈm minera-
liz·toru Progmin

Procesa τb [h] tc [∞C]

Vzestup 5 300
Prodleva 8 300
Vzestup 4 550
Prodleva 7 550
Vzestup 0,5 605
Prodleva 5 605

a F·ze mineralizaËnÌho procesu, b τ doba trv·nÌ f·ze , c t nej-
vyööÌ dosaûen· teplota

Tabulka II
PodmÌnky metody suchÈho rozkladu v kombinaci se smÏsÌ
O2 + O3 + NOx v automatickÈm mineraliz·toru Apion

Procesa τb [h] tc [∞C]

Oh¯·tÌ na teplotu suöenÌ 0,75 vzestup na 110
SuöenÌ 1 110
Oh¯·tÌ na teplotu mineralizace 4 vzestup na 400
Mineralizace 14 400

a F·ze mineralizaËnÌho procesu, b τ doba trv·nÌ f·ze, c t nej-
vyööÌ dosaûen· teplota

teri·lu) a do poûadovanÈho objemu doplnÏn deionizovanou
vodou.

M i n e r a l i z a Ë n Ì p o s t u p y n a m o k r È c e s t Ï

Nav·ûky rostlinnÈho materi·lu a vzorku vlas˘ byly vpra-
veny do destilaËnÌch banÏk a p¯elity 5 cm3 koncentrovanÈ
kyseliny sÌrovÈ. Po hodinovÈm st·nÌ bylo p¯id·no 10 cm3

kyseliny dusiËnÈ (cw = 65 %) a potÈ byla smÏs 5 h zah¯Ìv·na
pod zpÏtn˝m chladiËem k varu. Po zchladnutÌ bylo ke smÏsi
p¯id·no 5 cm3 peroxidu vodÌku a vöe bylo dalöÌ 2 h zah¯Ìv·no.
Takto zÌskan˝ Ëir˝ roztok byl odkou¯en na p¯ÌmotopnÈ desce
do objemu 3ñ5 cm3, doplnÏn asi 5 cm3 deionizovanÈ vody
a zfiltrov·n do odmÏrnÈ baÚky.

V dalöÌm postupu bylo k mineralizovanÈmu vzorku v tef-
lonovÈ mineralizaËnÌ n·dobce mikrovlnnÈho mineralizaËnÌho
systÈmu UniClever p¯id·no rozkladnÈ Ëinidlo (HNO3, H2O2,
HCl), p¯ÌpadnÏ jejich smÏsi. Rozklad byl prov·dÏn v uzav¯e-
nÈm systÈmu a umoûnil pouûitÌ vyööÌho tlaku. Cel˝ proces
rozkladu byl volen jako vÌcekrokov˝ se z¯etelem na druh
rozkl·danÈho materi·lu. MineralizaËnÌ postupy jsou uvedeny
v tabulce III. Po vysokotlakÈm rozkladu byl systÈm otev¯en
a opat¯en destilaËnÌm n·stavcem. Programem, p¯i kterÈm bylo
vyuûito maxim·lnÌho v˝konu mikrovlnnÈho pole, bylo nadby-

Tabulka III
PouûitÈ mikrovlnnÈ rozkladnÈ programy

Krok NIST 1515a GBW 07601b

m1
c m2

d m3
e m4

f

Pg/th/pi Pg/th/pi Pg/th/pi Pg/th/pi

1 80/1/2,3 50/1/2,3 90/1/2,3 60/1/2,3
2 90/3/3,3 60/1/2,3 0/0,6/ñ 0/0,6/ñ
3 100/10/5 80/1/3,3 100/5/5 40/1/2,3
4 ñ 90/1/5 ñ 0/0,6/ñ
5 ñ 80/2/3,3 ñ 100/5/5
6 ñ 100/2/5 ñ ñ

ChlazenÌ 10 min 10 min 10 min 10 min

a NIST 1515 ñ Apple leaves, b GBW 07601 ñ Human hair,
c m1 nav·ûka 1 g, d m2 nav·ûka  3  g, e m3 nav·ûka 0,5 g,
f m4 nav·ûka 1 g, g P v˝kon mikrovlnnÈho pole v % maxim·l-
nÌ hodnoty 150 W, h t doba trv·nÌ kroku (min), i p tlak (MPa)

Tabulka IV
Parametry p¯Ìstroje SPECTR AA 20+ pro mÏ¯enÌ obsahu Pb, Cd, Cr, Zn, Cu, As a Se v mineraliz·tech CRM

Parametr Pba Cda Fe Zn Cu Asb Seb

Plamen acetylenc ñ vzduchd

Rychlost proudÏnÌ acetylenu [dm3.minñ1] 1,3 1,5 1,5 1,3 1,3 1,75 1,7
Vlnov· dÈlka z·¯enÌ [nm] 217,0e 228,3e 248,3e 213,9e 324,8 193,7e 196,0e

äÌ¯ka ötÏrbiny [nm] 1,0 0,5 0,2 1,0 0,5 0,5 1,0
éhavicÌ proud [mA] 10,0 4,0 7,0 5,0 4,0 10,0 10,0

a MÏ¯enÌ prov·dÏno se zakoncentrov·vacÌ trubicÌ ACT 80, b mÏ¯enÌ prov·dÏno hydridovou technikou, c vstupnÌ tlak acetylenu
588 kPa, d vstupnÌ tlak vzduchu 3907 kPa, rychlost proudÏnÌ vzduchu 12 dm3.minñ1, e v¯azena korekce pozadÌ
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Tabulka V
Koncentrace nÏkter˝ch analyt˘ v certifikovanÈm referenËnÌm materi·lu NIST 1515 ñ Apple Leaves stanovenÈ metodou atomovÈ
absorpËnÌ spektrometrie

Stanovovan˝ Nav·ûka m ~ 1 g Nav·ûka m ~ 3 g CRMf

prveka Ab Bc Cd De Ab Bc Cd De

Pbg c 0,328j 0,450 0,490 0,435 0,415j 0,459 0,500 0,465 0,470
s 0,062 0,019 0,025 0,038 0,050 0,020 0,032 0,030 0,024

Cdg c i i i i i i i i 0,013
s ñ ñ ñ ñ ñ ñ ñ ñ 0,002

Cu c 1,02j 5,47 5,49 5,39 3,26j 5,36 5,90 5,52 5,64
s 0,10 0,18 0,24 0,09 0,09 0,09 0,12 0,09 0,24

Zn c 10,4j 12,0j 12,9 12,8 11,9 12,4 12,8 12,3 12,5
s 0,62 0,42 0,88 0,55 0,65 0,45 0,85 0,40 0,3

Fe c 58,8 71,5 86,0 79,5 59,7j 72,5j 84,6 81,0 83
s 1,13 4,79 1,51 1,16 0,96 3,63 1,15 0,51 4,5

Ash c 0,035 0,039 0,042 0,040 0,037 0,038 0,041 0,039 0,038
s 0,008 0,005 0,006 0,005 0,006 0,005 0,006 0,006 0,007

Seh c 0,040 0,047 0,047 0,048 0,046 0,048 0,045 0,047 0,050
s 0,012 0,010 0,006 0,008 0,009 0,008 0,010 0,006 0,009

a c pr˘mÏrn· hodnota koncentrace (µg.gñ1), s smÏrodatn· odchylka (µg.gñ1), b A such· mineralizace v za¯ÌzenÌ Progmin, c B such·
mineralizace v za¯ÌzenÌ Apion, d C mineralizace na mokrÈ cestÏ, e D mikrovlnn· mineralizace v za¯ÌzenÌ UniClever, f CRM
certifikovanÈ hodnoty referenËnÌho materi·lu NIST 1515 (µg.gñ1), g pro mÏ¯enÌ pouûito zakoncentrov·vacÌ trubice ACT 80,
h mÏ¯enÌ prov·dÏno hydridovou technikou, i pod mezÌ stanovitelnosti, j hodnota nesplÚuje podmÌnku (1)

Tabulka VI
Koncentrace nÏkter˝ch analyt˘ v certifikovanÈm referenËnÌm materi·lu GBW 07601 ñ Human Hair stanovenÈ metodou atomovÈ
absorpËnÌ spektrometrie

Stanovovan˝ Nav·ûka m ~ 0,5 g Nav·ûka m ~ 1 g CRMf

prveka Ab Bc Cd De Ab Bc Cd De

Pbg c 7,95 8,50 8,95 8,14 8,10 8,10 9,15 8,90 8,8
s 0,70 0,60 0,80 0,82 0,70 0,70 0,90 0,50 0,9

Cdg c 0,09 0,12 0,15i 0,13 0,10 0,10 0,14 0,12 0,11
s 0,05 0,04 0,06 0,06 0,08 0,08 0,06 0,03 0,02

Cu c 5,95i 9,90 12,9i 10,7 6,46i 6,46i 9,64i 9,97 10,6
s 0,28 0,49 0,30 0,19 0,20 0,20 0,36 0,30 0,36

Zn c 179i 191 183 189 182 182 197 190 190
s 9,9 4 7,5 5,5 8 8 6,5 4 5

Fe c 40,4i 55,7 65,5i 52,3 30,2i 30,2i 58,3 53,5 54
s 0,41 0,68 2,64 0,89 0,20 0,20 2,26 0,20 6

Ash c 0,22 0,25 0,29 0,26 0,25 0,25 0,30 0,29 0,28
s 0,05 0,04 0,05 0,03 0,05 0,05 0,05 0,02 0,04

Seh c 0,48i 0,57 0,60 0,56 0,55 0,55 0,61 0,61 0,60
s 0,07 0,03 0,08 0,05 0,06 0,06 0,08 0,02 0,03

a c pr˘mÏrn· hodnota koncentrace (µg.gñ1), s smÏrodatn· odchylka (µg.gñ1), b A such· mineralizace v za¯ÌzenÌ Progmin, c B such·
mineralizace v za¯ÌzenÌ Apion, d C mineralizace na mokrÈ cestÏ, e D mikrovlnn· mineralizace v za¯ÌzenÌ UniClever, f CRM
certifikovanÈ hodnoty referenËnÌho materi·lu GBW 07601 (µg.gñ1), g pro mÏ¯enÌ pouûito zakoncentrov·vacÌ trubice ACT 80,
h mÏ¯enÌ prov·dÏno hydridovou technikou, i hodnota nesplÚuje podmÌnku (1)

teËnÈ mnoûstvÌ rozpouötÏdla oddestilov·no v takovÈm mnoû-
stvÌ, aby zÌskan˝ objem nebyl vÏtöÌ neû 3ñ5 cm3. PotÈ byl
mineraliz·t zfiltrov·n do odmÏrnÈ baÚky.

DoplnÏnÌ mineraliz·t˘ do objemu 10, 25 nebo 50 cm3

(podle stanovovanÈho analytu a nav·ûky vzorku) bylo prove-
deno deinonizovanou vodou.
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S t a n o v e n Ì k o n c e n t r a c e n Ï k t e r ˝ c h
p r v k ˘ v m i n e r a l i z · t e c h m e t o d o u
a t o m o v È a b s o r p Ë n Ì s p e k t r o m e t r i e

Atomovou absorpËnÌ spektrometriÌ byly ve zmineralizo-
vanÈm certifikovanÈm referenËnÌm materi·lu stanovov·ny kon-
centrace mÏdi, zinku, ûeleza, olova, kadmia, arsenu a selenu.
MÏ¯enÌ bylo prov·dÏno metodou standardnÌch p¯Ìdavk˘. Pod-
mÌnky mÏ¯enÌ jsou uvedeny v tabulce IV.

V˝sledky a diskuse

Vöechny v˝sledky byly zpracov·ny za pouûitÌ statistickÈ-
ho apar·tu14. U soubor˘ dat byly stanoveny pr˘mÏrnÈ hodnoty
obsahu sledovan˝ch analyt˘ ve zmineralizovan˝ch materi·-
lech (odhad polohy) a smÏrodatn· odchylka (odhad rozptylu).

V˝sledky obsahu Pb, Cd, Cu, Zn, Fe, As, Se v rostlinnÈm
a vlasovÈm certifikovanÈm referenËnÌm materi·lu jsou uvede-
ny v tabulce V a VI.

Spr·vnost metod byla ovÏ¯ena podle vztahu (1).

ñ2σD ≤ x ñ µ ≤ 2σD (1)

kde σD je certifikovan· hodnota smÏrodatnÈ odchylky, µ je
certifikovan· hodnota obsahu analytu v CRM a x je pr˘mÏrn·
hodnota zjiötÏn· v˝poËtem z proveden˝ch mÏ¯enÌ. Pokud je
splnÏna podmÌnka (1), poskytuje metoda spr·vnÈ v˝sledky.
V opaËnÈm p¯ÌpadÏ jsou v˝sledky nespr·vnÈ15.

ZÌskanÈ v˝sledky jsou ovlivnÏny stupnÏm destrukce mat-
rice certifikovanÈho materi·lu. Jsou z¯ejmÈ rozdÌly mezi zjiö-
tÏn˝mi v˝sledky jednotliv˝ch nav·ûek, ale i mezi pouûit˝mi
metodami.

Olovo a kadmium byly v obou zpracov·van˝ch materi·-
lech ve velmi nÌzkÈ koncentraci. Tomu musely b˝t upraveny
podmÌnky mÏ¯enÌ. KalibraËnÌ i vlastnÌ roztoky byly mÏ¯eny za
pouûitÌ zakoncentrov·vacÌ trubice ACT 80. V rostlinnÈm ma-
teri·lu jsou vöak hodnoty kadmia pod mezÌ stanovitelnosti.

P¯i stanovenÌ arsenu a selenu v lidsk˝ch vlasech nastal
opaËn˝ p¯Ìpad. Citlivost hydridovÈ techniky si vyû·dala vyööÌ
z¯edÏnÌ mineraliz·tu.

Porovn·nÌm namÏ¯en˝ch hodnot zÌskan˝ch u mineraliz·t˘
mikrovlnnÈ mineralizace s hodnotami certifikovan˝mi byla
zjiötÏna velmi dobr· shoda u vöech sledovan˝ch analyt˘. P¯i
tomto zp˘sobu mineralizace byla velmi v˝znamn˝m okamûi-
kem rozkladu poË·teËnÌ f·ze mineralizace. VÏtöinou se jedn·
o prudkou exotermnÌ reakci, kter· p¯i nespr·vnÏ nastaven˝ch
parametrech m˘ûe vÈst k reakci explozivnÌ. V˝hodou za¯ÌzenÌ
je sice automatickÈ ukonËenÌ programu a chlazenÌ p¯i p¯ekro-
ËenÌ nastaven˝ch parametr˘, ovöem reakce je natolik exoterm-
nÌ, ûe i po p¯eruöenÌ mikrovlnnÈho pole pokraËuje d·le a st·v·
se nekontrolovatelnou. V˝sledkem takovÈho stavu m˘ûe b˝t
poruöenÌ uzav¯enosti systÈmu a znehodnocenÌ celÈho rozkla-
du. Tento problÈm poË·teËnÌ f·ze destrukce byl ¯eöen prudk˝m
chlazenÌm, snÌûenÌm mnoûstvÌ oxidaËnÌ smÏsi, ale p¯edevöÌm
rozdÏlenÌm do nÏkolika krok˘ tÈto f·ze.

DobrÈ shody hodnot bylo dosaûeno u vzork˘, jejichû ˙pra-
va byla prov·dÏna suchou mineralizacÌ v automatickÈm mine-
raliz·toru  Dry Mineralizer Apion. Z tohoto  hodnocenÌ se
vymykajÌ stanovenÌ mÏdi a ûeleza, kterÈ poskytly hodnoty
niûöÌ, neû jsou hodnoty certifikovanÈ.

V˝sledky mÏ¯enÌ obsahu analyt˘ v mineraliz·tech p¯ipra-
ven˝ch spalov·nÌm v Progminu a mokrou mineralizacÌ jsou
vzhledem k certifikovan˝m hodnot·m znaËnÏ rozdÌlnÈ a nelze
k nim zaujmout jednoznaËnÈ stanovisko. V p¯ÌpadÏ Progminu
se tento problÈm t˝k· nestejn˝ch mineralizaËnÌch podmÌnek
v rozkladn˝ch n·dobk·ch. ZvolenÈ teploty spalov·nÌ je dosa-
ûeno u dna k¯emennÈho kelÌmku, smÏrem vzh˘ru k vÌËku
kelÌmku teplota kles·. Tento teplotnÌ gradient mezi dnem
kelÌmku a vÌËkem je vÏtöÌ u vyööÌch teplot. Z tÏchto d˘vod˘
lze p¯edpokl·dat rozdÌln˝ stupeÚ destrukce organickÈ matrice.
U mokrÈho zp˘sobu mineralizace sehr·v· roli mnoûstvÌ p¯i-
d·van˝ch reagent˘, Ëast· manipulace se vzorkem a otev¯enost
systÈmu.

Z·vÏr

Na z·kladÏ zjiötÏn˝ch hodnot koncentrace sledovan˝ch
analyt˘ v mineraliz·tech certifikovan˝ch referenËnÌch mate-
ri·l˘ m˘ûeme uËinit tyto z·vÏry:
ñ VhodnÈ metody, kterÈ vedou k reprodukovateln˝m hod-
not·m, jsou mikrovlnn· mineralizace a such· mineralizace
v automatickÈm mineraliz·toru Dry Mineralizer Apion.
ñ Byly vypracov·ny a ovÏ¯eny metody pro nav·ûku 1 g a 3 g

rostlinnÈho materi·lu a pro nav·ûku 0,5 g a 1 g vlasovÈho
materi·lu.

ñ VyööÌ nav·ûky je moûnÈ mineralizovat fokusovan˝m mi-
krovlnn˝m polem v uzav¯enÈm systÈmu pouze za pouûitÌ
vÏtöÌch objem˘ kyseliny dusiËnÈ a peroxidu vodÌku; zmi-
neralizovan˝ vzorek je nutno n·slednÏ zakoncentrovat.

ñ V souvislosti s v˝öe zmÌnÏn˝mi kroky mikrovlnnÈ mine-
ralizace se nabÌzejÌ dalöÌ alternativy. Lze nejprve provÈst
Ë·steËnou destrukci organickÈ matrice kyselinou dusiËnou
a peroxidem vodÌku v otev¯enÈm systÈmu (zah¯Ìv·nÌ pod
zpÏtn˝m chladiËem)  s  n·sledn˝m  uzav¯enÌm  reaktoru.
DalöÌ zp˘sob umoûÚuje provÈst Ë·steËnou destrukci p¯id·-
nÌm v˝öe zmÌnÏn˝ch reagent˘ a ponech·nÌm uzav¯enÈ
kyvety po urËitou dobu v klidu. TÌm odpad· poË·teËnÌ
prudce exotermnÌ f·ze rozkladu. N·slednÏ je na vzorek
opÏt aplikov·no mikrovlnnÈ pole.

ñ P¯i mineralizaci v Dry Mineralizer Apion je nutno vÏnovat
pozornost spr·vnÈ funkci reaktoru, kde probÌh· reakce
amoniaku s kyslÌkem za vzniku ozonu a oxid˘ dusÌku;
zejmÈna snÌûen· Ëistota amoniaku a jeho nevhodnÏ volen˝
tlak p¯i vstupu do reaktoru mohou b˝t zdrojem potÌûÌ.

ñ ObÏ v˝öe zmÌnÏnÈ metody mineralizace jsou ˙spornÈ z hle-
diska spot¯eby chemik·liÌ, p¯iËemû v˝znamnÏ v˝hodnÏjöÌ
z tohoto hlediska je mineralizace mikrovlnn·. Ta, kromÏ
niûöÌ spot¯eby chemik·liÌ, umoûÚuje takÈ Ëasovou ˙sporu.
S ohledem na zjiötÏnÈ v˝sledky lze ¯Ìci, ûe pouûitÌ mikro-
vlnnÈ techniky zajiöùuje p¯esnÏjöÌ a ekonomicky mÈnÏ
n·roËnou analytickou pr·ci.

Tato pr·ce byla finanËnÏ podpo¯ena grantem 0674/2001
Fondu rozvoje vysok˝ch ökol a v˝zkumn˝m z·mÏrem MäMT
J12/98:13430002.
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J. Rejnek (Department of Chemistry, Pedagogical Facul-
ty, PurkynÏ University, ⁄stÌ nad Labem): Mineralization of
Biological Materials for Subsequent Determination of Me-
tals by Atomic Absorption Spectrometry

The conditions of decomposition by dry and wet minera-
lization were verified on certified reference mateials of apple
tree leaves (NIST 1515) and human hair (GBW 07601). In the
mineralizates, Pb, Cd, Cu, Zn, Fe, Se and As were determined
by AAS with flame atomization. The precision of the obtained
results was tested by statistical methods. A good agreement of
the measured with certified results was attained in microwave
and dry mineralization in UniClever and Apion mineralizers,
respectively.
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