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Abstract

Inductively coupled plasma optical emission spectrometry (ICP-OES) is a method which allows simultaneous determination of
many elements, metals and non-metals, in a broad range of concentrations. There are a limited number of papers in the literature
concerning determination of toxic metals and (toxic) non-metals in biological materials by this method. The type and size of the
analysed sample as well as the concentration of determined elements are the main limitations of application of this method to
analysis of biological materials. Results of application of the ICP-OES method to analysis of samples of internal organs, blood
and urine are presented. The aim of the research was to evaluate this method’s application to determination of mercury and lead in
the mentioned samples. The research encompassed selection of analytical lines having suitable sensitivity, specificity and selec-
tivity as well as estimation of the limit of detection (LOD), limit of quantification (LOQ), precision and accuracy. Obtained re-
sults suggest that the [CP-OES method can be used for mercury and lead determination at concentrations occurring in biological
material in cases of acute poisoning. The method revealed relatively weak sensitivity when it was applied to determination of
these elements at concentrations close to normal levels. Preliminary results allow us to state that similar conclusions may be
drawn concerning other elements normally present in biological material at low concentration levels, e.g. thallium, chromium,
and arsenic, but whose concentrations are significantly higher in cases of acute poisoning.
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1. Introduction 10,000 K. Various processes are going on in the flame
at this temperature, i.e.: solvent evaporation, melting
and evaporation of sample, atomisation and ionisation

as well as the most important one — excitation of at-

Inductively coupled plasma optical emission spec-
trometry (ICP-OES) is a method which allows simulta-

neous determination of many elements (both metals
and non-metals) in a broad range of concentrations.
This method is not yet commonly used in Poland.
There are a limited number of papers in the literature
concerning determination of toxic metals or nonmetals
in biological materials by this method.

In the ICP-OES method, a solution of the sample is
introduced into argon plasma, whose temperature in
various parts of the torch is between 6,000 K and

oms, which emit electromagnetic radiation when they
come back to the atomic ground state. This radiation is
characteristic for particular elements, because emis-
sion spectra are determined by the electron structure of
the atom. The intensity of the emitted radiation at
wavelengths that are characteristic for the given ele-
ment depends on the number of its atoms present in the
sample, i.e. its concentration. This is the basis of quan-
titative analysis [2, 11].
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The level of difficulty of determinations performed
by the ICP-OES method depends on the type of ana-
lysed samples, their complexity and features of the
applied spectrometer. Biological materials, because
of their composition, are amongst the most difficult
samples for analysis. Important problems in the
ICP-OES method are spectral interferences caused by
overlapping of emission lines of the analyte with lines
or bands of emission and absorption of interferents, i.e.
other components present in the sample [2, 4].

2. Aim

A worked-out method of determination of lead and
mercury is presented. This paper is part of a complex
research project. Its aim is to evaluate which elements
and at what concentrations can be detected and deter-
mined in biological material by the ICP-OES method,
in order that it can be used as a screening method when
an unknown inorganic poison is sought in an analysed
sample. Moreover, the method should allow determi-
nation of the concentration of the inorganic poison in
the same analytical run (simultaneously).

3. Materials and methods

Samples of blood, urine, brain, liver, kidney and
stomach were analysed. These samples were digested
before the analysis. Two methods of digestion were
used, i.e. microwave and classical.

Microwave mineralisation was carried out in
MLS 1200 Mega (Milestone, Italy) apparatus with ap-
plication of nitric acid (5 ml) and hydrogen peroxide
(1 ml). 2 g of each of the analysed materials were taken
for analysis. Samples were digested according to a five
step program: 1) time — 2 min, power 250 W; 2) 2 min,
0 W; 3) 6 min, 250 W; 4) 5 min, 400 W; 5) 5 min,
650 W. The digested samples were filled up to 10 ml.

Classical digestion was carried out in closed glass
Bethge apparatus [9]. 20 g of tissue was digested by ni-
tric acid (10 ml) and sulphuric acid (2 ml) and 20 ml of
sample was obtained after the mineralisation process.

The simultaneous ICP-OES Thermo Electron
iCAP 6300 DUO spectrometer with a CID detector,
was used in analysis. Some instrument parameters of
the spectrometer were as follows: plasma setting — hor-
izontal, integration time (low wavelengths) — 15 s;
power of RF plasma generator — 1150 W; flow of ar-
gon (introducing the sample into the plasma) —
0.5 l/min; background correction — left and right
points. The following parameters of the spectrometer:

plasma setting, integration time, power of plasma gen-
erator, flow of argon which inserts the sample into the
plasma, could be optimised for each element, which al-
lows us to obtain better sensitivity, lower detection
limits and reduced matrix effects. The values of pa-
rameters mentioned above were standard ones, which
were not optimised.

The following Merck’s reagents were used for
sample mineralisation, dilution, standards prepara-
tions and equipment washing: conc. nitric acid (65%)
Suprapur; conc. sulphuric acid (95-97%) p.a; hydro-
gen peroxide (30%) p.a., standards of lead and mer-
cury (1000 pg/ml). Water was obtained from
NANOpure DIamond Equipment (Barnstead, USA).

It was necessary to take the following steps,
amongst others, when working out the method of de-
termination of a particular element [2, 4, 7]:

— select analytical lines which were characterised by
suitable sensitivity and were free of interferences;

— evaluate matrix inference related to varying com-
position of biological materials;

— determine limit of detection LOD and limit of
quantification LOQ;

— estimate accuracy and precision of results.
Calibration curves in the range 0.002-2 pg/ml were

prepared with the aim of selection of suitable analyti-
cal spectral lines and evaluation of matrix effects re-
lated to the composition of analysed biological
materials in different media:

— aqueous;

— amixture of reagents used in digestion (without bi-
ological matrix, i.e. blank sample); diluted 1:10
and 2,5:10;

— samples of digested biological materials which
were diluted as mentioned above.

Analysis was carried out at selected wavelengths:
for lead — 182.205; 216.999; 220.353; 261.418;
280.199 and 283.306 nm, for mercury — 184.950;
194.227; 253.653 nm.

LOD and LOQ were calculated on the basis of the
standard deviation of the blank sample and the method
sensitivity according to the following equations:

3(731)

LOD = - {1}
100,

LOQ = — 12}

where: 3o, and 100, — three and ten times standard
deviation of the blank sample; a — method sensitivity
expressed as the slope of the calibration plot and calcu-
lated using appropriate equations.
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Evaluation of method accuracy, because of a lack
of reference materials with suitable concentration of
lead and mercury, was carried out on the basis of re-
sults of samples spiked by a known concentration of
particular element before their digestion. Precision
was estimated by calculation of standard deviation on
the basis of results of multiple analysis (n = 10) of the
same samples.

Results obtained by the calibration curve method
and the standard addition method were compared with
the aim of selecting the most suitable calibration
method. Observed differences in results were analysed
by application of the F-Snedecor test at 0.05 signifi-
cance level.

4. Results

Calibration plots for lead prepared for aqueous so-
lutions and solutions obtained after digestion of bio-
logical samples indicated that the best sensitivity
could be obtained at wavelength of 220.353 nm. Some
points of plots, related to samples obtained after diges-
tion of biological materials at wavelength of 261.418
and 280.199 nm were located below zero on the y-axis.
This means that interferences occurred at these wave-
lengths.

No significant differences between signal intensities
obtained at wavelength of 220.353 nm for samples of
biological matrices, the blank samples and aqueous so-
lutions after microwave digestion were observed.

A significant reduction of the signal at this wave-
length was affirmed for lead added to biological mate-
rial and blank samples in comparison to aqueous so-
lution, when the samples were classically digested in
Bethge apparatus. Therefore a sulphuric acid matrix is
not useful in the case of lead analysis. It could be
added that sulphuric acid used for digestion could
cause precipitation of this metal in the form of
sulphates, leading to a loss of analyte. Further results
concern lead determination in samples after micro-
wave mineralisation.

Table I presents LOD and LOQ for wavelengths of
220.353 nm and 182.205 nm, for which matrix effects
were not observed. The lowest LOD and LOQ were re-
spectively ca. 0.03 and 0.08 pg/g of tissue and were
obtained at wave 220.353 nm and dilution of digested
sample 2.5 : 10.

Results concerning accuracy and precision of the
method are shown in the Table II and III.

TABLE 1. LEAD — LIMITS OF DETECTION AND
QUANTIFICATION (LOD, LOQ)

Dilution 1:10 2.5:10

A [nm] 220.353 182205 220.353 182.205
LOD [pg/g] 0.10 0.23 0.028 0.11
LOQ [pg/g]  0.30 0.80 0.08 0.36

TABLE II. LEAD — ACCURACY OF THE METHOD

Addition Crmean [18/g]
[ng/g] Recovery [%]

dilution 1 : 10 dilution 2.5 : 10
220.353"  182.205° 220.353" 182.205°

20.0 20.9 20.8 20.6 20.5
104.5 103.5 103.0 102.5

5,0 5,42 5.40 5.35 5.35
108.4 108.0 107.0 107.0

0.5 0.49 0.51 0.52 0.44
98.3 103.0 104.0 88.0

" Wavelength, in nm.

TABLE III. LEAD — PRECISION OF THE METHOD

Addition RSD [%)]

[ng/el] dilution 1 : 10 dilution 2.5 : 10
220.353°  182.205° 220.353" 182.205"

20.0 3.53 3.97 3.78 3.64

5,0 1.23 2.61 1.72 4.18

0.5 1.54 5.04 1.61 5.00

" Wavelength, in nm.

Mean recovery of lead added to analysed materials
before digestion at concentrations of 0.50, 5.0 and
20.0 pg/g of tissue was ca. 100%, and mean rela-
tive standard deviation (RSD) was 3.09%. When
0.050 pg Pb/g tissue was added, i.e. below LOD, then
mean recovery was ca. 100%, but the scatter of ob-
tained results was very large and RSD was above 60%.

Table IV presents results of Pb determination in
brain and liver samples when 5 pug Pb/g was added to
these tissues, obtained by various calibration methods:
a calibration curve method with series of standards
prepared in water, blank sample, digested brain and
liver samples, without Pb addition, and by application
of the standard addition method. Analysis of variance
showed that there are no significant differences be-
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tween results obtained by application of various cali-
bration methods at significance level 0.05. Therefore,
it was concluded that calibration by application of
a calibration plot drawn up on the basis of standards
prepared using blank sample is the most useful for Pb
determination [11, 12].

TABLE IV. LEAD — SELECTION OF CALIBRATION

METHOD
Calibration method Brain Liver
Mean concentration
[ng/g]
Calibration Water 5.25 5.32
curve Blank sample  5.14 5.13
after digestion
Digested 5.24 5.09
tissue
Standard addition 5.24 5.09

Analysis of variance: results obtained by various
calibration methods are the same at significance level
a=0.01

Table V presents ranges of Pb concentrations de-
termined in fatal poisoning cases involving organic
and inorganic compounds as well as ranges of normal
concentrations.

TABLE V. LEAD — RANGES OF CONCENTRATIONS IN
BIOLOGICAL MATERIAL [1, 3, 8,9, 10] AND
COMPARISON WITH LOD AND LOQ

Material Concentration [pg/g, pg/ml]
Fatal Normal
poisonings

Brain 1.00-26.0 0.02-0.78

Liver 5.00-104 0.18-3.10

Kidney 4.00-46.0 0.15-1.90

Stomach 1.4-195 -

Blood 0.30-14.6 up to 0.06

Urine 0.60-30.0 up to 0.002

LOD ) =220.353 0.03
LOQ L =220.353 0.08

These data are based on information published in
various papers as well as the authors’ own work. LOQ
at 220.353 nm is at least several times lower than the
lowest concentration obtained in the case of poison-

ings. Comparing LOQ with normal Pb concentrations
shows that the ICP-OES method should allow determi-
nation of some higher levels of normal concentra-
tions.Similar analyses to those presented above for
lead were carried out for mercury. The 194.227 nm
line was chosen for analysis on the basis of the course
of calibration plots. It was characterised by the best
sensitivity and a lack of matrix effects. LOQ was
0.1 pg Hg/g of tissue for this wavelength.

Table VI presents ranges of mercury concentra-
tions in cases of fatal and non-fatal poisoning as well
as ranges of normal concentrations. Comparison of
these concentrations with LOQ showed that mercury
could be detected and determined by the worked out
method in cases of poisoning whereas most normal
concentrations were below LOQ.

TABLE VI. MERCURY — RANGES OF
CONCENTRATIONS IN BIOLOGICAL
MATERIALS [1, 3, 5, 6, 10] AND

COMPARISON WITH LOQ

Material Concentrations [pug/g, png/ml]
Poisonings Normal
Fatal Non-fatal

Brain 0.2041.0 - up to 0.014
Liver 3.90-79.0 - 0.0028-0.055
Kidney 2.40-47.0 - 0.0032-0.17
Stomach 0.60-22.0 0.30-2.80 up to 0.0065
Blood 0.80-70.0 0.15-13.0 up to 0.0026
LOQ 0.10
A =194.227

5. Conclusions

It may be concluded on the basis of performed re-
search that the ICP-OES method allows detection and
determination of lead and mercury in biological mate-
rials in poisoning cases. It is known on the basis of the
authors’ other experiences that similar conclusions
could be drown for other elements in biological mate-
rials, e.g. thallium, chromium and arsenic.

The ICP-OES method could be a useful tool in toxi-
cological analysis. It coud be used as a screening
method which allows detection and determination of
many metals and some nonmetals in one analytical
run. This method significantly broadens the possibili-
ties of inorganic poisons analysis in toxicological lab-
oratories.

Problems of Forensic Sciences 2008, LXXVI, 412419
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METODA ICP-OES W ANALIZIE MATERIALU BIOLOGICZNEGO
NA OBECNOSC TRUCIZN NIEORGANICZNYCH

1. Wprowadzenie

Optyczna spektrometria emisyjna z plazma wzbu-
dzang indukcyjnie (ICP-OES) jest metoda stuzaca do jed-
noczesnego oznaczania wielu pierwiastkow, metali i nie-
metali w szerokim zakresie stezen, ale w pisSmiennictwie
fachowym niewiele jest prac dotyczacych oznaczania
przy jej wykorzystaniu toksycznych metali w materiale
biologicznym. W Polsce metoda ICP-OES nie jest jesz-
cze szeroko rozpowszechniona.

W metodzie ICP-OES probka w postaci roztworu
wprowadzana jest do plomienia — plazmy argonowe;j,
ktdrej temperatura wynosi, w rdznych cze$ciach palnika,
od okoto 6000 K do 10 000 K. W temperaturze plazmy za-
chodzi szereg r6znorodnych procesé6w: odparowanie roz-
puszczalnika, stapianie i parowanie probki, atomizacja
1 jonizacja oraz proces najwazniejszy — wzbudzenie ato-
moéw, ktore, wracajac do stanu podstawowego, emituja
wchlonigta energi¢ w postaci promieniowania elektro-
magnetycznego. Promieniowanie to jest charakterystycz-
ne dla danego pierwiastka, poniewaz widma emisyjne sa
Sci§le zwiazane ze struktura elektronowa atomu. Nate-
zenie emitowanego promieniowania przy charakterys-
tycznych dla danego pierwiastka dtugosciach fal jest pro-
porcjonalne do liczby jego atomow w probcee, a wigc jego
stezenia, co jest podstawa analizy ilosciowej [2, 11].

Stopien trudno$ci oznaczen metoda ICP-OES zalezy
od rodzaju analizowanych probek, ich ztozono$ci oraz od
mozliwosci spektrometru. Materiaty biologiczne, ze wzgle-
du na swa ztozono$¢, sa uwazane za jedne z trudniejszych
do analizy ta metoda. Najpowazniejszym problemem
w metodzie ICP-OES sa interferencje spektralne spo-
wodowane nakladaniem sig¢ linii emisyjnych analitu i linii
lub pasm emisyjnych i absorpcyjnych interferentow,
czyli innych sktadnikéw probki [2, 4].

2. Cel pracy

W pracy przedstawiono metod¢ oznaczania otowiu
oraz rt¢ci. Praca ta stanowi czg$¢ wigkszej catosci. Jej ce-
lem jest ocena, ktére pierwiastki i w jakich st¢zeniach,
normalnych i toksycznych, moga by¢ wykryte i oznaczone
w materiale biologicznym metoda ICP-OES, tak, by mo-
gla ona shuzy¢ jako metoda przegladowa przy poszukiwa-
niu nieznanej trucizny nieorganicznej, a rownoczesnie
pozwalata na okreslenie jej stgzenia w tym samym toku
analizy.

3. Material i metody

Badanymi materiatami byly proby krwi, moczu oraz
wycinki mozgu, watroby, nerki i zoladka. Przed ozna-
czaniem probki badanych materialdéw mineralizowano.
Stosowano dwa rodzaje mineralizacji, ktére moga si¢
wzajemnie uzupelniag, to jest mineralizacj¢ mikrofalowa
oraz mineralizacje klasyczng.

Mineralizacj¢ mikrofalowa przeprowadzano w mi-
neralizatorze MLS 1200 Mega firmy Milestone (Wtochy)
za pomoca kwasu azotowego (5 ml) i nadtlenku wodoru
(1 ml). Do analizy pobierano po 2 g badanych materia-
16w. Probki mineralizowano zgodnie z pigcioetapowym
programem: 1) czas — 2 min, moc 250 W; 2) 2 min, 0 W;
3) 6 min, 250 W; 4) 5 min, 400 W; 5) 5 min, 650 W.
Otrzymane mineralizaty uzupetiano do 10 ml.

Mineralizacj¢ klasyczna przeprowadzano w apara-
tach Bethgego [9] z obiegiem zamknigtym. Mineralizo-
wano 20 g tkanki kwasem azotowym (10 ml) oraz siar-
kowym (2 ml) i uzyskiwano 20 ml mineralizatu.

Aparat, za pomoca ktorego przeprowadzano badania,
to spektrometr ICP-OES firmy Thermo Electron iCAP
6300 DUO z detektorem CID, pracujacy w trybie rowno-
czesnym. Niektore warunki pracy spektrometru przedsta-
wialy si¢ nastgpujaco: ustawienie plazmy — poziome;
czas integracji (niskie dtugosci fali) — 15 s; moc generato-
ra plazmy RF — 1150 W; przeplyw argonu wprowadza-
jacego probke do plazmy — 0,5 l/min; korekcja tla —
dwupunktowa. Parametry pracy spektrometru, takie jak
ustawienie plazmy, czas integracji, moc generatora plaz-
my, przeptyw argonu wprowadzajacego probke do plaz-
my mozna dla poszczegdlnych pierwiastkow optyma-
lizowa¢, uzyskujac lepsza czulo$é, nizsze granice ozna-
czalnos$ci albo mniejsze efekty matrycowe. Podane wyzej
warunki pracy sa warunkami standardowymi, ktorych nie
optymalizowano.

Do mineralizacji probek, wykonywania rozcienczen,
przygotowywania wzorcow i mycia naczyn stosowano
odczynniki firmy Merck: kwas azotowy stezony (65%),
Suprapur; kwas siarkowy st¢zony (95-97%) p.a; nadtle-
nek wodoru (30%) p.a., podstawowe wzorce ofowiu i rte-
ci o stgzeniu 1000 pg/ml oraz wodg otrzymywana z apa-
ratu NANOpure DIamond firmy Barnstead (Stany Zjed-
noczone).

Na etapie opracowania metody oznaczania danego
pierwiastka nalezato m.in. [2, 4, 7]:

— wybra¢ linie analityczne o odpowiedniej czutosci
wolne od zaktocen (interferentdw);

— oceni¢ wplywy matrycowe zwiazane ze sktadem r6z-
nych materialow biologicznych;
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— okresli¢ granice wykrywalnos$ci LOD i oznaczalnosci
LOQ;

— okresli¢ doktadnos$¢ i powtarzalnos¢ wynikow.
Celem wyboru odpowiednich linii analitycznych oraz

oceny wplywow matrycowych zwiazanych ze sktadem
badanych materiatow biologicznych przygotowano krzy-
we wzorcowe dla zakresu stgzen 0,002-2 pg/ml:

— W roztworze wodnym;

— w mieszaninie odczynnikéw (bez matrycy biologicz-
nej, tzw. probie §lepej), po mineralizacji mikrofa-
lowej rozcienczonej w stosunku 1:10 1 2,5:10;

— w mineralizatach badanych materialow rozcienczo-
nych tak, jak podano wyze;j.

Pomiary przeprowadzano przy kilku réznych dhu-
gosciach fal: dla otowiu — 182,205; 216,999; 220,353;
261,418; 280,199 1 283,306 nm, dla rtgci — 184,95; 194,227
1253,653 nm.

LOD i LOQ wyznaczano na podstawie odchylenia
standardowego proby $lepej oraz czulosci metody we-
dhug ponizszych wzorow:

304,

LOD = plt {13
100,

Log=—-=, 25

gdzie: 3o, 1 100, — trzykrotne i dziesigciokrotne odchy-
lenie standardowe proby $lepej; a — czuto$¢ metody ro-
zumiana jako nachylenie prostej wzorcowej, odczyty-
wane z odpowiednich rownan.

Oceng doktadnosci metody, ze wzgledu na brak ma-
terialtdbw odniesienia o odpowiednim st¢zeniu olowiu
i rteei, oparto na wynikach oznaczen tych metali doda-
nych w znanych ilosciach do probek badanych materia-
tow biologicznych przed ich mineralizacja. Precyzj¢ mie-
rzong wzglednym odchyleniem standardowym oszaco-
wano poprzez wielokrotng analizg (n = 10) tych samych
probek.

W celu wyboru odpowiedniej metody kalibracyjnej
poréwnano wyniki oznaczen uzyskane metoda krzywych
wzorcowych oraz metoda dodatku wzorca. Oceng roéznic
w wynikach przeprowadzono za pomoca testu F-Snede-
cora na poziomie istotnosci 0,05.

4. Wyniki

Z przebiegu krzywych wzorcowych dla otowiu wy-
znaczonych dla roztworu wodnego oraz roztworow uzys-
kanych po mineralizacji mikrofalowej materiatoéw biolo-
gicznych wynikato, ze najwyzsza czutos¢ uzyskano dla
fali o dlugosci 220,353 nm. Niektére punkty lezace na
prostych wyznaczonych dla mineralizatdéw materialow
biologicznych przy dtugos$ciach fal 261,418 1280,199 nm
znajdowaly sig ponizej wartosci zero na osi rzednych, co

oznacza, ze przy tych dlugosciach fali wystepuja inter-
ferencje.

Dla roztworéw po mineralizacji mikrofalowej, przy
pomiarze przy dlugosci fali 220,353 nm, nie obserwowa-
no zasadniczych réznic w intensywnosci sygnatu uzys-
kanego dla badanych matryc biologicznych, proby §lepej
iwody. Dla mineralizacji klasycznej w aparatach Bethge-
go przy tej dlugosci fali intensywno$¢ sygnatu otowiu
dodanego do materialéw biologicznych, a takze préby
Slepej, byta znacznie obnizona w pordéwnaniu do roz-
tworu wodnego. W przypadku analizy otowiu matryca
kwasu siarkowego stosowanego w tej mineralizacji nie
jest zatem korzystna. Mozna dodaé, ze kwas siarkowy
stosowany do mineralizacji, przy wysokich stezeniach
Pb, moze powodowaé wytracanie si¢ tego metalu w po-
staci siarczanu, co prowadzi do strat analitu. Dalsze wy-
niki badan dotycza w zwiazku z tym oznaczen otowiu
w materiale po mineralizacji mikrofalowe;.

W tabeli I przedstawiono LOD i LOQ dla fali
220,353 nm oraz 182,205 nm, przy ktorej rowniez nie
obserwowano wplywow matrycowych. Najnizsze LOD
i LOQ, wynoszace odpowiednio okoto 0,03 i 0,08 pg/g
tkanki, otrzymano przy fali 220,353 nm i rozcienczeniu
mineralizatu 2,5 : 10.

Wyniki zwiazane z ocena doktadno$ci i precyzji
przedstawiono w tabelach I 1 II.

Sredni odzysk otowiu dodanego do badanych ma-
teriatdbw przed mineralizacja w stgzeniach 0,50, 5,0
120,0 pg/g tkanki wynosit okoto 100%, a srednie wzgled-
ne odchylenie standardowe RSD metody wynosito 3,09%.
Przy dodatku 0,050 pg Pb/g tkanki, a wigc ponizej LOD,
sredni odzysk wynosit okoto 100%, ale rozrzut wynikéw
byt bardzo duzy: RSD wynosito nieco ponad 60%.

W tabeli [V przedstawiono wyniki oznaczen Pb w wy-
cinkach mdzgu i watroby, do ktérych dodano 5 pg Pb/g
tkanki uzyskane réoznymi metodami kalibracji: metoda
krzywej wzorcowej z seriami wzorcow przygotowanych
w roznych matrycach: wodzie, mineralizatach proby $le-
pej oraz moézgu i watroby, bez dodatku Pb, oraz metoda
dodatku wzorca. Analiza wariancji wykazata, Ze nie ma
istotnych statystycznie rdéznic pomigdzy wynikami
otrzymanymi za pomoca roznych metod kalibracji na po-
ziomie istotnosci 0,05. W zwiazku z tym przyjeto, ze do
oznaczen Pb najkorzystniej jest wybrac¢ kalibracj¢ me-
toda krzywej wzorcowej z wykorzystaniem roztworow
wzorcowych sporzadzanych na bazie mineralizatow prob
Slepych [11, 12].

W tabeli V przedstawiono opracowane na podstawie
pismiennictwa i do$wiadczenia autorek zakresy stgzen
Pb spotykane w przypadkach $miertelnych zatru¢ orga-
nicznymi i nieorganicznymi zwiazkami Pb oraz zakresy
stezen normalnych. W przypadkach zatru¢, LOQ przy
220,353 nm jest co najmniej kilkakrotnie nizsza niz naj-
nizsze notowane w takich przypadkach stezenia. Porow-
nujac LOQ z normalnymi st¢zeniami olowiu, mozna
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wysnu¢ wniosek, ze metoda ICP-OES pozwolitaby row-
niez na oznaczenie niektérych wyzszych poziomow ste-
zen normalnych.

Podobne badania, jak przedstawione wyzej dla oto-
wiu, wykonano dla rtgci. Na podstawie przebiegu krzy-
wych wzorcowych do pomiaréw wybrano lini¢ 194,227,
ktéra charakteryzowata si¢ najwigksza czutoscia i bra-
kiem wplywow matrycowych. Dla tej linii uzyskana LOQ
wynosita 0,1 ng Hg/g tkanki.

W tabeli VI przedstawiono zakresy stezen rteci
stwierdzone w przypadkach zatru¢ §miertelnych i zatrué¢
ostrych niezakonczonych zgonem oraz zakresy stgzen
normalnych. Porownanie tych stezen z LOQ wskazuje, ze
rte¢ w przypadkach zatru¢ moze by¢ nie tylko wykryta,
ale i oznaczona opracowana metoda. Przewazajaca czg$¢
stezen normalnych znajdowata si¢ ponizej LOQ.

5. Whioski

Na podstawie przeprowadzonych badan mozna wy-
ciagna¢ wnioski, ze metoda ICP-OES w przypadkach
zatru¢ pozwala na wykrycie i oznaczenie ofowiu i rteci
w materiale biologicznym. Wiadomo, na podstawie juz
zdobytych doswiadczen, ze podobne wnioski moga doty-
czy¢ innych pierwiastkow wystgpujacych normalnie
w materiale biologicznym na niskich poziomach, np. talu,
chromu czy arsenu.

ICP-OES moze by¢ uzytecznym narz¢dziem w anali-
zie toksykologicznej, stuzy¢ jako metoda przegladowa
pozwalajaca na wykrycie wielu metali, a takze niektorych
niemetali, oraz ich oznaczenie w jednym toku analitycz-
nym. Metoda ta poszerza znacznie mozliwosci labora-
torium toksykologicznego w zakresie analizy trucizn nie-
organicznych.
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