
1. In tro duc tion

Each of the stages of in or ganic tox i co log i cal anal y -
sis (sam ple col lec tion, se cur ing, stor age, prep a ra tion
and de ter mi na tion) can have an in flu ence on the end
re sult of the anal y sis. As a rule, fo ren sic ex perts do not
have an in flu ence on the first two stages of anal y sis;

how ever, they may par tic i pate sig nif i cantly in reali sa -
tion of the last three. Fur ther more, when ex perts have
at their dis posal var i ous types of ma te ri als for anal y sis
(in the case of bi o log i cal ma te rial, this is most of ten
sam ples of blood and (or) urine, hair, bones, nails and
sec tions of in ter nal or gans), they can se lect the (most
ap pro pri ate) ma te rial – mainly be ing guided by the aim 
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of the anal y sis (es tab lish ing of “nor mal” lev els, i.e.
ref er ence ones, as sess ment of chronic or acute poi son -
ing etc.). Cor rect per for mance of tox i co log i cal anal y -
sis re quires ap pli ca tion of ver i fied meth ods of sam ple
prep a ra tion and de ter mi na tion of par tic u lar com po -
nents within them. Anal y sis of sam ples with less com -
pli cated ma tri ces (se rum, urine) con sti tutes an excep-
tion – such sam ples are uti lized, e.g. in di ag nos ing
acute poi son ings, when a re sult must be ob tained
quickly. Dur ing such anal y ses, prep a ra tion of ma te rial
for de ter mi na tion takes place with out mineralization
and consists in dilution with water [8, 15, 19], or – as in 
the case of blood – addition of 0.1% Triton X-100 and
0.5% ammonia [9].

A whole se ries of dif fer ent meth ods of pre par ing
bi o log i cal ma te rial for anal y sis for metal con tent ex -
ists. Cur rently, the most fre quently ap plied are meth -
ods of min er al iza tion us ing con ven tional heat ing of
a sam ple with con cen trated ac ids (ni tric, sulphuric,
perchloric) in closed glass ap pa ra tuses, e.g. Bethge, or
in a spe cial equip ment for min er al iza tion, e.g. mono -
mode re ac tor Maxidigest MX 350, Prolabo, or other
pro duc ers, or more mod ern meth ods – break ing down
of a sam ple ma trix with ap pli ca tion of mi cro wave en -
ergy in low or high pres sure ap pa ra tuses us ing var i ous
tech nol o gies, with the pos si bil ity of mea sure ment of
tem per a ture and pres sure in one or ev ery ves sel con -
tain ing a sam ple [3, 5, 6, 10, 11, 16, 18, 23, 24, 26, 27].
These are in creas ingly fre quently re plac ing con ven -
tional tech niques. These meth ods are gen er ally faster,
but un for tu nately not al ways cheaper. They en able the
prep a ra tion of larger se ries of sam ples, but most fre -
quently with small masses (up to 1–2 g) or vol umes (up 
to 20 ml). In this re spect, tra di tional tech niques have
an ad van tage, es pe cially when one is us ing an a lyt i cal
meth ods of lower sen si tiv ity and there is a need to col -
lect a larger sam ple [24].

In stru men tal anal y sis meth ods give the great est
pos si bil i ties of choice and dif fer en ti a tion, es pe cially in 
terms of lim its of de tec tion and range of de ter mi na tion
[1, 2, 4]. The fol low ing tech niques are used to de ter -
mine toxic heavy met als and sig nif i cant el e ments in bi -
o log i cal ma te rial: var i ous AAS tech niques [1, 2, 12,
13, 15, 16, 19, 22, 25], ICP-OES [1, 2, 3, 7, 10, 12, 14,
17, 20, 21, 22, 24], ICP-MS [2, 3, 7, 8, 9, 18, 22, 24]
and other meth ods, e.g. in stru men tal neu tron ac ti va -
tion anal y sis INAA [1, 25] or DC-polarography, DCP
[4, 25]. Chan et al. [4] com pared 5 dif fer ent meth ods of 
de ter min ing el e ments for clin i cal pur poses (ICP-MS,
GF-AAS, ICP-OES, DCP and F-AAS) and showed
that amongst multielement meth ods, the best method is 
ICP-MS, which is su pe rior to the time-con sum ing and
mono-el e men tal method GF-AAS (in spite of com pa -

ra ble sen si tiv i ties to many met als). Stud ies done by
Reitznerowa et al. [22] in di cate that out of a group
of 3 meth ods (GF-AAS, ICP-OES and ICP-MS) for
study ing hu man teeth for the con tent of seven el e -
ments (Cu, Fe, Mg, Mn, Pb, Sr and Zn), each served
a dif fer ent pur pose de pend ing on its strong and weak
points. In the field of meth ods of de ter min ing met als
and non-met als in seven cer ti fied ref er ence ma te ri als
and 20 dif fer ent sam ples of food, ICP-OES with ul tra -
sonic nebuliser turned out to be a very good method,
en abling de ter mi na tion of as many as 18 el e ments with 
the ex cep tion of Al, Sr and Se and with limits of
detection that were comparable with graphite furnace
atomic absorption spectrometry GF-AAS [6].

The aim of the re search was to in ves ti gate the in flu -
ence of the method of pre par ing ma te ri als for ex am i na -
tion (with out min er al iza tion and with use of conven -
tional heat ing in Bethge ap pa ra tuses or mi cro wave di -
ges tion and also the ap plied an a lyt i cal method (flame
atomic ab sorp tion spec trom e try F-AAS and also cold
vapour atomic ab sorp tion spec trom e try, CV-AAS; in -
duc tively cou pled plasma op ti cal emis sion spec trom e -
try, ICP-OES) on re sults of de ter mi na tion of cer tain
met als that are sig nif i cant from the point of view of
tox i col ogy and fre quency of oc cur rence of poi son ings. 
In the re search we used sam ples of cer tain ref er ence
ma te ri als (urine, liver) and also ac tual sam ples of bi o -
log i cal ma te rial (blood, urine, bile and internal organ
sections) that are (commonly) analysed in expert ex a -
m i na tions. 

2. Ma te ri als and meth ods

2.1. Sam ples

Sam ples of body flu ids and sec tions of in ter nal or -
gans se cured in the course of au top sies of per sons who
had died due to rea sons other than poi son ing con sti -
tuted the re search ma te rial. In to tal, 76 sam ples orig i -
nat ing from 8 women and 22 men aged from 18 to
56 years (av er age 33.5 years), in clud ing: brain (n = 10),
liver (n = 14), kid ney (n = 9), stom ach (n = 8), small in -
tes tine (n = 3), spleen (n = 1), lung (n = 2), blood (n = 18),
urine (n = 4) and also bile (n = 7) were ana lysed. The
pres ence of in or ganic poi sons in the sam ples was ruled 
out by the AAS method (flame and cold vapour tech -
nique) and also by spectrophotometry in vis i ble light. 

Two cer ti fied ma te ri als were also ana lysed: urine –
Seronorm Trace El e ments Urine (SERO AS, Nor way)
and also NIST Bo vine Liver 1577b (NIST, United
States).
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2.2. Re agents, prep a ra tion of sam ples and
ap pa ra tus 

2.2.1. Re agents

Con cen trated trioxonitric(V) acid (HNO3) of spe -
cial pu rity (Suprapur) and hy dro gen per ox ide of con -
cen tra tion 30% (v/v) ultrapure qual ity by Merck (mi -
cro wave min er al iza tion) or a mix ture of con cen trated
ac ids: trioxonitric(V) and tetraoxosulphuric(VI) acid
(H2SO4) ultrapure qual ity by Merck (min er al iza tion in
Bethge ap pa ra tuses) were used to min er al ise sam ples
of bi o log i cal ma te rial. 

Stan dard so lu tions were pre pared for use in cal i -
bra tion:
– for the ICP-OES method, by di lu tion of a multi-el e -

ment (Ag, Al, B, Ba, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Ga, 
In, K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Sr, Tl, Zn) stan dard
so lu tion (Merck) at a con cen tra tion of 1000 mg/l;

– for the F-AAS and CV-AAS method from el e ment
stan dards (Merck) of con cen tra tion 1000 mg/l.
Deionized wa ter orig i nat ing from the NANOpure

Di a mond sys tem of pu ri fy ing wa ter (Barnstead,
United States) was used to cre ate work ing stan dard so -
lu tions and to di lute sam ples. Glass and poly propy lene 
ves sels were pre pared by wash ing and soak ing (over -
night) in 25% (v/v) HNO3 ultrapure qual ity, ChemPur,
Po land).

2.2.2. Sam ple prep a ra tion

When com par ing meth ods of pre par ing bi o log i cal
ma te rial, sam ples of cer ti fied ma te ri als were di luted in
a mi cro wave oven MLS 1200 Mega (Mile stone, It aly)
in high pres sure tef lon ves sels of vol ume 160 ml in ac -
cor dance with the fol low ing programme: 1 min – 250 W,
2 min – 0 W and also suc ces sively: 250, 400 and 600 W
(5 min each), col lect ing 5 par al lel sam ples of vol ume
5 ml (Seronorm Urine) or 6 par al lel sam ples of liver of
mass 1 g (Bo vine Liver). Fur ther more, part of the sam -
ples (5 sam ples of urine as above of vol ume 5 ml and
6 par al lel sam ples of liophilised liver of mass 1 g) were 
min er al ised in Bethge type ap pa ra tus with con cen -
trated ac ids (2 ml H2SO4 and 10 ml HNO3). The ob -
tained mineralizates were di luted to a vol ume of 10 ml
or 25 ml. 

When com par ing ICP-OES and F-AAS meth ods,
sam ples of bi o log i cal ma te rial (10 ml blood, urine or
bile, 10 g of sec tions of in ter nal or gans) were min er al -
ized in Bethge’s closed sys tem ap pa ra tuses with con -
cen trated ac ids as above and trans ferred to a ves sel of
vol ume 20 ml. Up to the time of anal y sis, the min eral-
ized sam ples were stored in a re frig er a tor at a tem per a -

ture of 4oC. Blank sam ples were also pre pared for each 
se ries of sam ples.

2.2.3. Ap pa ra tus

Anal y ses of sam ples of bi o log i cal ma te rial for metal
con tent were car ried out by the fol low ing meth ods:
– F-AAS with use of atomic ab sorp tion spec trom e ter

SP 9800 by Pye Unicam (Great Brit ain), us ing
a hol low cath ode lamp for each el e ment sep a rately
and es tab lish ing char ac ter is tic res o nance wave -
lengths for Zn, Mn, Cu, Cd and Cr;

– CV-AAS, ap ply ing a spec trom e ter as above; 
– ICP-OES with ap pli ca tion of plasma emis sion

spec trom e ter iCAP 6300 duo (Thermo Elec tron
Corp., United States), en abling si mul ta neous re -
cord ing of the full emis sion spec trum of a sam ple
in the range from 166.250 to 847.000 nm with the
help of a charge in jec tion de vice with a dou ble sys -
tem of ob ser va tion of plasma (ax ial and ra dial),
whose fun da men tal fea tures and mea sure ment con -
di tions ap plied in anal y sis have been pre sented in
the lit er a ture [14].

3. De ter mi na tion of el e ments

3.1. F-AAS method

De ter mi na tion of Zn, Mn and Cd by the F-AAS
method was car ried out at the fol low ing wave lengths
re spec tively: 213.9 nm, 279.5 nm and 228.8 nm, ap -
ply ing deu te rium back ground cor rec tion, and Cu and
Cr: 324.8 nm and 357.9 nm re spec tively with out back -
ground cor rec tion. Cal i bra tion was car ried out by the
stan dard se ries method in the range up to 0.5 mg/ml
(Zn, Cd), 1 mg/ml (Mn) and also 2 mg/ml (Cu, Cr). The
de ter mined lim its of de tec tion (LOD) and quan ti fi ca -
tion (LOQ) were re spec tively: 0.009 and 0.03 (Zn),
0.03 and 0.10 (Mn), 0.01 and 0.04 (Cu), 0.01 and 0.03
(Cd), 0.03 and 0.11 (Cr) mg/ml.

3.2. The CV-AAS method

De ter mi na tion of Hg was car ried out by the CV-AAS
method with a cold vapour mer cury kit ac cord ing to
the method pre sented in a pre vi ous study [13], us ing
a hol low cath ode lamp (l = 253.7 nm) and deu te rium
back ground cor rec tion. Cal i bra tion was car ried out
by the stan dard se ries method, re duc ing mer cury(II)
to atomic mer cury (with the help of tin chlo ride(II) and 
sulphuric H2SO4 in the pres ence of so dium chlo ride) in 
stan dard so lu tions con tain ing mer cury in the range up
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to 1000 ng in the whole re duced sam ple. LOD and
LOQ were re spec tively: 15 ng Hg/sam ple and 50 ng
Hg/sam ple.

3.3. The ICP-OES Method

De ter mi na tion of Ag, Al, B, Ba, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, 
Cu, Fe, K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Sr, Tl and Zn by the
ICP-OES method was car ried out us ing se lected an a -
lyt i cal lines de fined in ear lier re search [14] and also
dou ble ob ser va tion of plasma (ax ial and ra dial). Cal i -
bra tion was per formed by the stan dard se ries method
within a range up to 2 mg of each el e ment /ml. In the
ear lier re search [14], lim its of de tec tion and de ter mi -
na tion were given for par tic u lar analytical lines of
studied elements.

4. Re sults and dis cus sion

In or der to as sess the in flu ence of var i ous meth ods
(F-AAS and ICP-OES) and ways of min er al iza tion (in

the case of ap pli ca tion of the ICP-OES method) on re -
sults of de ter mi na tion of met als in bi o log i cal ma te rial,
sam ples of cer ti fied ref er ence ma te rial Seronorm Trace
El e ments Urine were ana lysed (5 ́  5 ml urine) with out 
min er al iza tion and sep a rately af ter mi cro wave min er -
al iza tion, and also sam ples of NIST Bo vine Liver
1577b (6 ́  1 g liver) were ana lysed af ter clas si cal min -
er al iza tion in Bethge ap pa ra tus and in the mi cro wave
sys tem. The con cen tra tions of met als ob tained in the
stud ied ma te ri als are pre sented in Ta bles I and II. 

In the case of most de ter mined met als, we did not
ob serve a sig nif i cant in flu ence of the sam ple prep a ra -
tion method on ob tained re sults re lat ing to di luted cer -
ti fied urine (with out min er al iza tion) and af ter mi cro-
wave min er al iza tion. Hg and Pb con sti tuted ex cep -
tions, re sults of which with out min er al iza tion were
low ered (prob a bly due to in com plete break down of
sam ple) and Li, for which el e vated re sults were ob -
tained (per haps due to con tam i na tion of the sam ple;
strong ion is ation ef fects can not be ruled out ei ther). In
the case of lyophilised bo vine liver, we did not ob serve 
big dif fer ences be tween re sults ob tained for sam ples
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TA BLE I. CON CEN TRA TION OF EL E MENTS IN SERONORM URINE BY ICP-OES DI RECTLY AND AF TER MI CRO WAVE 

DI GES TION (n = 5)

El e ment Seronorm Trace El e ments Urine

Con cen tra tion of el e ment [mg/l]

Cer ti fied value* With out min er al iza tion Af ter mi cro wave di ges tion

Al 105 (101–109) 104 ± 4 104 ± 5

Ba 9 (5–13) 11 ± 5 11 ± 4

Ca 108 (104–110)** 108 ± 3** 106 ± 3**

Cd 5.06 (4.84–5.28) 5.10 ± 0.18 5.25 ± 0.20

Co 10.1 (9.60–10.6) 9.50 ± 0.8 10.2 ± 0.7

Cr 20.1 (19.0–21.2) 25.5 ± 4.0 26.6 ± 3.0

Cu 16.1 (14.7–17.5) 16.5 ± 1.2 16.3 ± 1.1

Fe 14.4 (13.0–15.8) 16.6 ± 2.8 18.3 ± 2.5

Hg 40.3 (37.7–42.9) 20.7 ± 3.0 39.3 ± 0.6

Li 7.94 (7.11–8.47) 13.2 ± 1.2 15.6 ± 1.5

Mg 54.0 (53–55)** 54.3 ± 3.0** 53.5± 3.5**

Mn 11.1 (10.1–12.1) 11.1 ± 1.0 10.8 ± 1.1

Ni 41.5 (39.3–43.7) 39.2 ± 2.2 41.2 ± 2.0

Pb 91.1 (84.1–98.1) 67.0 ± 10 98.6 ± 6

Sr 91.3 (85.0–97.6) 85.5 ± 6.0 89.7 ± 5.0

Zn 261 (248–274) 275 ± 10.0 301 ± 12.0

* Value and 95% con fi dence level; ** [mg/l].



sub jected to clas si cal min er al iza tion (in Bethge type
ap pa ra tus) and those dis solved in the mi cro wave sys -
tem (MLS 1200 Mega pro duced by Mile stone); only
con cen tra tions of Cd ob tained by the F-AAS method
af ter min er al iza tion in Bethge ap pa ra tus were lower
than af ter mi cro wave min er al iza tion (losses most prob -
a bly stem from the rel a tively high vol a til ity of Cd). 

The ob tained re sults con firm ob ser va tions made by 
other au thors. For ex am ple, Sun et al. [24], when com -
par ing 5 dif fer ent meth ods of pre par ing var i ous cer ti -
fied food sam ples, in clud ing sam ples of an i mal or i gin,
also as cer tained that the pro ce dure of clas si cal dis so lu -
tion by ac ids (ni tric and perchloric) is the sim plest and
at the same time the most ef fec tive pro ce dure for pre -
par ing cer ti fied food ma te ri als for anal y sis for 13 se -
lected el e ments, with the ex cep tion of Al and B, and
when ap ply ing mi cro wave di ges tion us ing a mix ture
of ni tric acid and hy dro gen per ox ide with ad di tion of
hy dro flu oric acid, very good re cov ery is achieved even
for Al and B. 

It was as cer tained that the ap plied an a lyt i cal meth -
ods had an in sig nif i cant in flu ence on the achieved re -
sults for el e men tal con tent in the sam ple: it was ob served

that con cen tra tions ob tained by the ICP-OES method
were as a rule higher than those which were es tab -
lished by the F-AAS method, es pe cially for Cu, Mn
and Zn. This may be linked with the dif fer ent ways of
cal i bra tion (cal i bra tion for the ICP-OES method is car -
ried out us ing one multi-el e ment so lu tion, whilst for
the F-AAS method – ap ply ing, for each el e ment, a sep -
a rate so lu tion and dif fer ent range of lin ear ity of ab sorb-
ance against con cen tra tion) and also dif fer ences in in -
ter fer ences of emit ted and ab sorbed ra di a tion by the
sam ple (in ICP-OES spec tral in ter fer ences dom i nate,
in F-AAS – chem i cal).

Re sults of de ter mi na tion of se lected met als (Zn,
Mn, Cu, Cd, and Cr) in cer tain tis sues (stom ach, small
in tes tine, brain, liver, kid neys, spleen and lung), and
also in body flu ids (blood, urine and bile) ob tained by
the F-AAS method and also – for com par i son – by the
ICP-OES method are pre sented in graphs (Fig ure 1).
Sig nif i cant dif fer ences in de ter mined con cen tra tions
of Zn, Mn, Cu, Cd and Cr in var i ous tis sues (or gan sec -
tions, phys i o log i cal flu ids) were not ob served, with
the ex cep tion of chrome in urine, for which con cen tra -
tions es tab lished by the ICP-OES method were higher
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TA BLE II. CON CEN TRA TION OF EL E MENTS IN NIST BO VINE LIVER 1577B BY ICP-OES AND F-AAS AF TER

DIF FER ENT WAYS OF WET DI GES TION (n = 6)

Element Concentration [mg/g]

Cer ti fied ICP-OES F-AAS

Mi cro wave
di ges tion

Min er al iza tion in
Bethge ap pa ra tus

Mi cro wave
di ges tion

Min er al iza tion in
Bethge ap pa ra tus

Ag 0.039 ± 0.007 0.07 ± 0.09 Nd – –

Ca 116 ± 4 118 ± 3 122 ± 5 – –

Cd 0.50 ± 0.03 0.51 ± 0.01 0.51 ± 0.06 0.48 ±0.05 0.39 ±0.01

Cu 160 ± 8 169 ± 2 163 ± 1 153 ± 0.5 152 ± 2

Fe 184 ± 15 200 ± 2 197 ± 2 – –

Mg 601 ± 28 613 ± 5 617 ± 2 – –

Mn 10.5 ± 1.7 11.2 ± 0.2 11.2 ± 0.1 9.52 ± 0.25 8.78 ± 0.08

Sr 0.136 ± 0.001 0.138 ± 0.026 0.140 ± 0.003 – –

Zn 127 ± 16 126 ± 0.6 123 ± 1 119 ± 1 117 ± 1

UN CER TI FIED VAL UES

Al (3) (2.0 ± 1.3) (3.6 ± 1.0) – –

Co (0.25) (0.23 ± 0.02) (0.20 ± 0.03) – –

Hg (0.003) – – – (0.003)*

Nd – not de tected; “–” – not ana lysed; *de ter mined by CV-AAS.



by about 30% than those ob tained by the F-AAS method. 
This may be caused by an er ror linked with a too low
con cen tra tion of Cr in urine – near the limit of de tec -
tion. 

More de tailed data on the sub ject of con tent of Zn
and Mn ob tained by the F-AAS and ICP-OES meth ods 
(means, me di ans, stan dard de vi a tions) in ana lysed
sam ples have been pre sented in an other pa per [12], in
which re sults of sta tis ti cal anal y sis of a com par i son of
con cen tra tions of Zn and Mn ob tained by the two
meth ods (Kruskal-Wallis non-para met ric ANOVA
test – lack of sta tis ti cally sig nif i cant dif fer ences) were
also given. It is worth men tion ing that for Zn and Mn,
LOD and LOQ for the ICP-OES method were many
times lower (about 100-fold for Zn and as much as
150-fold for Mn) than for the F-AAS method. Andrasi
et al. [1], when com par ing 3 meth ods of de ter mi na tion
of Cu, Fe, Mn, Zn, Cd and Pb in cer ti fied ma te rial
NIST Bo vine Liver 1577a (ICP-OES, GF-AAS and
INAA) as cer tained that the most ac cu rate tech nique is
ICP-OES; only Zn con tent in liophilised liver was
some what higher than in the cer tif i cate and higher than 
in sam ples stud ied by the GF-AAS or INAA method. 

Fur ther more, ICP-OES turned out to be a more uni -
ver sal method – in the stud ied ma te rial, we man aged to 
es tab lish the lev els of other el e ments be sides met als
men tioned in this pa per, even some non met als (B) and
also con cen tra tions of Pb and Hg in ac cu mu lat ing or -
gans, such as liver, kid ney and spleen. We were not
able to de ter mine el e ments such as Al, B, Ba, Sr and Ni 
by the F-AAS method in blood, urine and bile, or in
organ tissues.

To sum ma rise, it may be stated that there are many
meth ods of pre par ing bi o log i cal ma te rial for anal y sis
for metal (and non metal) con tent, and also meth ods of
de ter min ing el e ments that are sig nif i cant from the
point of view of fo ren sic tox i col ogy, which are dif fer -
ent both in terms of lim its of de tec tion and quan ti fi ca -
tion and pos si bil i ties of car ry ing out mono- or multi -
el e ment anal y sis. In this work it has been shown that
ap pli ca tion of a more mod ern method of min er al iza -
tion (us ing mi cro wave ra di a tion) and de ter mi na tion of
sig nif i cant and toxic el e ments in bi o log i cal sam ples
(ICP-OES) does not so much im prove the ac cu racy of
anal y sis as sig nif i cantly shorten its du ra tion and in -
crease the range of de ter mined el e ments in one an a lyt i -
cal pro cess in com par i son to clas si cal methods (mi -
ne ra lisation in Bethge type apparatus, FAAS as the
method of determination). 
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Fig ure 1. Con cen tra tions of el e ments in au topsy tis sues and
body flu ids by F-AAS and ICP-OES meth ods.



5. Con clu sions

The fol low ing con clu sions can be drawn on the ba -
sis of the per formed re search:
– the method of min er al iza tion (with con ven tional

heat ing and mi cro wave as sisted) ap plied in this re -
search does not in a sig nif i cant way in flu ence the
con cen tra tions of heavy met als de ter mined by the
ICP-OES or F-AAS method, with the ex cep tion of
Cd (lower con cen tra tions af ter min er al iza tion in
Bethge ap pa ra tus);

– anal y sis of urine for con tent of sig nif i cant or heavy
el e ments with the ex cep tion of Hg, Pb and Li can
be car ried out with out pre lim i nary dis so lu tion of
the sam ple; only ap pro pri ate di lu tion of the sam ple
need be ap plied;

– an a lyt i cal re sults in gen eral do not de pend on the
ap plied in stru men tal method of de ter mi na tion, al -
though it should be re mem bered that var i ous el e -
ments can be de ter mined with var i ous meth ods
(e.g. the ICP-OES method al lowed de ter mi na tion
of lev els of Al, B, Ba, Sr and Ni, which could not be 
de ter mined by the FAAS method).
Con clu sions from the above re search can be ap -

plied in ex pert prac tice as part of the ex pert wit ness
ser vices of the In sti tute of Fo ren sic Research.
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1. Wstêp

Ka ¿dy z et apów nie organ icznej anal izy tok syk olo gic z -
nej (po bier anie pr óbki, jej za bezp iecz anie, prze chow y -
wa nie, przy got owa nie i oznac zanie) mo¿e mieæ wp³yw na 
koñco wy wy nik ba dan ia. Z ko lei eks pert s¹dowy z regu³y 
nie ma wp³ywu na dwa pierw sze etapy anal izy, mo¿e mieæ
na tom iast znacz¹cy udzia³ w re aliz acji trzech po zos ta -
³ych. Po nadto gdy dys pon uje ró¿ nymi ro dzaj ami ma ter ia -
³ów do ba dañ (w przy padku ma ter ia³u bio log iczne go
naj czê œciej pró bami krwi i (lub) mo czu, w³osów, ko œci,
pa znokci, wy cink ami narz¹dów we wnêt rzn ych), mo¿e
do konaæ wy boru ma ter ia³u, kie ruj¹c siê g³ówn ie ce lem
anal izy (ustal enie pozio mów „nor maln ych”, tj. re fer en -
cy j nych, ocena za truc ia chro niczn ego lub ostrego itp.).
Pra wid³owo prze prow adz ona anal iza tok syk olo gic zna
wy maga za stos owa nia spraw dzon ych me tod przy got o -
wa nia prób ek i oznac zania w nich poszc zegó lnych sk³ad -
ni ków. Wyj¹tek sta nowi¹ anal izy prób ek o ma tryc ach
mniej skom plik owa nych (su row ica, mocz), wy kor zyst y -
wane np. w dia gnoz owa niu ostrych zatruæ, kie dy  wyma -
ga ne jest szyb kie poda nie wy niku. Pod czas ta kich anal iz
przy got owa nie ma ter ia³u do oznac zenia prze biega bez
mi ner ali zac ji i po lega na ro zci eñczeniu wod¹ [8, 15, 19],
b¹dŸ – jak w przy padku krwi – do datku 0,1% Tri tonu
X-100 i 0,5% amon iaku [9].

Ist nieje sze reg me tod przy got owa nia ma ter ia³u bio -
log iczne go do ba dan ia na za war toœæ me tali. Na jcz êœciej
s¹ to obecn ie me tody mi ner ali zac ji wy kor zyst uj¹ce kon -
wenc jona lne ogrzew anie próbki ze stê¿on ymi kwa sami
(azot owym, siar kow ym, nad chlor owym) w apar ata ch
zam k niê tych, szkla nych, np. Bet hgego, lub w go tow ych
ze staw ach do mi ner ali zac ji, np. fir my Pro labo b¹dŸ in -
nych, albo me tody bar dziej no woc zesne – rozk³adu ma -
trycy pr ób ki z za stos owa niem energ ii mi krof alo wej w apa-
ra tach ni sko- lub wy sokociœnieniowych o ró ¿nych roz -
wi¹za niach tech niczn ych, z mo¿l iwoœci¹ po miaru tem pe -
r atu ry i ciœ nie nia w jed nym lub ka¿ dym na czyn iu z prób-
k¹ [3, 5, 6, 10, 11, 16, 18, 23, 24, 26, 27], kt óre co raz
 czêœciej wy pier aj¹ tech niki kon wenc jona lne. Me tody te
s¹ na ogó³ szyb sze, nie stety nie zaw sze tañ sze. Umo ¿ li -
wiaj¹ one przy got owa nie wiêk szy ch se rii pr óbek, ale
 najczêœciej o nie wielk ich ma sach (do 1–2 g) lub objê -
toœ cia ch (do 20 ml). Pod tym wz glêdem tech niki  trady -
cyjne maj¹ jed nak prz ewagê, zw³asz cza gdy dys pon uje
siê me tod ami anal ity cznymi o mniej szej czu³oœci i za -
chod zi po trzeba po bran ia wi êksz ej próbki [24].

Naj wiêksze mo¿ liwoœci wy boru i zr ó¿n icowanie,
zw³asz cza pod wzg lêdem gra nic wyk rywalnoœci i za kre -
su oznac zania, daj¹ me tody anal izy in strum enta lnej [1, 2,
4]. Do oznac zania tok syczn ych me tali ci ê¿k ich i  pier -
wiastków istotn ych w ma ter iale bio log icznym wy kor zy -
st ywane s¹ ró ¿ne tech niki AAS [1, 2, 12, 13, 15, 16, 19,
22, 25], ICP-OES [1, 2, 3, 7, 10, 12, 14, 17, 20, 21, 22,
24], ICP-MS [2, 3, 7, 8, 9, 18, 22, 24] i inne me tody, np.
in strum enta lna neu tron owa anal iza ak tyw acy jna, INAA
[1, 25] lub kla syczna po lar ogr afia sta³opr¹dowa, DCP  [4, 
25]. Chan i in. [4], po rów nuj¹c 5 ró ¿ny ch me tod oznac za -
nia pierw iast ków do celów kli niczn ych (ICP-MS, GF-
AAS, ICP-OES, DCP i F-AAS), wy kaz ali, ¿e wœ ród me -
tod wie lop ierwi astkow ych naj lepsz¹ me tod¹ jest ICP-
MS, kt óra pr zewy¿sza cza soch³onn¹ i jed nop ierwi ast -
kow¹ met odê GF-AAS (mimo por ówn ywaln ych czu³oœci 
dla wie lu me tali). Z ba dañ Re itzn ero wej i in. [22] wy nika, 
¿e w gru pie 3 me tod (GF-AAS, ICP-OES i ICP-MS) do
ba dan ia zê bów ludz kich na zawa rtoœæ sied miu pie rwi ast -
ków (Cu, Fe, Mg, Mn, Pb, Sr i Zn) ka¿da s³u¿y³a do in -
nego celu ze wz glê du na swo je za lety i wady. W za kres ie
me tod oznac zania me tali i nie met ali w sied miu cer tyf iko -
wan ych ma ter ia³ach re fer ency jnych i 20 ró ¿ny ch  prób -
kach ¿y wno œci bar dzo dobr¹ me tod¹ okaza³a siê ICP-
OES z ultr adŸwiêkowym roz pyl acz em, umo ¿li wiaj¹ca
oznac zanie a¿ 18 pierwiastków z wyj¹tkiem Al, Sr i Se
i z gra nic ami wykrywalnoœci porównywalnymi z kuwet¹
grafitow¹ w absorpcji atomowej [6].

Ce lem ba dañ by³o spraw dzen ie przy u¿yciu próbek
niekt órych ma ter ia³ów re fer ency jnych (mocz, w¹tro ba),
jak rów nie¿ rze czyw ist ych pró bek ma ter ia³u bio log iczne -
go (krew, mocz, ¿ó³æ, wy cinki narz¹dów we wnêt rznych)
anal izo wan ych w eks pert yza ch s¹do wych, wp³ywu  spo -
sobów przy got owa nia ma ter ia³u do ba dañ (bez mi ner ali -
zac ji i z wy kor zyst aniem ogrzew ania kon wenc jona lnego
w apar ata ch Bet hgego lub roz twar zania wspo mag ane go
pro mien iowa niem mi krof alo wym) oraz za stos owa nej
me tody anal ity cznej (atom owa spek trom etr ia  absorp cyj -
na z tech nik¹ p³omien iow¹ F-AAS oraz zim nych par rtê -
ci, CV-AAS; spek trom etr ia emis yjna z plazm¹ sprzê¿on¹
in dukc yjnie, ICP-OES) na wy niki oznac zania niekt órych
me tali istotnych z punktu widzenia toksykologicznego
i cz êstot liwo œci wystêpowania zatruæ.
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2. Ma ter ia³y i me tody

2.1. Prób ki

Ma ter ia³ ba dawc zy sta nowi³y pró bki p³ynów ustroj o -
wy ch i wy cinki narz¹dów we wnêt rznych za bezp iecz one
w trak cie sek cji zw³ok od osób zmar³ych z przy czyn in -
nych ni¿ za truc ie. £¹cznie zba dano 76 pró bek po cho -
dz¹cych od 8 ko biet i 22 mê ¿czyzn w wie ku od 18 do
56 lat (œre dnio 33,5 lat), w tym: mózg (n = 10), w¹tro ba
(n = 14), ner ka (n = 9), ¿o³¹dek (n = 8), je lito cien kie
(n = 3), œled ziona (n = 1), p³uco (n = 2), krew (n = 18),
mocz (n = 4) oraz ¿ó³æ (n = 7). W prób kach wy kluc zono
me tod¹ AAS (tech nika p³omien iowa i zim nych par rtê ci)
oraz spek trof oto met rii w œwie tle wi dzialn ym ob ecnoœæ
tru cizn nie organ iczny ch. 

Ba dan iom pod dano tak ¿e dwa ma ter ia³y cer tyf iko -
wane: mo czu – Se ron orm Tra ce Elem ents Urine (SERO
AS, Nor weg ia) oraz w¹tro by wo³owej – NIST Bovi ne
Liver 1577b (NIST, Sta ny Zjednoczone).

2.2. Od czynn iki, przy got owa nie prób ek i apar atu ra

2.2.1. Od czynn iki

Do mi ner ali zac ji pr óbek ma ter ia³u bio log iczne go
u¿y to stê ¿on ego kwa su azot owe go(V) o spe cjaln ej czy -
stoœci (Su prap ur) i nad tlenku wo doru o st ê¿e niu 30%
(v/v) cz.d.a. fir my Merck (mi ner ali zac ja mi krof alo wa)
lub mie szan iny stê ¿ony ch kwa sów: azot owe go(V) i siar -
kow ego(VI) cz.d.a. fir my Merck (mineralizacja w apar a -
ta ch Bethgego). 

Roz twory wzor cowe sto sow ane do ka lib racji przy -
got owy wano:
– w metodzie ICP-OES przez rozcieñczenie wielo pier -

wiastkowego (Ag, Al, B, Ba, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, Cu,
Fe, Ga, In, K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Sr, Tl, Zn)
standardowego roztworu podstawowego (Merck)
o stê¿eniu 1000 mg/l;

– w metodzie F-AAS i CV-AAS ze wzorców jedno pier -
wiastkowych podstawowych (Merck) o stê¿e niach
1000 mg/l.
Do sporz¹dze nia ro boc zych ro ztw orów st and ardów

oraz do ro zci eñczania pr óbek u¿ ywa no wody de jon izo -
wan ej po chodz¹cej z sys temu oczyszc zania wody NA -
NOp ure DIa mond (Barn stead, Sta ny Zjed noc zone). Na -
czy nia szkla ne oraz po lip ropy len owe przy got owy wano
po przez my cie i mo czen ie (przez noc) w 25% (v/v) kwa -
sie azotowym(V) (cz.d.a., ChemPur, Polska).

2.2.2. Przy got owa nie prób ek

W ba dan iach po rów nawczych me tod przy got owa nia
ma ter ia³u bio log iczne go pró bki ma ter ia³ów cer tyf iko wa -
n ych roz twar zano w pie cu mi krof alo wym MLS 1200

Mega (Mi les tone, W³ochy) w wy sok ociœ nieniowych na -
czy niach te flon owy ch o ob jêto œci 160 ml  zgod nie z pro -
gram em: 1 min – 250 W, 2 min – 0 W oraz ko lejno: 250,
400 i 600 W (po 5 min), po bier aj¹c 5 ró wnol eg³ych pr ó -
bek o ob jêto œci 5 ml (Se ron orm Urine) lub 6  równo -
leg³ych prób ek w¹tro by o ma sie 1 g (Bovi ne Liver).
Po nadto cz êœæ pr óbek (5 pr óbek mo czu jw. o ob jêtoœci
5 ml i 6 ró wnoleg³ych pr óbek lio fil izo wan ej w¹tro by
o ma sie 1 g)  zmi ner ali zow ano w apar acie typu Bet hge
stê ¿onymi kwa sami (2 ml siar kow ego i 10 ml azot o we -
go). Uzyskane mineralizaty rozcieñczano do objêtoœci
10 ml lub 25 ml. 

W ba dan iach po rów nawczych me tod ICP-OES i F-AAS
pr óbki ma ter ia³u bio log iczne go (10 ml krwi, mo czu lub
¿ó³ci, 10 g wy cinków narz¹dów we wnêtrznych) mi ner a -
li zow ano w apar ata ch zamk niê tych Bet hgego stê ¿ony -
mi kwa sami jw. i prze nos zono do na czyn ia o ob jêto œci
20 ml. Do cza su anal izy zmi ner ali zow ane pró bki prze -
chow ywa no w lodó wce w tem per atu rze 4oC. Dla ka¿ dej
se rii pr óbek przy got owy wano równ ie¿ próby od czynn i -
ko we.

2.2.3. Apar atu ra

Anal izê prób ek ma ter ia³u bio log iczne go na zaw art oœæ 
me tali prze prow adz ono metodami:
– F-AAS z u¿yciem spektrometru do absorpcji atomo -

wej SP 9800 firmy Pye Unicam (Wielka Brytania),
wykorzystuj¹c lampy z katod¹ wnêkow¹ dla ka¿dego
pierwiastka oddzielne i ustalaj¹c charakterystyczne
d³ugoœci fal rezonansowych dla Zn, Mn, Cu, Cd i Cr;

– CV-AAS, stosuj¹c spektrometr jw.; 
– ICP-OES z zastosowaniem plazmowego spektro me -

tru emisyjnego iCAP 6300 duo (Thermo Elec tron
Corp., Stany Zjednoczone) umo¿liwiaj¹cego równo -
czesn¹ rejestracjê pe³nego widma emisyjnego próbki
w zakresie od 166,250 do 847,000 nm za pomoc¹
detektora ze wstrzykiwaniem ³adunku (ang. charge
in jec tion de vice, CID) z podwójnym systemem obser -
wacji plazmy (osiowym i radialnym), którego podsta -
wowe cechy i warunki pomiarowe zastosowane
w ana lizie przedstawiono w literaturze [14].

3. Oznac zanie pierw iast ków

3.1. Me toda F-AAS

Oznac zenie Zn, Mn i Cd me tod¹ F-AAS prze prow a -
dz ono przy nast êpuj¹cych d³ugoœ ciach fal, od pow iednio:
213,9 nm, 279,5 nm i 228,8 nm, sto suj¹c deu ter ow¹  ko -
rekcjê t³a, a Cu i Cr – 324,8 nm i 357,9 nm bez ko rekc ji
t³a. Ka libr acjê prze prow adz ono me tod¹ se rii wz orców
w za kres ie do 0,5 mg/ml (Zn, Cd), 1 mg/ml (Mn) oraz
2 mg/ml (Cu, Cr). Wy znac zone gra nice wyk ryw alnoœci
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(LOD) i ozn acz alnoœci (LOQ) wy nosi³y od pow iednio:
0,009 i 0,03 (Zn), 0,03 i 0,10 (Mn), 0,01 i 0,04 (Cu), 0,01
i 0,03 (Cd), 0,03 i 0,11 (Cr) mg/ml.

3.2. Me toda CV-AAS

Oznac zenie Hg wy kon ano me tod¹ CV-AAS z przy -
stawk¹ do zim nych par rtê ci wed³ug me tody  przedsta -
wionej w pra cy [13], sto suj¹c lam pê z ka tod¹ wn êkow¹
(l = 253,7 nm) i deu ter ow¹ kor ekc jê t³a. Kal ibr acjê prze -
prow adz ono me tod¹ se rii wz orców, pod daj¹c re dukc ji
rtêæ(II) do rt êci atom owej (za po moc¹ chlor ku cyny(II)
i kwa su siar kow ego(VI) w obec noœ ci chlor ku sodu) we
wzor cach za wier aj¹cych w ca³ej re duk owa nej pr óbce rtêæ 
w za kres ie do 1000 ng. LOD i LOQ wy nosi³y  odpo -
wiednio: 15 ng Hg/pr óbka i 50 ng Hg/pr óbka.

3.3. Me toda ICP-OES

Oznac zenie Ag, Al, B, Ba, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe,
K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Sr, Tl i Zn me tod¹ ICP-OES
prze prow adz ono, wy kor zyst uj¹c wy brane li nie anal ity cz -
ne okre œlo ne we wcze œni ejszej pra cy [14] oraz pod wójn¹
obs erwacjê pla zmy (osiow¹ i ra dialn¹). Ka libracjê wy -
kon ano me tod¹ se rii wz orców w za kres ie do 2 mg  ka¿ -
dego pier wiastka/ml. W pra cy [14] poda no gra nice wy- 
kr y walnoœci i ozn acz alnoœci dla pos zcz ególnych li nii
anal ity cznych ba dan ych pi erw iastków.

4. Wy niki i ich dys kus ja

W celu oceny wp³ywu ró¿n ych me tod (F-AAS i ICP-
OES) i sp osobów mi ner ali zac ji (w przy padku za stos owa -
nia me tody ICP-OES) na wy niki oznac zania me tali
w ma ter iale bio log icznym, pod dano ba dan iom pr óbki
cer tyf iko wan ego ma ter ia³u od nies ienia Se ron orm Tra ce
Elem ents Urine (5 ´ 5 ml mo czu) bez mi ner ali zac ji i od -
dzieln ie po mi ner ali zac ji mi krof alo wej oraz NIST Bovi -
ne Liver 1577b (6 ´ 1 g w¹tro by) po mi ner ali zac ji kla -
sycz nej w apar acie typu Bet hge i w sys tem ie mi krof alo -
wym. Uzys kane stê¿ enia me tali w ba dan ych ma ter ia³ach
ze staw iono w ta bel ach I i II. 

W przy padku wiêk szoœ ci oznac zany ch me tali nie za -
ob s erwo wano istotn ego wp³ywu sposob ów przy got owa -
nia prób ki na otrzym ane wy niki od nosz¹ce siê do roz -
ci eñc zone go, cer tyf iko wan ego mo czu (bez mi ner ali zac ji) 
i po mi ner ali zac ji mi krof alo wej. Wyj¹tek sta nowi³y Hg
i Pb, któ rych wy niki bez mi ner ali zac ji by³y za ni¿ one
(praw dop odo bnie z po wodu nie ca³ko wit ego rozk³adu
 prób ki) i Li, dla kt óre go otrzym ano wy niki za wy¿ one
(byæ mo¿e z po wodu sk a¿e nia pr óbki; nie mo ¿na ró wni e¿ 
wy klu czyæ wp³ywu sil nych efe któw jo niz acy jnych.
W przy padku lio fil izo wan ej w¹tro by wo³owej nie stwier -
dzono wiêksz ych ró¿nic w wy nik ach otrzym any ch dla

próbek pod dan ych mi ner ali zac ji kla syczn ej (w apar ata ch
typu Bet hge) i roz twar zany ch w sys tem ie mi krof alo wym
(MLS 1200 Mega fir my Mi les tone), je dyn ie st ê¿e nia Cd
uzys kane me tod¹ F-AAS po mi ner ali zac ji w apar acie
Bet hgego by³y ni¿sze ni¿ po mineralizacji mikrofalowej
(straty wynikaj¹ najprawdopodobniej ze stosunkowo du -
¿ej lotnoœci Cd). 

Otrzym ane wy niki po twierd zaj¹ sp ostrze ¿enia do ko -
n ane przez in nych au torów. Na przyk³ad Sun i in. [24],
porównuj¹c 5 ró¿nych sposobów przy got owa nia roz mai -
tych cer tyf iko wan ych pró bek ¿yw noœ ci, w tym pró bek
po chod zenia zw ierz êcego, stwier dzili równie¿, ¿e pro -
ced ura kla syczn ego roz twar zania kwa sami (azot owym
i nad chlor owym) jest naj prostsz¹ i za raz em naj bard ziej
efekt ywn¹ pro ced ur¹ przy got owa nia cer tyf iko wan ych ma -
ter ia³ów ¿y wno œci do ba dan ia na za war toœæ 13  wybra -
nych pi erwi astków, z wyj¹tkiem Al i B, a sto suj¹c roz-
twa rzan ie mi krof alo we przy u¿ yciu mie szan iny kwa su
azot owe go i nad tlenku wo doru z do datk iem kwa su flu -
oro w odo row ego, bar dzo do bry od zysk uzys kuje siê na -
wet dla Al i B. 

Stwier dzono na tom iast nie znaczny wp³yw za stos o wa -
nych me tod anal ity cznych na uzys kane wy niki za war toœci
pier wiastka w prób ce, przy czym za obs erwo wano, ¿e st ê -
¿e nia uzys kane me tod¹ ICP-OES by³y z regu³y wy ¿sze
ni¿ te, kt óre ustal ono me tod¹ F-AAS, zw³asz cza dla Cu,
Mn i Zn. Mo¿e to byæ zwi¹zane z ró¿ nymi spo sob ami ka -
lib racji (ka lib racjê w me tod zie ICP-OES wy kon ano z u¿ y -
ci em jed nego roz tworu wie lop ierwi astkow ego, w me tod zie
F-AAS – sto suj¹c dla ka¿ dego pier wiastka od dzielny roz -
twór i inny za kres li niowoœci ab sorb ancji od st ê¿en ia)
oraz ró ¿nic ami w in terf ere ncja ch  promie nio wania emit o -
wa nego i za abs orbo wan ego przez próbkê (w ICP-OES
przewa¿aj¹ in terf ere ncje spek tralne, w F-AAS – che micz -
ne).

Na dia gram ach (ry cina 1) przed staw iono wy niki
oznac zania wy bran ych me tali (Zn, Mn, Cu, Cd, i Cr)
w niekt órych tkan kach (¿o³¹dka, je lita cien kiego, mózgu, 
w¹tro by, ner ki, œle dziony i p³uca), a tak ¿e w p³ynach
ustroj owy ch (krwi, mo czu i ¿ó³ci) uzys kane me tod¹
F-AAS oraz – dla po równania – me tod¹ ICP-OES. Nie
za obs erwo wano znacz nych ró¿nic w wy kaz any ch st ê¿e -
nia ch Zn, Mn, Cu, Cd i Cr w ró ¿ny ch tkan kach ( wycin -
kach narz¹dów, p³ynach fi zjol ogi cznych), z wyj¹tkiem
chro mu w mo czu, dla kt órego st ê¿enia ustal one me tod¹
ICP-OES by³y wy ¿sze o oko³o 30% w po równaniu
z otrzym any mi me tod¹ F-AAS. Mo¿e to byæ spo wod o -
wa ne b³êdem zwi¹za nym ze zbyt ni skim st ê¿eniem Cr
w mo czu mieszcz¹cym siê w pobli¿u granicy wy kry wal -
noœci. 

Bar dziej szc zegó³owe dane na te mat za wartoœci Zn
i Mn uzys kane me tod¹ F-AAS i ICP-OES (œr ednie, me -
diany, od chyl enia stan dard owe) w anal izo wan ych prób -
kach przed staw iono w in nej pra cy [12], w któ rej poda no
równ ie¿ wy niki anal izy sta tys tycznej por ówn ania stê ¿eñ
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Zn i Mn otrzym any ch dwie ma me tod ami (test ANOVA,
rang Kru skala-Wal lisa dla uk³adów nie par ame try cznych, 
brak sta tys tycznie istotn ych ró¿nic). War to nad mieniæ, ¿e 
dla Zn i Mn LOD i LOQ w me tod zie ICP-OES by³y wie -
lok rotnie ni¿ sze (oko³o 100-krot nie dla Zn i a¿ 150-krot -
nie dla Mn) ni¿ w me tod zie F-AAS. An drasi i in. [1],
po równ uj¹c 3 me tody oznac zania Cu, Fe, Mn, Zn, Cd i Pb 
w ma ter iale cer tyf iko wan ym NIST Bovi ne Liver 1577a
(ICP-OES, GF-AAS i INAA), stwier dzili, ¿e naj dok³ad -
niejs za jest tech nika ICP-OES, przy czym je dyn ie za war -
toœæ Zn w lio fil izo wan ej w¹tro bie by³a nie co wy¿ sza ni¿
w cer tyf ika cie i w pró bka ch ba dan ych me tod¹ GF-AAS
lub INAA. 

ICP-OES okaza³a siê po nadto me tod¹ bar dziej  uni -
wersaln¹ – w ba dan ym ma ter iale uda³o siê us tal iæ po -
ziomy ró wnie¿ in nych pi erwiastków poza me tal ami wy -
mie nion ymi w ni niejs zej pra cy, na wet ni ektórych  nieme -
tali (B) oraz stê ¿en ia Pb i Hg w narz¹dach ku mul uj¹cych,
ta kich jak w¹tro ba, ner ka czy œle dziona. Me tod¹ AAS
z tech nik¹ p³omien iow¹ nie mo¿na by³o bo wiem ozna -
czyæ ta kich pi erwiastków, jak np. Al, B, Ba, Sr i Ni we
krwi, mo czu i ¿ó³ci, a tak¿e w tkankach narz¹dów.

Pod sum owuj¹c, mo¿ na stw ier dziæ, ¿e ist nieje wie le
spo sobów przy got owa nia ma ter ia³u bio log iczne go do ana -
l izy na zawa rto œæ me tali (i nie met ali), jak rów nie¿ me tod
oznac zania pierw iast ków istotn ych z punk tu wi dzen ia
tok syk olo gii s¹do wej, od mienn ych za równo pod wzglê -
dem gra nic wyk rywalnoœci i ozn aczalnoœci, jak rów nie¿
mo¿ liwoœci wy kon ania jed no- lub wie lop ierwi astkow ej
anal izy. W ni niejs zej pra cy wy kaz ano, ¿e za stos owa nie
bar dziej no woc zesn ej me tody mi ner ali zac ji (z wy kor zy -
st aniem pro mien iowa nia mi krof alo wego) i oznac zania
pierw iast ków istotn ych i tok syczn ych w pró bkach bio -
log iczny ch (ICP-OES) nie tyle wp³ywa na pop rawê do -
k³adn oœci anal izy, co po zwala w znacz ny sposób skróc iæ
jej czas oraz zwiêk szyæ za kres oznac zany ch pierw iast -
ków w jed nym pro ces ie anal ity cznym w sto sunku do me -
tod kla syczn ych (mi ner ali zac ja w apar acie typu Bet hge,
FAAS jako me toda oznac zania).

5. Wnio ski

Na pod staw ie prze prow adz onych badañ mo¿na wy -
ci¹gn¹æ nast êpuj¹ce wnio ski:
– sposób mineralizacji (mineralizacja z ogrzewaniem

konwencjonalnym i wspomagana mikrofalami) za sto -
sowany w niniejszych badaniach nie wp³ywa w zna-
cz¹cy sposób na stê¿enia metali ciê¿kich wy zna czone
metod¹ ICP-OES lub F-AAS, z wyj¹tkiem Cd (ni¿sze
stê¿enia po mineralizacji w aparacie Bethgego);

– bez wstêpnego roztwarzania próbki, stosuj¹c jedynie
odpowiednie rozcieñczenie próbki, mo¿na wykony -
waæ analizê moczu na zawartoœæ pierwiastków istot -
nych lub ciê¿kich z wyj¹tkiem Hg, Pb i Li;

– wyniki analityczne na ogó³ nie zale¿¹ od zasto so -
wanej instrumentalnej metody oznaczania, choæ na -
le¿y pamiêtaæ, ¿e ró¿nymi metodami mo¿na oznaczaæ 
ró¿ne pierwiastki (np. metoda ICP-OES pozwoli³a
ustaliæ poziomy Al, B, Ba, Sr i Ni, których nie da³o siê 
oznaczyæ metod¹ FAAS).
Wnio ski z powy ¿szych badañ mog¹ zost aæ wy kor zy -

st ane w prak tyce eks perck iej w ra mach dzia³al noœci  opi -
nio dawczej In styt utu Eks pert yz S¹do wych.      

Problems of Forensic Sciences 2009, vol. LXXX, 429–440

440 T. Lech, D. Dudek-Adamska


