Farmacie 5-06 29.8.2006 14:32 Str. 213

—o—

CESKA A SLOVENSKA FARMACIE
Rocnik LV — Cislo 5 — ZARI 2006

RONTGENOFLUORESCENCNA
SPEKTROMETRIA AKO ALTERNATIVNA
METODA LIEKOPISNYCH SKUSIEK NA TAZKE
KOvY

JANOSOVA V., SYKOROVA M., STROFFEKOVA O., HAVRANEK E.

Univerzita Komenského v Bratislave, Farmaceutickd fakulta, Katedra farmaceutickej analyzy a nuklearnej
farmacie

SUHRN
Rontgenofluorescencna spektrometria ako alternativna metdda liekopisnych skisiek na tazké kovy

Liekopisné skusky na tazké kovy vyzaduji porovnanie zafarbenia roztoku vzorky po pridani tioacetamidového
Cinidla s referenénym roztokom obsahujicim zndmu koncentraciu Pb. KedZe tto skiiSka neinformuje o druhoch
tazkych kovov ani o koncentraciach kazdého z nich, ¢oraz viac sa vyuZivaju inStrumentdlne metddy, a to nielen
AAS a AES, ale aj ICP, NAA a rontgenofluorescencnd analyza. Tieto metédy umozZiiujd rychlu a presnu analy-
zu prvkového zlozZenia necistoty, takZe narastd ich vyznam v kontrole liekov a lieCivych rastlin.

KTacové sl ova: tazké kovy — limitné skiasky na tazké kovy — AAS — ICP — rontgenofluorescencnd
spektrometria
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SUMMARY
Radionuclide X-ray Fluorescence as an Alternative Method to Pharmacopeial Tests for Heavy Metals

Pharmacopeial tests for heavy metals require comparisons between test solution’s colour after addition of thio-
acetamide and a control solution containing a known quantity of Pb. As this test neither informs about the type
of heavy metals, nor about the concentrations of each of them, there is a reason for more frequent employment
of instrumental methods such as AAS and AES, as well as ICP, NAA, and X-ray fluorescence. These methods
provide us with quick and exact elemental analyses of impurities, thus becoming more and more important in
the quality control of drugs and medicinal plants.

Key words: heavy metals — limit tests for heavy metals — AAS — ICP — X-ray fluorescence spectrometry
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Zavadzanie novych — vysokoucinnych liekov v liecbe
roznych ochoreni vyvolalo zvySenie narokov na ich kva-
litu a bezpecnost. Terapeuticki hodnotu ma len liecivo,
ktoré spiiia okrem poZiadaviek na obsah tcinnej latky aj
liekopisné poZiadavky na Cistotu.

Potreba hodnotit lie¢ivo po stranke Cistoty vyplyva zo
skuto¢nosti, ze do liediva sa mdzZe dostaf znecistenina
v priebehu vyroby, pripadne v fiom moZe pretrvavat
v dosledku nedokonalého vycistenia, ¢i nespravneho
skladovania.

V liecive su necistoty neziadice, lebo mdzu posobit
toxicky, alebo sposobovat inkompatibility, pripadne
mdzu spdsobit rozklad lieCiva, a tym ovplyvnit jeho sta-
bilitu. Takto sa mo6Ze zniZit Gc¢innost samotného lieCiva.

Pri dlhodobom podévani lieku a pri podavani lieku vo
vysokych davkach moze dojst ku kumulacii necistot
v organizme a k ich toxickym dcinkom.

Liekopisné skusky na ¢istotu maji zarudit stupeni Cis-
toty lieciva, ktory ho robi bezpecnym. Skusky, ktoré
liekopis predpisuje na zistenie necistot v lieCivach,
vyuzivaju vicSinou metddy jednoduché, rychle, ale aj
dobre reprodukovatelné, ale zaroven vysoko citlivé
a Specifické.

Ziskanie lie¢iva dokonalej az absolutnej Cistoty je
prakticky velmi tazké. Liekopis toleruje urcité mnozstva
necistot, ktorych limit nesmie byt prekroceny.

Skuasky na Cistotu sa realizuji podla liekopisu v roz-
tokoch a m6Zu mat charakter:
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. kvalitativny — liekopis nepripusta pritomnost necistot,
2. polokvantitativny — liekopis pouZiva porovnavaci roz-
tok a kontrolny roztok; vyhodnotenie skuSok je kvan-
titativne na zdklade presne zndmeho mnoZstva necis-
toty vyjadreného v  Ciselnych  hodnotich

v porovnavacom roztoku,

3. kvantitativny — liekopis vyZaduje stanovenie obsahu

necistoty presnym postupom.

Necistoty, ktoré sa vyskytuji v liecivach, st rozneho
charakteru — latky organické, anorganické alebo blizsie
nedefinované. Podla povodu sa delia na:

— necistoty pochadzajuce zo surovin,

— necistoty pochadzajice z vyrobného procesu (z roz-
pustadiel, zo zariadeni vyrobného procesu, zneciste-
nie medziproduktami pri viacstupfiovej syntéze, zne-
Cistenie pri izoldcii ucinnych latok z biologického
materilu),

— necistoty vznikajice pocas skladovania — vznik roz-
kladnych procesov, katalyzuje pritomnost niektorych
i6nov — napr. i6ny Fe, Cu v liecive a vplyv na ne maji
i obaly a uzavery,

— zamerne priddvané necistoty: ide o pomocné latky,
ktoré sa pridavaji k lieCivu pri jeho spracovani do
liekovej formy,

— necistoty, ktoré sa pridavaju k lie¢ivu na jeho znehod-

notenie alebo proti falSovaniu .

Skuska na taZké kovy

Na Slovensku SL 1 vo vicsine liekopisnych ¢lankoch
pozaduje skisky na tazké kovy. Skiuska ,,Tazké kovy*
pozostava zo Siestich metdd. Su to neSpecifické skisky
zaloZené na tvorbe farebnych sulfidov v slabo kyslom
prostredi, ktoré maji polokvantitativny charakter, t.j.
vysledny koloidny roztok musi byt porovnavany s refe-
ren¢nym roztokom olova s koncentriciou zvycajne
10 mg.I't 29,

Tieto skusky, ako sa uvdadza v odbornej literatire + ),
nie st vSeobecne aplikovatelné na zistenie vSetkych
potencidlnych tazkych kovov. Skuska je vhodna pre i6ny
poskytujiice ¢ierne alebo tmavohnedé sulfidy ako Pb?,
Cu?, Hg?, Bi**, Ag*, ale nie je bez obmedzeni pri hod-
noteni Cd**, Sb*, Sb>*, As*, As>* alebo Zn?**, ktoré su
detegovatelné len vo vysokych koncentraciach. Touto
skuskou nemozno vylucit pritomnost Pt, P, Fe, Ni, W,
ktoré su Casto pouzivané ako katalyzatory pri vyrobe
lieciv.

Skisky na tazké kovy ich umoziluju stanovit ako
celok, ale neumoznujui ich konkrétnu identifikaciu
a stanovenie. Citlivost a selektivita tychto testov v mno-
hych pripadoch nie st dostatoéné pre nové poZziadavky
farmaceutického priemyslu a z uvedeného dovodu sa
pristupuje k stanoveniu obsahu anorganickych necistot
inStrumentdlnymi  metdédami analytickej chémie.
V odbornej literatire sa vyskytuju poziadavky na
doplnenie skuiSok na tazké kovy o identifikaciu
a stanovenie obsahu jednotlivych prvkov vo vzorke
metdédami ICP-MS (metéda indukéne viazanej plazmy
s hmotnostnym spektrometrom), ICP-AES (met6da
indukcne viazanej plazmy s atdémovym emisnym spek-
trometrom), AAS (atdbmova absorpcna spektrometria),
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NAA (neutrénova aktiva¢nd analyza), ktoré si schopné
stanovit obsah necistot v nizkych koncentraciach
a v zlozitych matriciach ©.

Metodu ICP-MS ako alternativu limitnych skaSok na
tazké kovy predpisovanych liekopismi USP, EP, pre
lieky, liec¢iva a medziprodukty vyroby liekov, navrhli
a pouzili v praxi Wang et al. ? a Lewen et al. ¥, pri¢om
stanovili vo vzorke As, Se, Cd, In, Sn, Pb, Bi, Ag, Pd, Pt,
Hg, Mo a Ru.

Osobitni skupinu tvoria prace, ktoré sleduji obsah
kontaminantov v parenterdlnej vyZzive %, ale i préce,
ktoré sleduji obsah prvkov ako tcinnej latky v multivi-
taminovych vyzivovych doplnkoch ICP-MS '® ako
aj ICP-OES (metdda indukcéne viazanej plazmy s at6-
movym optickym spektrometrom) ! 12,

Pre farmaceutickd prax je na stanovenie kovov do-
stupnejSia AAS, ktorda je oficindlnou metddou. Jej
nevyhodou je potreba tpravy tuhej vzorky lieku, lieciva
do roztoku, ktord je casto spojend s mineraliziciou
vzorky a néslednym zakoncentrovanim.

V pracach 319 boli porovnavané spdsoby mineraliza-
cie suchou a mokrou cestou pre prvky Fe, Zn, Ca, Mg,
Na a K v dietetickych a dentdlnych pripravkoch.

Soylak et al. ' pouzili AAS na stanovenie Cr, Co, Mn
a Ni po extrakcii na tuhej faize Amberlite XAD-1180.

Obsah necistdt napr. Al z obalového materidlu v roz-
tokoch 19 aminokyselin, KCI1, NaCl, glukézy, heparinu
a albuminu sledovali Bohrer et al. ' ', Fe3* v sirupoch
Gioia et al. '¥ a Pd a Fe v metotrexate Niemeld et al. ')

Hoci pre stanovenie prvkov sa pouzivaji i spektrofo-
tometrické metddy 202 tieto si skoér zamerané na
stanovenie prvku napr. Zn, Mn, Fe, Cu ako hlavnych
zloziek, ¢asto ucinnych latok farmaceutického pripravku.

ICP-MS, ICP-AES a NAA sa vSak vyznacuju nizkymi
medzami detekcie avSak ndklady na prevadzku ich robia
nedostupnymi pre vicsinu laboratorii..

Pre stanovenie prvkov v tuhych vzorkich je vhodna
rontgenofluorescen¢nd analyza (XRF) s r6znymi spdsob-
mi excitacie vzorky. Je to nuklearna analytickd metéda
pre polykomponentné stanovenie obsahu prvkov vo
vzorke (10°-10%). V Eur6pskom liekopise i v Sloven-
skom liekopise je uvedena ako rontgenofluorescencna
spektrometria. V kombindcii s technikami zakoncen-
trovania sa daju dosiahnut nizke medze detekcie pri
polykomponentnej analyze. Vyhodou je jednoducha
kvantifikacia v Sirokom rozsahu koncentracii pri malom
mnozstve vzorky a moZznost analyzy vzorky v tuhom
skupenstve bez nutnej destrukcie vzorky. Je polykompo-
nentnd a umoziuje identifikovat a stanovit viacero
prvkov vedla seba v jednom merani rychlo a presne, je
vysoko vykonna a finan¢ne dostupnd 2+ 2.

Stanovovanim necistét a obsahu prvkov vo farma-
ceutickych pripravkoch, liekoch, lie¢ivich a pomocnych
latkach rontgenofluorescenénou spektrometriou sa
zaoberali viaceri autori. Wagner et al. * 2 stanovovali
obsah stopovych prvkov pomocou XRF v lecitine,
inzuline, prokaine a tryptofane od rdznych vyrobcov
a roznych SarZi a moznostou rozliSenia ich pévodu vda-
ka charakteristickych spektrdm. Porovnali aj vplyv Cis-
tiacich procesov pocas vyroby substancii na obsah
prvkov vo vzorke.
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Muratsu et al. 2” zistovali pomocou rontgenofluo-
rescencnej analyzy povod drog metamfetaminu, amfe-
taminu, 3,4-metyléndioxymetamfetaminu, kokainu,
heroinu, 6pia a marihuany, na zdklade stanovenia prvkov
vo vzorkéch.

Blanc et al. ?® pouzili rontgenofluorescenéni analyzu
ako metddu pre rychlu identifikaciu anorganickych soli,
ktoré identifikovali na zdklade pritomnosti prvkov Na,
Mg, P, S, Cl, K, Ca, Mn, Fe, Cu a Zn.

Radionuklidovi rontgenofluorescencni analyzu
(RRFA) pouzil Zucchi et al. 2 na stanovenie znecistenin
Fe, Ni, Cu, Zn v tabletich s obsahom digoxinu so zdro-
jom Ziarenia >*Pu. Vzorky tabliet boli rozpustené a min-
eralizované mokrou cestou. Prvky v mineralizate boli
podrobené zakoncentrovaniu s pyrolidinditiokarbama-
tom aménnym a zachytené na membranovy filter, ktory
bol analyzovany. V dalSej ich praci 3 sledovali obsah
stopovych prvkov (K, Ca, Ti, Cr, Mn, Fe, Ni, Cu, Zn, Br,
Rb a Sr) ako necistot v roznych SarZiach a liekovych for-
mach obsahujucich diklofenak sodny pomocou
SR-TXRF (rontgenofluorescencnd analyza s tplnym
odrazom budena synchrotronnym Ziarenim).

Mino a Yamada 3" vo svojej praci sledovali obsah
arzénu a ortuti v niektorych pripravkoch tradi¢nej ¢inske;j
mediciny pomocou rontgenofluorescencnej analyzy.
Vzorky boli eluované umelou Zzalidoénou Stavou,
umelou intestindlnou $tavou a vode. Eluaty boli vysusené
lyofilizaciou, po zriedeni s praskovitou celul6zou bola
su§ina upravena do tabliet, ktoré boli podrobené
rontgenofluorescencnej analyze.

Sykorovd a Havranek 32 pouzili RRFA metddu
s radionuklidovym zdrojom 2*¥Pu na identifikciu
a stanovenie obsahov prvkov Fe, Cu Zn a Pb vo farma-
ceutickych pomocnych liatkach ako AEROSIL,
SILOXID a Zelatina.

Mnohé préce, ktoré sa zaoberaji stanovenim prvkov
ako necistdt rontgenofluorescenénou analyzou, sa zame-
riavaju na prekoncentracné postupy.

Kelko-Lévai et al. © sa zaoberali zakoncentrovanim
prvkov na iminodiacetyletylcelul6zovych
mikrokolénkach s néaslednym stanovenim stopovych
prvkov Cd, Co, Ni, Pb v liekoch a lie¢ivach. Vo vzorkach
ako su paracetamol, sorbitol a iné sa im podarilo od seba
odseparovat Cr** a Cr®* s pouZitim i6nomenica.

Belikov et al. 3 stanovovali necistoty v dihydrogén-
fosforecnane draselnom. Principom bolo zakoncen-
trovanie prvkov tvorbou komplexov 8-hydroxychi-
nolinom vo vodnych roztokoch, ich zachytenie na
aktivnom uhli, filtrdcia zmesi a nasledna analyza filtrov
s RRFA. Na fixaciu praskového aktivneho uhlia na filtri
bol pouzity 1-hexadekanol.

Latva et al. 3 sledovali sorpciu zlicenin selénu na
aktivnom uhli, ktorého adsorpéné vlastnosti boli
ovplyviilované kovmi. Obsah selénu bol stanoveny
rontgenofluorescencnou spektrometriou.

Eksperiandova et al. * stanovovali obsah fazkych
kovov v prirodnych vodach a Cistych soliach za vzniku
karbamatov kovov, ktoré boli z roztoku izolované krys-
talizaciou.

Iwatsuki et al. 3® pouzili zrdZanie na stanovenie
v kyseline rozpustnych a nerozpustnych prkov ako Mn,
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Fe, Ni, Cu a Zn v morskych soliach. Analyze boli
podrobené membranové filtre so zrazeninou.

Rontgenofluorescen¢nd analyza okrem stanovenia
necistot uvedenych v SL 1 v kapitole 2.4 Limitné skusky
pre anorganické necistoty ako napr. stanovenie arzénu,
stanovenie Zeleza, stanovenie olova v cukroch a stanove-
nie niklu v polyoloch, ktoré st zaloZzené bud na farebne;j
zmene chemickej reakcie vzorky so skimadlom, alebo
na stanoveni prvku inStrumentdlnou metédou, sa mdze
pouzit i pri Skuskach totoZnosti, kde st uvedené spdso-
by dokazu Sb, As, Bi, Pb, K, Hg, Ag, Ca, Zn, Fe a dalich
i6bnov a skupin vo vzorkich lieciv a liekov. PouZité
chemické metoédy dokazu mdZzu byt nahradené i inStru-
mentdlnymi analytickymi metédami. Rontgenofluo-
rescencnd spektrometria vSak neumoziluje rozlisit jed-
notlivé chemické formy prvku 2.

Rontgenofluorescencnd analyza umoziluje stanovit
i obsah lieciva a lieku vo vzorke na zdklade stanovenia
obsahu prvkov. Pre spravny vysledok analyzy je doleZita
priprava Standardov. Stanovenim obsahu prvkov touto
metddou v liekoch sa zaoberali autori Havranek et al. 37,
ktori vypracovali metodiku RRFA pre stanovenie brému
v prepardtoch zo skupiny sedativ a analgetik z jednej
kalibra¢nej krivky. V inej zo svojich prac Havranek et
al. 3® stanovovali obsah brému v lieku Bromisoval tbl.
RRFA za pouzitia '“Cd ako radionuklidového zdroja
excitujuceho Ziarenia.

Raggi et al. * stanovili obsah Br v lie€ivach brotizo-
lam, clidinium bromid, bromokriptin a bromperidol. Sle-
dovali aj vplyv ostatnych zloZiek tabliet na vysledok
analyzy. Na excitaciu pouZili rontgenovu trubicu.

Obsah necistot v rastlinnom materidle

Obsah necistot sa stanovuje aj v rastlinnom materiale
lie¢ivych rastlin a pripravkov obsahujicich lie¢ivé
rastliny. Casto si vyuZzivané oficindlne metédy AAS
a AES (atomova emisna spektrometria). Caldas a Macha-
do 0 analyzovali vzorky lie¢ivych rastlin pouzivanych
v Brazilii po digescii kyselinou dusi¢nou a sledovali
obsah Cd, Hg a Pb.

Ajasa a kol. *V analyzovali obsah vybranych toxickych
prvkov (Fe, Mn, Pb a Zn) a makroelementov (Na, K, Mg
a Ca) v niektorych dolezitych lie¢ivych rastlinich
z juhovychodnej casti Nigérie pomocou AAS.

Soceanu et al. *» sledovali obsah kovovych prvkov Cu,
Pb, Cr, Zn a Ni v réznych castiach citrusovych plodov
(pomaran¢, citrén, grepfruit) pomocou FAAS
(plamenova absopréna spektrometria) po mineralizacii.

Dwivedi a Dey *® sledovali moZnosti kolobehu
tazkych kovov v potravinovom retazci v Indii. Sledovali
28 bezne pouzivanych liecivych rastlin a stanovili v nich
obsah tazkych kovov AAS. Rastlinny materidl mali
z rovnakych zdrojov ako Tudovi liecitelia a komer¢ni
spracovatelia rastlinnych drog.

Mnohé prace st venované stanovovaniu obsahu tych
prvkov v rastlinnom materidle, ktoré st esencidlne pre
rastlinu vo vztahu k ich u¢inku a toxicite. Gomez et al. ¥
sledovali obsah kovovych prvkov (Ca, Cu, K, Li, Mg,
Mn, Na, Ni a Zn) v pripravkoch obsahujicich Hypericum
perforatum s cielom stanovit ich normalny koncentracny
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rozsah a posudit ich dlohu v lieceni Iudi. Na stanovenie
koncentracii pouzili metédy FAAS a ETAAS (atémova
absorpcnéd spektrometria s elektrotermickou atomizé-
ciou) a kapilarnu elektroforézu.

Szantmihdlyi et al. * pouzili AES na stanovenie
obsahu K a Na v cerstvych rastlinnych drogach
a odvaroch s cielom posudit ich diuretickd aktivitu.
Pomer K/Na bol vyssi v odvaroch diuretickych rastlin
nez v cerstvych drogéch rastlin pouzivanych na roézne
ucely.

Pikulikova et al. ® stanovovali obsah Mn a Zn v droge
Folium betulae z rdznych lokalit metédou AAS po mi-
neralizacii drogy suchou cestou s naslednym roz-
pustenim popola.

Razié et al. #-*® sledovali prvkové zloZenie Echinacea
purpurea a 26 rastlin vypestovanych v Srbsku. Analyzo-
vané boli prvky Zn, Fe, Cu, Mn, Ca, K, Al, Mg, Sr, Ni,
Ba a Li FAAS, FAES (plamenova atdbmova emisna spek-
trometria) a ICP-AES.

ICP met6du na zistenie prvkového zloZenia Cerstvych
rastlin, suSenych rastlin a ich extraktov ich vyuzli viaceri
autori 430,

Z inych met6d odbornd literatira uvadza neutrénovd
aktivaéni analyzu, ktorou Kumar et al. 52 analyzovali
obsah prvkov (Al, Ca, Cl, Mg, Na, K, P, Ba, Br, Co, Cr,
Cs, Fe, Hg, La, Mn, Rb, Sc, Se, Th, V, Zn) v bylinkovom
napoji Pragya-peya.

Dalej sa pouziva diferen¢nd pulznd polarografia,
ktorou Svi¢ekova a Havranek 3% analyzovali vzorky
raslin a Baranowska et al. > fou stanovili obsah tazkych
kovov Cd, Pb, Zn, Ni a Mo v 27 vzorkach lieCivych
rastlin pochadzajucich z réznych lokalit v Bielsko Biala
po mineralizicii mokrou cestou.

Diferenénti pulznii rozpuistaciu voltametriu pouZili
Vargas a Mamani °® na stanovenie obsahu Cd a Pb vedla
seba v popoloch lie¢ivych rastlin (Hypericum perfora-
tum, Mikania guaco, Micania glomerata a Peumus bol-
do) za pouzitia ortufovej kvapkovej elektrody a Sekulié
a kol.>? stanovovali obsah stopovych tazkych kovov Zn,
Cu, Pb, Cd v rastlinach Achillea millefolium L., Thymus
serpyllum L. Chamomilla recutita L. diferen¢nou pulz-
nou anodickou voltametriou a porovnévali ho s obsahom
v suSenych rastlinich.

BaSistova et al. *® stanovovali obsah tazkych kovov
v rastlinnej droge Ginkgo biloba chronopotenciometric-
kou stripping analyzou a Plankova et al. 3 stanovovali
obsah selénu v Saccharomyces cerevisiae a v probiotic-
kych kultdrach galvanostatickou rozpuistacou chronopo-
tenciometriou. Feng et al. °@ pouzili kapilarnu elektrofo-
rézu ako metédu na stanovenie stopovych pvkov (Cu, Fe,
Zn, Co a Ni) v ¢ajoch ako komplexov kovov s 4-(2-pyri-
dylazo)rezorcinolom (PAR).

Stanoveni obsahu kovovych prvkov v rastlinnom
materidle

Viaceri autori sa zaoberali stanovenim obsahu
kovovych prvkov v rastlinnom materidle — v rastlinnych
drogach a pripravkoch obsahujicich liecivé rastliny
pomocou rontgenofluorescencénej spektrometrie. Sal-
vador et al. ®V stanovili obsah prvkov Fe, Co, Ni, Cu, Zn
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v piatich druhoch liecivych rastlin, ktoré si surovinou na
vyrobu ¢ajov a metddu doporudili na kontrolu kvality
¢ajov vo vyrobnom procese. Na excitaciu vzorky pouZili
rontgenovd trubicu. Sledovali aj obsah prvkov
v ziskanych odvaroch a zdparoch. Odvar alebo zdpar
zbavili vody lyofilizaciou, tuhy zvySok zmineralizovali
s H,SO, a H,O,. Mineralizdt pouzili na zraZanie
s pyrolidinditiokarbamatom aménnym. V inych svojich
pracach %% 63 sledovali prvkové zloZenie nadzemnych
a podzemnych Casti rastlin.

Obiajunwa et al. ®¥ k analyze obsahu makro-, mikro-
prvkov a toxickych prvkov v lieivych rastlinich pouZili
rontgenovu trubicu. Rovanky spdsob excitacie pouZili aj
Anjos et al. %9,

Mohanta et al. % sledovali prvkové zloZenie jed-
notlivych Casti liecivych rastlin pomocou PIXE (protén-
mi indukovana rontgenofluorescencnd spektrometria),
ktora pouZiva na excitaciu vzorky prud proténov.

Mino et al. 79 v sérii prac stanovili obsah prvkov
v lie¢ivych rastlinidch pomocou klasickej rontgenofluo-
rescencnej analyzy, rovnako ako aj Ekinici et al. 7V.

PrekoncentraCnym postupom pri stanoveniach ront-
genfluorescencnou analyzou sa zaoberali Lopez de Ruiz
et al. ”®, Nagashima et al. ¥, Kocman et al. ™.

Ray et al. " pouzili EDXRF (klasicka rontgenofluo-
rescen¢nd spektrometria) metédu pre identifikaciu
a stanovenie koncentricie prvkov K, Ca, Fe, Cr, Mn, Cu,
Zn, Rb, Sr a Ph vo listoch 11 rastlin beZne pouZivanych
na lie¢bu diabetes mellitus vo vychodnej Indii.

Holynska et al. 77" sa v praci venovali stanoveniu
obsahov prvkov Ca, Ti, Mn, Fe, Cu, Zn, Pb v raseline
z vybranych oblasti Rakuska a Polska vo vztahu
k znecistenému ovzdusiu. Fiori ?® stanovoval obsah Fe
v listoch olivovnika EDXRF s cielom Studovat choroby
rastlin.

Porovnavanim liekopisnych metéd, AAS, ICP-MS,
ICP-AES, NAA s rontgenofluorescen¢nou analyzou pri
analyze obsahu prvkov v rastlinnom materidle sa zaobe-
rali Queralt et al. ™, Djingova et al. 8-8b,

Jednou z moznosti exciticie vzorky je excitacia pomo-
cou radionuklidového zdroja. Radionuklidova
rontgenofluorescencnd analyza (RRFA) dosahuje nizke
detekéné limity a reprodukovatelnost vysledkov analyz
vyberom energie radionuklidového zdroja a jeho aktivi-
ty, geometriou merania a pripravou konkrétnej vzorky
k analyze. Ivanova et al. % % porovnavali pouZitie
roznych radionuklidovych zdrojov pri stanoveni toxic-
kych prvkov v rastlindich metédou EDXRF. Pouzivali
zdroje 2%Pu, 'Cd, *Fe: *!'Am. Vo vzorkach rastlin
stanovili obsah prvkov Co, Cr, Fe, Mn, Ni a vo vzorke
pody stanovili As, Ba, Fe, Pb, Sr, Rb, Zr.

28Pu pouzili ako zdroj Ziarenia Havranek et al. 339,
ktori sledovali prvkové zloZenie lieCivych rastlin,
Beldkova et al. 8% a Zucchi et al. 39, ktori stanovili
obsah S, K, Ca, Sc, Ti, V, Mn, Fe, Co, Cu a Zn v dvoch
lie¢ivych rastlinach z ¢elade Amaranthaceae.

Radionuklidové zdroje Ziarenia **Fe a >*!Am pouZili
Aslan et al. *, ktori sledovali koncentréacie prvkov v 15
druhoch liSajnika z rdznych oblasti Artvin Murgul
(Turecko) a v ich popoloch.

Pripravou vzoriek k radionuklidovej rontgenofluo-

—
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rescencnej analyze sa zaoberali viaceri autori ako napr.
Havranek et al. 999, Stroffekova a Havranek ¥, ktori
pouzili chelata¢né disky 3M Empore™ na extrakciu
prvkov Fe, Cu, Zn, Pb zo zéparov vyluhov ¢ajov a porov-
nali ich s obsahom prvkov v pdvodnom ¢aji a Bumbalova
et al. ®, ktori v zdparoch stanovili obsah prvkov Ca, Zn,
Sr po zakoncentrovani prvkov s ionomeni¢om
OSTSORB-DTTA.

Akumuldcia prvkov v rastlindch

Cast prac sa venuje akumuldcii prvkov v rastlinich
ako Razafindramisa et al. °®, ktori $tudovali v rastlinach
a vodnych vyluhoch z Alternanthera maritima, Alter-
nanthera brasiliana a Alternanthera tenella colla
bioakumulaciu kovovych prvkov pomocou SR-TRXREF,
Carvalho et al. °7, Krélova et al. °®, Fargasova et al. %190,
Vives et al. 'V,

Krilova a Masarovicova 92 a Sereti et al. ' sledo-
vali obsah kovovych prvkov v rastlinidch pestovanych
hydroponicky po pridani toxickych prvkov do kulti-
va¢ného roztoku. SerSei et al. '* sledovali pdsobenie
Hg?* i6nov na fotosyntézu chloroplastov Spinacea
oleracea L. pomocou radionuklidovej rontgenofluores-
cencnej analyzy. Vplyv Cd na koncentracie prvkov K,
Ca, Fe, Cu, Zn v rastline Acer pseudoplatanus L.
Carvalho et al. 195199,

ZAVER

Liekopisné skisky na tazké kovy sa zdaji byt nedosta-
tocné, pretoze neposkytuji informacie o konkrétnych
prvkoch a ich koncentraciach. Preto sa stile CastejSie
vyuZzivaju inStrumentilne metddy, ako je AAS, AES, ICP
pri kontrole cistoty liekov, lieciv, farmaceutickych
pomocnych latok ako aj lieCivych rastlin. Jednou
z moznosti je aj rontgenofluorescencna analyza, ktora je
vhodna pre svoju rychlost, citlivost a polykomponent-
nost.

Praca je zahrnutd do vyskumnych projektov
agentiry MS SR VEGA ¢&. 1/1196/04.
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