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I8radimas priskiriamas analizinei chemijai ir gali biiti naudojamas nustatant $vino, cinko, kadmio ir kity amfoteriniy
sunkiyjy metaly kiekj augaiinéje zaliavoje.

1&radimo tikslas - padidinti tyrimo rezuitaty tiksiuma ir spektrofotometro termografitinés krosnies ilgaamziskuma.

Badas susideda i$ augalines zaliavos meginio mineralizacijos autoklavo rigéties terpéje ir atomingés absorbcinés
spektrofotometrinés analizés termografinéje krosnyje. Nauja yra tai, kad minétas méginys mineralizuojamas 2-6%
sieros rig&timi 24-50 valandy prie 40-70°C, po to - 5-12% natrio 3armu 4-8 valandas prie 140-175°C esant tokiems
méginio ir reagenty kiekiams, svorio dalimis:

méginys - 0,2-0,5

sieros rigstis - 5,1-10,4
natrio $armas - 5,3-13,6.
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ISradimas priskiriamas analizineil chemijai ir gali buti
naudojamas nustatant amfoteriniy sunkiujy metaly, tokiy
kaip &vinas, kadmis, inkas, kieki augalineéje Zalia-

voje.

Svinas, kadmis - dideliu toksidkumu pasiZymintys meta-
lai, kiti elementai, kaip cinkas, varis, gali katali-
zuoti daugelio Veikliqju medZiagy suirimg. Todel,
analizuojant augalinés Zaliavos kokybe, bitina ivertin-

ti uzterdtumg Siais sunkiais metalais.

Sunkiyjy metaly kiekiui jvairios kilmés organinese
matricose nustatyti pla¢iail naudojama termografitine
absorbciné spektrofotometrija, paremta suardyty, ¢t.y.
mineralizuoty, organinés matricos elementy analize (The
destruction of organic matter/by T. T. gorsuch. -
Pergamon Press Ltd., 1%70. - P. 19-39).

Analizinéje chemijoje naudojami ivairts organines mat-
ricos suardymo metodai (Fresenuis Z. Anal. Chem. 327,
679-683 (1987). Zinoma "sausa" mineralizacija, kai
augaliné Zaliava platininiuvose ar kvarciniuose induose
sudeginama esant 450-500°C temperatirai (3iuo atveju
galimi dideli kadmio (Cd), Svino (Pb), cinke {Zn) isSle-
kimo nuostoliai). Pelenai tirpinami azoto rugStyje ir

analizuojami.

Taikoma ir "drégna" mineralizacija, kurios metu ivai?
riais tirpikliais (konc. chloro r. (HClO4), azoro r.
(HNO,), perhidrolis (H,0,), druskos r. (HCl), sieros r.
(H,S0,) bei juy miSiniais, esant atitinkamoms tempera-
tiroms augéliné Zaliava "pervedama" i tirpalg (Z. Anal.
Chem. 260, 207-209 (1972) ir Farmacija. - 1990. - Nr. 2.
p. 51-54).

Visuose minétucse mineralizacijos buaduose naudojamos

rigdtys, todel gaunami mineralizatai yra stipriai oksi-
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dacinéje terpéje, kuri yra agresyvi ir dél tc ardo ana-

lizei naudcjamos aparatuaros termografitinés krosnies

£

darbini pavir3iy.

Pagal technine esmg ir gaunamg efekta artimiausias sun-
kiyjy amfoteriniy metalu kiekio nustatymo budas auga-
linéje zaliavoje (Farmacija. - 1990. - Nr. 2. p. 51-
54.) susideda 18 augalinés Zaliavos méginio minerali-
zacijos autoklave ir atomineés absorbcinés spektrofoto-
metrinés analizeés termografitinéje krosnyje. Minétgji
autoklava sudarc uidaras tefloninis indelis, imontuotas
i, metalini korpusa. Specialios verzlés pagalba palai-
komas hermetisSkumas ir atitinkamas slégis. I tefloninji
indeﬁi ipilama apie 750 pl koncentructos azoto rugs-
ties, pridedama 50 mg augalinés Zaliavos pavyzdZio ir

3 valandas kaitinama, esant 150°C temperattrai. Po to

pridedama 125 ul koncentruotos chloro rugsties ir dar

dvi valandas raitinama toje paCioje temperatiroje.

Siuo pidu gautas mineralizatas talp pat yra agresyvus
ir todel intensyviai ardo spektrofotometro termogra-
fitines krosnies atomizatoriaus pavir$iy. Be to, tai
sukelia mineralizato kontaminacine tar3g ir, tuo paciu,

mazZina tyrimy tikslumg.

Isradimo tikslas - padidinti tyrimy rezultaty tikslumg
ir spektrofotometro termografitinés krosnies 1lgaam-

Zi3dkumg.

Nurodytas tikslas pasiekiamas tuo, kad sinomame sun-
kiyjuy metaly kiekio nustatymo augalinéje Zaliavoje
bade, susidedan&iame 13 augalines 7aliavos méginio
mineralizacijos autoklave rugsties terpéje ir atominés
absorbcines spektrqfotometrinés analizes termografi-
tineje krosnyje, minétas meéginys mineralizuoiamas 2-6 %
sieros rugdtimi 24-25 valandas 40-70°C temperatiroje, o

po to - 5-12 % natrio Sarmu 4-8 wvalandas 140-175°C
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temperatiroje, esant tokiems méginio ir reagenty kie-

kiams, svorio dalimis:

meéginys - 0,2-0,5
sieros rugstis - 5,1-10,4

natrio Sarmas - 5,3-13,6.
Tiriama augaliné Zaliava mineralizuojama tokiu badu.

0,1-0,5 g augalinés Zaliavos talpinama i autoklavo
teflonini indeli, wuZpilama 5,1-10,4 g 2-6 % sieros
rigdtimi ir laikoma 24-50 valanduy, esant 40-70°C tempe-
ratirai. Po to pridedama 5,3-13,6 g 5-12 % natrio Sarmo
ir laikoma 20-30 valandy kambario temperatiroje. Po to
tefloninis indelis jistatomas i metalini korpusg, herme-
tizuojamas ir laikomas 4-8 wvalandas, esant 140-175°C
temperatirai. Atvésinus, autoklavas i3montuojamas, o
indelyje esantis mineralizatas praskiedZiamas bidis-
tiliuvotu vandeniu iki 10 ul. Paimti meginiai toliau
skiedZiami nuo 5 iki 30 karty ir analizuojami atomi-
zatoriuje klasikiniu "priedy” metodu. Tam tikslui 15-20 pl
atskiesto mineralizato automatines ©pipetés pagalba
ilaSinama i atominio-absorbcinio spektrometro grafiti-
nés krosnies atomizatoriy, pagaminta, pavyzdZiui, pagal
TSRS aut. liud. Nr. 1649394. Kaitinamt automatizatoriy
mineralizatas i3garinamas. Pasiekus atomizacijos tem-
peratirg, molekulés skyla i atomus. Toliau spektrometru
matuojamas atominés absorbcijos dydis. Lyginant gautus
atominés absorbcinés spektrofotometrijos signalus su
etaloniniu spektru, nustatomas tiriamy metaly kiekis
méginyje.

Optimalioms bido igyvendinimo sglygoms nustatyti buvo
iStirta reagenty ir augalinés Zaliavos kiekiy, tempe-
ratiros reZimy ir mineralizacijos trukmes itaka Jjos

pilnumui (Zr. lentele).
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Mineralizacijos variantai

Varianto Nr. 1 2 3 4 5
Reagentﬁ kiekiai, mases

dalimis:

sieros rigdtis 3 5,1 8,2 10,4 12,6
natric Sarmas 2,1 5,3 11,1 13,6 16,1

Reagenty koncentracija, %:
sieros ruagsties 1 2 3 6 8
natrioc Sarmo 2 5 10 12 14

Laikymo sglygos sieros

rogsties terpéije:

laikas, val. 12 24 48 50 72
temperatira, C : 30 40 60 70 80
Laikymo sglygos natrio

Sarmo terpéje:

laikas, val. 10 20 24 30 35
kaitinimo laikas, val. 2 4 6 8 18
temperatiira, C 100 140 170 175 180
Yaliavos kiekiai, masés

dalimis 0,1 0,2 0,4 0,5 05,6

Pagal pirmaji varianta paruoitame mineralizate matosi.
nesuardytos Zaliavos dalelés, todél neimanoma tiksliail

nustatyti metaly kiekius.

Penkto varianto salygos neekonomiSkos laiko atzvilgiuy,
per auksta laikymo temperatira, nes apsilydo tefloni-

niai vamzdeliai.

Pagal antrg, trecia ir ketvirta varianta gaunami pilnai
mineralizuotos Zaliavos tirpalai. Tai garantuoja ana-
i

lizes rezultaty tiksluma ir patikimumg.



10

15

LT 3630 B
5

§i analizuojamc tirpalo Zarminé terpe perveda amfote-
rinius metalus (cd, Pb, 7Zn) i kadmiétus, pliumbitus ir
cinkatus, o kitus pavyzdyje esandius metalus i nelakius
hidroksidus 1ir hidrokso druskas. Tai leidZia igvengti
cd, Pb, Zn chloridy, oksalaty ir kt. junginiy netekimo,
kaip tai vyksta naudojant organineés matricos garinimo
bei pirolizés buada, kuomet temperatura grafitineje
krosnyje pasiekia 400-600°C. I3 kitos puses, minera-
l1izate susidares natrio sulfato ir natrio darmo midinys
néra stipriail cksiduojantis ir atomizacijos temperatiry
intervale (1200—2300°C) ;ymial maZiau ardo termogra-
fitinio atomizatoriaus pavirsiy, gaunami tikslesni re-
zultatai, irangos darbas prailgeja iki 300 Dbandymy,
vietoje 50-100, t.y. 3-6 kartus.
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Sunkiuju amfoteriniy metalu kiekic nustatymo buldas
augalinéje 2aliavoje, susidedantis 18 augalines zZa-
liavos méginio mineralizacijos autoklave riigsties
terpéie ir atominés abscrboinés spektrofotometrines

analizés
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