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BEVEZETES

A tej az emberiség egyik legfontosabb élelmiszerének tekinthetd, mely szamos taplalkozas-
¢lettani szempontbol fontos alkotobdl all, mint a tejzsir, tejfehérje, tejcukor, enzimek,
vitaminok és dsvanyi anyagok.

A tejben talalhaté makro- €s mikroelemek nélkiilozhetetlenek az emberi szervezet szamara,
hiszen hig elektrolitok alakjaban részt vesznek az él0 szervezet elektrokémiai, ozmdzisos,
valamint sav-bazis egyensulyanak fenntartasaban, eldsegitik a kiilonb6zé kolloidok
allapotvaltozasat, aktivaljak vagy gatoljak az enzimreakcidkat, részt vesznek a tdmasztdszovet
felépitésében. A tejben eléforduld asvanyi alkotok mar régota foglalkoztatjak a kutatdkat. Az
esszencialis 4svanyi anyagok ¢€s fOleg a toxikusnak tekintett elemek napjainkban is aktualis
témaul szolgalnak a kutatasokhoz. A tej 4&svanyi anyag tartalmat tobb tényezd is
befolyésolhatja, a genetikai tényezOkon kiviil a takarmanyozas, a laktacio stadiuma, az évszak
¢s egyeb kornyezeti tényezok.

Az ipari termelés fejlodése, a mezOgazdasagi technoldgidk atalakulasa, a kozlekedés
intenzitasdnak novekedése, kornyezetiink szempontjabol szamos, nemegyszer eldnytelen
valtozast eredményezett az elemek korforgasdban, hozzaférhetdségeében €s jelenlétében. Ezek
a hatasok nyomon kovetheték a talaj, valamint a novényvildg kémiai Osszetételének
modosuldsdban is. A szennyezett kornyezetben, illetve talajon termd ndvény utjan a
szennyezOk a takarmdny emésztésekor megjelennek az allati testben, szervekben, s ennek
kovetkeztében élelmiszereink is veszélynek vannak kitéve.

Modern életviteliinkkel egyiitt jar, a talaj-ndvény-allat-ember téaplaléklanc szennyezddése
potencialisan toxikus kémiai elemekkel. Ugyan az egészségre nézve karos dsvanyi anyagok
csak kis mennyiségben juthatnak be élelemmel a szervezetiinkbe, ezeknek az elemeknek a
hatdsa nem elhanyagolhato.

Az élelmiszerekben el6forduld toxikusnak tekintett elemek, valamint egyéb asvanyi alkotok
mennyiségének figyelemmel kisérése, folyamatos tolerancia hatarérték alatti szinten tartdsa
kiemelten fontos ¢lelmezés-egészségligyi, ¢lelmiszerbiztonsagi feladatot képez, mivel szamos
elemnél az esszencidlis és nem kivanatos hatést, a koncentraci6 igen kis mennyiségi eltérése
okozhatja, illetve bizonyos hatarok felett minden elem toxikus lehet, még a létfontossaguak is.
Ennek megfeleléen szamos jogszabaly firja eld6 a kiilonboz6 &svanyi Osszetevok

koncentracidjanak folyamatos monitorozasat.



1. TEMAFELVETES

A tej, az ¢élelmiszerek koziil nem csak elsddleges alkotdelemei €s sokoldalu felhasznalasa
miatt, hanem &asvanyi Osszetevoi révén is kiemelkedd jelent0ségli. Az ¢élelmiszerekben
talalhatd asvanyi alkotok mennyiségének analizise az analitikai vizsgalatok kiemelten fontos
feladata.

Az ¢lelmiszer-analitikdban az elemtartalom-meghatarozasokat altaldban kiilonb6z6 optikai
atomspektroszkopiai moédszerekkel, illetve tomegspektrometridas modszerrel végzik. Ezek
koziil az eljarasok koziil kiemelkednek az induktiv csatolasi plazmat (ICP) hasznalo
modszerek, melyek széleskorti elfogadottsagot nyertek mind a hazai, mind a nemzetkdzi
makro- és mikroelem kutatasban, gyors, sokelemes meghatdrozasra valo alkalmassagukbol
adodoan.

Az induktiv csatolasti plazma optikai emisszidos méodszer (ICP-OES) hetven-nyolcvan elem
mennyiségi meghatarozasat teszi lehetdvé a plazmaban keletkezd gerjesztett részecskék
fénykibocsatasanak felhasznalasaval.

Az induktiv csatolasi plazma tomegspektrometria (ICP-MS) a makro-, mikro- ¢&s
nyomelemek meghatarozasa mellett izotoparany meghatarozasara is alkalmas. Az ICP ebben
az esetben ionforras €s a tomegspektrométerbe jutd ionok tdmeg/toltés (m/z) hanyados szerint
idOben elvalasztva keriilnek detektalasra.

A kiilonb6z6 analitikai modszerek csak akkor adnak megbizhatd, reprodukalhato
eredményeket, ha az analitikai folyamatok, mégpedig a mintavétel, a mintael6készités, az
analitikai jel generdldsa, valamint a detektalas ¢és adatfeldolgozas egyenként ¢&s
Osszességiikben a lehetd legjobban miikodnek. Ezeknek a helyes vagy helytelen kivitelezése
eldontheti az egész elemzés sorsat. Az utdbbi évtizedek fejlesztései a méromiiszerek
épitésénél egyre megbizhatobb elemzési-detektalasi-adatfeldolgozasi lehetdséget nyujtottak,
ugyanakkor a mintavételi és mintael0készitési technikak fejlesztése hattérben maradt.

Az asvanyi alkotorészek mennyiségének élelmiszer mintdkban torténd meghatarozasa
altalaban nem végezhetd el kozvetleniil a mintdk eredeti formajaban. A kiilonb5z0
halmazallapotl, szervesanyag-tartalmi mintdkban a szervetlen sokat az eldkészitési
modszerekkel megfeleld allapotba kell hozni ahhoz, hogy a kiilonb6z6 analitikai eljarasokkal
meghatarozhatok legyenek, mikozben biztositania kell, hogy a minta jellemz6i minél inkabb
egyezzenek a vizsgalt anyag egészének jellemzdivel.

Az analitikus feladata gyakran éppen az, hogy a konkrét feladathoz a megfeleld

mintaeldkészitési eljarast meghatarozza/kidolgozza.



Kutatdmunkdm egyik célja volt a kiilonb6z6 mintaeldkészitési eljardsokat dsszehasonlitva,
meghatarozni adott elem méréséhez az optimalis mintaelokészitési modszert abban az
esetben, ha az analizalandd minta az emberiség egyik legkiemelkeddbb taplalkozasbiologiai
értékkel rendelkezd €lelmiszere: a te;.

Kutatomunkam tovabbi célja volt az ICP-OES és ICP-MS mérési paramétereinek vizsgalata,
hiszen a megfeleld mintaeldkészitési modszer alkalmazasa mellett, az analitikai késziilék
mérési paramétereinek optimalis bedllitasa is nélkiilozhetetlen a megfeleléen pontos

méréshez.



2. SZAKIRODALMI ATTEKINTES

2.1. A tej

A tej az emberiség 0sidOk ota kiemelkedden fontos taplaléka. Mér az id6szamitasunk eldtti
1d6ébol fellelhetOk az erre utald régészeti bizonyitékok s azdta is toretlen hagyomanyai vannak
az allattartasnak és vele parhuzamosan a tejfogyasztasnak (I1).

A tudomanyos megfogalmazas szerint a tej a ndivaru emldséallatok tejmirigye 4ltal
kivalasztott biologiai folyadék, amely az ujszilott allatok elsé taplaléka. Elelmezési
szempontbol a tej az emberi taplalékul szolgald, kiillonbozd eredetii tejféleségek Gsszességét
jelenti (CSASZAR-UNGER, 2005). Ebben az értelemben fogalmaz a Magyar
Elelmiszerkonyv 2-51 szam, ,,Tej és tejtermékek” cimii eléirasa is (12). ,,A termeldi nyers tej
olyan termék, amelyet egy vagy tobb tehéntdl, juhtoél vagy kecskétdl rendszeres, teljes
kifejéssel nyernek, amelyet nem melegitettek 40°C hdmérséklet folé vagy nem részesitettek
ezzel egyenértékii kezelésben, tovabba amelybdl semmit sem vontak el, és amelyhez semmit
sem adtak hozz4.”

A kiilonb6z6 eredetii tejféleségek kozil - a hazai taplalkozasban betoltott szerepénél fogva - a
tehéntej kiemelkedd jelentéségii. Elettani hatdsa bizonyitottan kedvezd, szerepet jatszik az
egészség meglrzésében, segiti az immunrendszer miikodését, a taplalkozéassal Osszefliggd
betegségek java részét illetden pedig betegségmegeldzd hatasa is kimutathat6 (11).

A tej ¢lettani hatdsai szoros kapcsolatban vannak kedvezd Osszetételével, hiszen megfeleld
aranyban ¢€s konnyen emészthetd formaban tartalmazza a kielégitd taplalkozashoz sziikséges
tapanyagokat, mint amilyenek a fehérjék, esszencidlis aminosavak, zsirok, szénhidratok,
vitaminok, valamint asvanyi anyagok, melyek elengedhetetlenek az emberi szervezet

egészséges fejlédéséhez és vitalitasanak megérzéséhez (CSAPO-CSAPONE, 2002).

2.2. Asvanyi anyagok a tejben

Az emberi test szempontjabdl nézve az asvanyi anyagok olyan vegyiiletek, melyek az emberi
szervezetben épitdanyagként vannak jelen, energiat nem szolgaltatnak, de nélkiilozhetetlenek

a normalis életfolyamatokhoz. Jellemzden az emberi test 4-5%-at teszik ki (13).



Az asvanyi anyagokat az emberi testben eléfordulé mennyiségiiktdl fiiggden két csoportba
sorolhatjuk (CSAPO-CSAPONE, 2003):
e makroelemek

e mikro-, vagy mas néven nyomelemek.

A tej mind makro-, mind mikroelemek tekintetében kivald &svanyianyag-forrds az emberi

szervezet szamara (KUKOVICS, 2009).

2.2.1. Makroelemek

A makroelemek jellemzdje, hogy az emberi test tomegének 0,005%-nal nagyobb
mennyiségben fordulnak elé az emberi szervezetben. A funkciojuk sokrétii, egy résziik fontos
feladata a szervezet folyadékhaztartasanak szabdlyozasa, valamint a sav-bazis egyensuly €s az
ozmotikus nyomas fenntartasa (CSAPO-CSAPONE, 2003).

A tehéntejben talalhatdé makroelemeket valamint az emberi szervezet napi sziikségletét ezen

elemekbol a 1. tablazatban mutatom be.

1. szamu tablazat: A tehéntejben talalhato makroelemek és az emberi szervezet napi

sziikséglete ezen elemekbdl (forrds: CSAPO-CSAPONE, 2002).

Makroelem §A tej dsszetétele (g/dm3) Az Emh:ari tszervezet napi
Atlagerték Szelsberték szilksaglete (g)
Kalcium (Ca) 1,21 n9-14 0,8-1
Foszfor (P 0,95 n7-12 0.a
Kalium {K) 1.5 1.0-210 1,6-3.0
Natrium (¥a) 047 03 -07 2
Klor {CI) 1,03 na-14 2—
Magnézium (IvVIg) 0,12 0,05 - 024 0,25-035
Eeén (8) 0,32 02 -04 0,8-1.2

A tejben talalhaté makroelemek koziil az egyik legfontosabb a kalcium, hiszen a tej az egyik
legjelentdsebb kalciumforrasunk. Hat deciliter tejet elfogyasztva mar fedezhetjiik napi
kalcium sziikségletiinket, ezaltal megdrizhetjiik csontozatunk és fogaink épségét. Egy
gyermek szamara kiilondsen fontos a mindennapi tejfogyasztas, ugyanis 25-30 éves korra
alakul ki az ugynevezett végleges csonttomeg. A csontjaink késdbbi épségét az addig a

csontokban elraktarozodott kalcium mennyisége hatarozza meg. A tej kalcium-foszfor aranya



is kedvezd, rdadasul a kalcium olyan fizikai-kémiai allapotban van jelen a tejben, hogy az
valamennyi ¢élelmiszer koziil a tejbdl, tejtermékekbdl szivodik fel a leghatékonyabban.

A kalcium-foszfor aranya a tehéntejben 1:0,8; vagyis kozel idealisnak (kalcium:foszfor 1:1)
mondhat6. Ha a taplalékok kozel azonos mennyiségben tartalmazzak mindkettot, akkor a
foszfor segiti a kalciumnak csontokba valé beépiilését, €s nem ndveli a vizelettel tadvozo
kalcium mennyiséget. Szinte minden mas taplalék tobb foszfort tartalmaz, mint kalciumot. A
tejbdl a kalctum felszivédasanak ardnya mintegy 85%-0s, mig zoldségfélékbdl mindossze 22-
74%-0s. A tejben talalhato foszfor hasznosulasanak aranya is magas, mintegy 91%-os (RIGO
et al., 2003).

A tej tovabbi elonyds tulajdonsaga, hogy haromszor annyi kalium talalhat6 benne, mint
natrium, ezaltal vérnyomascsokkentd hatassal is bir. A kalium és a natrium egyiitt tartja fenn
a sejtek és szovetek folyadék- €s ionhédztartasat, a szivmiikodést, €s szabalyozza a vérnyomast.
A tejben talalhatd, fontos ¢élettani szereppel bir6 makroelemek kézé sorolhaté még a klor,
mely a halogén elemek koziil a legfontosabb az emberi szervezet szdmadra, azaltal, hogy részt
vesz a sav-bazis egyensuly fenntartasdban, valamint fontos szerepet tolt be a szervezet so- és
vizhaztartdsanak szabalyozasaban (KUKOVICS, 2009).

A tehéntej tartalmazza tovabba az egyik legfontosabb sejten beliili antioxidanst, a ként, mely
alapvetden fontos a fehérjék ¢€s aminosavak szerkezeti felépitéséhez, illetve a fehérje
anyagcser¢hez, igy a novekedéshez is. A kén jellemzden szerves formaban fordul el6 az allati
eredetli ¢lelmiszerekben, ebbdl adoddan a tejben is.

Fejlett orszagokban a magnézium 20-25%-a a tejbdl, tejtermékekbdl szarmazik. A tej
magnézium tartalma a szivizomzat erdsitdjeként ismert. Tovabbi szerepe szamos enzim
miikodésén keresztiil a fehérje-, szénhidrat-, és zsiranyagcserében van (CSAPO-CSAPONE,
2002).

2.2.2. Mikroelemek

Azokat az elemeket soroljuk a mikroelemek koéz¢, melyek tomege az emberi szervezetben
50 mg/kg alatt van. Bar mennyiségiik kicsi, jelentdségiik annal nagyobb. Koriilbeliil 60-70
féle mikroelemet ismeriink, melyek foképp az enzimek miikodésehez elengedhetetleniil
fontosak (I3).

A tehéntejben taldlhatd mikroelemeket és az emberi szervezet napi sziikségletét ezen

elemekbol a 2. szamu tablazat tartalmazza.



2. szamu tablazat: A tehéntejben talalhato mikroelemek és az emberi szervezet napi

sziikséglete ezen elemekbdl (forrds: CSAPO-CSAPONE, 2002).

. A tej iisszetétele {pg/dm3) Az emberi szervezet napi
Mikroelemek - ——— .
Atlagerték Szelsdertek szilkseglete (ng)

Réz (Cu) 120 10 - 700 1 500-5 000

Vas (Fe) 530 &0 - 1000 1 000-3 000
Kobalt (Co) 0,8 0,1-2 100-200

MMolibdén (Vo) 55 130 - 150 150-500
Cink (Zn) 2600 1500 - 7000 10 000-22 000

Mangan (Mn) 50 10 - 280 2 000-8 000
Fluor (F) 125 10 - 350 1 000-1 500

Aluminium (Al) &00 150 - 1000 -

Bor (B) 200 100 - 500 1500
Erom (Cr) 17 5 - 50 120
Nikkel (I9i) 25 0 - 50 -
lom (Pb) 30 2 - 70 -

Kadmium (Cd) 4 1-30 -
Szelen (Se) 25 2 - 70 50-100
Barium (Ba) nyomokban — 220 -

A mikroelemek koziil kiemelést érdemel a tej szelén tartalma, mely ugyan nem talzottan
magas, de felszivoddsa — bioaktiv fehérjékhez kototten — csaknem teljes mértékil, igy
antioxidans tulajdonséaga jol érvényesiil.

A tej fluor tartalma szintén alacsony, a javasolt fluor felvételhez csak 15%-ban képes
hozz4ajarulni, azonban a tej kitiind fluor kdzvetitd, igy a fluorozott tej fogyasztasa altal
megeldzhetjiik a fogszuvasodast, valamint hozzajarulhatunk az egészséges csontozat és fogak
meg6rzéséhez (CSAPO-CSAPONE, 2002).

A tehéntejben a szelénen €s fluoron kiviil megtaldlhato még a vas, cink, réz, mangan, nikkel,
molibdén, krom és kobalt is.

A vas biologiai szerepe elsOsorban a vérképzéssel és a 1égzési folyamatokkal fligg Ossze.
Elengedhetetleniil fontos a hemoglobinnak, a test minden részébe oxigént juttatd
vorosvérsejtek festékanyagéanak felépitéséhez (PAIS, 1999).

A cink szamos enzim lényeges alkotorésze, illetve aktivatora, amelyek az emésztésben és az
anyagcserében vesznek részt (TAKACS, 2001).

A mangan nélkiilozhetetlen a porcok szintézisében szerepet jatszd €s a szabadgyokokkel

szemben védo enzimek mukodéséhez. Az enzimek aktivalasa soran részt vesz a szénhidrat- és



lipidanyagcserében, a koleszterin és a nukleinsavak szintézisében, a porcok képzdédéséhez
pedig nélkiilozhetetlen (PAIS, 1999).

A molibdén fémtartalmt enzimekben van jelen, legfontosabb szerepe a hugysav lebontasaban
résztvevd enzim mitkddtetése (CSAPO-CSAPONE, 2002).

A krom eldsegiti az inzulin hatasat és aktivan részt vesz a szénhidrat-anyagcserében. Segiti
az aminosavak beéplilését, meggyorsitja a fehérje-szintézist (DALWAY, 2000).

A kobaltnak a szervezetben végbemend redoxifolyamatokban van szerepe, valamint
elengedhetetlen a Bi,-vitamin szintézis¢hez (MAURI, 2008).

A nikkel a méj; mikodésének szabalyozdsaban vesz részt, noveli az inzulin hatésat. Tul nagy
mennyiségl felvétele emésztérendszeri tiineteket, kdzponti idegrendszeri, tiido-, agyi-, maj-
és veseproblémakat eredményez (TAKACS, 2001).

A réz sok enzimnek fontos 0sszetevdje. JelentOs szerepe van a szerveket tdmasztd €s azokat
elvalaszté kotészovetek kialakulasaban (BENCZEDI et al., 2001).

A tehéntej tovabba olyan nem esszencidlis mikroelemet is tartalmaz tobbek kozott, mint a
bor, mely az emberi szervezetben szerves vegyiiletek részeként funkcional. Befolyasolja a
Ca-, Mg- ¢s P-anyagforgalmat, az energia-metabolizmust (PAIS, 1999).

A tejben talalhaté mikroelemek kozott vannak olyanok is, amelyeket kifejezetten toxikusnak
tekintliink. Ezen elemek emberi szervezetben eléforduldé mennyiségének 2-10%-a a tej- és
tejtermék-fogyasztasbol szarmazik. Ilyen mikroelem tobbek kozott a kadmium, 6lom, barium
¢s az aluminium (KODRIK et al., 2011).

A barium vizoldhat6 formajat jelentds mennyiségben fogyasztva, bénulést, kisebb mennyiség
esetén izomgyengeséget, szivritmus zavart, 1égzési nehézséget, gyomor panaszokat okoz.

A kadmium az egyik legmérgezobb elem, felhalmozodasa a szervezetben gyengiti az
immunrendszert, akadalyozza a vas anyagcsere folyamatot, tiidovel kapcsolatos betegségek
kialakulasara hajlamosit (MARTIN-GRISWOLD, 2009).

Az o6lom sulyosan mérgezd, biokémiai hatdsokat okoz az emberi szervezetben. Gatolja a
hemoglobinképzddést, erOsen karositja az idegrendszert, a vesemiikodést, a béltraktust, az
iziileteket és a reproduktiv (szaporodasi) rendszert (TAKACS, 2001).

Az aluminium magasabb koncentracidban toxikus hatdst mutat. Nagy mennyiségben az
aluminium mérgezd az idegrendszerre, mivel megvaltoztatja a vér-agy gat mikodést. Az

aluminium lerakodhat a csontokban (MAURI, 2008).
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2.3. Multielemes kémiai analizis folyamata

A multielemes kémiai analizis 6sszetett folyamat, amelynek a fobb Iépései az 1. szamu abran

lathatok.

A hibak becsiilt
TIAZCYSALZA

Aoanvalitilcali 1épéesels

T Adattenmet ™"

= 1000 2o

100 - 300 20

2 20 2o

= S0 20

ARNN

1. dbra
Multielemes kémiai analizis folyamata

(forras: 15)
A multielemes kémiai analizis egyes Iépéseit az alabbiakban részletesen ismertetem.

Tudomdnyos problémafelvetés: Pontosan ¢s egyértelmiien meg kell hatarozni a megoldandd
konkrét analitikai feladatot, melyhez igazitva kell kivalasztani, és megtervezni az analizis
tovabbi Iépéseit a mintavételtdl a kiértékelésig (14).

Az analitikai eljaras megvalasztasanal a kovetkezoket kell figyelembe venni:

az analizis célja

a rendelkezésre 4ll6 mintamennyiség

a meghatarozandé komponens mennyisége és aranya az anyagban

a kisér6 anyagok természete és mennyisége
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- amegkdvetelt pontossag
- a munkdhoz rendelkezésre allo 1do

- arendelkezésre allo eszkozok, miiszerek, reagensek, stb. (BURGER et al., 2012).

Reprezentativ mintavétel: A mintavétel soran a donté szempont, hogy az anyagi rendszerbol
kivett kis tomegii, térfogati minta, amellyel az analizist végezziik, ugyanolyan Osszetételi
legyen, mint a vizsgalt anyagi rendszer. Az analizis eredményével csak abban az esetben
jellemezhetjiik az egész rendszert, ha az elkiilonitett, elemzésre szant minta az egész rendszer
atlagat jellemzi, erre nézve reprezentativ. A mintavétel technikai megvaldsitdsa egyarant fligg
a kitlizott analitikai céltol €s a vizsgdlni kivant anyag fizikai és kémiai tulajdonagaitol.

A mintavételt kovetden a szallitas és tarolas soran olyan koriilményeket kell biztositani, hogy
a minta Osszetétele az elemzés elvégzéséig ne valtozzon meg. Ennek modjat egyarant

meghatarozza a minta tipusa €s az elemezni kivant komponens természete (14).

Mintaelokészités: Az a mivelet, amely segitségével a mintat olyan alakra hozzuk, hogy a
kivalasztott analitikai modszerrel elemezni lehessen. A mintael6készités végrehajtasa soran
igyelni kell arra, hogy a minta mas komponensekkel ne szennyez08djon, a vizsgalni kivant
mintakomponensekbdl ne legyen veszteség, azaz a minta minden komponensére megorizze
eredeti Osszetételét. A mintaelokészités modja egyarant fligg a minta tipusatdl, a vizsgalni
kivant komponensek tulajdonsagaitol és a kivalasztott elemzé modszertél (GALBACS et. al.,

2008).

Miiszeres analitikai mérés: Azon kémiai, illetve fizikai-kémiai miveletek 0Osszessége,
amelyek segitségével olyan szamszertsithetd adatokhoz jutunk, amelyek egyértelmii
Osszefliggésben vannak a mintaban levé komponensek mindségével és e komponenseknek a

minta egész térfogatdhoz vagy tomegéhez viszonyitott aranyaval (POKOL et. al., 2011).

Adatok értékelése: A kiilonbozo analitikai modszerekkel kapott szamszer(i adatok numerikus,
grafikus, illetve statisztikai vagy egyéb moddon torténd feldolgozasat jelenti, amelyekbdl
meghatarozzuk a minta mennyiségi ¢és mindségi Osszetételét. A tudomanyos probléma
megoldasat a kapott analitikai eredményeknek a célkitiizésben megfogalmazott tervekkel valo
Osszevetése jelenti. A kémiai informacido ekkor valik felhaszndloi informaciova a vizsgalt

anyagrol (GALBACS et. al., 2008).
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A bemutatott 1épésekrdl altalanosan megallapithato, hogy azok szigoruan egymasra épiilnek,
ezért minden 1épés egyenrangl, egyformdn fontos. Ha a sorban el6bb all6 Iépésben
valamilyen hibat vétiink, a tovabbi 1€pések értelmiiket vesztik, vagy legalabbis félrevezetod,

pontatlan eredményekhez jutunk (I5).

2.4. Mintaelokészitési modszerek

Az esetek tobbségében az asvanyi alkotérészek mennyiségének élelmiszer-mintdkban torténd
meghatarozasa nem végezhetd el kozvetleniil a mintak eredeti formajaban. A tulajdonképpeni
analitikai mérést altalaban elokészité miiveletek eldzik meg, melyek helyes megtervezése €s
gondos végrehajtdsa éppen ugy feltétele az analizis pontossaganak €és megbiztatdosaganak,
mint maga a mérés (BORSZEKI, 2006).
Az elemanalitikai vizsgalatok soran a mintaelokészités az esetek tulnyomd tobbségében azt
jelenti, hogy a szerves anyag teljes mennyis€gét eltavolitjuk a mintabdl, a visszamarado
szervetlen vegyiileteket pedig vizben vagy savban oldhat6 formara hozzuk.
Az é4svanyi anyagok adott mintaban taldlhaté mennyiségének meghatarozasdhoz rendszerint
sziikség van tehat a szerves molekulak elroncsoldsara, az in. mineralizalasra, mely tobb féle
modon torténhet (MASTER-STURGEON, 2003).
A kovetkezokben ezek koziil ismertetem részletesen a laboratoriumi munkdm soran
alkalmazott mintael0készitési eljarasokat, melyek az alabbiak voltak:

e Hamvasztas

e Nedves roncsolas nyilt rendszerben atmoszférikus nyoméson

e Nedves roncsolds zart térben (teflon bombaban), mikrohullamua

energiakodzléssel

2.4.1. Hamvasztas

A minta szervesanyag-tartalma oxigén jelenlétében 450-550°C-on elégetésre keriil, mely
soran a szerves vegyiiletek széntartalma szén-dioxidda, hidrogéntartalma pedig vizzé ég el. A
visszamarado szervetlen hamu — mely foként oxidok, szulfatok, szilikatok, illetve foszfatok
formajaban tartalmazza az dsvanyi anyagokat — vizben vagy savban feloldasra keriil.

A ,,nedvesitésre” segédanyagként elsdsorban salétromsav, illetve kénsav hasznalata terjedt el

(GALBACS et al., 2008).
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A modszer elonyei:

1. A hofok beallitasan til a minta el6készitése nem kivan allando feliigyeletet.
2. Egyidejli, nagyszamt (20-25 db) mintaeldkészités a minta tomegétdl és a porcelan
tégelyek méretétdl fiiggden.

3. A szerves anyag teljes mennyisége eltdvozik a mintabol (I5).

A modszer hdatranya:

1. Az illékony elemek (S, Se, P, As, Sb, Hg, stb.) jelentds része vagy teljes mennyisége
eltdvozik a mintabol. A hamvasztds ezen elemekre vonatkozoan jelentds negativ

hibaval jar (BORSZEKI, 2006).

2.4.2. Nedves roncsolas nyilt rendszerben atmoszférikus nyomdson

A roncsolasi eljaradsok egyik leggyakoribb modja a nyilt rendszerben atmoszférikus nyoméson
torténd nedves roncsolas, mely soran a mintat oxidalo hatast savakkal vagy savelegyekkel
egylitt f6zik. Jellemz6 hémérséklet:120-220°C.

A nedves roncsolas soran a hamvasztashoz hasonloan a szerves anyagok az erds oxidalo

savak hatasara széndioxidda ¢s vizz¢ alakulnak at (MESTER-STURGEON, 2003).

A modszer elonye:

1. Az elektromos blokkroncsold késziilék beszerzési ara alacsonyabb, mint a hamvaszto

kemence vagy a mikrohulldmu roncsolé berendezésé (15).

A modszer hatranyai:

1. A mintaeldkészités allando, folyamatos figyelmet igényel.

2. A maro6 hatdsu savgdzok miatt szamos munkavédelmi eldiras betartdsa sziikséges.

3. A roncsoldshoz hasznilt vegyszerek maguk is szennyezettek bizonyos
nyomelemekkel. Ezeket nagyobb mennyiségben a mintdhoz adagolva jelentésen
elszennyezhetik a mintat. Az eredetinél akar nagysagrenddel nagyobb koncentracidoban
keriilhetnek bizonyos elemek a mintdhoz, mely miatt a nedves roncsolasnal pozitiv
hiba keletkezhet.

4. Nyitott rendszerben torténd roncsolas végrehajtasakor elvesznek az illékony elemek,

mely negativ hibat okoz (KIRA-MAIHARA, 2007).
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2.4.3. Nedves roncsolas zart térben (teflon bombaban) mikrohullamu energiakozléssel

A mintak roncsoldsanak zart edényzetben, emelt nyomdson ¢és homérsékleten (maximum
130 bar ¢s 300°C) savelegyekkel valdo végrehajtasara hatékony megoldas a mikrohulldmi
berendezések hasznalata. A mikrohullamt feltaré berendezések valdjaban fejlett biztonsagi
megoldassal rendelkezd tobbpozicids, nagynyomasu, automatikus reaktorok, melyekben a

hokozlés mikrohullamu tér segitségével torténik (MESTER-STURGEON, 2003).

A zart rendszerben mikrohullamu energiakozléssel torténo mintaelokészités elonyei:
1. A mintael6készitési eljaras nem kivan allandé feliigyeletet.
2. A zért rendszer esetén a mérgezd gazok, gézok szabadba tavozasaval csak esetlegesen
(a szelep ,,lefajasakor”) kell szamolni.
3. Ez ma a legmodernebbnek szamitdé mintaelokészités, idotartama mindossze 20-25
perc.

4. Otvdzi az eddig leirt mintael6készitési eljarasok elényeit (I5).

A teflon bombds mintaeldkészités hatranya:
1. A mikrohulldmut roncsold késziilék beszerzési ara joval magasabb, mint a korabban

emlitett eljarasoknal alkalmazott késziilekeke (I5).

Osszegzés: A fent leirt mintaclokészitési eljarasok hatranya, hogy azok nagy mennyiségii
vegyszerfelhasznalast igényelnek, mely hosszatavon kérnyezetvédelmi problémat jelent.

A kiilonboz6 vegyszerek — magas beszerzési aruk ellenére — szennyezOdéseket is
tartalmazhatnak, melyek hat4dssal vannak a mérés pontossagara. Ezen mintaeldkészitési
eljarasok rendkiviil iddigényesek, a vizsgalhatdé mintdk szama korlatozott. Az egyszerre
vizsgalhaté mintdk szdmat, a mintaelokészités soran alkalmazott berendezések (elektromos
blokkroncsold, hamvaszté kemence, mikrohullami roncsold késziilék) mintabefogadd

kapacitasa hatarozza meg (GALBACS et al., 2008).

2.4.4. Roncsolas mentes mintaelokészités

Roncsolds mentes mintaelokészités esetén a mintaban taldlhatd szerves anyagok szerves
matrixként koriilveszik a mérendd elemeket, jelentdsen torzitva ezzel azok mérhetdségét

(BERTALAN, 2006).
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A szerves matrix altal okozott zavard hatas a minta higitasdval, valamint belsé standard
alkalmazasaval cs6kkenthetd. Tul nagy higitds nem végezhetd, mert a vizsgalandd elemek
koncentraci6janak kimutatdsi hatar ald torténd csokkenését okozhatja (NELMS, 2005).
Matrixillesztéssel, vagyis a kalibralo sornak a minta Gsszetételéhez valo modositasaval
esetlegesen elkeriilhetd, hogy a belsd standardnak tal nagy jelcsdkkenést kelljen korrigalnia,
ezaltal a mérés pontossaga novelhetd. Standard addicids eljardst alkalmazva a mérés

pontossaga tovabb ndvelhetd (POKOL et al., 2011).

A modszer elonyei:
1. Alkalmas nagyszamu minta egyidejl vizsgélatara.
2. A mintael6készitésre szant id6, ezen mddszerrel Iényegesen csokkenthetd.
3. Kis mennyiségli vegyszer felhasznalast igényel, mely kovetkeztében a minta
szennyezOddése kisebb mértéki.
4. A roncsolas mentes mintaeclokészitési eljards az elézOekben ismertetett

mintael6készitési modok valamennyi hatranyat kikiiszoboli (POKOL et al., 2011).

A modszer hatranya:
1. Az egyes elemek koncentracidjanak vizsgdlathoz azonban eltérd higitdsi oldatok

készitése valhat sziikségessé¢ (POKOL et al., 2011).

2.5. A mintaelokészitési miiveletek lehetséges hibaforrasai

A mérési adatokat véletlen hibdkon kiviil gyakran szisztematikus hiba is terheli. Az ilyen
hibdk minden mérést azonos mértékben és azonos irdnyban torzitanak. A szisztematikus hiba
szarmazhat hibas mérdeszkozbdl, de a hiba forrasa lehet a nem megfelelden kivitelezett

mintael6készités is (BORSZEKI, 2006).

A mérés pontossaganak érdekében a mintaelokészités megkezdése elott az alabbi

szempontok veendok figyelembe:

1. Higulas

Bizonyos mintaelokészitési eljarasok esetén lehet célzott. A mintdhoz barmilyen reagenst
adva higulas kovetkezik be, ami a kimutatdsi hatdr / meghatdrozasi hatar (LOD/LOQ)
kozelében torténd mérések esetén kritikus lehet (GALBACS et al., 2008).
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2. Veszteség

Elokészitd miivelettdl fliggden valtozo mértékii veszely, ami mind kvalitativ, mind kvantitativ
elemanalitikai mérések esetén gondot okozhat (BORSZEKI, 2006).

3. Szennyezés

A minta esetleges elszennyezddésének forrasi lehetnek az elokészitd eljaras soran felhasznalt
vegyszerek és az alkalmazott eszkdzok szennyezdi, valamint a levegdben 1évo szalld por
(BORSZEKI, 2006).

4. Zavaro hatasok indukcidja

A minta matrix reagensekkel vald atalakitisa a zavard hatdsok megvaltozasat vagy
feler6sodését okozhatja (GALBACS et al., 2008).

5. A miiszeres mérési eljardasnak és az analizis céljanak figyelembe vétele

- Multielemes meghatarozashoz multielemes mintaeldkészités.

- Izotdp/speciacios analizishez konzervald mintaeldkészités/reagensek.

- Nyomanalizishez megfeleld tisztasdgl eszkdzok és reagensek.

- Kis mennyiségii mintdhoz mikro méretben megvalosithaté mintaelfkészités.

- A mintanak a miiszer sziméara megfeleld halmazallapotra/formara hozasa (GALBACS et al.,

2008).

2.6. ICP-OES és ICP-MS technikaknal fellépé spektralis zavaré hatasok

2.6.1. ICP-OES technikanal fellépd spektrdalis zavaro hatdsok

crcr

meghatarozasadhoz a plazma fényemissziojat felbontva a vizsgalni kivant elemnek megfeleld
hullamhosszisagu vonal intenzitasait mérjilk. Vannak olyan hulldmhossziisagi vonalak,
melyeken a kiillonbozd tipusu spektralis zavardsok fellépése miatt nem kaphatunk kellden

pontos eredményt. Ilyen spektralis zavard hatasok az alabbiak:

Vonalkoincidencia: Tulajdonképpen vonal egybeesést jelent, amely szarmazhat a plazmaba
taplalt oldat elemtartalmatol, illetve a plazmaban 1év0 argon, valamint a torchbol kiold6do
szilicium elemektdl is.

Savkoincidencia: ElsGsorban a plazmaba jutd disszocidlatlan molekuldk (N,, C,, CN, CH,
OH, stb.) emisszidja okozza, melynek hatdsdra a mérendd elem hattere nagymértékben

megvaltozhat.
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Hattér novekedés: Okozhatja szort fény, valamint a mintdban taldlhatd viszonylag nagy
koncentracidban 1évo elemek (Ca, Mg, K, stb.) ion-elektron rekombinaciojabol szarmazo
folytonos sugarzas.

Vonalkiszélesedés: A Doppler kiszélesedés mértéke megkdzelitdleg egy nagysagrenddel

nagyobb, mint az dsszes tobbi hatés egyiittvéve (ZARAY, 2006).

2.6.2. ICP-MS technikanal fellépo spektralis zavaro hatasok

s

meghatarozéasa egy kivalasztott izotop mérésével torténik. Vannak olyan izotdépok, melyek
mérése problémat okoz a kiilonb6zd tipust spektralis zavarasok miatt. Az alabbiakban ezek

tipusait mutatom be:

Izobar zavards: 1zobar zavaras esetén a szomszédos elemek izotdpjai azonos tomegszammal
rendelkeznek, egymassal atfedést okoznak. Ez akkor jelentene problémat, ha az egyik
elemnek nem lenne egy spektralis zavarastdl mentes izotopja, ilyen helyzet viszont — az
indium kivételétol eltekintve — nincs.

Poliatomos zavards: Poliatomos zavaras esetén a minta matrixban, oldoszerben, valamint a
roncsoldszerben és a plazmagazban jelenlévé atomok poliatomos ionokka allnak Ossze,
melyek tomege megegyezhet a mérendd izotop tdmegével. A kvadrupol analizator nem képes
kiilonbséget tenni az eredetileg mérni kivant izotdp és a fent leirt médon létrejott poliatomok
kozott.

Kettostoltés (harmastoltés) képzodése: Mind atom, mind poliatom esetében eldfordulhat.
Mivel az analizator tomeg/toltés szerint detektal ezért fele (harmad) akkora tomegnél mutatja

ki az iont, ami azon a tdmegértéken zavarast okozhat. (BERTALAN, 2006).
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3. ANYAG ES MODSZER

A mintaelokészitést és az analitikai vizsgédlatokat a Debreceni Egyetem, Agrar- ¢és
Gazdalkodastudomanyok  Centruma,  Elelmiszertudomanyi,  MinGségbiztositasi  és

Mikrobiologiai Intézetében végeztem el.

3.1. A vizsgalt mintak

A mintdkat a ma Magyarorszdgon kereskedelmi forgalomban kaphato, kiilonbozo
zsirtartalommal rendelkezd tehéntejek képezték. Az adott elemre vonatkozd optimalis
mintaelokészitési modszer meghatarozésara irdnyuld vizsgdlatok elvégzéséhez négy
kiilonb6zd tehéntej keriilt beszerzésre, melyek zsirtartalma: 1,5%, 2,8%, 3,6%, 3,6-4,0%
(nyers tej) volt. A nyers tej ugynevezett tejautomatabol keriilt vételezésre, koriiltekintden,
szennyezOdéseket elkeriilve, tiszta, j0l zdrhat6 miianyag edénybe. Az 1,5%-o0s, a 2,8%-0s, €s a
3,6%-o0s zsirtartalommal rendelkezd tejek egy literes kiszerelésili, dobozban forgalomba hozott
valtozatat hipermarketekbdl szereztem be. A mintakat steril centrifugacsdvekbe részletekben
(50 ml) lefagyasztottam annak érdekében, hogy romlasi folyamatok ne induljanak meg
benniik, ezaltal a vizsgalatok elvégzéséhez felhasznalhatdak legyenek. A mintaelfkészitési
eljarasok soran a tejmintakat vizfirdd segitségével melegitettem, majd kézzel dsszeraztam,

homogenizaltam.

3.2. A vizsgalatokhoz alkalmazott vegyszerek

A vizsgalatok elvégzéséhez alkalmazott vegyszerek mindegyike analitikai tisztasaga volt. A
vizsgalataim soran felhasznalt vegyszereket a vizsgalatoknal alkalmazott modszerek
leirasdnal ismertetem. Az oldatok elkészitéséhez, tovabbd a mosogatishoz hasznalt
18,2 MQ cm ellenallast ionmentes vizet egy kétlépcsés Milli-Q (Millipore Corp.) viztisztitd

berendezésbdl nyertem.

3.3. A vizsgalt mintaelokészitési modszerek

A vizsgalt mintael0készitési modszerek a kovetkezdek voltak:
e Hamvasztds
e Nedves roncsolas nyilt rendszerben atmoszférikus nyomdson
e Nedves roncsolas zart térben (teflon bombaban), mikrohullamu energiakozléssel

o Kozvetlen higitds
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A mintaelokészitési eljardsok sordn a bemért mintdk, valamint a mintaelfkészités
kovetkeztében nyert minta-oldatok tomegét analitikai mérleg segitségével lemértem. A kapott
adatokat — a mérések pontossaga érdekében — felhasznaltam a higitasi faktor szadmitasahoz.
Bizonyos rendszeres hibak kimutatasara visszanyerés vizsgalatot (spiking) alkalmaztam. Ez
ismert mértékben megnoveljiik, és az ellendrizendd modszerrel elemezziik az eredeti €és a
megndvelt koncentracidju mintat. A visszanyerés a két mért koncentracio kiilonbségeének és a
valosdgos novekménynek az ardnya. Ha a koncentracio-névekményre nézve a visszanyerés
gyenge, a modszer jelentdsen torzit. Egy adott modszer anndl helyesebb, minél kisebb a
torzitas mértéke.

A vizsgalat soran a mérendd alkotok koncentracidjanak megnovelése végett 0,5 ml
multielemes standard torzsoldatot adtam a mintdkhoz. A multielemes standard oldatot
1000 mg L™ monoelemes gyari standard oldatokbol (Scharlau Chemie ) allitottam dssze.

3. szamu tablazat tartalmazza.

3. szamu tablazat: A multielemes standard torzsoldat osszetétele

A multielemes standard tirzsoldat osszetétele
Elem PP
Aluminium (Al) 25
Barium (Ba) 1
Bor (B) 2
Cink (Zn) 5
Eadmium (Cd) 0,5
Kobhalt (Co) 0,5
Krom (Cr) 0,5
Magnézium (Mg) S00
Mangan (Mn) 10
Molibdén (Mo) 0,5
Nildeel {T91) 0,5
Olom (Ph) 0,5
Rez (Cu) 1
Stroncium (Sr) 3
Vas (Fe) 10

A mintdk el6készitésével parhuzamosan vakmintakat is készitettem, méréseimet harom

ismétlésben végeztem.
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3.3.1. Hamvasztas

A hamvasztds els6 lépéseként pontosan lemért tomegli, tiszta, szdraz porcelan
1zzitotégelyekbe 5 ml tejet mértem be. A bemért mintdk tdmegét analitikai mérlegen (Ohaus,
Pioneer) lemértem, majd a porcelan tégelyeket Memmert tipusu szaritoszekrénybe helyezve a
mintakat sulyallandosagig szaritottam 105 “C-on. Az izzitétégelyek tomegét ismételten
lemérve, a tomegcsokkenésbdl kiszamitottam a teymintak szarazanyag-tartalmat. Ezt kvetden
a tégelyeket Controller B170 (Nabertherm) tipust hamvasztdo kemencébe (1. kép) helyezve,
2 ora felflitést kovetden 6 Oran keresztiil 450 °C-on hamvasztottam
a mintakat. Az eredményiil kapott hamuk szine sotétsziirke volt,
vagyis a feltarasi eljaras soran a szerves komponensek elroncsolasa
nem valosult meg teljes mértékben, a visszamaradt hamuk az
eredeti mintdk szervetlen f0- €s nyomkomponensein kiviil még
egyéb alkotokat is tartalmaztak, ezért 0,5 ml desztilldlt vizet

valamint 0,2 ml cc. HNOs-at (65 m/m %, Scharlau Chemie) adtam

1. kél]?{i Hamvaszto a tégelyek tartalmdhoz. A mintdkat homokfiirdd segitségével
emence
(forras: sajat) szérazra paroltam, majd ismételten 2 ora felfiitést kovetden 4 oran

keresztiill 450°C-on hamvasztottam. A tégelyek szobahOmérsékletre torténd Ilehiilését
kovetden, azok tomegét lemérve meghataroztam az adott tejre jellemzé hamutartalmat. A
hamvasztasi maradékot ezutan 3 mélos HNO;-ban feloldottam, majd steril centrifugacsében

25 ml-re higitottam.

3.3.2. Nedves roncsolas nyilt rendszerben atmoszférikus nyomdson

A tej mintakbol 5 ml-t mértem be 25x420 mm-es, 50 ml-re és 100 ml-re kalibralt, hoallo
roncsold csovekbe. A bemért mintakhoz 8 ml cc. HNOs-at (65 m/m %, Scharlau Chemie)
adtam. A roncsolo csoveket LABOR MIN OE-718/A tipust elektromos blokkroncsold
késziilék fitdegységébe tettem, melybe egy alkalommal maximum 50-50 db roncsold csovet
lehet elhelyezni. 30°C-on 60 percig torténd eldroncsolast kovetden a foroncsolas 90 percig
tartott 120°C-on. A leroncsolt mintakat lehiilve centrifugacsébe toltottem, desztillalt vizzel

25 ml-re higitottam.
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3.3.3. Nedves roncsoldas zart térben (teflon bombaban), mikrohullamu energiakozléssel

A mintdk mikrohulldmt roncsolasdt Milestone Start D tipust mikrohulldimi roncsold
keésziilékkel végeztem (2. kép). A mintakbol 5 ml-t mértem be teflon bombakba. A bemért
W mintdkhoz 8 ml cc. HNOs-at (65 m/m %, Scharlau Chemie)

adtam. A teflonbombakat lezarva a késziilékbe helyeztem. A
miiszer érintOképernyds vezérldje segitségével allitottam be a
roncsolasi programot. A mintdkat 10 perc felfiitést kdvetden
10 percen keresztiil 180°C-on roncsoltam. A kapott

roncsoldatokat — 20 perc hiitést kovetden — 50 ml-es

2. kép: Mikrohullamu roncsolo
kesziilek
(forrds: sajat) egészitettem ki. Minden egyes roncsolasi eljaras utan a

centrifugacsovekbe vittem at, majd desztillalt vizzel 25 ml-re

specidlis reakcidedényeket tisztitasi programmal mostam at, mely esetben a reakcidedények

egyenként 5 ml cc. HNOs-at, valamint 5 ml nagy tisztasagu vizet tartalmaztak.

3.3.4. Kozvetlen higitds

A mintdban taldlhatd szervetlen komponensek mennyiségének meghatarozasat a szerves
alkotok mineralizalasat melldzve végeztem, melynek kovetkeztében a mintaban maradtak a
szerves anyagok, vagyis a mérendd elemeket szerves matrix vette koril, mely az elemek
mérhetdségét jelentdsen torzitja.

A matrix mennyiségének csokkentése érdekében desztillalt viz segitségével a mintakbol
10-szeres, 25-sz016s, 50-szeres, illetve 100-szoros higitast készitettem.

A mérés kozbeni érzékenységvaltozas kikiiszobolésére valamint a matrixhatds tovabbi
csokkentésére torekedve belsd standard oldatot (In, Rh, Te) alkalmaztam.

A tejfehérje savas kémhatdsu standard oldatok miatti kicsapdddsanak megakadédlyozasara
Triton X-100 oldatot (AnalaR NORMAPUR, VWR) hasznaltam, mely soran vizsgaltam,
hogy az oldat alkalmazasa milyen koncentracidban idealis ahhoz, hogy homogén mintat
kapjunk — hiszen a fehérje kicsapddas miatt az analitikai miiszerek porlasztdja eltomddhet —
ugyanakkor a mintdba minél kevesebb szennyezddést vigyiink be ezzel.

A Triton X-100 oldatot ugy adagoltam, hogy az eldkészitett minta-oldat térfogatanak 0,01%,
0,05 %, 0,1%- a legyen.
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A mintak analizise soran standard addicios kalibraciot hasznaltam. A moédszer 1ényege az,
hogy a mintabdl oldatsorozatot készitiink, amely tagjaihoz egyre ndovekvé mennyiségben
addicionaljuk a mérendd komponenseket.

A standard addiciohoz multielemes standard torzsoldatot alkalmaztam, melyet az oldatsorozat
a kovetkezd koncentracidkban tartalmazta: 1 ppb, 5 ppb, 10 ppb, 20 ppb, 50 ppb.

A leirtak alapjan elkészitett minta-oldatokat 10 percre Sonorex Digitec (Bandelin) tipusu
ultrahangos vizflirddbe helyeztem, ezzel is eldsegitve a tejfehérje oldatban tartasat, a minta
homogenitasat.

A 10-szeres, illetve a 25-sz6r6s higitdsu minta-oldatok esetén a Triton X-100 oldat nem volt
képes oldatban tartani a tejfehérjét. A tejfehérje kicsapodasabdl adodd probléma
megoldasaként ezt kdvetden NH;-oldatot (ARISTAR, VWR) hasznaltam, vizsgéalva, hogy az
oldat alkalmazasa milyen toménységben optimalis.

A vizsgalt koncentraciok megegyeznek a Triton X-100 oldat esetén ismertetekkel.

3.4. A mintak elemtartalmanak meghatarozasahoz alkalmazott késziilékek

3.4.1. A7 ICP-OES késziilek bemutatasa

Az elemanalitikai meghatarozasokhoz iCAP 6300 Dual (ThermoFisher Scientific) tipusu

induktiv csatolasti plazma optikai emisszios spektrométert (ICP-OES) alkalmaztam (3. kép).

s A késziilék mérési elvének rovid Osszefoglaldsa: a
"~ mintaoldatot porlasztassal aeroszolld alakitva gazarammal
juttatjuk az induktiv csatolasti plazmdba, amelyben a minta

4 komponensei elparolognak, atomizalodnak, a keletkezd
~ 8 szabad atomok, ionok gerjesztddnek, és az egyes elemekre
jellemzd frekvenciaja fotonokat bocsajtanak ki. A plazma
fényemissziojat optikailag felbontva, az elemek adott

3. kép: ICP-OES késziilék ) ) o .
(forrds: sajat) hulldmhossziisag vonaldnak intenzitasat mérjiik.

Az elemzések sordn az 4ltalam vizsgalt elemeket €s az alkalmazott vonalak hullamhosszat a 4.

szamu tablazatban foglaltam 6ssze. Az ICP-OES késziilék paramétereit €s beallitasi értékeit

az 5.- 6. tablazat tartalmazza.
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4. szamu tablazat: A vizsgalt elemek kimutatdasa adott hullamhosszokon

Hullimhossz Hullimhossz Hullimhossz
Elem Elem Elem
(nm) (nm) (nm)
277 883 218,718 217,854
o 278,074 234 348 Réz (Cu) 224 700
Magnézium (Mg) 279 553 Vas (Fe) 238,204 324 754
280,270 240438 227,396
285,213 259940 216596
J46,152 2R1,.3872 J4E6 445
Aluminium (Al) | 257,312 257810 groncium (sn | 407771
236,708 259374
216,556 Mangan (Mn) 260,569 421,552
Nikkel (Ni} 231,604 261,020 460,733
341 47h 204 820 182 591
228616 230424 . 182,641
230,786 Barium (Ba) 233527 Bor (8) 208,959
Kobalt (Co) : : :
237 8BR2 455403 249 733
238,892 202 548 214 438
205 560 Cink (Zn) 206,200 Kadmium (Cd) 226502
Krém (CP) 206,167 213 85k 228 802
206,550 Glom (Pb) 220353 | Molibdén (Mo |—202.020
267 716 216,995 217,035
5. szamu tablazat: Az ICP-OES késziilék paraméterei
Paraméterek Ertek
RF teljesitmeény: 1.4 kW
Hiitégaz aramlasi sebesség: 13,5 dm’min
Segedgaz aramlasi sehessag: 0,9 dr i
Porlasztogaz aramlasi sehesseg: | 0,91 A mmin™
Mintaaramlasi sebesség: 0,47 Cor it
Pole Bias: 18,0
Hexapole Bias: SR
He CCT gazkeverek: 6 oo rmin
Ismeétlésszam (main run): a2 db
Meérési idd (dwell time): 100 ms
Kiolvasasok szama (sweep): 2 db

6. szamu tablazat: Az ICP-OFES kesziilék beallitasi értékei

ICP-OFES herendezés valtoztatott parameéterei

Kicsatolt teljesitmeny: 13507
Porlasztogaz aramlasi sebessége: 0,60 dm’min
Hiitdgaz aramlasi sebessége: 13 demrmin
Segédgaz aramlasi sehessége: 1,0 d’mmin”
Mintahetaplalas sebhessége: 1 e i
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3.4.2. A7 ICP-MS késziilek bemutatdsa

Az analitikai meghatarozasokhoz Thermo Scientific X-Series 2 Quadrupole tipust induktiv

|

csatolasu plazma tomegspektrométert (ICP-MS) alkalmaztam
(4. kép). Az induktiv csatoldsu plazma tomegspektrometrias
modszer elve a kovetkezd: az induktiv csatolasti plazmaba
(ICP) bevitt oldatmintdban [évé elemekbdl a plazma
B hémérsékletén (6000-8000 K) szabad atomok, illetve termikus

ionizacioval (elemi mindségtdl fiiggd mértékben) ionok

4. kep: ICP-MS késziilek
(forras: sajat) keletkeznek, melyek — a tdmegspektrométerbe (MS) vezetve —

tomeg/toltés (m/z) hdnyados szerint idOben elvalasztva keriilnek detektalasra. A késziilék

mérési paramétereit a 7. szdmu tablazatban ismertetem.

7. szamu tablazat: Az ICP-MS késziilék mérési paraméterei

Paraméterek Ertek
RF teljesitmeény: 1.4 kW
Hiitégaz aramlasi sebesség: 13,5 dm’min
Segedgaz aramlasi sehessag: 0,9 dr i
Porlasztogaz aramlasi sehesseg: | 0,91 A mmin™
Mintaaramlasi sebesség: 0,47 Cor it
Pole Bias: 18,0
Hexapole Bias: SR
He CCT gazkeverek: 6 oo rmin
Ismeétlésszam (main run): a2 db
Meérési ido (dwell time): 100 ms
Kiolvasasok szama (sweep): B dh

A késziilék alkalmas a kis koncentraciok meghatarozasan tul az izotoparany meghatarozasara
is. A kis koncentracidok analizise soran fellépd zavard hatasok kikiiszobdlésére igynevezett
iitkozési cellas (CCT) mérési modszert alkalmaztam.

A vizsgalatok soran bels¢ standard alkalmazésara is sziikség volt, hogy a zavar6 hatdsokat ki
tudjuk kiiszobolni. A belsd standard olyan elemet vagy elemeket jelent, melyek el6éfordulési
valdszinlisége a vizsgalt mintdban nagyon csekély. Az éltalam belsd standardként alkalmazott
elemek az In, az Rh és a Te voltak (100 pg/L).

A vizsgalt elemek mért izotdpjait a 8. szamu tablazatban foglaltam 6ssze.
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8. szamu tablazat: A vizsgalt elemek ICP-MS késziilékkel mért izotopjai

Az elem neve hIért izotopok Az elem neve hIért izotopok
Aluminium (Al ) Kohalt (Co) P
B llB SEC
or (B) Krom (Cr) -
24N[g 53[:1_
Magnéziuom (Wg)
ESN[g SEFE
= Vas (Fe) =
MMangan (VIn) n Fe
63 et
Réz (Cu) Cu Stroncium (Sr) it
ESC EES
u r
01 87n
Nikkel (i) Bl Cink (Zn) 7o
B4 B7n
135Ba EDrﬁPb
Barium (Ba) . Olom (Ph) 2075y,
13’.-‘BEt EDEPb
QSMO lllil(j d
L 111
Molibdén (Mo) Mo Kadmium (Cd) Cd
S‘TMO 112[3 d
QEMO 114[3 d
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4. EREDMENYEK ES AZOK ERTEKELESE

Ebben a fejezetben a mérési eredményeken keresztiil mutatom be, hogy az eltérd
mintaelokészitési modszerek milyen hatdssal vannak a tehéntejben talalhatd kiilonbozo
makro- ¢s mikroelemek meghatdrozhatosagara. Az ICP-MS mérési paraméterének
optimalizalasaként ismertetem, hogy mely izotépon/izotdpokon érdemes az egyes elemek
koncentracidjat meghatarozni, illetve az ICP-OES tekintetében bemutatom, hogy adott elem
tejmintaban talalhatd mennyiségének meghatdrozadsdhoz, mely emisszios vonalon ajanlott az

elemezés.

4.1. Szarazanyag- és hamutartalom meghatarozas eredményeinek értékelése

A vizsgéalataimhoz felhasznalt kiilonb6zé zsirtartalmi  tehéntejek szarazanyag- ¢és

hamutartalmat a 9. szdmu tablazatban foglalom 6ssze.

9. szamu tablazat: A vizsgalt tehéntejek szarazanyag- és hamutartalma

Tej
Zsirtartalom (%) 15 28 3,6 3,6-4,0
Szarazanyag-tartalom (g) | 0,5684 +0,0055 [ 0,5862 + 0,0057 | 0,6121 + 0,0060 [ 0,6283 % 0,0061
Szarazanyag-tartalom (%) | 12,28 + 0,030 | 12,33 + 0,031 | 12,36 + 0,032 | 1240 + 0,032
Hamutartalom (g) 0,0351 +0,0007 | 0,0362 + 0,0008 | 0,0378 + 0,0008 | 0,0388 + 0,0009
Hamutartalom (%a) 0,74 + 0,011 075+0,013 | 076+0014 | 077+0015

A szérazanyag- ¢és hamutartalom meghatdrozas fenti tablazatban bemutatott eredményeit
felhasznaltam az ICP-MS-sel torténdé méréshez, illetve a zart térben, mikrohullamu
energiakozléssel végzett nedves roncsoldas kivitelezéséhez sziikséges szamitasok
elvégzéséhez.

Az ICP-MS-sel végzett vizsgalatok esetében az analizdlandé minta-oldat Osszes oldott
asvanyi-anyag tartalmanak 0,1% alatt kell lennie ahhoz, hogy a késziilék gond nélkiil tudjon
iizemelni és a magas asvanyi-anyag tartalom miatt ne j6jjon létre sokirakddas a konuszokon,
ezaltal megeldzve, illetve kikiiszobolve az érzékenység romlasanak problémajat.

A leirtaknak megfeleléen a tejek hamutartalmdt meghatarozva megéllapitottam, hogy
minimalisan mekkora higitdsra van sziikség ahhoz, hogy az Gsszes oldott asvanyi-anyag
tartalom 0,1% alatt maradjon. A vizsgalt tejek hamutartalma 0,74% ¢és 0,77% kozotti volt,

ezért a legkisebb higitas mértékét 10-szeres értékben allapitottam meg.
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Mikrohulldmua roncsolds esetén jellemzdéen 0,5 g koriili szarazanyag keriil bemérésre. A tej
szarazanyag-tartalmabol adodoan — mely az altalam vizsgalt mintak esetén 12,28% és 12,40%

kozotti volt — a mikrohullamu roncsolas soran 5 ml tejet mértem be a teflon bombékba.

4.2. A vizsgalt elemek koncentraciojanak meghatarozasahoz idealis hullimhosszak

Az elemanalitikaban elterjedt késziilékekkel végzett vizsgalatok sordn a berendezések mérési
paramétereinek optimalis bedllitdsa épplgy feltétele a pontos mérésnek, mint az adott elem
mennyiségi analiziséhez megfeleld mintaeldkészitési modszer alkalmazasa.

Az ICP-OES késziilék mérési paraméterének optimalizalasaként vizsgaltam, hogy a
tejmintdban  taldlhatd egyes elemek mennyiségének meghatarozasdhoz milyen
hulldmhosszusagl vonal alkalmazasa idedlis.

A vizsgalataim soran kapott eredmények alapjan a kiilonb6zé makro- és mikroelemek

crcr

szamu tablazatban mutatom be.

10. szamu tablazat: A vizsgalt elemek kimutatasahoz idealis hullamhosszak

Hullamhossz Hullamhossz Hullamhossz
Elem Elem Elem
(nmy) (nm) {nm)

Aluminium (Al) 236 705 Kohalt (Ca) 2358 892 Nikkel {Ni) 341 476
Barium (Ba) 455 403 Kram (Cr) 205 560 Olom (Ph) 220,353
Bar (B) 249 733 Magnézium (Mg) 277 833 Réz (Cu) 324 754
Cink (Zn) 213 356 Mangan (Mn) 259 373 Stroncium (51} 407 771
Kadmium (Cd) 228 802 Molibdén (Mo) 202030 Vas (Fe) 261,392

Az egyes elemek mennyiségének meghatdrozasahoz ideédlis hulldmhosszisagii vonal
kivalasztasanal az adott hulldimhosszon mért jelintenzitds nagysagan tal, az egyes
hullamhosszokon esetlegesen fellépd zavard hatasokat, azok mértékét, valamint a kiilonb6zo
hullamhosszakon a spiking soran kapott visszanyerési szazalékokat, €s a kapott kalibracios
gorbe linearitdsat is figyelembe vettem. Az optimalis hullimhosszak megallapitasakor
tekintettel voltam tovabba az adott elem tejben [évé mennyiségének kiilonb6zo
hullamhosszakon torténd mérése soran kapott eredményekre is. Ez alapjan az egyes elemek
koncentracidjanak meghatarozasara iranyuld vizsgalatok lehetdségét kizartam azokon a
hullamhosszakon, melyeken kimutatési hatar alatti értéket mértem.

A fent leirtak alapjan megallapithato, hogy magnézium tartalom meghatarozasahoz a vizsgalt
vonalak koziil a 280,270 nm hulldmhosszu nem alkalmazhat6, mivel a kalibracios gorbe ezen

vonal esetén nem linearis. A 279,553 nm, illetve a 285,213 nm hullamhossz(i vonalak bar
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0-50 ppm, illetve 0-100 ppb koncentracido tartomanyban linearis kalibracios gorbével
rendelkeztek, azonban az alkalmazni kivant teljes méréstartomanyban ez a megallapitas nem
érvényes, igy e vonalak szintén nem alkalmazhatéak. A magnézium tartalom
meghatarozdsdhoz a vizsgalt vonalak koziil a 279,079 nm, valamint a 277,983 nm
hulldmhosszisagl egyardnt megfelelonek tiint. Az emlitett két hulldimhossz koziil az utobbi
esetén azonban azt tapasztaltam, hogy ¢érzékenyebb a kalibracios gorbe, igy e
hullamhosszasagu vonalat érdemes alkalmazni magnézium tartalom meghatarozas esetén.

A vizsgalatok soran kapott eredmények alapjan elmondhaté, hogy a 224,700 nm-es
hulldmhossz tehéntej minta esetén réz mennyiségi analizisére nem megfeleld, mivel ezen
hullamhosszon a megnovekedett hattér zavard hatdssal van a mérés pontossidgara. A
217,894 nm, a 324,754 nm ¢és a 327,396 nm hullamhosszusagu vonalak koziil jelintenzitas
alapjan a 324,754 nm-en érdemes a mérést elvégezni.

A mintdban 1évé nikkel koncentraciojdnak vizsgalatdhoz leginkabb alkalmas vonal
hullamhossza 341,476 nm. Nikkel tartalom meghatarozds a 231,604 nm hulldmhosszu
vonalon is elvégezhetd, ezen a vonalon azonban gyengébb jelintenzitdst tapasztaltam. A
216,556 nm hulldmhosszusagh vonal nem alkalmazhat6, mivel a vizsgalatok soran e vonalon
kimutatasi hatar alatti értékeket mértem.

Cink tartalom meghatarozasdhoz optimalis hulldmhossz kivalasztasnal — a jelintenzitas
kivételével — valamennyi figyelembe vett paraméter esetén kapott értékek kozel azonosak
meghatarozasara iranyuld vizsgalatok elvégzéséhez az ICP-OES késziilék plazméjanak
fényemissziojat felbontva a 213,856 nm hullimhosszusagt vonal intenzitasat ajanlott mérni,
hiszen a vizsgalt vonalak koziil ezen esetben volt a legnagyobb a jel eréssége.

Aluminium esetén a megfeleld vonal megvalasztisandl a dontd szempont a spiking soran
kapott visszanyerési szazalék volt, mely alapjan a 236,705 nm hulldimhossz a megteleld.

A bor koncentracidjanak meghatarozasa soran tapasztaltakbol kifolydlag a 182,591 nm
hullamhosszl vonal nem hasznalhato, mivel e hullamhosszon kimutatasi hatar alatti értékeket
mértem. A bor 182,641 nm-es szinképvonala kozel esik a kén 182,621 nm hulldimhosszu
analitikai vonalahoz, mely zavar6 hatast fejt ki a bor emlitett vonalon térténd meghatarozasa
esetén. A 208,959 nm-es €s a 249,733 nm-es hullamhosszak koziil jelintenzitas alapjan az
utobbi a megfeleld.

A barium mennyiségét 230,424 nm-en mérve szinte minden esetben kimutatdsi hatar alatti
értéket kaptam, igy a masik két vizsgalt hulldmhossz koziil jelintenzitds alapjan a

455,403 nm-en érdemes vizsgalatokat folytatni.
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Molibdén esetén a 317,035 nm-en, 6lom esetén a 216,999 nm-en torténd mérés lehetdségét
azért zartam ki, mert ezeken a hullimhosszakon kimutatasi hatar alatti értékeket mértem, igy
202,030 nm-en, az 6lom mennyiségét pedig a 220,353 nm-en mérve kaphatunk megfelelden
pontos eredményeket.

Kadmium esetén a 214,438 nm-en, krom esetén a 206,550 nm-en a megndvekedett
hattérsugarzas jelent0s zavard hatést fejtett ki. A tobbi vizsgalt vonal koziil a spiking soran
tapasztaltak alapjan kadmiumnal a 228,802 nm, kromnal pedig a 205,560 nm a megfeleld
hulldmhossz.

Kobalt tartalom meghatarozashoz a 238,892 nm, a mintdban 1évé mangan koncentraciojanak
vizsgélatahoz pedig — a jelerésségen tul, a mérések soran kapott visszanyerési szazalékok
alapjan is — a 259,373 nm az idedlis vonal hullamhossza.

Vas tartalom meghatarozashoz 261,382 nm, mig stroncium koncentraci6janak méréséhez a
407,771 nm hullamhossz az idealis. El6bbi esetén a dontd szempont a kapott visszanyerési
széazalék, az utdbbindl pedig a jelintenzitas volt.

Az egyes vonalak esetén a megndvekedett hattér emissziot okozhatta szort fény, valamint a
tejben viszonylag nagy koncentracidban jelenlévé magnézium, kalcium ¢és kalium
ion-elektron rekombinacidjabol szarmazé folytonos sugarzas.

A kiilonb6zd hulldmhossziisagi vonalakon torténd mérés sordn fellépd zavard hatasok egyik
tovabbi oka a konnyen ionizdlhaté elemek altal kivaltott matrixhatas, hiszen a tehéntejben
nagy koncentracioban fordulnak eld kis ionizacios energidval rendelkezd elemek (kalium,
natrium, kalctum).

Tovabbi zavard hatést fejthettek ki a minta elokészitéséhez felhasznalt salétromsav, illetve
nagy tisztasagu viz, hiszen a mérendd elem hatterének megvaltozasat okozhatta a plazmaba
juto disszocialtatlan N, molekuldk és az ott keletkezd OH, NO, CO gydkok emisszidja.

A fentiek alapjan hangstlyozandd, hogy az analitikai vonalak megvalasztdsa az induktiv

csatolast plazma optikai emisszids modszer esetén kitiintetett figyelmet igényel.

4.3. A vizsgalt elemek koncentraciojanak meghatarozasahoz idealis izotopok

Az ICP-MS mérési paraméterének optimalizalasaként vizsgaltam, hogy mely
1zotdpon/izotdpokon érdemes a kiilonboz6 elemek koncentraciojat meghatarozni.

A vizsgalt teymintdk Al, Mn és Co tartalmanak ICP-MS késziilékkel torténd meghatarozasat
egyetlen természetes izotopjukon végeztem. B esetén a laboratoriumi tapasztalatok alapjan

szintén egy izotopon végeztem el a mérést.

30



ro.m

A mérési eredmények alapjan az egyes elemek mennyiségének kovetkezd izotopokon torténd
vizsgalatat zartam ki spektralis zavaras miatt: >*Mg, **Cr, °"Fe.

A spektralis zavarast az emlitett izotopokon poliatomos zavards okozta. Poliatomos zavaras
esetén a minta matrixban, plazmagazban, valamint a mintael0készitéshez hasznalt oldatban
jelenlévd atomok poliatomos ionokka allnak 6ssze, melyek tomege megegyezhet a mérendd
izotop tomegével. Ilyen poliatom a vizsgalt tehéntej mintdk esetén a '>C",, mely a **Mg-ra
van zavard hatassal, valamint az *’Ar'’C" és az *°Ar'°O" mely a mintdban 1év6 >*Cr
mennyiségének meghatarozasa soran bir jelentds zavaré hatassal. A >’Fe esetén valoszintileg
az **Ar'’OH" okozta a zavarast.

A zavar hatast kifejté poliadduktumok képzédéséhez sziikséges '*C a mintéban talalhato
szerves-anyagokbol szdrmazott, hiszen roncsolas mentes mintaelokészités esetén, az egyes
elemek mennyiségének meghatarozasa a mintaban taldlhato szerves alkotok mineralizalasat
mellézve tortént, ebbdl adoddan az eldkészitett minta-oldatok jelentds szén-tartalommal
birtak. Tovabbi zavar6 hatast kifejtd poliadduktumok a kiilonb6zd mintaeldkészitési
moédszerek soran felhasznalt nagy tisztasag vizb6l szarmazé '°0, illetve '"OH, valamint az
ICP-MS késziilék mitkodéséhez szitkséges plazmagazbol szarmazo *°Ar és *°Ar-bol mas
atomokkal, ionokkal 6sszekapcsolddva képzddtek.

Spektralis zavaré hatasként a Mo és '*°Ba izotopok esetén izobar zavarés felléphet, hiszen a
**Mo esetén izobar atfedés johet létre a *°Zr és a *°Ru izotopokkal, **Ba esetén pedig a **La
és a "*Ce izotopokkal. A barium 138-as tomegszamu izotépja a legnagyobb természetes
gyakorisaggal eléforduld izotop, ezért a nyom- és ultra-nyomkoncentraciéban jelenlévé Ba
meghatarozdsdhoz célszerli ezt hasznalni, mivel ez biztositja a legkedvezdbb kimutatasi
hatart. Mivel az izobar atfedések altal okozott nehézség bizonyos mértékig fligg a minta
matrixtol, illetve a meghatarozand6 elem mintaban talalhatd koncentracidjatol ezért az izobar
atfedés eléfordulasanak esélye a **Ba izotop esetén csekély, hiszen altalanosan elmondhato,
hogy a tejmintaban 16v6 Ba koncentracioja jelentésen meghaladja a kis gyakorisag **La-ét
és a ®Ce-ét. A *®Mo esetén fellépd izobar zavaras esélye is alacsony, hiszen a Zr, illetve Ru
tehéntejben vald eléforduldsanak valosziniisége szintén kicsi, illetve amennyiben eléfordul
koncentracidja a Mo-hez képest elhanyagolhato6.

Bizonyos elemekbdl (]23Te, ”9Sn, 8OKr, 192p¢ g stb.) kétszeres toltésti ionok képzddhetnek,
melyek szintén zavard hatassal vannak a mérés pontossagara. Az ilyen zavard hatést kifejtd
elemek tehéntejben 1év6 mennyisége altalaban nem szdmottevd, igy e hatas érvényestilésének

lehetdségétdl eltekintettem.
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A mérési eredmények alapjan a tejben 1év6 Cd mennyisége nem vizsgalhato, a '''Cd, ''*Cd,
hatar alatti értékeket kaptam.

A kovetkezd izotopokon torténd vizsgalat lehetdségét az egyes izotopokon végzett mérés
alacsony érzékenysége miatt zartam ki: *°Sr, *'Ni, *Ni.

A 11. szamu tablazatban Osszefoglalom, hogy a tehéntej mintaban 1évé egyes elemek
koncentraciéjat a vizsgalati eredmények alapjan, mely izotdpon/izotopokon ajanlott
meghatarozni.

erer

ajanlott izotopok

Az elem neve Meért izotopok Az elem neve Mért izotopok
Aluminium (Al) 27 ) Mangan (Mn) P hn
135Ba 95M0
Rarium a 13EE E'EM
Ba) e Molibdén (Mo) —
Ea Mo
Bor (B) Ny "o
%7 Nikkel (I¥i) 13
{Cink (El'l) ﬁ?zn EDEPb
EEZn Dlum {Pb) EDTPb
Kadmium (Cd) N0y 2By,
ESCu
Kobalt (Co) Fo Reéz (Cu) =
Cu
Krom (Cr) By Stroncium (Sr) By
Magnezium (IVIg) stg Vas (Fe) e

A vizsgalati eredmények tovabbi ismertetése soran, az egyes elemek esetén a kovetkezd
izotopokon mért koncentracidkat veszem figyelembe: ”B, 25Mg, 27Al, 5 3Cr, Mn 56Fe, 59Co,

SONi, %5Cu, Zn, **Sr, ®Mo, ''°Cd, '**Ba, 2°*Pb.
4.4. Spiking adatok értékelése

Kutatomunkam sordn bizonyos rendszeres hibdk kimutatasanak érdekében spiking-ot
alkalmaztam. A mintdkhoz multielemes standard torzsoldatot adva vizsgaltam, hogy a

kiilonb6zé mintael0készitési modszerek hatdsara milyen valtozas kovetkezhet be a minta
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Osszetételében az dsvanyi-anyagok tekintetében. Abban az esetben, ha az adott
mintaelokészitési modszert alkalmazva a meghatdrozni kivant elem analizise soran, a
koncentraci6-novekményre nézve a visszanyerés gyenge (80% alatti) vagy 120%-ot
meghalad6, megallapithato, hogy azon elem vizsgalatara az adott mintael6készitési modszer
megfeleld pontossaggal nem alkalmazhatd, tehat a mintaeldkészitési modszer az adott elem
mennyiségi vizsgalata esetén jelentdsen torzit.

Spiking soran kapott eredmények értelmében a 15 vizsgalt elembdl hamvasztds esetén 8§,
nedves roncsolast nyitott rendszerben végezve 14, mikrohulldmu roncsoldst alkalmazva pedig
valamennyi elem esetén a visszanyerési szazalék megfelelt az elvartaknak.

A kiilonboz6 zsirtartalma tehénteymintak Ba, Fe, Mg és Sr tartalmanak meghatarozasara
iranyuld analitikai vizsgéalatok sordn mintaeldkészitési modszerként hamvasztast, nyilt
rendszerben atmoszférikus nyomason, valamint zart térben mikrohulldmt energiakozléssel
végzett nedves roncsolast alkalmazva az emlitett elemek esetén a koncentracid ndvekményre
nézve a visszanyerés 90% ¢€s 110% kozotti volt.

A multielemes standard oldat formdjdban a mintdkhoz adott Al mennyiségének
meghatarozdsa esetén a visszanyerés mértéke hamvasztast kovetéen 90,85%, nedves
roncsolast nyilt rendszerben atmoszférikus nyomason végezve 91,90%, mikrohullamua
roncsolas esetén pedig 95,18% volt. Mo esetén hamvasztast kovetden 84,65%-0s, nyilt
rendszerben atmoszférikus nyomdson torténd nedves roncsolas sordn 93,42%-o0s, zart térben
mikrohullamu energiakodzléssel torténd elokészités kovetden 100,61%-o0s visszamérhetdséget
tapasztaltam.

A mintdkhoz adott Co mennyisége hamvasztas esetén 83,92%-ban, nyilt rendszerben
atmoszférikus nyomason végzett nedves roncsolds kovetden 93,51%-ban, mikrohullamt
roncsolas esetén pedig 96,31%-ban volt visszamérhetd. Mn tartalom meghatarozasa esetén
hamvasztast kovetden 83,31%-0s, nedves roncsolast nyilt rendszerben, valamint zart térben
mikrohullamu  energiakozléssel — végezve pedig 92,31%-o0s, illetve  91,99%-o0s
visszamérhetdséget tapasztaltam.

Az el6zdekben leirtak alapjan megallapithatd, hogy a vizsgalt mintdban taldlhatd szerves
anyagok elroncsolasara iranyuld mintaelokészitési modszerek barmelyikét alkalmazva, a
spiking adatok ¢értékelése alapjan, az eddig emlitett elemek tehéntejmintaban 1évo
koncentracidjaban + 20%-ot meghalado valtozas nem kovetkezik be.

A Cd, Cr, Cu, Ni, Pb és Zn koncentracidjanak meghatidrozasa sordn nyilt rendszerben,
valamint zart térben mikrohullamua energiak6zléssel végzett nedves roncsolast kovetd mérés

soran kapott eredmények, illetve a hamvasztast kovetd vizsgalat kovetkeztében kapott
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értékek, B esetén pedig, valamennyi mintaeldkészitési modszert kovetden kapott
visszanyerési szazalékok kozott 20%-ot meghalado eltérés volt megfigyelhetd.
Az emlitett mikroelemek koncentraciojanak — kiilonbozd elokészitési eljarasokat kovetd —

meghatarozasa soran kapott visszanyerési szazalékokat a 2. szdmu abran szemléltetem.

Visszanyerési szazalékok

140

120
< 100 " I | L I -
% L B Hamvasztas
E 80 M Atm. roncsolds
N
Z 60 = — MW roncsolas
= 40
D
> 20

O T T
B Cd Cr Cu Ni Pb Zn
Elemek

2. szamu dbra
A B, Cd, Cr, Cu, Ni, Pb és Zn koncentraciojanak kiilonbozd elokeszitési eljarasokat kdvetd meghatarozadsa
soran kapott visszanyerési szazalékok

A hamvasztast kovetd mérés soran kapott visszanyerési szazalékok alapjan a modszer nem
alkalmas a tehéntej Cd, Cr, Cu, Ni, B, Zn és Pb tartalmdnak meghatarozaséra, hiszen ezen
elemek esetén a visszanyerés mértéke nem éri el a 80%-ot. A mintdhoz adott Cd
mennyiségének csak 56,22%-a, a B mennyiségének pedig 22,55%-a volt visszamérhetd. Cr
esetén ez az érték 70,55%, Cu-nél 36,77%, Zn-nél 39,18%, Ni valamint Pb esetén 21,04%,
illetve 31,66% volt. A mintdhoz adott B mennyisége nyitott rendszerli roncsolast kdvetd
vizsgalat esetén is csak kis mennyiségben (58,12%) volt visszamérhetd, mig mikrohullamu
roncsolassal pedig 97,28%-ban. Tejminta B tartalmanak meghatdrozasara mintaeldokészitési
modszerként az elézdekben emlitettekbdl adédoan mikrohulldimi roncsolds alkalmazasa
ajanlott.

A tehéntejben talalhato Cd, Cr, Cu, Zn, N1 valamint Pb mennyiségének vizsgalatara a spiking

soran kapott eredmények alapjan tehat az atmoszférikus nyomason nyilt rendszerben, illetve a

zart térben mikrohullamu energiakozléssel végzett nedves roncsolds alkalmas, hiszen ezen
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mintael6készitési modszerek esetén az emlitett elemekre nézve a visszanyerés 80% ¢és 120%
kozotti volt.

Nyilt rendszerben atmoszférikus nyomason végzett nedves roncsolds esetében a spiking soran
a mintdhoz adott Zn 92,31%-at, a Ni 94,56%-at, a Cd 93,52%-4t és a Cu 98,23%-4t nyertem
vissza. A Cr-nak 89,21 %-a, az Pb-nak 85,53%-a, a B-nak pedig minddssze 58,12 %-a volt
visszameérhetd.

Mikrohulldma roncsolast végezve ezek az értékek a kovetkezoképpen alakultak: a Ni
95,05%-a, a Cu 100,73%-a, a Cd 97,63%-a, az Pb-nak 101,53%-a, a Zn-nek 106,72%-a, a B
97,28%-a, a Cr-nak pedig 101,23%-a volt visszamérhetd.

4.5. Tehéntej minta elemtartalmanak mérhetosége kiilonb6z6 mintaelokészitési
modszerek esetén

Amennyiben a mintaeldkészités sordn nem hasznaltam multielemes standard oldatot, csak
magaban a tehéntejben talalhaté elemek koncentraciojat vizsgaltam az aldbbiakban leirtakat
tapasztaltam.

Al, Ba, Fe, Mg, Mo ¢és Sr esetén a kiilonbdzé mintaelokészitési modszereket kovetden mért
értékek kozott az eltérés nem volt nagyobb, mint 10%.

Co, Cu, Cr, Mn ¢és Zn esetén a nyilt rendszerben, illetve a zart térben végzett nedves
roncsolast kovetden kapott mérési eredmények kozotti kiilonbség kisebb volt, mint 10%,
hamvasztast kovetéen azonban ezekhez az értékekhez viszonyitva 15-70%-kal kisebb
értékeket mértem. B esetén a nedves roncsolast nyilt rendszerben végezve a mikrohulldamu
roncsolas soran kapott eredményhez képest mintegy 40%-0s veszteséget tapasztaltam. A B
mennyisége hamvasztast kovetden kimutatasi hatar ala csokkent. A mikrohulldmu roncsolast
kovetden kapott Pb koncentracidnak, nyilt rendszerben torténd roncsolassal 85%-at,
hamvasztassal pedig kevesebb, mint 40%-at tudtam mérni. Ni és Cd esetében a mikrohulldmu
roncsolast és a nyilt rendszerben, atmoszférikus nyomason torténd nedves roncsolast kovetd
mérés esetén kapott eredmények kozotti eltérés nem volt nagyobb, mint 20%. Hamvasztas
esetén a mikrohullamu roncsolast kdvetd mérés soran kapott eredményhez képest jelentds

vesztes€g volt tapasztalthato.
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4.6. Kozvetlen higitast koveto analitikai vizsgalat soran kapott eredmények értékelése

Kozvetlen higitds esetén a mintaban maradt szerves anyagok szerves matrixként koriilveszik a
mérendd elemeket, mely altal a mintaban 1évé dsvanyi anyagok mennyiségének mérhetdsége
jelentdsen torzul. A mintdban talalhatd szerves molekuldk altal okozott zavard hatas
csokkentésének egyik lehetséges modja a vizsgalandd minta higitdsa. A minta higitasa soran
a minta matrixdnak relativ mennyisége ugyan nem csokken a mérendd elemhez képest,
viszont az abszolut mennyisége az eldkészitett minta-oldatban igen.

A vizsgalt tejek 0,74% és 0,77% kozotti hamutartalommal rendelkeztek. Az ICP-MS
megfeleld miikodéséhez a vizsgalt minta oldott dsvanyi-anyag tartalmanak 0,1% alattinak kell
lennie, ennek megfelelden a legkisebb higitds mértékét 10-szeres értékben allapitottam meg.
A minta higitasaval ugyan csokkenthetd a matrixhatas, ugyanakkor nem hasznalhat6 olyan tul
csokkentené. Ennek megfeleléen a legnagyobb higitas mértékét 100-szoros éErtékben
hataroztam meg.

A fent leirtakbdl kifolyolag a rendelkezése allo tejmintakbol 10-szeres, 25-sz6ros, 50-szeres,
illetve 100-szoros higitast készitettem. A kiilonbozd higitasi faktora oldatok altal azt
vizsgaltam, hogy az egyes elemek mennyiségének ily modon torténd meghatarozasdhoz
mekkora higitasra van sziikség.

A vizsgéalati eredmények alapjan a mintdban taldlhatd szerves anyagok elroncsolasara
iranyuld mintaelokészitési modszerek koziil a zart térben, mikrohullamu energiakdzléssel
végzett nedves roncsolas bizonyult a legjobbnak, igy e méddszert kdvetd mérés soran kapott
adatokat vettem referencia értéknek arra nézve, hogy megallapitsam, hogy kozvetlen
higitassal mely elemek vizsgéalhatoak, illetve a kiilonb6z6 elemek mennyiségének
meghatarozdsdhoz mekkora higitas sziikséges. A mikrohulldmt roncsolds és a kozvetlen
higitas sordn kapott eredmények Osszehasonlitasakor célom nem az volt, hogy pontos
egyezést talaljak, hanem hogy megkeressem az egymashoz kozeli (£20 %) értekeket.

A mikrohulldmt roncsolassal el0készitett mintdkban és az eltérd higitasut minta-oldatokban
tablazatban ismertetem, az egyes elemek mennyiségének megfeleld pontossaggal torténd

meghatarozasdhoz sziikséges higitds mértekeét
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12. szamu tablazat: Adott elem tehéntejmintaban talalhato mennyiségének meghatarozdasahoz

sziikséges higitas mértéke

Higitas meértéke
Elem
10X 25X S0X 100X
Aluminium (Al) + + - -
Barium {Ba) + + - -
Bor (B) + + - -
Cink {(Zn) - + + +
Kadmium (Cd) + - - -
Kohalt (Co) + - - -
Krom (Cr) + - - -
Magnézium (Mg) - - + +
Mangan (VIn) + + - -
Molibdén (o) + + - -
Nilkkel (Ni) - - - -
Olom (Ph) + - - -
Reéz (Cu) + - - -
Stroncium (Sr) + + - -
Vas (Fe) + + - -

Az eredmények alapjan a tejben taldlhaté Al, Ba, B, Mn, Mo, Fe ¢és Sr mennyiségének
meghatarozasahoz 10-szeres, illetve 25-sz616s higitas is, a Cd, Co, Cr, Pb, Cu mennyiségének
meghatarozdsdhoz pedig csak 10-szeres higitds alkalmas. A Mg koncentracidjanak
meghatarozashoz 50-szeres, illetve 100-szoros, Zn mennyiségének meghatdrozasdhoz pedig
25-sz010s, 50-szeres, valamint 100-szoros higitas is megfeleld.

Ni esetén a mikrohulldmt roncsolast és a kozvetlen higitast kovetd mérés soran kapott
eredmények kdzott nem talaltam egymashoz kozeli értékeket.

A kétféle minta-el0készitési modszert kovetd mérés soran kapott eredmények kozott 10%-nal
kisebb eltérést tapasztaltam a Ba, Al, Cu, Fe, Cr, Mg, Sr, Cd, Mo ¢és Pb esetén. A B, Zn, Mn,
Co mennyiségének meghatarozéasa soran kapott értékek kozott a kiillonbség 10-20% kozotti
volt. Ni esetén az eltérés mértéke valamennyi esetben meghaladta a 20%-ot.

Kozvetlen higitds sordn vizsgaltam tovabba, hogy a tejfehérje — savas kémhatasu standard
oldatok miatti — kicsapodasdnak megakadéalyozaséara szolgdlo Triton X-100 oldat alkalmazasa
milyen koncentracidban optimdlis ahhoz, hogy homogén mintat kapjunk, hiszen a fehérje
kicsap6das miatt az analitikai miiszerek porlasztoja eltomddhet.

A vizsgalatok sordn a Triton X-100 oldat a 10-szeres, és 25-sz0ros higitasi mintaoldatok

esetén egyik vizsgalt koncentracidban sem tudta oldatban tartani a tejfehérjét.

37



A tejfehérje kicsapodasabol adodd probléma megoldasaként ezt kdvetden NHjz-oldatot
hasznaltam. Ebben az esetben szintén vizsgaltam, hogy az emlitett oldat alkalmazésa milyen
toménységben idealis.

A vizsgalatok elvégzése soran azt tapasztaltam, hogy az NHs-oldatot a minta-elokészités
soran barmely vizsgalt koncentracidban alkalmazva homogén mintat kapunk.

Mivel a mintdhoz barmilyen reagenst adva a minta szennyezddhet, ezért az eldkészitd
miiveletek sordn a homogenitason tul torekedni kell a minél kisebb mennyiségli vegyszer
felhasznalasara is. Az el6zdekben leirtakbol megéllapithatd, hogy kozvetlen higitds soran az

NHj;-oldatot Gigy érdemes adagolni, hogy az el6készitett minta-oldat 0,001%-a legyen.
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5. KOVETKEZTETESEK ES JAVASLATOK

Kutatdmunkam egyik célja volt az ICP-OES ¢és ICP-MS mérési paraméterének optimalizalasa
tehéntej elemtartalmanak vizsgélatahoz.

Az ICP-OES esetén vizsgaltam, hogy a plazma fényemissziojat felbontva, milyen
hullamhosszasagu vonal intenzitdsat ajanlott mérni, adott elem tejmintdban 1évo
mennyiségének megfeleld pontossaggal torténd meghatarozasahoz.

Az egyes elemek mennyiségét kiilonféle hullimhosszokon mérve a kapott eredmények kozott
kiilonb6zoé mértéki eltéréseket tapasztaltam. Ezek az eltérések, a kiilonbozé hullimhosszakon
fellépd spektralis zavard hatasoknak, illetve az egyes vonalakon torténd mérés alacsony
érzékenységének koszonhetdek. Ez alapjan hangsulyozandd, hogy az analitikai vonalak
megvalasztasa az ICP-OES modszer esetén kitlintetett figyelmet igényel.

A vizsgalatok sordn kapott eredmények alapjan arra a kovetkeztetésre jutottam, hogy a
megfeleléen pontos mérés €rdekében Al esetén a 236,705 nm, B-nal a 249,733 nm, Ba-nal
455,403 nm, Cd-nal a 228,802 nm, Co esetén a 238,892 nm hullaimhosszu vonal intenzitasat
sziikséges mérni. A Cr-ndl a 205,560 nm, Cu esetén a 324,754 nm, Fe esetén a 261,382 nm,
Mg-nal a 277,983 nm, Mn-ndl a 259,373 nm, Mo-n¢l a 202,030 nm hulldmhosszon érdemes
vizsgalatokat folytatni. A mintaban 1évé Ni koncentracidoja a 341,476 nm-en, a Pb-¢ a
220,353 nm-en, mig a Sr-¢ a 407,771 nm-en, a Zn-¢ pedig a 213,856 nm-en hatdrozhatdé meg
kell6 pontossaggal.

Az ICP-MS esetén vizsgdlatokat végeztem arra nézve, hogy mely izotopon/izotopokon
érdemes a kiilonbozé elemek tejmintaban 1€vé koncentracidjat meghatarozni.

A munkdm soran kapott eredmények alapjdn, bizonyos izotopokon torténd vizsgalat
elvégzésének lehetdségét kizartam spektralis zavards vagy az adott izotdpon torténd mérés
alacsony érzékenysége miatt.

A vizsgalatok soran kapott eredmények alapjan elmondhato, hogy az egyes elemek mintaban
lévé koncentracidjanak meghatdrozasdhoz a kovetkezd izotopokon érdemes a mérést
elvégezni: 11B, 25Mg, 27Al, 53Cr, >Mn 56Fe, 59Co, 60Ni, 63Cu, 65Cu, 66Zn, 67Zn, 682n, 888r,
%Mo, **Mo, *"Mo, **Mo, '°Cd, 1*>Ba, *Ba, '*Ba, 2°Pb, 2’Pb, 2**Pb,

Kutatomunkank soran vizsgaltam tovabba, hogy az eltérd mintael6készitési modszerek —
hamvasztas, mikrohulldmi roncsolas, nyitott rendszerii roncsolas — milyen hatdssal vannak a

vizsgalando tejminta mért elemdsszetételére.
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A vizsgélatok sordn bizonyos rendszeres hibdk kimutatdsanak érdekében spiking-ot
alkalmaztam. A kapott eredmények alapjan a tehéntej Al, Ba, Fe, Mg, Mo, Mn, Sr ¢és Co
tartalmdnak meghatdrozasara iranyuld analitikai vizsgalatok esetén mintaelokészitési
modszerként mind a hamvasztas, mind a nyilt rendszerben, illetve zart térben mikrohullamua
energiakozléssel végzett nedves roncsolas egyarant alkalmazhato.

Az eredmények alapjan a Cd, Cr, Cu, Ni, Zn ¢és Pb tartalom megfeleld pontossaggal torténd
meghatarozasdhoz alkalmas mintael6készitési modszer a mikrohulldmu, valamint a nyitott
rendszerii roncsolas. A vizsgalt 15 elem koziil a B az egyetlen olyan elem, mely vizsgéalatahoz
mintaeldkészitési modszerként csak mikrohulldmu roncsolas hasznalhato.

Amennyiben a mintael0készités soran nem hasznaltam standard oldatot, csak magaban a
tehéntejben talalhaté elemek koncentraciojat mértem, az adott mintaeldokészitési modszert,
valamint ugyanazon moédszer spiking-ot is alkalmazd valtozatat kdvetd mérés soran kapott
eredmény kozott eltérések voltak tapasztalhatok. Ezek az eltérések azonban nem voltak
akkorak, hogy azok alapjan megcafolhat6d lenne a spiking adatok értékelése alapjan az adott
elemre vonatkozo optimalis mintaeldkészitési modszerre tett megéllapitas.

Osszességében elmondhatd, hogy a szoban forgd 15 elem koziil hamvasztas esetén 8, nedves
roncsolast nyilt rendszerben végezve 14, mikrohulliamii roncsolast alkalmazva pedig
valamennyi elem vizsgdlata esetén additiv hibat nem, vagy elhanyagolhaté mértékben
tartalmazo eredményeket kaphatunk.

A kozvetlen higitast kovetden kapott eredmények kiértékelése soran, a mikrohullamu
roncsolas esetén kapott eredményeket tekintettem referenciaértéknek, hiszen ez volt az a
szerves-anyagok elroncsolasara iranyuld mintaeldkészitési eljaras, mellyel mind a 15 vizsgalt
elem mintaban 1év6 koncentracidja megfeleld pontossaggal meghatarozhato.

A mikrohulldmii roncsolast ¢és a kozvetlen higitast kovetden kapott eredményeket
Osszehasonlitva elmondhat6, hogy mindkét médszer alkalmazhaté Zn, Mg, Al, B, Ba, Cd, Co,
Az eredmények alapjan a mintakban taldlhat6 Cd, Co, Cr, Pb, Cu mennyiségének
meghatarozasahoz 10-szeres, az Al, Ba, B, Mn, Mo, Fe és Sr meghatarozasahoz pedig 10-
szeres, illetve 100-szoros, Zn mennyiségének meghatarozasahoz pedig 25-sz6rds, 50-szeres,
valamint 100-szoros higitas a megfeleld.

A tejminta 10-szeres, 25-sz0ros, 50-szeres, illetve 100-szoros higitdsa esetén sem vizsgalhato

a N1 koncentracidja.
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Az elobbiekben emlitett elemek tejben 1év0 koncentracidjanak meghatarozasahoz
mintael6készitési modszerként kozvetlen higitast alkalmazva, a mikrohulldima roncsolashoz
keépest csokkenhetjiik a vegyszerfelhasznalast, a minta eldkészitésére szant i1dot, illetve
novelhetjilk az egyszerre vizsgalhato mintdk szamat. Ugyanakkor mikrohulldima roncsolas
esetén elegendd egy minta-oldat készitése mind a 15 vizsgélt elem mintdban talalhato
koncentraci6janak meghatarozasahoz, kozvetlen higitas esetén pedig tobb kiilonbozd higitasa

oldatok készitése lehet sziikséges.
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OSSZEFOGLALAS

Az egyik legértékesebb ¢lelmiszeriink a tej, mely megfeleld aranyban €s konnyen emészthetd
formaban tartalmazza a kielégitd taplalkozashoz nélkiilozhetetlen fehérjéket, esszencidlis
aminosavakat, szénhidratokat, zsirokat, vitaminokat, valamint d4svanyi anyagokat.

Az élelmiszerekben taldlhatdo asvanyi alkotok folyamatos monitorozasa kiemelten fontos
¢lelmezés-egeszségiigyi, €lelmiszerbiztonsagi feladatot képez.

Az induktiv csatoldsi plazma optikai emisszios spektrometria (ICP-OES), valamint az
induktiv csatolasu plazma tomegspektrometria (ICP-MS) potencialisan kinal viszonylag
gyors, egyszerll modszert a kiilonbdz6 asvanyi alkotok mennyiségi vizsgalatara.

Az elemanalitikai céli miiszeres mérést altaldban el6készitd miiveletek elézik meg, melyek
megkezdése eldtt kiemelt figyelmet kell forditani a vizsgalni kivant elemre, elemekre
vonatkoz6 optimalis mintael6készitési modszer megvalasztasara, hiszen a nem megfeleld
modszer haszndlata esetén megvaltozhat a vizsgalandd minta elemdsszetétele. Ennek
koszonhetden a mérési eredmény pontossaga kifogasolhatdo. A miiszeres analitikdban a
megfelelden pontos mérés egyik tovabbi feltétele a vizsgdlatokhoz alkalmazott késziilékek
mérési paramétereinek optimalis beallitasa.

Az elozéekben leirtakbol adddoan kutatdmunkam az ICP-OES és az ICP-MS mérési
paraméterének  vizsgdlatara, valamint a  kiilonb6z0  mintael6készitési modokat
Osszehasonlitva, adott elem méréséhez optimalis mintaeldkészitési modszer meghatdrozasara
iranyult.

A munkdm sordn vizsgalt mintael0készitési modszerek a hamvasztas, a nyilt rendszerben
atmoszférikus nyomason, valamint zart térben mikrohulldmt energiakozléssel végzett nedves
roncsolas, illetve kdzvetlen higitas volt.

Az ICP-MS mérési paraméterének optimalizalasaként vizsgaltam, hogy mely
izotopon/izotopokon, ICP-OES esetén pedig, hogy milyen hulldmhossziusagti vonalon
A vizsgalatok elvégzéséhez négy kiilonbozd zsirtartalmt tehéntejet hasznaltam fel, melyek
zsirtartalma: 1,5%, 2,8%, 3,6%, 3,6-4,0% (nyers tej) volt.

A mintdk elemtartalmdnak meghatdrozasdhoz induktiv csatolast plazma optikai emisszids
spektrométert (ICP-OES), valamint induktiv csatoldst plazma tomegspektrométert (ICP-MS)

hasznaltam.
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A mérési eredmények alapjan megéllapithatd, hogy az egyes elemek mintdban 1évo
koncentracidjanak ICP-MS-sel torténd meghatarozasdhoz a kovetkezd izotopokon ajanlott
vizsgalatokat folytatni: ”B, 25Mg, 27Al, 53Cr, Mn 56Fe, 59Co, 6°Ni, 63Cu, 65Cu, 66Zn, 67Zn,
537, %St %Mo, *Mo, °'Mo, *Mo, '1°Cd, '**Ba, '**Ba, *'Ba, 2°Pb, 2°’Pb, 2*Pb,
Amennyiben a tehéntejben taldlhatdé kiilonb6z6 asvanyi anyagok mennyiségének
meghatarozasdhoz ICP-OES-t hasznalunk, Al esetén a 236,705 nm, B-nal a 249,733 nm, Ba-
nal a 455,403 nm, Cd-nal a 228,802 nm, Co esetén a 238,892 nm, hullamhosszi vonal
intenzitasat sziikséges mérni. A mintdban 1év6 Ni koncentracidja a 341,476 nm-en, a Pb-¢ a
220,353 nm-en, mig a Sr-¢ a 407,771 nm-en, a Zn-¢ pedig a 213,856 nm-en hatdrozhatdé meg
kell6 pontossdggal. Cr-nal a 205,560 nm, Cu esetén a 324,754 nm, Fe esetén a 261,382 nm,
Mg-nal a 277,983 nm, Mn-ndl a 259,373 nm, Mo-n¢l a 202,030 nm hulldmhosszon érdemes
vizsgalatokat folytatni.

Az elvégzett vizsgalatok sordn kapott eredmények alapjan arra a kovetkeztetésre jutottam,
hogy mintaelokészitési modszerként a hamvasztds, nyilt rendszerben, illetve zart térben
mikrohullamu energiakozléssel végzett nedves roncsolds egyarant alkalmazhaté abban az
esetben, ha a tehéntejben 1évé Al, Ba, Fe, Mg, Mo, Mn, Sr és Zn koncentracidojanak
meghatarozdsa a cél. A Cd, Co, Cr, Cu, Ni, illetve Pb mennyiségének vizsgalatahoz
atmoszférikus nyomdson nyilt rendszerben, illetve a zart térben mikrohulldmu
energiakozléssel végzett nedves roncsolds alkalmas, mig B mennyiségének meghatarozasahoz
csak mikrohullamu roncsolas alkalmazhatd, mint mintaelokészitési modszer.

Kozvetlen higitdssal Ni kivételével valamennyi vizsgdlt elem mintdban talalhato
vizsgélatahoz azonban eltérd higitast oldatok készitése sziikséges. Az eredmények alapjan a
mintakban taldlhato Cd, Co, Cr, Pb, Cu mennyiségének meghatarozasahoz 10-szeres higitas
sziikséges. Az Al, Ba, B, Mn, Mo, Fe ¢és Sr meghatarozasdhoz 10-szeres, illetve 25-sz0r0s
higitas is megfelel6. A Mg mennyiségének meghatarozashoz 50-szeres, illetve 100-szoros, Zn
koncentracidjanak meghatarozasahoz pedig 25-szo6rds, 50-szeres, valamint 100-szoros higitas

is alkalmas.
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