@0 LT 4079 B

VALSTYBINISPATENTUBIURAS 12 PATENTO APRASYMAS

(11)  Patento numeris: 4079 (51) Int.Cl%: Go1N 21/74
(21) ParaiSkos numeris: 95-034

(22)  ParaiSkos padavimo data: 1995 03 27

(41)  ParaiSkos paskelbimo data: 1996 10 25

(45) Patento paskelbimo data: 1996 12 27

(72)  Isradéjas:

Stanislovas Ryselis, LT
Olegas Abdrachmanovas, LT
Nijolé Savickiené, LT

(73)  Patento savininkas:

Kauno medicinos akademijos biomedicininiy tyrimy institutas,
Eiveniy g. 4, 3007 Kaunas, LT

(74)  Patentinis patikétinis:
Vytautas Guobys, 10, p/d 1392, 2056 Vilnius, LT

(54) Pavadinimas:
Sunkiyjy metaly kiekio plaukuose nustatymo budas

(57) Referatas:

ISradimas skirtas analizinei chemijai ir gali biti naudojamas nustatant bet kokiy sunkiujy metaly kieki
plaukuose.

Biidas susideda i$ plauky meginio homogenizacijos tirpiklyje ir atominés-absorbcinés spektrofotometrinés
analizés elektrotermografitinéje krosnyje. Nauja yra tai, kad plauky méginj tirpina atvirame inde 0,2-1,0 % natrio
$arme 2-24 valandas 50-90 °C temperatiiroje. Méginj masés dalimis sudaro plaukai - 0,020-0,100, natrio 8armas
- 2,1-5,25, o j gautg tirpala deda 0,02-0,10 g 3,72 % etilendiamintetraacto rugsties dinatrio druskos tirpalo ir
praskiedzia bidistiliuotu vandeniu iki analizuojamos koncentracijos.
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ISradimas skirtas analizinei chemijai ir gali biti naudojamas nustatant bet
kokiy sunkiyjy metaly (kadmio, $vino, vario, mangano, chromo, cinko, nikelio,
gelezies ir kity) kiekj plaukuose. Sunkieji metalai toksiSkai veikia gyvuosius
organizmus, iSkreipdami beveik visas jy funkcionavimo sistemas, sukeldami
mutacijas ir apsigimimus, mazindami atsparumg ligoms. Todél tiek gydymo
tikslais, tiek mazinant antropogeniniy faktoriy jtakg Zmogaus sveikatai, bdtina
jvertinti uzterStuma sunkiaisiais metalais.

Tam tikslui labai tinka plaukai, kuriuose vyksta ilgalaikis sunkiyjy metaly
kaupimas i§ organizmo. Jy nustatymui tinkamiausias Siuolaikinis metodas yra
elektrotermografitine Zeeman’o efekto absorbciné spektrofotometrija
(G.Schlemmer. // Analyse von biologishem Material mit der Graphitrohrofen -
AAS. Sonderduck, Git Verlag, Darmstadt, 1989). Ji pasizymi dideliu
neselektyviosios absorbcijos kompensacijos pajégumu, o tai leidzia labai
jautriai ir selektyviai nustatinéti sunkiyjy metaly koncentracijas gerai
homogenizuotoje organinés medziagos skystoje fazéje. Cia plauky tirpalo
teisingas paruos$imas ir analizés parametrai nulemia duomeny tiksluma.

Cheminéje analizéje naudojami jvairls plauky tirpalo paruosimo bidai
(The Destruction of Organic Matter // by T.T. Gorsuch. - Pergamon Press Ltd.,
1970. - p. 19-39). Zinoma sausa mineralizacija, platininiuose indeliuose
sudeginant plaukus 400-500 °C temperatiroje, o liekanas tirpinant azoto
riigStyje ir gauta tirpala analizuojant. Sio biido triikumas - dideli metaly (cinko,
kadmio, $vino) iSlékimo nuostoliai.

Taikoma ir “drégnoji” mineralizacija, kurios metu jvairiais tirpikliais
(koncentruota azoto, druskos, sieros, perchlorato ragstimis, vandenilio
peroksidu) bei jy miSiniais, esant atitinkamoms temperatlroms,
mineralizuojami plaukai (Krishna, P. Sherestha and A.Oswaldo // Trace
Elements in Hair of Epileptic and Normal Subjects. // The Science of the Total
Environment, 67, p. 215-225, 1987, Amsterdam).

Zinomas  sunkiyjy metaly kiekio plaukuose nustatymo budas,
susidedantis i§ plauky méginio mineralizacijos autoklave ir atominés

absorbcines spektrofotometrinés analizés elektrotermografitinéje krosnyje.
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Minéta autoklavg sudaro uZdaras tefloninis indelis, imontuotas | metalinj
korpusa. Specialios verzlés pagalba palaikomas hermetikumas ir atitinkamas
slégis. | tefloninj indelj jpilama 2,5 ml koncentruotos azoto ragsties ir 0,25 ml
koncentruotos sieros rligsties, pridedama 0,100 g iSplauty acetonu plauky
pavyzdzio ir 6 valandas kaitinama 170 °C temperatiroje. Po to praskiedZiama
bidistiliuotu vandeniu iki 25 ml ir analizuojama (Sebastian K., Th.W.Kaulich, L.
von Korsa, K. Botzenhart and F. Schweinsberg. // Investigation of the Validity of
Quantitative Determination of Cadmium and Lead in Human Hair by Atomic
Absorbtion Spectroscopy. // Environmental Hygiene II, p. 141-144, Springer-
Verlag, Berlin Heidelberg, 1990).

Taciau taip gaunami plauky mineralizantai yra stipris oksidatoriai ir
todel analizés bégyje sparliai ardo elektrotermografitinés krosnies
atomizatoriaus pavirdiy. Tai pakei¢ia analitinio signalo pobudi, iSkreipia analizés
rezultatus, mazina patikimuma, tadiau, svarbiausia - plauky bandinys
mineralizuojamas keliuose reagentuose, perpilant juos i$ indo | inda,
praskiedZiant ar koncentruojant, vykdant kitas analitines operacijas. Tai jnesa
reagenty priemaisy, indy sieneliy ir salygio (kontaminacine) tar§g sunkiaisiais
metalais. Ji kartais siekia 500 ir daugiau procenty nuo nustatomo metalo kiekio.
IS kitos pusés, darbas su agresyviomis medZiagomis yra nesaugus ir
sudetingas, reikalauja papidomy finansiniy islaidy ir laiko sanaudy.

ISradimo  tikslas - iSvengti sunkiyjy metaly taros su maZesniu
neagresyviy ir pigesniy reagenty kiekiu, supaprastinti ir atpiginti darbo
operacijas, padidinti elektrotermografitinés jrangos tarnavimo laikg ir gauti
tikslesnius rezultatus.

Sj uzdavin; iSsprendZia sunkiyjy metaly kiekio plaukuose nustatymo
bldas, susidedantis i§ plauky méginio homogenizacijos tirpiklyje ir atominés
absorbcines spektrofotometrinés analizés elektrografitinéje krosnyje, kuriame
plauky meéginj ne mineralizuoja, o tirpina atvirame inde 0,2-1,0 % natrio $arme
2-24 val. 50-90 °C temperatdroje, kur plauky méginys maseés dalimis sudaro
0,020 - 0,100, natrio Sarmas - 2,1-5,25, 0 | gautg tirpalg deda 0,02-0,10 93,72 %
etilendiamintetraacto rlgsties dinatrio druskos tirpalo ir praskiedzia bidistiliuotu

vandeniu iki analizuojamos koncentracijos.
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Plauky méginio paruo$imas pagal §j iSradimg sumazina darbo operacijy
ir naudojamos jrangos bei reagenty kiekj, “vieno indo” principas pasalina tarsg
sunkiaisiais metalais, pagerina duomeny reprodukcija, todél vienos analizés
kaina sumazéja 2-3 kartus. Tiriamas plauky bandinys tirpinamas tokiu budu.

0,020-0,100 g plauky meginio dedama | minisorbcinj 0,005 | talpos
graduotg plastmasinj megintuvélj, uzpilama 2,1-5,25 g 0,2-1,0 % natrio §armo,
lailkoma 2-24 valandas 50-90 °C temperatiroje termostate. | gautg tirpalg
dedama 0,02-0,10 g 3,72 % etilendiamintetraacto rugsties dinatrio druskos
(EDTA-Na) tirpalo ir praskiedziama iki 0,003-0,010 | bidistiliuotu vandeniu.
Meégintuvélis su tirpalu sumaiSomas ir statomas | prietaisg analizei.
Analizuojama klasikiniu “priedy” metodu.

Tam tikslui 5-40 mikrolitry plauky tirpalo automatinio dozatoriaus
pagalba jvedama j atominio absorbcinio spektrofotometro (pvz., Zeeman 3030,
Perkin-Elmer firmos, JAV) grafitinés krosnies atomizatoriy. Keliant jo
temperatira, 90-160 °C temperatlroje plauky tirpalas i§garinamas, po to,
pakélus temperatirg iki 700-1000 °C, i$ liekany pirolizuojamos organinés
matricos medziagos, kurias pa$alina pratekancios argono dujos. Like metaly
junginiai suskaldomi j atomus, staigiai pakélus temperatirg iki 1200-2600 °C.
Tuo padiu metu sukeliamas stiprus (0,8 Teslos) kintamas magnetinis laukas,
kuris Zeeman'o efekte leidzia spektrofotometru iSmatuoti gryno metalo
atominés absorbcijos dydj, atskiriant jg nuo neselektyviosios matricos liekany
absorbcijos. Lyginant gautus atominés absorbcijos signalus su standarty
signalais, nustatomas tiriamy metaly kiekis méginyje. Tinkamiausioms budo
jgyvendinimo salygoms rasti buvo iStita reagenty ir plauky kiekiy,
temperatiiros bei tirpinimo trukmés jtaka plauky homogenizacijos pilnumui (zr.
lentele).

Pirmu atveju plaukai greitai ir pilnai istirpsta, bet natrio Sarmo
koncentracija tirpale per didelé.

Penktu atveju plaukai nepilnai suardomi, todél nejmanomas tikslus jy

dozavimas analizés metu.
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Lentelé
Plauky tirpinimo atvejai
Tirpinimo salygos Tirpinimo atvejai
1 2 3 4 5
Reagenty kiekiali,
masés dalimis
-natrio Sarmo 20 16 12 10 8
-plauky 25 25 25 25 25
Tirpinimo 50-90 50-90 50-90 50-90 50-90

temperatira, °C
EDTA-Na, priedas, 1,6 1,6 1,6 1,6 1,6
mases dalimis
Reagenty
galutinés

koncentracijos, %

-natrio Sarmo 0,40 0,32 0,24 0,20 0,16
-EDTA-Nay 0,032 0,032 0,032 0,032 0,032
-plauky 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
Tirpalo busena po:
18 val. X X - - -
24 val. X X X X- -
48 val. X X X X -
78 val. X X X X -

Pazyméjimai: x skaidrus, - drumstas

5
Antru, trediu ir ketvirtu atveju plaukai tirpsta 1éCiau, bet gaunami pilnai
homogenizuoti plauky tirpalai, turintys maziausiai galimg natrio Sarmo
koncentracija. Tai garantuoja analizés tiksluma, bei patikimuma, nes nevyksta
atomizacijos metu pasiSalinan¢io natrio Sarmo mechaninés kondensacijos
10 grafitinio atomizatoriaus vamzdelio kontakty tarpuose ir tuo sukelty varzos ir

temperatiriniy pokyciy. I8 kitos puses, maziausia galima natrio Sarmo
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koncentracija nevykdo pilnos sunkiyjy metaly hidrolizés iki hidroksidy nuosédy
atsiradimo, bet perveda juos | hidroksodruskas, o Sios sudaro kompleksinius
junginius su plauky peptidy ir aminoriig¢iy sudétyje esanciais ligandais -
azotu, siera, fosforu, deguonimi.

Sunkiyjy metaly junginiy nuosédy susidarymui ir jy jony adsorbcijai i$
tirpalo ant indy sieneliy iSvengti, pridedama EDTA-Na, priedo. Tuo uztikrinamas
ilgalaikis tirpaly stabilumas.

Gauty plauky tirpaly Sarminé terpé sudaro nelakius sunkiyjy metaly
junginius, kurie nepasialina nuostoliais garinimo ir pirolizés metu i$ grafitines
krosnies, kuomet temperatiira pasiekia 600-1000 °C, kaip tai gali jvykti lakiy
ragséiy tirpaluose. I$ kitos pusés, plauky tirpale esantis natrio Sarmas néra
oksiduojantis ir atomizacijos temperatlry intervale (1200-2600 °C) Zzymiai
maziau ardo elektrotermografitinio atomizatoriaus pavir§iy, gaunami tikslesni

rezultatai, o padios jrangos darbas prailgéja 3-5 kartus.
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ISRADIMO APIBREZTIS

Sunkiyjy metaly kiekio plaukuose nustatymo bidas, susidedantis i$
plauky méginio homogenizacijos tirpiklyje ir atominés absorbcinés
spektrofotometrinés analizés elektrotermografitinéje krosnyje, besiskirian
t i s tuo, kad plauky méginj tirpina atvirame plastmasiniame inde 0,2-1,0 %
natrio Sarme 2-24 valandas 50-90 °C temperatiroje, kur plauky méginys masés
dalimis sudaro 0,020-0,100, natrio Sarmas 2,1-5,25, o j gautg tirpalg deda 0,02-
0,10 g 3,72 % etilendiamintetraacto rugsties dinatrio druskos tirpalo ir

praskiedzia bidistiliuotu vandeniu iki analizuojamos koncentracijos.
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