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Uvod

Zelezo se fadi k velmi rozsifenym prvkom, jejichz
vyskyt 1ze oCekavat prakticky vSude. Je soucasti hornin,
pud, vod i organismu, pro které je Zelezo dulezity biogenni
prvek'. Pro &lovéka je Zelezo mikronutrientem. To zname-
na, ze tvoii méné nez 0,005 % télesné hmotnosti a posta-
¢uje pouze nekolik miligrami jako jeho denni piijem. Po-
tieba je zavisla na stavu a véku c¢lovéka a pohybuje se
od9do 15mgden'. Nedostatek Zeleza se projevi jako
sideropenicka anemie. Nutri¢ni nedostatek Zeleza u nas
viak prakticky neexistuje’. V&t3im rizikem je naopak nad-
mérny piijem. Pokud je dlouhodoby a v mnozstvi 50 az
100 mg den”!, miize mit za nasledek hemochromatdzu,
srde¢ni selhani nebo poskozeni slinivky a kloubi’. Zdroji
zeleza ve stravé jsou ze 40 % cereédlie, z25 % maso
az 15 % zelenina. Z konkrétnich potravin jsou to hlavné
maso, vnitinosti, vajecny zloutek, listova zelenina a dalsi.
Obsah Zeleza v potravinach se pohybuje od desetin mg kg™
a7z podesitky mgkg', viz cit’ Existuji vsak
i fortifikované potraviny, u nichZ existuje nebezpeci nad-
mérmné suplementace Zeleza®.

Aby bylo mozné obsah Zeleza v potravinach kontrolo-
vat, je dulezit¢t mit vhodné analytické nastroje.
V soucasnych technickych normach se uplatiiuji jako me-
tody pro stanoveni zeleza v riznych matricich titracni me-
toda s dichromanem draselnym™®, fotometrické stanoveni
s 1,10-fenanthrolinem’ nebo atomova absorpéni spektro-
metrie v riznych modifikacich®'". Z uvedenych metod se
pro analyzu potravin vyuziva hlavné atomova absorpcni
spektrometrie. Zajimavou alternativou k této metod€ je
hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem
(ICP-MS). Oproti absorpcéni atomové spektrometrii ma
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Tabulka I
Polyatomické ionty interferujici se zelezem
Isotop Fe Isotopové zastoupeni Interferenty
Fe [%]
54Fe 5,82 40AI'14N+, 37Cl1601H+
*Fe 91,66 “Ar'°0", *Ca'0"
*TFe 2,19 “Ar'°0'H’,
40Cal6olH+
BRe 033 WAL, PCa S0

vyhodu v moznosti simultanniho stanoveni velkého mnoz-
stvi prvku ve vzorku, vEétSim rozsahu linearity a nizsich
detekénich limitech. Stanoveni nékterych prvkt metodou
ICP-MS je ruseno pritomnosti spektralnich interferenci,
z nichz nejvice rozsitené a také nejproblematictéjsi jsou
interference polyatomickych iontd. Stanoveni Zeleza je
zatizeno predevsim interferencemi oxidovych iontl argonu
a vapniku'*™". Piehled interferujicich iontd pro jednotlivé
isotopy Zeleza je uveden v tab. I. Stanoveni na linii hlavni-
ho isotopu Zeleza *°Fe je zcela znemoznéno vznikem iontd
dimeru argonu. Ke stanoveni je tedy mozné pouzit méné
zastoupeny isotop *’Fe, coZ je doprovazeno ztratou citli-
vosti, nebo n¢jakym zptisobem vliv rusicich iontl potlacit.
Rozsifenym zplisobem eliminace vlivu polyatomickych
iontl v ICP-MS je pouziti dynamické reakéni cely (DRC)'.
Cilem ptedlozené prace bylo nalézt vhodné podminky pro
analyzu Zeleza pravé na linii *°Fe a vyvinout tak citlivou
metodu jeho stanoveni.

r wr

Experimentalni ¢ast

Experimenty byly realizovany na hmotnostnim spek-
trometru PerkinElmer Sciex Elan DRC-e, ktery je vybaven
dynamickou reakéni celou a technikou axialniho pole.
Vzorek byl zmlzovan koncentrickym zmlzovacem
s cyklonickou mlznou komorou. Jako hmotnostni analyza-
tor slouzil kvadrupolovy filtr. Nastaveni pfistroje je uvede-
no v tab. II.

Roztoky, s nimiz byla provadéna méfeni a optimali-
zaCni experimenty, byly pfipraveny fedénim zakladnich
roztokli 65% HNO; (Suprapur, Merck, Darmstadt, SRN),
10002 mgl™"' Fe (Analytika Praha), 999+5 mgl’
Kal00l +£2mg 1! Ca (oba CertiPur, Merck, Darmstadt,
SRN). Roztok pro méfeni spekter obsahujici Ti, Cu, V,
Co, Cr, Zn, Mn a Ni byl pfipraven z roztokii uvedenych
prvki o koncentraci 1gI™" (vie Merck). Roztoky byly
fedény vyhradné demineralizovanou vodou Milli-Q

* Antonin Kana tuto praci usp€sné prezentoval na soutézi o cenu firmy Merck 2011 za nejlepsi studentskou védeckou praci

v oboru analytické chemie.
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Tabulka II

Nastaveni hlavnich parametri méfeni pomoci ICP-MS
Parametr Hodnota

Trvani odectu, ms 50

Pocet odecti na opakovani 10

Pocet opakovani na repliku 1

Pocet replik 20

Rezim odectu odecet na vrcholu piku
Ptikon plazmatu, W 1100

(Millipore, Bedford, USA). Zasobni roztok vnitiniho stan-
dardu, obsahujici 2,5 ug1™ Rh v 0,5mol I"" HNOj;, byl
pfipraven fedénim roztoku obsahujiciho rhodium o kon-
centraci 1,000+ 0,005g1"  (Analytika  Praha).
V dynamické reakéni cele byl jako reakéni plyn pouzit
methan (&istota 5.5, Siad, Brafiany u Mostu, CR) a jako
kolizni plyn helium (Cistota 5.0, Siad, Branany u Mostu,
CR).

Pro ovéteni spravnosti stanoveni byl analyzovan certi-
fikovany referencni material ryZzové mouky Rice Flour
NIST 1568a (NIST, Gaithersburg, Maryland, USA) s obsa-
hem Zeleza 7,4+ 0,9 ug g™, vapniku 0,118 + 0,006 mg g
a drasliku 1,280 + 0,008 mg g'. Navazka cca 0,5 g vzorku
byla podrobena rozkladu se 3 ml koncentrované HNO;
v mikrovinném  mineralizatoru  (Uniclever BMI1-Z,
Plazmatronika, Polsko). Rozklad probihal v teflonovych
nadobkéch. Rozlozené vzorky byly poté kvantitativné pie-
vedeny do odmérnych ban¢k, byl ptidan vnitini standard
a bailky byly doplnény po rysku demineralizovanou vo-
dou. Stejnym zpisobem byly pfipraveny slepé vzorky,
unichZ v8ak byla rozklddana pouze kyselina bez vzorku.
Kvantitativni méfeni byla realizovana metodou vnitiniho
standardu, kde jako vnitini standard slouzil isotop '**Rh.

Cena Merck

Vysledky a diskuse
Hmotnostni spektra

Prvnim krokem vyvoje metody bylo vySetieni vlast-
nich interferenci. Pfitomnost interferujicich ionti a jejich
mnozstvi bylo zkouméano méfenim hmotnostnich spekter,
kterd zahrnovala vSechny isotopy Zeleza. Jako pozadi byl
méfen roztok kyseliny dusi¢né, kterd je pouZivana pfi roz-
kladech vzorkl a je v nich tedy pfitomna vzdy. Samotna
kyselina dusi¢na vSak neni zdrojem interferujicich iont
a da se tak ocekavat, Ze ve spektru budou pfitomny pouze
interference pochazejici od argonu a atmosférickych plyna.
Jedné se zejména o *’Ar'°0" na linii m/z=56 a “*Ar"*N" na
linii m/z=54 (cit.'?). Na obr. la je patrné, Ze intenzita sig-
nalu uvedenych iontl dosahuje bez pouziti DRC velmi
vysokych hodnot, a to 3,6-10* cps na linii m/z=54 a 7,2:10°
cps na linii m/z=56. PouZzitim dynamické reakéni cely vSak
doslo k vyraznému poklesu intenzity signalu o jeden az
dva tady na2,6.10°cps na linii m/z=54 a5,5-10° cps na
linii m/z=56. Podobné urovné signalu (3,4-10° cps) bylo
dosazeno také na linii m/z=57 bez pouziti DRC, kde se na
interferencich podili iont **Ar'®O"H". Stanoveni *’Fe bez
pouziti reakéni cely tak predstavovalo dal$i moznost vhod-
nou k testovani.

Na obr. 1b je zobrazeno spektrum roztoku zeleza. Od
naméfeného hrubého signalu byl odecten signal pozadi
a byl tak ziskan signal pattici pouze zelezu. To lze ovéfit
vypoctem isotopovych pomérd, které souhlasi se skutec-
nym zastoupenim isotopti Fe. Spektrum tedy dokazuje, zZe
pouzitim DRC dochazi ke snizeni signalu analytu, které
nastdva v disledku kolizi a reakci analytu v cele
s ptivadénym plynem. Na linii m/z=56 poklesl signal
22,0-10° cps na 5,7-10* cps, na linii m/z=54 z 1,4-10* cps
na 4,5-10° cps a na linii m/z=57 74,9-10° cps na 1,2:10°
cps. K poklesu citlivosti dochédzi pfi pouziti DRC vzdy
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Obr. 1. Hmotnostni spektrum roztoku 2% (v/v) HNO; (a), 20 pgI”! Fe (b), 1 mgI™" Ca (c). Bez pouziti DRC (3ed4) a s pouZitim

DRC (&erna). Podminky DRC: Fye=1 ml min™" a RP¢=0,7
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a patii k jedné z méla nevyhod této metody. Ve srovnani
s trovni signéli interferenttl ArN" a ArO" byl signal Zeleza
bez pouziti reakéni cely nizsi, pfi pouZiti cely vSak byl
signal interferenti dostate¢né potlacen a signal Zeleza byl
pak vyssi nez signdl interferentii. Pro optimalizaci DRC
byl vyuzit pouze iont **Fe*, kde byla citlivost nejvyssi.

Hmotnostni spektrum roztoku vapniku, ktery je dal-
§im zdrojem potencidlnich interferenci, je ukazano na
obr. lc. U n¢j byl taktéz od hrubého signalu odecten signal
pozadi. To znamena4, Ze na linii m/z = 56 je s pozadim ode-
&ten i signal iontu *’Ar'°0" a piitomny signal patii pouze
iontu *°Ca'®0". Aplikaci DRC dochazi kjeho poklesu
22,6:10*cps na 6,3-10° cps, tedy na troven nizsi neZ je
signal pozadi za stejnych podminek.

Pro ovéfeni, Ze pti aplikaci reakéniho plynu nedocha-
zi ke vzniku dal$ich interferenci, bylo zméteno i hmotnost-
ni spektrum roztoku smési kovia (K, Ti, Cu, V, Co, Cr, Zn,
Mn a Ni), jejichz pomér hmotnosti a nabojového Cisla je
blizky zelezu. Ve spektru na obrazku 2a se vyskytuje zfe-
telny signal na linii m/z = 56, ktery vSak nepatii zddnému
zuvedenych prvki. Nabizi se tak moznost, ze néktery
z téchto prvkl vytvaii polyatomické ionty interferujici na
této linii. Nejpravdépodobnéjsim vysvétlenim je vznik
ionti *’K'’0" a *K'®0'H". Tato skute¢nost byla potvrzena
meéfenim spektra roztoku, ktery obsahoval pouze draslik
(viz obr. 2b). Pomoci DRC se podafilo snizit intenzitu
signalu tohoto iontu z 2,9-10% cps na 5,7-10° cps.

Optimalizace pratoku argonu zmlzovacem

Pritok nosného plynu zmlzovatem je jednim
z parametrl, ktery vyznamné ovliviluje transport vzorku

Cena Merck

do systému a k dosazeni maximalni u¢innosti transportu je
nutné jej optimalizovat. Pratok byl optimalizovan
v rozsahu 0,5-1,5 dm® min™ za pouZiti roztokéi obsahuji-
cich 2% (v/v) HNO; 1mg 1™ K, Imgl™" Caa 20 pugl”
Fe. Pribéh zavislosti intenzity signalu na pritoku argonu
je uveden na obr. 3. Z obrazku je zfejmé, Ze pii nizSich
pritocich signal strmé roste se vzristajicim pratokem az
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Obr. 3. Zavislost intenzity signilu na pritoku Ar zmlZovacem
FAr bez chlazeni mlZzné komory pri pritoku helia Fy.~1,8
ml min™ a RPq = 0,8. ] — roztok 2% (v/v) HNOj;, 2 — roztok 1
mg 1™ K, 3 —roztok 1 mg I”' Ca, 4 — roztok 20 pg I"' Fe
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Obr. 2. Hmotnostni spektrum roztoku 20 pg I'! Ti, Cu, V, Co, Cr, Zn, Mn, Ni a 1 mg I'' K (a),
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do hodnoty pritoku 0,85 dm® min™'. P¥i vyssich hodnotach
se signal stabilizuje a dale jiz narsta velmi mirné€. Vyssi
hodnoty pritoku jsou tedy méné citlivé k ptipadnym nesta-
bilitam. S rostoucim pritokem soucasné stoupa koncentra-
ce ekvivalentni pozadi (BEC) v pifipad¢ roztoku HNO;,
v piipadé roztokl s obsahem drasliku a vapniku naopak
klesa (obr. 4). Jako optimélni byla zvolena hodnota priito-
ku argonu 1 dm® min™', pii niZ je signal pIng stabilizovany
a Uroven faleSn¢ pozitivniho signdlu se blizi minimu pro
vSechny interferenty.

Optimalizace parametri DRC

Pritok reakéniho plynu celou je parametrem, ktery
ma velky vliv na efektivitu eliminace interferenci polyato-
mickych iontl. DalSim takovym parametrem je RPgq
(rejection parameter g), ktery tzce souvisi se stiidavym
napétim vloZenym na tyée kvadrup6lu'’. Cilem bylo nale-
zeni vhodné kombinace obou parametrii, pii které je dosa-
zeno maximalni G¢innosti snizeni Grovné interferenci. Po-
zadavkem bylo tedy ziskdni maximalniho signalu analytu
a soucasn¢ minimalniho signalu interferujicich iontu.
V ptipadé¢ pouziti DRC plynu helia byl pritok Fy. optima-
lizovan v rozsahu 0,5-2,0 ml min' s krokem 0,1 ml min"
a parametr RPg vrozsahu 0,3-0,9 skrokem 0,05.
V piipadé methanu pak byl pritok Fcys optimalizovan
v rozsahu 0,1-1,0 ml min™' s krokem 0,1 ml min™" a para-
metr RPg v rozsahu 0,1-0,9 skrokem 0,05. Sledované
zavislosti byly zpracovany formou dvourozmérnych map,
jejichz ukazky jsou uvedeny na obr. 5 a 6. Na zavislostech
byla nalezena maxima, kterda se vSak vyskytuji
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Obr. 4. Zavislost koncentrace ekvivalentni pozadi (BEC) na
pritoku Ar zmlZovatem F,, bez chlazeni mlZzné komory pri
prutoku helia Fy.=1,8 ml min~' a RPq =0,8. 1 —roztok 2% (v/
v) HNOs, 2 — roztok 1 mg I"' K, 3 —roztok 1 mg 1™ Ca
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pii pfiblizné stejnych podminkach pro analyt i interferenty.
Proto byla jako optimaliza¢ni parametr zvolena koncentra-
ce ekvivalentni pozadi (ptiklad viz obr. 7 a 8). Prubéh za-
vislosti je podobny pro roztoky obsahujici draslik, vapnik i
kyselinu dusi¢nou. Lisi se pouze uroven intenzity signalu.
Vhodné podminky pak byly vybrany s ohledem na co nej-
nizs§i koncentraci ekvivalentni pozadi a co nejvyssi signal
analytu. Pro  helium byly vybrany parametry
Fye=2,0 ml min™"; RPg=0,75 a pro methan
Feng=0,5 ml min™'; RPg=0,70.

DalS$im optimalizovanym parametrem byl potencial
axialniho pole. Axialni pole je vytvafeno pomocnymi elek-
trodami umisténymi mezi ty¢emi kvadrupdlu uvnitt reake-
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Obr. 5. Zavislost intenzity signalu *Fe na parametru RPg
a priitoku helia F pro roztok 1 mg dm™ vapniku
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Obr. 6. Zavislost intenzity signalu *Fe na parametru RPg
a priitoku methanu F pro roztok 1 mg dm™ vapniku
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Obr. 7. Zavislost koncentrace ekvivalentni pozadi (BEC) na
parametru RPq a priitoku helia F pro roztok HNO;
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Obr. 8. Zavislost koncentrace ekvivalentni pozadi (BEC) na
parametru RPq a pritoku methanu F pro roztok 2% (v/v)
HNO;

ni cely'®. VloZeni potencialu axialniho pole mé za nasledek
ovlivnéni rychlosti prichodu iontu celou. Jestlize je vlozen
kladny potencial, dochédzi k urychleni ¢éstice. Je-li vloZen
zaporny potencial, Castice jsou zpomaleny. Nalezenim
nejvhodnéjsi hodnoty potencialu axialniho pole tak ziska-
me optimalni rychlost prichodu iontd celou. Zavislost
intenzity signdlu na potencidlu je zobrazena na obr. 9. Ma-
ximum intenzity signalu Zeleza se naléza pii potencialu
300 V, maximum signalu pro roztok véapniku a drasliku
pak pii potencialu 375 V. Volbou potencialu axialniho
pole lze tedy docilit zvySeni poméru signalu analytu ku
signalu interferentu. Tento pomé&r byl nejvyssi pii potenci-
alu 250 V, ktery byl vybran jako nejvhodnéjsi. Z grafu je
také patrné, Ze snizeni potencialu axianiho pole, a tedy
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Obr. 9. Optimalizace potencialu axialniho pole p¥i priitoku
helia Fy. =2 ml min~" a RP¢=0,75. Intenzita signlu pro roztok
obsahujici Zelezo je vynesena na vedlejsi ose. / — roztok 2% (v/v)
HNO;, 2 — roztok 1 mg ™! Ca, 3 — roztok 1 mg "' K, 4 — roztok
20 pg I Fe

snizeni rychlosti prichodu ¢astic celou, vede k vétSimu
poc¢tu kolizi s pfitomnym plynem a ke ztraté¢ kinetické
energie iontll. Ty pak nemaji dostatek energie na prulet
celou, coZ ma za nasledek zfetelny pokles signalu iontd
v zapornych hodnotach potencialu.

Parametry optimalizované metody

Linearita kalibracni zavislosti byla testovana Mande-
lovym F-testem', ktery je zalozen na piedpokladu, Ze rela-
tivné velké odchylky meétfenych hodnot od pfimky jsou
zpUsobeny nelinearitou a mohou byt redukovéany vybérem
lepsiho regresniho modelu, v tomto pripadé modelu kva-
dratického. Porovnavaji se tak rezidudlni standardni od-
chylky linearniho a kvadratického modelu pro dany soubor
dat. Linearita byla ovéfovana v koncentra¢nim rozsahu 0
az 300 pg I™' Fe za pouziti helia i methanu v DRC. Linear-
ni zavislost byla zjisténa u obou uvedenych plynil v celém
rozsahu testovanych koncentraci. Uvedeny rozsah koncen-
traci je postacujici pro analyzu vétSiny biologickych mate-
riald, aniz by bylo potieba vzorek vyrazné tedit. V ptipadé
vzorkil s vy$§im obsahem soli je v8ak nutné jej nafedit,
aby nedochazelo k vyskytu nespektralnich interferenci
anedochazelo k usazovani soli uvnitf pfistroje. Analyza
vzorkll s nizkymi koncentracemi Zeleza pak neni problé-
mem diky stanovenym detekénim limitim. Mez detekce
byla pomoci analyzy slepych pokus stanovena jak na linii
m/z=56 za pouziti helia i methanu jako DRC plyni, tak
na linii m/z=57 ve standardnim rezimu bez pouziti DRC.
Pro jednotlivé mddy stanoveni se meze detekce vyrazné
1i3i. Pro **Fe za pouziti helia byla stanovena na 1,36 pg 1™
a za pouziti methanu na 26,2 ng I"". Na linii *’Fe byla mez
detekce stanovena na 0,64 pg I
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Spravnost stanoveni byla ovéfena analyzou certifiko-
vaného referenéniho materiadlu ryzové mouky obsahujici
7,4+0,9 ug g zeleza. Testem vytéznosti bylo zjisténo, e
spravné vysledky byly ziskany méfenim na linii m/z=56 za
pouziti kolizniho plynu helia i za pouZiti reakéniho plynu
methanu. Obsah Zeleza stanoveny pii pouziti helia byl
7,48 +0,32 ug g a obsah stanoveny pii pouziti methanu
byl 7,35+ 0,32 pg g . Tyto vysledky jsou v dobré shodé
s certifikovanou hodnotou. Spravnost stanoveni byla pro-
kazéana také méfenim na linii m/z=57, kde byl stanoveny
obsah Zeleza 6,69+ 0,29 pgg'. Tato hodnota jiz vsak
neni v tak dobré shod¢ s certifikovanou hodnotou. Navic
mé méfeni na linii m/z=57 mnohem niz§i citlivost
nez méfeni na linii m/z=56.

Zavér

Pouzitim dynamické reakéni cely a optimalizaci na-
staveni jejich parametrii se podafilo eliminovat interferen-
ce zpusobené ionty dimeru argonu na troven vhodnou pro
analyzu Zeleza na linii m/z=56. V reak¢ni cele byl pouzit
reakéni plyn helium a methan, pro néz byly vybrany vhod-
né podminky Fi.= 2mlmin' a RPg=0,75 pro helium
aFepa=0,5ml min™ a RPg=0,70 pro methan. Hodnota
optimalniho priitoku argonu zmlzovaéem je 1 dm’min™'.
Pti uvedenych nastaveni byla pro oba plyny zjisténa linea-
rita kalibracni zavislosti v rozsahu 0-300 pg dm™ Fe. Mez
detekce byla za pouziti helia stanovena na 1,36 pugdm™
a za pouziti methanu dokonce na 26 ng dm™. Stanovena
byla také mez detekce na linii m/z=57 ve standardnim rezi-
mu bez pouziti DRC, a to na 0,64 ug dm™ Fe. Spravnost
stanoveni byla zjiSténa pro oba plyny na linii m/z=56 i pro
méteni na linii m/z=57 bez pouziti DRC. Mé&feni na linii
m/z=57 vSak neni ptili§ vhodné z hlediska citlivosti méteni.

LITERATURA

1. Greenwood N. N., Earnshaw A.: Chemistry of Ele-
ments, 2. vyd. Butterworth-Heinemann, Oxford 1998.
Svacina S., Bret$najdrova A., Holcatova 1., Horacek
J., Kovarova K., Kreuzbergova J., Miillerova D., Peis-
kerova M., Rusavy Z., Sulkova S., Smahelova A.:
Klinicka dietologie, 1.vyd. Grada Publishing, Praha
2008.

. Horak J., Dostalikova M., Hendrichova M., Chrobak
L., Kovar J., Kraml P., Kratka K., Neubauerova J.,
Putova 1., Stransky J., Stiitesky J.: Hemochromatdza.
Grada Publishing, Praha 2010.

. Souci S. W., Fachmann W., Kraut H.: Food Composi-
tion and Nutrition Tables, 6. vyd. Medpharm Scienti-
fic Publishers Stuttgard, CRC Press, London 2000.

. CSN ISO 7528: Slitiny niklu. Stanoveni Zeleza. Tit-
ra¢ni metoda s dichromanem draselnym.

2.

216

Cena Merck

. CSN ISO 2597: Zelezné rudy. Stanoveni Zeleza titrad-
ni metodou.

. CSN ISO 6332: Jakost vod. Stanoveni Zeleza. Fotome-
tricka metoda s 1,10-fenantrolinem.

. CSN EN 14082: Potraviny — Stanoveni stopovych
prvki — Stanoveni olova, kadmia, zinku, médi, zeleza
a chromu atomovou absorpéni spektrometrii (AAS) po
zpopelnéni.

. CSN EN 14084: Potraviny — Stanoveni stopovych

prvki — Stanoveni olova, kadmia, zinku, médi a zeleza

atomovou absorp¢ni spektrometrii (AAS) po mikro-
vinném rozkladu.

CSN ISO 9526: Ovoce, zelenina a vyrobky z nich.

Stanoveni obsahu Zeleza atomovou absorpéni spektro-

metrii s elektrotermickou atomizaci.

CSN ISO 8294: Zivogisné a rostlinné tuky a oleje —

Stanoveni obsahu médi, zeleza a niklu — Metoda elek-

trotermické atomové absorpcni spektrometrie.

Tan S. H., Horlick G.: Appl. Spectrosc. 40, 445

(1986).

Vanhoe H., Goossens J., Moens L., Dams R.: J. Anal.

At. Spectrom. 9, 177 (1994).

Olesik J. W., Jones D. R.: J. Anal. At. Spectrom. 21,

141 (2000).

Pick D., Leiterer M., Einax J. W.: Microchem. J. 95,

315 (2010).

Tanner S. D., Baranov V. 1., Bandura D. R.:

Spectrochim. Acta, Part B 57, 1361 (2002).

Kana A., Mestek O.: Chem. Listy 105, 212 (2011).

Bandura D. R., Baranov V. 1., Tanner S. D.: J. Am.

Soc. Mass Spectrom. 13, 1176 (2002).

Funk W., Dammann V., Donnevert G., Iannelli S.:

Quality Assurance in Analytical Chemistry: Applicati-

ons in Environmental, Food, and Materials Analysis,

Biotechnology, and Medical Engineering, 2. vyd.

Wiley-VCH, Weinheim 2007.

11.

12.
13.
14.
15.
16.

17.
18.

19.

A. Kana and O. Mestek (Department of Analytical
Chemistry, Institute of Chemical Technology, Prague):
Determination of Iron in Biological Materials by induc-
tively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS)

Determination of iron by the title method is compli-
cated by spectral interferences of polyatomic ions, in par-
ticular ArO" and CaO". This work was focused on the pos-
sibility of reducing the interference using a dynamic reac-
tion cell (DRC). The cell was pressurized with He
(collision gas) and methane (reaction gas). Settings of
DRC were optimized to achieve maximal efficiency
of elimination of interferences. The determination of *Fe
and *'Fe was tested and the limit of detection and linearity
of calibration curves were determined. The accuracy of the
method was verified by analysis of a certified reference
material.



